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ABSTRAKT

Bakalarska praca sa venuje prezentovaniu moznych slabych medzimolekularnych interakcii
pomocou analytickej metody tenkovrstevnej chromatografie. Medzi jej ciele patri
sprostredkovanie vedomosti o slabych medzimolekuldrnych interakciach pre Zziakov
strednych §kol so zaujmom o predmet chémia a Studentom vysokych $kdl. V tejto suvislosti
boli navrhnuté modelové rady organickych zltcenin, ktorych sucast’ou su hlavne aromatické

aminy, fenoly, aldehydy, karboxylové kyseliny a ich derivaty.

Tenkovrstevnd chromatografia je jednym z relativne jednoduchych nastrojov, ako na tieto
interakcie upozornit. Sice je tito metdda najCastejSie pouzivand na identifikéciu latok,

v nasom pripade ju vyuzivame na demonstraciu slabych medzimolekularnych interakeii.

Medzi slabé medzimolekularne interakcie zarad’ujeme disperzné interakcie, vodikové vazby
a dipolarne interakcie. Tieto slabé medzimolekularne interakcie st prezentované na
modelovych radoch obsahujucich organické latky ¢asto s podobnymi sthrnnymi vzorcami,
no rozdielnymi hodnotami retardaéného faktora (Rf). Retardacny faktor je fyzikéalna
konStanta, charakteristickd pre kazdu latku na chromatograme a vyjadruje podiel
vzdialenosti taziska Skvrny na chromatograme od Startu ku vzdialenosti ¢ela chromatogramu
od Startu. Retardacny faktor vyjadruje taktiez mozné slabé interakcie, ktoré sa uplatituju
v systéme chromatografovand latka — sorbent, chromatografovana latka — elu¢né ¢inidlo

a sorbent — eluéné ¢inidlo.

Na zaklade ziskanych vysledkov pri jednotlivych modelovych radoch boli vybraté skupiny
latok vhodné na prezentovanie slabych medzimolekularnych interakcii. Nasledne boli tieto
skupiny latok spracované do experimentalnych tloh zameranych na demonstraciu slabych

medzimolekularnych interakecii.
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ABSTRACT

The bachelor thesis deals with the presentation of possible weak intermolecular interactions
using the analytical method of thin layer chromatography. Its goals include providing
knowledge about weak intermolecular interactions for high school students with an interest
in chemistry and university students. In this context, model series of organic compounds
have been proposed, which mainly include aromatic amines, phenols, aldehydes, carboxylic

acids and their derivatives.

Thin layer chromatography is one of the relatively simple tools to highlight these
interactions. Although this method is most often used to identify substances, in our case we

use it to demonstrate weak intermolecular interactions.

Weak intermolecular interactions include disperse interactions, hydrogen bonds, and dipolar
interactions. These weak intermolecular interactions are presented on model series
containing organic substances, often with similar summary formulas but differen values of
the retardation factor (Rr). The retardation factor is a physical constant characteristic for
each substance in the chromatogram. The retardation factor expresses the ratio of the
distance bettween the center of gravity of the spot in the chromatogram and the start of the
chromatogram to the distance between the front and the start of the chromatogram. The
retardation factor also expresses possible weak interactions that apply in the systems
chromatographed substance - sorbent, chromatographed substance - eluent and sorbent -

eluent.

Based on the obtained results in individual model series, groups of substances suitable for
the presentation of weak intermolecular interactions were selected. Subsequently, these
groups of substances were processed into experimental tasks aimed at demonstrating weak

intermolecular interactions.
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Uvod

Chromatografia patri k zdkladnym analytickym a separanym metdédam, pouzivanymi
nielen v chémii, ale aj v inych prirodnych vedéach, vo vedach lekarskych, technickych a pod.
Jedna sa o metédu, ktora je aplikovana v praxi v roznych podobach. Existuje stipcova
(kolonova) chromatografia, plandrna chromatografia, podla inych kritérii napriklad
z hl'adiska pouzitej mobilnej fazy chromatografia kvapalinova alebo plynova. Objektom
nasho zdujmu je planarna chromatografia, oznacovana ako chromatografia na tenkej vrstve.
Ide o analyticki metédu, ktora je Siroko pouzivana k dokazom a identifikacidm

predovsetkym organickych zlucenin.

Zamerom naSej bakalarskej prace nie je vyuzitie tejto metody k identifikécii, pripadne
k separaciam latok, ale ako ndstroj pre demonstraciu slabych medzimolekularnych

interakcii.

Existenciu slabych medzimolekuldrnych interakcii je mozné dokazat’ pomocou fyzikéalnych
kons§tant, akymi st napriklad teplota varu, ktord je mozné jednoducho stanovit.
Chromatografia na tenkej vrstve predstavuje alternativnu metddu. IdentifikaCnym prvkom
tejto metddy je konstanta oznacovana ako retardacny faktor (Rr). Vzhl'adom k tomu, Ze ide
o experimentalne vel'mi jednoducht metddu, ktora umoziuje dokaz existencie vybranych
typov slabych medzimolekularnych interakcii, bola vytvorena ststava modelovych radov
organickych zlu¢enin. Pomocou analyzy chromatografického spravania, ktoré sa premieta
do hodnoty retardacného faktora, sme sa pokusili pritomnost’ jednotlivych typov
medzimolekularnych interakcii identifikovat’ a ukazat’, akym sposobom sa u jednotlivych

typov modelovych latok uplatiuju.
Ak sa jedna o slabé interakcie, sustredili sme sa v podstate na tri zakladné typy :

1. disperzné interakcie,
2. dipolarne interakcie,
3. vodikové vizby.
Okrem tychto troch typov zakladnych interakcii, sme prihliadali napr. aj k moznostiam tzv.

koordina¢nych vazieb.



Jednotlivé modelové rady, ktoré predovsetkym tvoria fenoly, aromatické aminy, aromatické
aldehydy a karboxylové kyseliny, sme usporiadali spdsobom, ktory umozituje optimalne

posudit’ jednotlivé typy interakcii.

Stadium modelovych radov by malo vyustit' do siboru vyukovych tloh pouZitelnych
k demonstracii slabych medzimolekuldrnych interakcii v rdmei vyuky, a to najlepsie formou
workshopu, ktory je urceny stredoskolskym ucitel'om, Studentom ucitel'stva chémie na

vysokych skolach, pripadne zdujemcom z radov stredoskolskych ziakov.



1 Teoreticka Cast’

1.1 Slabé medzimolekularne interakcie a ich charakteristika

Okrem tradi¢nych typov vézieb, ktoré sa nachddzaju v organickych zluceninach (kovalentné
a i6nové vizby) sa objavuju medzi molekulami tiez takzvané slabé interakcie (Hobza,
Zahradnik 1988, Oertel 1990, Clark 2000). Medzi tradicnymi védzbami a slabymi
medzimolekularnymi interakciami je cely rad rozdielov. Napriklad uz len energia véizby
kovalentnej, & i6novej sa pohybuje rddovo v stovkich kJ.mol!, pri¢om slabé
medzimolekularne interakcie sa vyzna¢uju energiou v rade jednotiek az desiatok kJ.mol™.

Je teda badatelné, Ze tieto interakcie st omnoho slabsie, neZ tradi¢né typy vizieb.

Tabulka 1 Energie vizieb

Vézba Energia [kJ/mol]
H-H 432
C-H 411
C-C 346
C=C 602
C=C 835
C=N 615

Tabulka 2 Energie slabych medzimolekularnych interakcii

Slabé medzimolekularne interakcie Energia [kJ/mol]
disperzné interakcie <0,5; 40>
vodikové vizby <10; 40>
dipolarne interakcie <§; 25>

Tak ako sa klasifikujt jednotlivé typy vizieb (vizba kovalentna, vizba idnova, koordinacna
a pod.) sa analogickym sposobom klasifikuju aj slabé medzimolekularne interakcie. Tieto

interakcie je mozné zaradit’ do troch zakladnych kategorii :



1. disperzné interakcie,
2. vodikové vizby,

3. dipolarne interakcie.

