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Experimenteller Tell

BC-NMR (126 MHz, CDCls, 300 K, TMS): 6 = 157.0 (NHCOO), 79.9 (C(CHs3)s), 62.8
(CH20H), 43.4 (CH2NH), 28.5 (C(CHa)3) ppm;

IR (ATR-IR): ¥ = 3335 (VOH), 2977, 2934 (VCH), 1683 (vC=0), 1517 (vNHCO), 1365
(5CHs), 1276, 1250, 1165 (vCOC), 1063 (vOH) cm.

1,2,3,4,6-Penta-O-acetyl-a,B-D-mannopyranosid (28)1¢!
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Eine Lésung von Natriumacetat (4.55 g, 55.5 mmol) in Essigsaureanhydrid (50 mL)
wurde unter Ruckfluss auf 120 °C erhitzt. Nach Entfernen des Heizbades wurde

portionsweise D-Mannose (10.0 g, 55.5 mmol) hinzugegeben und anschlieRend
30 min unter Ruckfluss erhitzt. Das Reaktionsgemisch wurde auf Eis (200 mL)
gegeben und weitere 30 min bei Raumtemp. geruhrt. Die wassrige Phase wurde mit

Dichlormethan (3 x 150 mL) extrahiert. Die vereinigten org. Phasen wurden Uber

Magnesiumsulfat getrocknet, filtriert und das Ldsungsmittel i. Vak. entfernt. Um

entstandene Essigsaure aus dem Reaktionsgemisch zu entfernen, wurde mit Toluol

(3 x50 mL) kodestilliert. Es wurde ein leicht braunlicher Sirup erhalten.

Ausbeute: 19.2 g (49.2 mmol, 89 %); Lit.6l: 97 %;
DC: Rf=0.12 (Cyclohexan / Ethylacetat 3:1);
Drehwert: [a]Z® = +30.2 (c = 0.52, CH2Cly);

(Lit.“8): [2]23 = +36.9 (c = 2.9, CHCla));

TH-NMR (500 MHz, CDCls, 300 K, TMS): 5 = 6.08 (d, 3J12 = 1.7 Hz, 1H, Hu-1), 5.86 (d,
3J12=1.1 Hz, 1H, Hg-1), 5.48 (dd, 3J12 = 1.1 Hz, 3J23 = 3.3 Hz, 1H, Hp-2), 5.36 - 5.28

(m, 3H, He-3, Ha-4, Hp-4), 5.27 — 524 (m, 1H, Ha-2), 5.13 (dd, 3/ = 3.3 Hz,
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