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Die Identifizierung von Zuckern Uber die Polyole ist eine wesentliche 

Aufgabe der analytischen Kohlenhydratchemie. In diesem Zusammenhang 

mochten wir iiber 
10 

OF-NMR Messungen an verschiedenen trifluoracetylierten 

Polyolen berichten. 

Zur Darstellung der Trifluoracetylderivate (1) werden die Polyole mit 

Trifluoressigsgureanhydrid bei einer Glbadtemperatur von 60’ 8 Stunden Lang 

am Rtickilul erhitzt. Pro Hydroxylgruppe werden 2 iiquivalente Triiluoressig - 

sgureanhydrid eingesetzt. Nach Abziehen des Uberschtissigen Trifluoressig - 

slureanhydrids und der entstandenen TrifluoressigstIure im Vakuum wird 

der Rackstand gaschromatographisch analysiert und getrennt (2,3). 

Untersuchungen der RUckstHnde mit einem kombinierten GC-MS-Gerat 

(LKB 9000, Ssule 4m. l/8 inch, Cu, OV I(5 % auf Chromosorb PAW, 60-80 

mesh) ) zeigen, da6 praktisch in jedem Fall vollstlndige Trifluoracetylierung 

eingetreten ist. Die zur 
19 

gF-NMR Messung verwendeten Trifluoracetylpolyole 

werden prliparativ gaschromatographisch gereinigt (Aerograph 1520, 
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Slulen: 5 m, 8 mm, Apiezon L (10 ‘3’0 auf Chromoeorb, 60-80 mesh) und 2.5 m 

8 mm, 0V17 (10 % auf Chromosorb, 60-80 mesh): 100 ml He/min; Temperatur- 

programm lOO-2800). 

Die lg gF-NMR Spektren werden mit einem Jeol4-100 94 MHz Gerat in 

ca. 40 O/oiger Deuterochloroformlbsung gegen Trifluoressigsluremethylester 

ale internem Standard gemessen. Die Tabelle zeigt die im Rahmen der Me5 - 

genauigkeit konzentrationsunabhangigen chemischen Verschiebungen der per - 

trifluoracetylierten Polyole. Durch Vergleich der aufgenommenen ’ :F-NMR 

Spektren ergibt sich, da5 die CF2 Signale der endstandigen -CH2OCOCF2 

Gruppen die kleinsten chemischen Verschiebungen gegen den TrifluoressigsWre- 

methylester-Standard zeigen. Die Zuordnung folgt aus dem Intensit5tsverhaltnie 

der Signale. Zu deren Kennzeichnung wird in der Tabelle folgende Nummerierung 

der Kohlenstoffketten zu Grunde gelegt: 

Die Trifluoracetylderivate isomerer Polyole wie D- Ribit, D- Arabit 

und D- Xylit unterscheiden sich charakteristisch in der Lage ihrer Fluor - 

resonanzeignale. Somit eignet sich die Trifluoracetylierung zur Charakteri- 

‘ 

sierung von Polyhydroxyverbindungen, da die Trifluoracetylderivate einfach 

19 
darzustellen, gaschromatographisch zu reinigen und mit Hilfe der gF-NMR 

Spektren eindeutig zu identifizieren sind. 
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19 
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