Dipolarne interakcie mozu byt réznych typov (Clark, 2000). Ide napriklad o interakcie
medzi permanentnymi dipolmi, ale mézu to byt aj interakcie, ktorych sa zucastiiuju

indukované dipoly aj i6ny. Do tivahy prichadzaju nasledujice alternativy interakcii :

1. permanentny dip6l — permanentny dipol,
permanentny dipdl — indukovany dipdl,
indukovany dipdl — indukovany dipdl,

16n — permanentny dipdl,

w»ok w N

16n — indukovany dipo6l.

Z vyssie vymenovaného vyplyva, ze slabé medzimolekularne interakcie m6zu mat’ celé rady

konkrétnych poddb.

Aka je podstata slabych medzimolekularnych interakeii, je d’als$im okruhom nésho zaujmu.
Opét budeme vychadzat’ z tradi€nych vézieb, ktoré st pritomné v organickych zluceninach.
Najcastejsie sa vyskytujicou vizbou v organickych zlu€eninéch, je vdzba kovalentnd. Tato
vizba vznika v dosledku zdielania dvojice elektronov, priCcom kazdy atom spojeny
kovalentnou vidzbou prispieva jednym elektronom. Podobny charakter ma vidzba
koordinacnd, stym rozdielom, Ze dvojicu elektronov poskytuje iba jeden atom.
V organickych zli¢eninach je mozné sa stretnut’ taktiez sionovymi vdzbami, ktoré st
zaloZené na vzajomnom pritahovani Castic nesucich kladny a zdporny ndboj. V tomto
pripade je vidzba zaloZend na principoch Coulombovho zikonu o pritahovani castic
s opa¢nym nabojom. Tento princip tvorby i6novej vizby sa viac menej uplatituje u takmer
vSetkych typov slabych medzimolekularnych interakcii. OdliSnost’ sa nachaddza v tom, ze
v pripade 16novej vazby prichddza k vzdjomnému pritahovaniu Castic, ktoré nosia celistvy
kladny a zaporny naboj. Prislabych medzimolekuldrnych interakcidch dochadza ku
vzajomnému pritahovaniu atomov, ktoré nosia parcidlny (Ciastocny) kladny a zaporny

nabo;j.



Uplatnenie tohto principu bude poukazované na konkrétnych prikladoch jednotlivych typov
slabych medzimolekularnych interakcii.

Aj ked’ to nie je na prvy pohlad zrejmé, tento princip sa taktiez prejavuje pri disperznych
interakciach. Tieto interakcie sa uplatiiuji predovsetkym medzi uhl'ovodikovymi ret'azcami.
Uhlovodiky alifatické aj aromatické su povazované za latky nepolarne. Aj napriek tomu sa
vysSie uvedeny princip u tychto latok uplatiiuje. Napriklad molekula akéhokol'vek alkanu je
navonok elektroneutralna, avsak v tejto molekule sa vyskytuje vel’ké mnozstvo parcialnych
kladnych a zapornych nabojov, pricom pocet parcialnych kladnych a zapornych nabojov je
identicky. Disperzné sily medzi jednotlivymi molekulami alkdnov st zalozené na

vzajomnom prit'ahovani opac¢nych parcidlnych ndbojov v molekule.

Obrazok 1 Molekuly s charakterom dipdlov

Obrazok 2 Interakcie dipolov

o+ 6- 6+ o- o+ o- 6+ o-

o- o0+ o- ot o- ot &- ot

Obrazok 3 Model disperznych interakcii



Dalsou velmi vyznamnou skupinou slabych medzimolekularnych interakcii su vodikové
vazby. Tie su zaloZzené na interakcii atomu vodika, ktory nesie parcidlny kladny néaboj
s donorom a s atbmom, ktory nesie parcidlny zaporny naboj. Takéto atomy vodika sa
vyskytuju v zli¢eninach, ktoré st viazané na atdm s vysSou elektronegativitou, napr. kyslik.
Organické zluceniny, ktoré moézu obsahovat’ takyto atdom vodika st napriklad alkoholy,
alebo karboxylové kyseliny, pripadne zliceniny obsahujuce niektoré elektronegativne
heteroatomy, napriklad dusik, kyslik, siru atd’., na ktorych s parcialne zdporné néboje.
Konkrétnymi prikladmi takychto zlacenin st alkoholy, aminy, tioly atd’. Vodikova vizba sa
tvori medzi molekulami donoru atomov vodika s parcidlnym kladnym nabojom
a molekulami donoru atomov s parcidlnym zapornym nabojom (dusik, kyslik, sira a pod.).
Mobzu sa vyskytnut’ pripady, Ze molekula je zdroven donorom atdmu s parcidlnym kladnym
nabojom a atdbmom s parcidlnym zédpornym nabojom. Prikladom takejto latky su alkoholy,
kde molekula vystupuje zaroven ako donor a akceptor atému vodika. Odlisnym prikladom
moéze byt interakcia medzi molekulou alkoholu a molekulou aminu. V tomto pripade
vystupuje alkohol ako donor atdému vodika s parcidlnym kladnym nébojom a amin je
donorom atému dusika s parcidlnym zapornym nabojom. Vel'mi pozoruhodna vodikova
vizba sa tvori medzi molekulami karboxylovych kyselin, pricom casto vznikajii vel'mi

stabilné diméry (zlu€eniny dvoch molekul tej istej latky).

™

"

Obrdazok 4 Dimér kyseliny benzoovej

Dipolarne interakcie nastavaju u molekul, ktoré obsahuju polarne charakteristické skupiny.
Interakcia je zaloZzend na vzdjomnom pritahovani atdbmov nesticich opac¢né parcialne naboje.
Tieto interakcie maji mnoho konkrétnych podob, ako uz bolo spomenuté, mdze sa uvazovat’
nad interakciou molekuly obsahujiicou polarnu skupinu s permanentnym dipdlom s inymi

molekulami obsahujucimi skupinu s permanentnym dipdlom, pripadne indukovanym



dip6lom alebo i6nmi. Opat’ mézu nastat’ situdcie, kde molekuly interaguju vzajomne medzi
sebou, pripadne s inou molekulou. Prikladom vzajomnej interakcie molekul jedného typu
moze predstavovat’ molekula acetonu. Dipolarne interakcie mozu nastat’ medzi molekulami
aceténu a nitrobenzénu (priklad interakcie molekiil rozneho typu). Specifickym pripadom

tohto typu je interakcia idnu s molekulou, ktora vykazuje permanentny dip6l.

Obrazok 5 Interakcia ionov s dipolmi

Pre postdenie slabych interakcii je potrebné zobrat’ do tivahy nasledujuce kritéria:

1. relativna molekulova hmotnost’ latky,
2. velkost a tvar molekuly,

3. polarita molekuly.

Otazkou je, akym spdsobom sa do tvorby slabych medzimolekularnych interakcii premieta
relativna molekulovd hmotnost’ latky. S rasticou relativnou molekulovou hmotnostou,

a taktiez vel'’kost'ou molekuly, sa slabé medzimolekularne interakcie zvacsuju.

Druhou moZnou otazkou je, akym spOsobom sa premieta velkost’ a tvar molekuly do
existencie slabych interakecii. Cim viésia je molekula, tym vicsie st slabé medzimolekularne
interakcie. Dal$ou vhodnou otazkou je, aky vplyv na slabé medzimolekularne interakcie mé
tvar molekul? Cim je molekula menej rozvetvena, tym silnejsie su slabé medzimolekularne

interakcie a naopak.
Cim ma molekula véacsiu polaritu, tym st silnejSie medzimolekularne interakcie.

