12. Eléadds

Izoldlds, tisztasdg, szerkezetvizsgdlat



Szénvegyiiletek
szerkezetvizsgdlata

I. Izoldlas, tisztitds, homogenitds
IT. Szerkezet meghatdrozas (.analitikus")
ITI. Szerkezetbizonyité szintézis (.szintetikus")



T. Tzoldlds, tisztitds, homogenitds

Klasszikus modszerek:

1. kristalyositds

szilard / ¢ ,
\ sz(irés

2. extrakcid

folyadék — B
\ bepdrlds
3. desztilldlds

vakuum
l normdl nyomds

vizg06z

°'d(\ lecsapds (kondenzdlds)

4. oszlopkromatografia (folyadék)

Példdk: 1 g B, vitamin 4500 L tejsavo (Kuhn, 1923)
0,38 g biotin 2800 kg szdritott tojdssdrgdja
(Konig, 1943)
0,015 g androszteron 15000 L vizelet
(Butenandt, 1931)



Modern modszerek:

- dializis

- ultracentrifugalds

- mikrodesztillacid

- folyadék-kromatogrdfia

- oszlop - nagy nyomds
- réteg - kozépnyomds

gélszlirés

ioncserés

affinitds |~ 9¢

- gaz-kromatogrdfia
- elektroforézis - gél
- papir

méret

toltés

affinitds



dializis - molekulatomeg
- idotartam
- molekulaméret - ,csere”
- molekulatoltés - olddszer

ucC - méret - hémérséklet
gélszlirés/GPC - méret kiilonbség
(alak!)

- detektaldsi médszer (cpm, UV stb.)

- eluens (oldékonysdg, stabilitds)
- molekulaméret - standardek )
HPLC | egy/ kéfrl
elektroforézis dimenzio
- detektadlasi modszerek |

Kimutatas:

- festés,

- cpm,

- UV,

- fluoreszcencia

Funkciondlis:
- enzimaktivitas,
- immunoreaktivitds



Tisztasdqvizsgdlat

szinreakciok
olvaddspont, forraspont
torésmutato (n)

optikai forgatas ([a]y)

vékonyréteg-kromatografia

klasszikus

HPLC

GC

MS
spektroszkdpidk
IR (FT-]}R)

uv

NMR
elektroforézis

GC-MS

~—

modern



Vékonyréteg
kromatografia

Separation : \

'
i
LR
"
L
R
LR
"
"

R.J.Gritter et al. Einflihrung in die Chromatographie,
Springer-Verlag, Berlin, 1985



Gél elektroforézis

nucleocapsid

Teguiment
genome
membrane

glycoprotein complex T

glycoprotein complex IIT

muolecular
waight

100,000

200

fbd Td

I

15,000




Oszlop kromatogrdfia




IT. Szerkezetmeghatdrozds

O,

Nitrogén

Kémiai osszetétel/ meghatdrozdsa

A. Kvalitativ elemi analizis

- 200 mg minta + 50 mg Na, szervetlen

- C tartalom: hevités réz-oxiddal

ion reakciok (CN-, S-, X)
- ldngfestés : rézhadlon halogének

B. Kvantitativ elemi analizis (Pregl, 1923) 3-5 mg

Pontos bemérés: mikromérleg (+ 0,001 mg)

Szén és hidrogén

—

—

Dumas

mikroégetd csé

égetd csd: kvantitativ N,
— azotométer

H,O

[megkdto
anyagok]

Kjeldah! kénsavas roncsoldés - NH,HSO,

Oxigén

égetés N,-dramban
atvezetés 1150°C-on, C rétegben
O, — CO
CO +I,05 - CO, + I,

g
NH, 2



2. Csoportmeghatdrozds

Metoxi- és etoxicsoport
CH,O- +cc. HI —» CH,I
CH;CH,O- +cc. HI — CH3CH,I
jodtartalom

Telitetlenség
-CH=CH- + H, — -CH,-CH,-
C=CH +H, — -CH,-CH,
hidrogénfogyds

Egyenértéksuly
gyenge savak, gyenge bazisok
észterek, O-Ac, N-Ac vegyiiletek
ldgos hidrolizise utdn
titralds

3. Atomviszony képlet, minimdlis molekulatomeg

peldaul:
C 84,0 % 84:12 =7 } C,Hy
H16,0 % 16:1 =16 M:100
C857 % 85,7:12=7,15 } cH
H14,3 % 14 3:1=143 2
M:14

nx CH,



