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Anexos

8.1. Instrumentacion

La purificacién de los productos finales por cromatografia en columna se ha llevado a cabo
empleando una bomba de media presién, modelo Biichi C-605 con controlador C-615 y
columnas Biichi de diferentes didmetros, empleando como soporte silicagel (tamafio de
particula 0,04-0,06 mm) o alimina neutra dependiendo del tipo de producto a purificar.

Los espectros de IR se han llevado a cabo en un espectrofotdmetro Perkin ElImer 1600FT en
pastilla de KBr. Las vibraciones se expresan en nimero de ondas (cm™).

Los espectros de resonancia magnética nuclear (RMN) se han registrado en un Bruker
ARX-300, a 300 MHz para H-RMN y a 75 MHz para *C-RMN; o en un Bruker AV-400, a
400 MHz para H-RMN y a 100 MHz para *C-RMN. Los desplazamientos quimicos (8) se
expresan en ppm. Los experimentos bidimensionales de !H-'H COSY y !H-13C-HSQC se
registraron en un Bruker AV400 a 400 MHz con el objetivo de establecer la asignacion de los
picos y las relaciones espaciales.

Los espectros de HRMS-ESI* se registraron en un Bruker MicroTOF-Q, usando formiato de
sodio como referencia externa.

Los espectros de MALDI* se registraron en un Bruker MicroFlex con laser UV de estado
sdlido, utilizando Ditranol como matriz.
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Molécula Referencia Espectro
€]
HyFEs H-RMN 28
(7) 13C-RMN 28

()
J 20 1p_RMN 29

(8) H-RMN 29
13C.RMN 30
'H-RMN 30
13C.RMN 31
(9) 1H-13C HSQC 31
EM (HR-ESI*) 32
Br. O
(3) IH-RMN 32
MALDI* 33
O Br
(2) 1H-RMN 33

Q 'H-RMN 34

(4) B3C-RMNIR 34
IR 35
MALDI* 35
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Molécula Referencia Espectro Pagina \
\g} H-RMN 36
Q 7 N 13C.RMN 36
IH-cosy 37
(5) IR 37
MALDI* 38

H-RMN 38
(6) 13C-RMN 39
IR 39
MALDI* 40
1H-RMN 40
13C-RMN 41
(11) 1H-cosy 41
IR 42
EM (HR-ESI*) 42
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Figura 1. Espectro de 'H-RMN del compuesto (7)
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Figura 2. Espectro de *C-RMN (APT) del compuesto (7)
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Figura 3. Espectro de 3!P-RMN del compuesto (7)
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Figura 4. Espectro de H-RMN del compuesto (8)
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Figura 5. Espectro de *C-RMN (APT) del compuesto (8)
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Figura 6. Espectro de *H-RMN del compuesto (9)
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Figura 7. Espectro de **C-RMN (APT) del compuesto (9)
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Figura 8. Espectro de H-3C HSQC del compuesto (9)
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Intens. +MS, 0.8-0.9min #(49-56)
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Figura 9. Espectro de HRMS (ESI*) del compuesto (9)
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Figura 10. Espectro de 'H-RMN del compuesto (3)
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Figura 11. Espectro EM(MALDI*) del compuesto (3)
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Figura 12. Espectro de *H-RMN del compuesto (2)

33



Anexos

Br

A

MJWW

o S

”l WJ‘\

0.

229
Jaas

T T T T T T T T T T T T
99 098 97 96 95 04 93 92 91 90 89 88 87 86 84 83 82 81

1 (ppm)

8.5 8.0

1.00 =
229 I
230 I

4.13

2.16 =

11000

10000

9000

8000

[~ 7000

6000

5000

4000

3000

2000

1000

~-1000

T T
10.5 10.0 9.5 7.0 6.5 55 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0

6.0
f1 (ppm)

Figura 13. Espectro de 'H-RMN del compuesto (4)
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Figura 14. Espectro de *C-RMN (APT) del compuesto (4)

34



Anexos

% Transmitancia

100 ﬁ.\v /N/\V mmﬂmhv MIW

80 O Br

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
NUmero de onda (cm™)

Figura 15. Espectro de IR del compuesto (4)
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Figura 16. Espectro EM(MALDI*) del compuesto (4)
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Figura 17. Espectro de *H-RMN del compuesto (5)
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Figura 18. Espectro de *C-RMN (APT) del compuesto (5)
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Figura 19. Espectro de *H-'H COSY del compuesto (5)
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Figura 20. Espectro de IR del compuesto (5)
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Figura 21. Espectro EM(MALDI*) del compuesto (5)
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Figura 22. Espectro de *H-RMN del compuesto (6)
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Figura 24. Espectro de IR del compuesto (6)
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Figura 26. Espectro de 'H-RMN del compuesto (11)
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Figura 27. Espectro de 3C-RMN (APT) del compuesto (11)
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Figura 28. Espectro de 'H-'H COSY del compuesto (11)
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Figura 29. Espectro de IR del compuesto (11)
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Figura 30. Espectro de HRMS (ESI*) del compuesto (11)
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