Otazkou je tiez, akym jednoduchym sposobom dokéazat' existenciu vplyvu slabych
medzimolekularnych interakcii, pripadne tieto interakcie hodnotit. K tomu mozu velmi

dobre posluzit’ jednoduché fyzikalne konStanty, napriklad uz spomenuta teplota varu latok.



Ak porovnavame teploty varu v homologickom rade alkanov, zistime, Ze s rastucou
vel'kostou molekuly, a teda aj relativnou molekulovou hmotnost'ou, rasti hodnoty teploty
varu. Rast teploty varu je spojeny s rastom slabych medzimolekularnych interakeii, ktoré sa
uplatiiuji medzi molekulami alkdnov. Cim dlhsi je retazec alkanu, tym vicsie st slabé
medzimolekularne interakcie. Ako sa premieta vetvenie ret'azca alkdnov na ich teplotu varu?
Prikladom je mozné uviest molekulu pentdnu, ktord sa moze nachadzat’ v podobe troch
retazcovych izomérov : pentdn, izopentan, neopentan. Vsetky uvedené latky maja rovnaky
suhrnny vzorec CsHi2, maju teda aj rovnaku relativnu molekulovt hmotnost’, ale ich teploty

varu klesaju s rastucim vetvenim ret’azca.

HaC CHy CH, CH, CHs

teplota varu = 36,1°C

H,C CH CHy CH, ?
CHy

teplota varu = 27 8°C

CHs
HyC———C——CH,

CHy
teplota varu = 9,5°C

Obrazok 6 Vplyv rozvetvenia molekuly na teplotu varu n-pentanu a jeho izomérov

Alkény patria medzi latky nepolarne, preto sa v dosledku toho nemdzu uplatiiovat’ typy

reakcii ako pri latkach polarnych. Pri alkdnoch sa uplatiuji disperzné interakcie.

Okrem teploty varu latok sa daji hodnotit’ slabé medzimolekularne interakcie aj pomocou
teploty topenia. Teplota topenia tiez poskytuje ¢iastoénll informaciu o usporiadani molekul

organickych zlt€enin v krystalickej mrieZke.

Slabé medzimolekularne interakcie je mozné hodnotit’ prostrednictvom rozpustnosti latok.
Moézeme vychddzat z empirického pravidla, Ze podobné sa miesa s podobnym. Slovo

podobné sa vztahuje ku Struktire 1atok, to znamena, ze dokonale sa miesaju latky podobne;j
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Struktary. S tym savisi podobny typ medzimolekuldrnej interakcie, ktory je pri¢inou
rozpustnosti. Prikladom moéze byt neobmedzend mieSateInost metanolu s vodou
a obmedzena mieSatel'nost’ butan-1-olu s vodou. V prvom pripade jednoznacne prevlada
tvorba vodikovych vizieb medzi molekulami vody a metanolu, v druhom pripade zasadnym
sposobom konkuruje vodikovym vézbam disperznéd interakcia medzi uhlovodikovymi

zbytkami.

Tabulka 3 Vplyv Struktury latok na rozpustnost vo vode

Latka Rozpustnost’ vo vode [g.cm™]
metanol neobmedzene
etanol neobmedzene
propan-1-ol neobmedzene
butan-1-ol 73,0
pentan-1-ol 22,0

Existencia slabych medzimolekularnych interakcii sa d4 skimat’ aj chromatograficky. Slabé

interakcie sa uplatiuji pri chromatografickom deleni latok, podl'a zndmeho principu:

1. chromatografovana latka — elucné ¢inidlo
2. chromatografovana latka — sorbent

3. eluéné ¢inidlo — sorbent.

Na zaklade individualneho hodnotenia jednotlivych typov interakcii je mozné posudit’ ich
celkovy vplyv na chromatografické spravanie latok. Mézeme uviest mnoho konkrétnych
prikladov. Ak zvolime asponi jeden pripad, jedna sa o chromatografiu anilinu,
N-metylanilinu a N,N-dimetylnilinu. Pri chromatografii na tenkej vrstve silikagelu
s vyuzitim toluénu ako elu¢ného ¢inidla. N jniz$iu hodnotu retarda¢ného faktora ma anilin,
o nieco vysSiu hodnotu faktora mé N-metylanilin a najvyssiu hodnotu retardacného faktora
ma N,N-dimetylanilin. Vysvetlit' dané chromatografické spravanie jednotlivych latok je
mozné na zaklade prave slabych medzimolekularnych interakcii. V. modelovom rade tychto

latok s atdbmy vodika aminoskupiny postupne nahradzované metylovymi substituentami.
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Z toho vyplyva, ze v tomto modelovom rade sa znizuje moznost' vytvorenia vodikového
mostika prostrednictvom aminoskupiny a zarovenn sa zvySuje hydrofébny charakter
molekuly. Postupny rast retardacného faktora v modelovom rade je dany obmedzenou
moznost'ou tvorby vodikovej vidzby so silikagelom a zvySujlicou sa moznostou disperznej

interakcie medzi aminom a toluénom.

Z uvedeného konkrétneho prikladu je jasné, ze slabé medzimolekularne interakcie je mozné
identifikovat’ a posudzovat ich uplatnenie s vyuzitim celého radu fyzikalnych a chemickych

faktorov.

Prehl’ad moznych typov slabych interakcii vybranych charakteristickych (funkénych)

skupin modelovych organickych zlic¢enin:

Skratka HB oznacuje vodikovl védzbu, DSI je pouzité pre disperzné interakcie, DPI pre

mozné dipolarne interakcie, IB znaci idnovu vdzbu a CB oznacuje koordinacnll vizbu.
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Obrazok 8 Mozné interakcie nitro skupiny
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Obrazok 20 Mozné interakcie metylesterovej skupiny

Obrazok 21 Mozné interakcie fenylesterovej skupiny

1.2 Tenkovrstevna chromatografia, jej podstata a vyuzitie

Chromatografia je separacna a analytickd metdda, ktora je vyuZivana v preparativnej chémii
a zéaroven pre identifikaciu zIuc¢enin. Podl'a usporiadania, principu delenia a d’alSich faktorov
sa chromatografia klasifikuje do roznych kategérii. Stipcovd chromatografia sa
v laboratoriach pouziva k rozdeleniu zmesi na zéklade adsorpénych vlastnosti jednotlivych
zloziek zmesi. Podla principu delenia sa rozliSuje chromatografia adsorpcna
a chromatografia rozdelovacia, podla charakteru mobilnej faze sa rozliSuje plynova

chromatografia a kvapalinovéd chromatografia. Takymto spdsobom by bolo mozné d’alej
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pokracovat v klasifikacii danej metody. Pre kazdu individudlnu situdciu je mozné prislusna

chromatograficki metodu jednoznacne definovat.

Z hl'adiska naSich potrieb sa zamierame pri bakalarskej praci blizSie na tenkovrstevni
chromatografiu (Zweig, Scherma 1972) (Sar$tnova a kol. 1977), (Gaspari¢, Churagek,
1981), (Touchstone, 1992) (Fried, Scherma, 1994), ktord byva oznaCovana ako
chromatografia planarna. Jedna sa o metodu, ktord vyuziva, za ucelom separacie alebo
identifikacie, tenk(l vrstvu sorbentu. Sorbent je fixovany na podlozku a vlastny
chromatograficky proces je nasledne realizovany v tzv. chromatografickej komore. Mobilna
faza, ktora je pouzivana v procese chromatografie, je kvapalnou latkou, pripadne zmesou

kvapalnych latok.

V nasom pripade boli pri praci pouzivané tenké vrstvy silikagelu na hlinikovej podlozke a
za elucné ¢inidlo bol vybraty toluén. Ak sa jednd o zvidite'nenie latok na chromatograme,
bola pouzitd detekcia pomocou ultrafialového Ziarenia o vlnovej dizke 254nm. Pri
aplikovani tejto metédy v praxi, méze byt povedané, Zze sa jednad o chromatografiu
adsorpéntl s kvapalnym eluénym c¢inidlom. Tenkovrstevnd chromatografia, v naSom
pripade, je pouzitd menej zvy€ajnym spdsobom, a to ako experimentdlna metdda zamerana

na Stidium a demonstraciu slabych medzimolekularnych interakeii.

Aby bolo mozné identifikovat’ jednotlivé typy slabych medzimolekuldrnych interakcii je
potrebné detailne preskimat’ Struktiru jednotlivych latok, ktoré sa zuacasthuji
chromatografického procesu a navrhnat’ alternativy moznych interakcii. Tento vztah je
mozné znazornit' pomocou trojuholnika, ktorého vrcholy predstavuju: typ sorbentu, typ
eluéného cCinidla a typ chromatografovanej latky. V chromatografickom systéme potom
dochadza k interakcii chromatografovana latka — sorbent , chromatografovana latka — elu¢né

¢inidlo a sorbent — elu¢né ¢inidlo.
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Obrazok 22 Interakcie medzi zlozkami chromatografického procesu

Vlastné chromatografické spravanie latky je vyslednicou tychto troch efektov a vo finalnej
podobe sa prejavuje umiestnenim latky na chromatograme, ktoré v Ciselnej podobe
predstavuje uz spomenuty retardacny faktor Rp. Jednd sa o konStantu (bezrozmernu

veli¢inu), ktorej hodnota sa pohybuje v rozmedzi nula az jedna.

Aky je vlastny postup pri tenkovrstevnej chromatografii? Roztok chromatografovanej latky
sa nanesie na pripraveny bod na Starte chromatogramu a necha sa odparit’ rozpustadlo. Po
odpareni rozpustadla sa tenkd vrstva vlozi do chromatografickej komory, v ktorej je
priblizne jedno centimetrova vrstva elu¢ného ¢inidla. Elu¢né ¢inidlo vzlina tenkou vrstvou
smerom nahor, chromatografovana latka putuje tenkou vrstvou zo Startu nahor, ato
v désledku troch vzajomnych interakeii, ktoré sa uplatiiuju pri chromatografickom procese.
Ked ¢elo chromatogramu dosiahne od horného okraja 0,5 cm, chromatograficky proces je
potrebné ukoncit, taktiez je potrebné vyznacit, kam az doputovalo elu¢né ¢inidlo.
Chromatogram sa nasledne opatrne vyberie z komory a v suSiarni sa odparia zbytky
elucného cCinidla, po vysuSeni sa prevedie zviditeI'nenie chromatogramu pomocou ciest
chemickych alebo fyzikalnych. Fyzikdlna cesta predstavuje napr. oZiarenie zdrojom
kratkovinného ziarenia a chemickd cesta je spojena s prevedenim bezfarebnej latky na
chromatograme na farebny produkt, pomocou tzv. detekéného c¢inidla. Konkrétnym
prikladom ,zviditelnenia®“ je reakcia  bezfarebnych aromatickych  aminov
s 4-dimetylaminobenzaldehydom (Ehrlichovo ¢inidlo). Bezfarebny amin je prevedeny na
zZlty az oranzovy imin. Fyzikdlna konS$tanta, charakteristickd pre kazdu latku na
chromatograme, retardacny faktor za definovanych podmienok sa ziska ako podiel

vzdialenosti taziska Skvrny na chromatograme od Startu, ku vzdialenosti cela
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chromatogramu od Startu. Do hodnoty retardacného faktora sa premietaju tri vzajomné

interakcie, ku ktorym pri chromatografickom procese dochadza.

Aby hodnota retardacného faktora priniesla pozadovant informéciu, je potrebné previest’
detailnt analyzu Struktiry chromatografovanej latky vo vzt'ahu ku Struktire elu¢ného ¢inidla
a Strukture sorbentu. Tato analyza umozni asponi priblizne odhadnut, aké typy slabych

interakcii sa uplatitujt pri chromatografickom procese, ktoré z nich st vyznamné a ktoré nie.

1.3 Tenkovrstevna chromatografia a slabé medzimolekularne interakcie
Ako bolo zmienené v predchadzajicej kapitole tenkovrstevna chromatografia sa da pouzit
ako prostriedok demonstracie slabych medzimolekularnych interakcii (Sar§unova a kol.,
1977), (Kolatf, Cejnar, Hellberg, 1992). Tieto slabé medzimolekularne interakcie sa
prejavuju v uz zmienenom systéme — interakcie chromatografovanej latky, eluéného c¢inidla
a sorbentu. Vsetky tieto skutocnosti maju charakter slabych medzimolekularnych interakcii
a predstavuju rozhodujice procesy, ktoré sa pri chromatografickom procese uplatiiuju.
Okrem takych interakcii, ako su disperzné interakcie, vodikové viazby a dipolarne interakcie,
sa moZzu realizovat’ aj koordinacné interakcie a pripadné i6nové¢ interakcie. Z tohto hl'adiska
je potrebné posudit’ vo vztahu ku Strukture chromatografovanej latky jednotlivé kroky

chromatografického procesu.

Chromatografovana latka — sorbent

Pre postidenie moznych interakcii je potrebné analyzovat’ Struktiru chromatografovane;j
latky, $truktiru eluéného ¢&inidla aj $truktaru sorbentu. Ziada sa zohladnit, aké typy
sorbentov pripadaju do uvahy. PredovSetkym sa jednd o silikagel, avSak ako sorbent sa
pouziva aj oxid hlinity, celuldza, pripadne polyamid. Kazdy z tychto sorbentov vykazuje
svoje Specifické vlastnosti ku vzt'ahu k slabym medzimolekuldrnym interakciam. Silikagel
moze tvorit’ vodikové viazby ako donor atdbmu vodika, pripadne ako akceptor atomu vodika.
Dalej sa mdze interakcie zacastiiovat’ atom kremika silikagelu, o moze viest k vzniku
koordinacnej vizby. Podobné vlastnosti mé aj oxid hlinity, ktory sa nachadza vo forme
polymérov a dokaze tieZ tvorit’ vodikové vizby ako donor a akceptor vodika a koordinacné
vézby prostrednictvom atomu hlinika. Aj napriek tomu sa mozu obe latky lisit’ rozdielnymi

retardaénymi faktormi, pretoZze jednotlivé interakcie nemaju rovnako intenzitny prejav.
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Silikagel zvykne byt oznaovany ako kysly sorbent (pH=4-5) na rozdiel od oxidu hlinitého
(pH=9-10). Ak sa porovnaju sorbenty typu silikagelu a oxidu hlinitého s celulozou, je
identifikované mnozstvo rozdielov. Ako priklad je mozné uviest, Ze na celuldze nie je
mozné uplatnit’ vznik koordinaénych vézieb a vzniknuté vodikové vazby su vel'mi slabé, ¢i
uz celuléza vystupuje ako donor alebo akceptor atomu vodika. Retarda¢né faktory pre
celulozu budu vyssie ako na oxide hlinitom a silikagele. Konkrétnym prikladom méze byt’
chromatografia anilinu na silikagele a celuloze (Kolar, 1996). Retarda¢ny faktor anilinu na
celuloze je ovela vyssi ako na silikagele. Medzi bazickym anilinom a kyslym silikagelom
sa tvoria silné vodikové vizby, ¢o je pric¢inou rozdielneho spravania sa anilinu na oboch

sorbentoch.

Chromatografovana latka — elu¢né ¢inidlo

V tomto pripade je situdcia vel'mi individudlna pre jednotlivé elucné ¢inidla, ktoré sa mézu
velmi liSit. Znamend to, Ze musi byt jednoznacne charakterizovana Struktira
chromatografovanej latky a aj Struktira elu¢ného cinidla, ak mame odhadnut’, ako bude
chromatograficky proces prebichat’. Ako konkrétny priklad mozeme uviest' chromatografiu
fenolu a thymolu na tenkej vrstve silikagelu s toluénom ako elu¢nym ¢inidlom. Tymol patri
medzi prirodné latky z kategorie terpénov. Ukézalo sa, ze tymol vykazuje vyssi retardacny
faktor (Karaskova, Kolat, 2015) ako fenol, aj ked’ ma vacsiu molekulu. Je to dané zvySenim
hydrofébneho charakteru molekuly kvoli pritomnosti metylovej a izopropylovej skupiny.
Ich pritomnostou sa zvysila moznost’ disperznych interakcii s toluénom, ktory je latkou
nepolarnou. Podobné modely je mozné navrhovat a analyzovat v nich Specifické

charakteristické spravanie jednotlivych latok.

Sorbent — elu¢né ¢inidlo

V tomto pripade je situacia pomerne jednoduchd, pretoze sa jednd o jeden typ sorbentu —
silikagel, a jedno elu¢né Cinidlo, ktorym je toluén. Prichddza do tivahy tvorba vodikovej
vizby medzi OH skupinou silikagelu ako donorom atému vodika a n-elektrony toluénu ako

akceptorom atomu vodika.

Pre hodnotenie slabych interakcii je vhodné pouzit’ nasledujuce tabulky, v ktorych je
uvedeny prislusny typ slabej medzimolekularnej interakcie, vratane moznosti

semikvantitativneho hodnotenia (Sar§unova a kol., 1977). Tabul’ky umozZiuju orientovat’ sa
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v miere uplatnenia jednotlivych typov interakcii, ktoré mozu nastat’ medzi latkou, sorbentom

a eluénym cinidlom.

Tabulka 4 Miera uplatnenia interakcii so sorbentom

Interakcie | H-vdzba | H-vdzba | Asocidcia | Disperzné | Koordinacné | Ionové
S akceptor donor dipolov | interakcie sily sily
Silikagel + 5% 2 3 3 1 3 1
vody
S — sorbent
Tabulka 5 Mieria uplatnenia interakcii s elucnym cinidlom

Interakcie | H-vdzba | H-vdzba | Asocidcia | Disperzné | Koordinacné | Ionové
EC akceptor donor dipolov | interakcie sily sily

Toluén 1 - - 3 1 -

EC — elu¢né ¢inidlo
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Tabulka 6 Miera uplatnenia interakcii s moznymi funkcnymi skupinami

Interakcie | H-viizba | H-véizba | Asocidcia | Disperzné | Koordina¢né | I6nové
akceptor | donor dip6lov interakcie | sily sily

FS
CH» - - - 4 - -
C=C ) - - 3 1 -
CeHs 1 - - 3 2 -
Halogény 1 - 2 2 2 -
OH 3 4 3 1 3 )
NH 4 3 3 1 3(4) 3(4)
NR: 3 - 3 3 4 4
NO2 3 - 4 2 2 -
CO 3 - 3 2 3 -
COOR 203) - 3 3 20) -
COOH 203) - 3 1 2 4
CONH; 3 203) 3 1 3 2
CONR; 34) : 4 3 3 -

FS — funk¢na (charakteristicka) skupina

1.4 Slabé medzimolekularne interakcie vo vyuke chémie na vysokej Skole

a strednej Skole
Ceska ucebnica chémie (Maredek, Honza, 1997) — 1. diel obsahuje vymenovanie a
vysvetlenie slabych medzimolekularnych sil. Pri vodikovych vizbach je spomenuté, ako
ovplyviuju teplotu varu na priklade vody a prvymi Styrmi prvkami 6. skupiny (O, S, Se, Te).
Zavislosti boli ukdzané pomocou grafov. Ucebnica (MareCek, Honza, 1997) — 2. diel
obsahuje celu kapitolu venujucu sa fyzikdlnym vlastnostiam organickych zlucenin, kam

patri aj teploty varu. Ucebnica (Marecek, Honza, 1997) — 3. diel kazda hlavna kapitola
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obsahuje tabulku s danym bodom varu pre danu zliceninu bez blizsej Specifikacie preco,
taktiez obsahuje podkapitolu Fyzikalne vlastnosti latok, kde je spomenuta rozpustnost’,

avsak bez diskusie.

V ucebnici v Casti Obecnej a anorganickej chémie (Flemr, DusSek, 2001) nie st slabé
interakcie spomenuté, cast’ Organicka chemie a biochemie (Kolar a kol., 2005) sa vyskytuju
strucné zmienky pri tématickom celku Chemie a biochemie bilkovin a nukleovych kyselin.
Ak sa jedna o bielkoviny, ide o demonstraciu vodikovej vézby medzi karbonylovou
skupinou a skupinou NH peptidickej vizby. Ak sa jedna o nukleové kyseliny a ich Struktaru,
ide najCastejSie o parovanie baz adenin — tymin acytozin — guanin prostrednictvom

vodikovych vizieb.

Slovenské ucebnica chémie (Kmet'ova a kol., 2019) — 1. diel obsahuje rozsiahle informécie
venujice sa medzimolekuldrnym silam aich vplyvu na skupensky stav latok, na ich
dolezitost pre zivé organizmy a fyzikalne vlastnosti latok. Ucebnica (Kmet'ova a kol., 2019)
— 2. diel obsahuje jedine zmienku vplyvu vodikovych vézieb na teplotu varu pri fenoloch,
no aj to len v rozSirujicom ucive. Ucebnica (Kmetova akol., 2011) — 3. diel v Casti
rozsirujiiceho uéiva pri téme Struktura bielkovin spomina slabé interakcie a ich doleZitost’
pri vzniku terciarnej Struktury proteinov medzi bocnymi ret'azcami aminokyselin viazanych
v polypeptide. V tematickom celku Nukleové kyseliny sa pri ich Struktiire spomina sposob
viazania jednotlivych vldken sekundéarnej Struktiry DNA prostrednictvom vodikovych
vézieb, taktieZ sa spominajl pri komplementarite baz obdobne ako v eskych ucebniciach.
V celku zameranom na Enzymy sa pomocou slabych medzimolekularnych sil vysvetl'uje

spOsob vizby substratu s enzymom v jeho aktivnom mieste.

Vseobecne pouzivand vysokoskolska ucebnica (McMurry, 2007) obsahuje informécie
o disperznych interakcidch v ucive o alkdnoch, vodikové vizby st diskutované v ucive
o alkoholoch, aminoch a karboxylovych kyselinach. Dalej v uéive o bielkovinach (a-helix

a B-Struktra), pri parovani baz adenin — tymin a cytozin — guanin.

Aplikaciu tenkovrstevnej chromatografie vo vyuke na vysokej a strednej Skole z roznych
uhlov pohladu zohl'adituji publikacie napr. (Engler, 1983), (Kolat 1997), (Richtr, Kraitr,
2004), (Kolat, Machkova, Bilek, 2015).
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1.5 Vyuzitie chromatografie na tenkej vrstve k demonstracii slabych

medzimolekularnych interakcii vo vyuke
V predchadzajucich kapitolach sme konstatovali, Ze slabé medzimolekularne interakcie sa
prejavuju vo fyzikalnych konStantdch (teplota varu, teplota topenia), pripadne v ramci
rozpustania latok. Ak sa jedna o slabé medzimolekularne interakcie vo vzt'ahu k teplote
varu, ide o vzdjomné posobenie medzi rovnakymi molekulami. V pripade rozptstania latok
ide o vzdjomnu interakciu molekul rozpustanej latky a rozpustadla. Chromatografia na
tenkej vrstve je v porovnani s predchddzajicimi pripadmi, ako uz bolo spomenuté, viac
komplexny proces, zahriiujici tri typy interakcii, ktoré sa vzdjomne ovplyviiuju
(chromatografovana latka — sorbent, chromatografovana latka — elu¢né ¢inidlo, sorbent —
eluéné cCinidlo). Je mozné konstatovat, ze chromatografické spravanie latok vo vzt'ahu

k slabym interakcidm je komplikovanym procesom.

Doteraz sa chromatografia na tenkej vrstve vo vyuke na vysokej a strednej Skole pouzivala
najmd k identifikdcidm neznamych latok za pomoci Standardov latok. Toto vyuzitie
tenkovrstevnej chromatografie priamo nesuvisi s problematikou chromatografického
spravania a stvisiacich slabych medzimolekularnych interakcii. Okrem identifikécie latok
ma vyuzitie tenkovrstevnej chromatografie vo vyuke taktiez motivacny charakter. Jednym
z konkrétnych pripadov tohto typu je chromatograficka analyza farieb, ktoré st obsiahnuté
v bezne dostupnych fixkach. Su zndme vel'mi motivujuce pripady analyzy farbiva
obsiahnutého v zelenej fixke, pretoze prave pomocou tenkovrstevnej chromatografie je
mozné dokazat’, ze zelena farba fixky je tvorend zmesou dvoch farieb, a to zltej a modre;.
Ak sa jedna o dokazy pritomnosti latok v réznych produktoch, je vo vyuke obzvlast
populérna analyza potravinarskych a pol'nohospodarskych produktov (Chmel, K. a kol.,
1987). Dokazuje sa napriklad pritomnost’ kyseliny askorbovej v napojoch, pripadne ina
moznost’ predstavuje dokaz kyseliny askorbovej v ovoci a zelenine a podobne. Dal§im
prikladom je dokaz pritomnosti kofeinu v kave a €aji, ale 1 v Coca Cole a d’alSich napojoch.
Je taktiez mozné jednoducho dokézat pritomnost’ chutovych aditiv v potravinach, napr.
kyseliny glutimovej v instantnych polievkach. Jednoducho je mozné dokéazat’ pritomnost’

konzervaénych prostriedkov v potravinach, napr. benzoanu sodného v kecupe a hor¢ici.

23



Za ucelom demonstracie slabych medzimolekuldrnych interakcii sa tato metdéda vo vyuke
vyuziva len v obmedzenom rozsahu. Ide napriklad o rozne anomalie vztahujuce sa
k chromatografickému spravaniu. Konkrétnym prikladom modze byt demonstracia
orto-efektu. K tomuto zdmeru sa vyuziva modelovy rad 2-nitrofenol, 3-nitrofenol
a 4-nitrofenol (Daecke, 1974), (Feiganbaum, 1986). V tomto danom pripade sa jedna
o polohové izoméry, pri ktorych je rovnaka relativna molekulovd hmotnost’, liSia sa len
vzajomnymi polohami hydroxylovej skupiny a nitroskupiny. Tieto konkrétne modelové
latky ukazuju prekvapujuce vysledky experimentov. NajvysSiu hodnotu retardacného
faktora ma 2-nitrofenol, 3-nitrofenol ma podstatne nizSiu hodnotu retardacného faktora

a najnizsiu hodnotu ma 4-nitrofenol.

Tenkovrstevna chromatografia nie je jedinou vhodnou metdédou k demonsStrécii orfo-efektu,
je to uskutocnitelné dokazat’ na inom existujicom konkrétnom pripade. Ak porovnavame
rozpustnost’ 2-nitrofenolu, 3-nitrofenolu a 4-nitrofenolu v toluéne, 2-nitrofenol sa vel'mi
I'ahko rozpusta, 3-nitrofenol a 4-nitrofenol su rozpustné naro¢nejsie. Podstatou rozdielnej
rozpustnosti izomérov st intramolekuldrne vodikové mostiky pri 2-nitrofenole
a intermolekuldrne vodikové mostiky pri 3-nitrofenole a 4-nitrofenole. Vysoka hodnota
retardacného faktora 2-nitrofenolu suvisi s intramolekularnym vodikovym mostikom, latka
preto mozZe iba narocne tvorit’ intermolekularne vodikové mostiky so sorbentom. Pri¢om
3-nitrofenol a 4-nitrofenol tieto intermolekularne vodikové mostiky so sorbentom mozu

tvorit’.
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2 Ciel prace

Tenkovrstevnd chromatografia, ako bolo konstatované, patri vo vyuke chémie predovsetkym
k identifikaénym metodam. Nasim zdmerom bolo vyuzit' chromatografiu na tenkej vrstve
k demonstracii slabych medzimolekularnych interakcii. Medzimolekularne interakcie patria
k najvyznamnej$im javom v prirodnych vedach. Su spojené s radom vlastnosti latok, ktoré
nas obklopuju v kazdodennom zivote. K priblizeniu dolezitosti na pohl'ad mozno
nevyznamnych interakcii bolo navrhnutych 26 modelovych radov s latkami, ktorych ulohou
je pomerne jednoduchym sposobom poukézat’ na ich dblezitost. Zvolené modelové latky
patria prevazne medzi aromatické aminy, fenoly aich funkéné derivaty. Interpretdcia
chromatografického spravania vychddza predovSetkym z analyzy Struktiry latok aich
moznych interakcii so sorbentom a elu¢nym ¢inidlom. Tieto interpretacie experimentalnych
vysledkov ukazuji nielen na interakcie latok so sorbentom a elu¢nym c¢inidlom, ale

preukazuju aj na vzajomné interakcie substituentov v rdmci molekuly modelovych latok.

Ciel'om bakalarskej prace je ukazat existenciu slabych medzimolekularnych interakcii pocas
chromatografického procesu a navrhnat’ experimentalne tlohy, pomocou ktorych je mozné
jednotlivé typy slabych medzimolekularnych interakcii demonstrovat. Experimentalne
ulohy st ur¢ené pre Studentov vysokych 8§kdl, vzdelavajucich sa buducich ucitelov chémie,
ale aj ucitelom a Ziakom strednych $kol, predovietkym gymnazii. Ulohy je mozné
realizovat’ ako demonstracné experimenty v rdmci laboratornych cviceni (napr. z analyticke;j
chémie, fyzikdlnej chémie, praktik Skolnych chemickych experimentov a pod.), alebo ako

vel'mi vhodna alternativa pre ucitel'ov a ziakov strednych §kol sa javi forma workshopu.

Hlavnym vystupom bakaldrskej prace by mal byt poznatok o tom, ¢i metdda tenkovrstevnej
chromatografie prispela k poznavaniu slabych medzimolekularnych interakcii a podstate jej

poOsobenia.
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3 Prakticka ¢ast’

3.1 Pouzité chemikalie

fenol, p.a.
2-metylfenol, p.
3-metylfenol, p.
4-metylfenol, p.
2-nitrofenol, p.

Lachema, CR
Lachema, CR
Lachema, CR
Lachema, CR
Lachema, CR

3-nitrofenol, p. Sigma-Aldrich, BRD
4-nitrofenol, p.a. Lachema, CR
2,3-dinitrofenol, p. Sigma-Aldrich, BRD
2,4-dinitrofenol, p. Reachim, RF
2,5-dinitrofenol, p. pripavené v laboratoriu
3,4-dinitrofenol, p. Sigma-Aldrich, BRD
2,4,6-trinitrofenol, p. Lachema, CR
4-aminofenol, p. Lachema, CR
nitrobenzén, p. Lachema, CR
anilin, p. Reachim, RF
4-nitroanilin, p. Lachema, CR
brombenzén, p. Lachema, CR
4-bromanilin, p. Lachema, CR
benzylalkohol, p. Reachim, RF
benzaldehyd, p. Reachim, RF
benzoova kyselina, p. Lachema, CR
4-nitrobenzaldehyd, p. Sigma-Aldrich, BRD
benzoan metylnaty, p. Lachema, CR
benzoan fenylnaty, p. Sigma-Aldrich, BRD
N-fenylacetamid, p. Lachema, BRD
N-fenylbenzamid, p. F. Kiinstner, BRD
N,N-dimetylanilin, p. Spolek pro chemickou a hutni
vyrobu, CR
4-dimetylaminobenzaldehyd, p. Lachema, CR
2-metylanilin, p. Lachema, CR
I-naftol, p. Lachema, CR
2-naftol, p. Lachemam, CR
toluén, p. Lachema, CR

3.2 Pouzita laboratorna technika

Tenké vrstvy DC-Fertigfolien ALUGRAM SIL G/UV2s4 Macherey — Nagel, BRD
Chromatografickd komora Kavalier, CR

UV lampa pre detekciu chromatogramov A. Kriiss Optronic, BRD
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Kadicky Kavalier, CR

Skamavky Kavalier, CR

Mikrokapilary Kavalier, CR

3.3 Chromatografia na tenkej vrstve — metodika experimentalnej
¢innosti

Pre experimenty boli zvolené tenké vrstvy silikagelu o rozmeroch 10x20cm
s fluorescenénym indikatorom pre detekciu pri vinovej dizke 254 nm. Pre uéely experimentu
boli tenké vrstvy rozdelené na Styri (pripadne dve) rovnaké Casti 5x10cm (10x10cm). Na
tenkej vrstve bol vyznaceny Start 2cm od spodného okraja. Po ukonceni chromatografického
procesu bolo na chromatograme vyznacené celo priblizne 0,5cm od vrchného okraja.
Mikrokapildrami boli nand$ané na tenkt vrstvu mensich rozmerov (5x10cm) 2 az 4 vzorky,
na tenkd vrstvu véac¢sich rozmerov 6 az 9 vzoriek. Chromatogram s nanesenymi vzorkami
bol vlozeny do chromatografickej komory s jednocentimetrovou vrstvou elu¢ného c¢inidla
(toluén) na dne a ponechany na vyvijanie. Ked ¢elo chromatogramu dosiahlo poZadovanej
vzdialenosti od horného okraja, chromatogram bol s opatrnostou vybraty z komory a suSeny
fénom pomocou prudu teplého vzduchu. Po vysuSeni chromatogramu bola prevedena jeho
detekcia pod UV lampou pri vinovej dizke 254 nm. Vsetky modelové latky bez vynimky
zhasinaju luminiscenciu, dané zhasinanie sa prejavuje tmavymi Skvrnami na zltozelenom
svetielkujicom pozadi. Na chromatograme boli mikkou ceruzkou vyznacené Skvrny

jednotlivych latok. Nasledne bolo prevedené vyhodnotenie chromatogramu.

Obrazok 23 Zobrazenie zhasinania luminiscencie modelovou latkou
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3.4 Chromatografia na tenkej vrstve — vyhodnocovanie chromatogramov
V ramci vyhodnocovania chromatogramov bola odmerana vzdialenost’ taziska Skvrny od
Startu a vzdialenost’ ¢ela od Startu. Podiel vzdialenosti Skvrna — Start a vzdialenosti ¢elo —
Start (v cm) je charakteristickou konStantou danej latky za definovanych podmienok
a nazyva sa retardacny faktor Rr, ktory nadobuda, ako uz bolo spomenuté predtym, hodnot
v intervale <0; 1>. Hodnoty retardacnych faktorov boli diskutované imerne moznym slabym
interakciam prichadzajicimi do tivahy, ktoré sa uplatiiuju v systéme chromatografovana

latka — sorbent, chromatografovana latka — elu¢né ¢inidlo a sorbent — elu¢né €inidlo.

Tabulka 7 Prehlad hodnét Rr zlucenin v jednotlivych modelovych radoch

Modelovy rad latka Rr

1 | fenol 0,19
4-metylfenol 0,15
4-nitrofenol 0,06
4-aminofenol 0,00

2 | fenol 0,16
nitrobenzen 0,72
4-nitrofenol 0,05

3 | anilin 0,14
nitrobenzen 0,76
4-nitroanilin 0,12

4 | fenol 0,16
anilin 0,14
4-aminofenol 0,00

5 | anilin 0,14
brombenzén *
4-bromanilin 0,21

6 | benzylalkohol 0,54
benzaldehyd 0,40
benzoova kyselina 0,04

7 | benzaldehyd 0,43
4-nitrobenzaldehyd 0,33
nitrobenzen 0,75

8 | benzylalkohol 0,57
4-metylfenol 0,14
benzoova kyselina 0,04
benzoan metylnaty 0,45

9 | anilin 0,13
N-fenylacetamid 0,01

10 | benzoova kyselina 0,03
benzoan metylnaty 0,43
benzoan fenylnaty 0,60
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11 | N-fenylacetamid 0,00
N-fenylbenzamid 0,06
12 | anilin 0,16
N,N-dimetylanilin 0,40
13 | 2-metylfenol 0,23
3-metylfenol 0,19
4-metylfenol 0,15
14 | 2-nitrofenol 0,70
4-nitrofenol 0,04
15 | 2-nitrofenol 0,73
3-nitrofenol 0,09
4-nitrofenol 0,05
16 | benzaldehyd 0,45
4-nitrobenzaldehyd 0,35
4-dimetylaminobenzaldehyd 0,05
17 | dimetylanilin 0,42
benzaldehyd 0,47
4-dimetylaminobenzaldehyd 0,05
18 | fenol 0,15
4-nitrofenol 0,05
anilin 0,18
4-nitroanilin 0,13
19 | fenol 0,15
2-metylfenol 0,23
anilin 0,16
2-metylanilin 0,09
20 | 1-naftol 0,23
2-naftol 0,15
21 | fenol 0,16
2-nitrofenol 0,70
3-nitrofenol 0,08
4-nitrofenol 0,05
2,3-dinitrofenol 0,07
3,4-dinitrofenol 0,01
2,5-dinitrofenol 0,47
nitrobenzén 0,73
fenol 0,16
22 | fenol 0,17
2-nitrofenol 0,70
4-nitrofenol 0,05
2,4-dinitrofenol 0,29
2,4,6-trinitrofenol 0,00
nitrobenzén 0,70
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23 | fenol 0,16
2-nitrofenol 0,68
3-nitrofenol 0,07
4-nitrofenol 0,04
2,3-dinitrofenol 0,05
2,4-dinitrofenol 0,27
2,5-dinitrofenol 0,43
3,4-dinitrofenol 0,02
nitrobenzén 0,74

24 | fenol 0,13
2-metylfenol 0,20
4-metylfenol 0,14

25 | fenol 0,14
2-metylfenol 0,21
3-metylfenol 0,18
4-metylfenol 0,14

26 | fenol 0,16
2-nitrofenol 0,68
4-nitrofenol 0,04
2,4-dinitrofenol 0,27
2,6-dinitrofenol 0,18
2,4,6-trinitrofenol 0,00

*Brombenzén sa nepodarilo detegovat’.
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4 Vysledky a diskusia

Pre priblizenie Struktury latok bola vytvorend Tabulka 8, ktora obsahuje vsetky pouzité
modelové latky a ich vzorce. Pri Studovani Struktiry vzorcov modelovych latok je potrebné

si osobitne v§imat’ umiestenie substituentov na benzénovom skelete.
Tabulka 8 Prehlad modelovych latok
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4-nitrofenol

OH

2,3-dinitrofenol

2,4-dinitrofenol
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3,4-dinitrofenol
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1-naftol OH

2-naftol

OH

toluén CHs

Pre demonstraciu nevdzbovych interakcii bolo navrhnutych 26 modelovych radov
organickych zlucenin. VSetky experimenty boli uskutociiované na tenkej vrstve silikagelu
s vyuzitim toluénu ako elu¢ného cinidla. Pretoze bola pouzitd tenkd vrstva silikagelu
s luminiscenénym indikatorom, chromatogramy boli detegované prostrednictvom
ultrafialového Ziarenia o vlnovej dizke 254 nm. Chromatografované latky bez vynimky
zhasinaju luminiscenciu, a preto sa detegované latky objavujii na chromatograme ako tmavé

Skvrny na zltozelenom pozadi.

1. Tento modelovy rad bol tvoreny Styrmi latkami: fenol, 4-metylfenol, 4-nitrofenol
a 4-aminofenol. Retarda¢ny faktor fenolu je 0,19. Nizka hodnota je vysvetlitelna
tvorbou vodikovych mostikov medzi fenolom a silikagelom. Fenol vystupuje ako
donor aj akceptor atomu vodika s parcidlnym kladnym ndbojom. Druhou latkou
modelového radu je 4-metylfenol, retardaény faktor tejto zltceniny je 0,15. To
znamena, Ze je o nieco nizsi nez retardacny faktor fenolu. Ak analyzujeme Strukturu
tejto zliCeniny, metylova skupina v polohe 4 pdsobi kladnym indukénym efektom
a znizuje kyslost’ fenolu. Tato latka je teda slabSou Brenstedovou kyselinou nez
fenol. V porovnani s fenolom je 4-metylfenol slabsim donorom vodika a silnejSim
akceptorom vodika. Tato okolnost’ umoziuje hodnotit’ mierny pokles retarda¢ného
faktora v porovnani s fenolom. Pri 4-metylfenole je potrebné zohl'adnit’ zvySené
uplatnenie hydrofébnych (disperznych) interakcii, ktoré sa ale pravdepodobne

vyrazne neprejavuju. 4-nitrofenol obsahuje v polohe 4 silny elektrénakceptorovy
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substituent, ktory zvysuje aciditu fenolu. V porovnani s fenolom vyrazne rastie
charakter 4-nitrofenolu ako donoru vodika aklesd charakter 4-nitrofenolu ako
akceptoru vodika. 4-nitrofenol je v désledku zaporného indukéného a mezomérneho
efektu vyrazne kyslejsi nez fenol, vytvara pevnej$iu vodikova vizbu medzi latkou
a silikagelom ako donor vodika Poslednou modelovou latkou je 4-aminofenol.
Aminoskupina je silnym elektrondonorom, ktory spdsobuje znizenie kyslosti
v porovnani s fenolom. Okrem tohto efektu, vykazuje aminoskupina bezprostredné
vazby na silikagel, predovsetkym ako akceptor, ale aj donor vodika. Aminoskupina
a hydroxylova skupina pdsobia zaroven ako donory a akceptory vodika. V désledku
menovanych efektov ma retardacny faktor hodnotu 0.

Tento rad tvori trojica latok: fenol, nitrobenzén a 4-nitrofenol. Fenol ma hodnotu
retardacného faktora 0,16, nitrobenzén ma hodnotu 0,72. Z uvedenych hodndt je
jasné, ze interakcia fenolu so silikagelom je intenzivnejSia, ¢o sa neda povedat
o nitrobenzéne. Vodikové vizby, ktoré sa tvoria medzi OH-skupinou fenolu
a silikagelom st ovela silnejSie nez vodikové vizby, ktoré sa tvoria medzi
nitrobenzénom a silikagelom. Tento fenomén je pre spravanie oboch latok
rozhodujtci. 4-nitrofenol méa hodnotu retarda¢ného faktora len 0,05. Nitroskupina
zvysuje aciditu fenolu a zvySuje polaritu jeho molekuly. Je mozné predpokladat’, Ze
vodikova vizba na silikagel je pevnejSia, ako ked sa jedna o fenol. 4-nitrofenol je
silnejsi donor vodika ako fenol.

V tomto rade su zaradené tri modelové latky: anilin, nitrobenzén a 4-nitroanilin.
Anilin ma hodnotu retardaéného faktora 0,14, nitrobenzén ma hodnotu retarda¢ného
faktora 0,76, 4-nitroanilin ma hodnotu retarda¢ného faktora 0,12. Anilin ma o nieco
nizS§iu hodnotu retardacného faktora ako fenol, ¢o je dané -charakterom
aminoskupiny, ktord je donorom atému vodika, ale predovSetkym silnym
akceptorom atému vodika. Nitroskupina v polohe 4 je pri¢inou zvySenia acidity
4-nitroanilinu a predovSetkym poklesu jeho bazického charakteru. Tento vplyv sa
vyrazne neprejavuje v chromatografickom spravani.

Tento modelovy rad tvoria tri latky: fenol, anilin, 4-aminofenol. Fenol je silny donor
atomu vodika a slaby akceptor atdbmu vodika, anilin je slaby donor atdému vodika

a silny akceptor atomu vodika. Retardacny faktor fenolu je 0,16, retardacny faktor
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anilinu je 0,12. 4-aminofenol je zlucenina, ktord ma dva substituenty v molekule,
silny donor a silny akceptor atdému vodika, preto je retarda¢ny faktor 0. Vodikové
vazby, ktoré¢ sa tvoria medzi OH-skupinou fenolu a silikagelom su slabSie nez
vodikové vizby, ktoré sa tvoria medzi anilinom a silikagelom.

. Dalsi rad je tvoreny latkami: anilin, brombenzén a 4-bromanilin. Retardaény faktor
anilinu je 0,14, brombenzén ma s najvacsou pravdepodobnostou vyssi retardacny
faktor, 4-bromanilin ma retarda¢ny faktor 0,21, ¢o znamena, ze 4-bromanilin, ktory
ma nizSiu bazicitu, bude slabsim akceptorom vodika. Atom brému zvysSuje
hydrofobny charakter molekuly. Anilin mé nizSiu hodnotu retardacného faktora, ¢o
je dané charakterom aminoskupiny, ktora je donorom atému vodika, ale aj silnym
akceptorom atému vodika.

. Modelovy rad tvori benzylalkohol, benzaldehyd a kyselina benzoova. Benzylalkohol
ma retardacny faktor 0,54, benzaldehyd 0,40 a kyselina benzoova 0,04. Kyselina
benzoova ma najnizsi retarda¢ny faktor, pretoze vytvara pevné vodikové vizby so
silikagelom, kde funguje ako donor aj akceptor atdému vodika. Benzaldehyd vytvara
vodikové vizby iba ako akceptor vodika a benzylalkohol vytvéra porovnatelné
vodikové vizby, v ktorych vystupuje ako donor aj akceptor vodika.

. Daldi modelovy rad tvoria benzaldehyd, nitrobenzén a 4-nitrobenzaldehyd.
Nitrobenzén ma hodnotu retardacného faktora 0,75, rozhodujuca je len slaba
vodikova védzba medzi silikagelom a nitroskupinou molekuly nitrobenzénu.
Benzaldehyd ma retardacny faktor 0,43 ajedna sa o uplatnenie dipolarnych
interakcii medzi  benzaldehydom asilikagelom. Taktiez sa jedna o
uplatnenie vodikovych vézieb, vktorych je donorom vodika silikagel.
4-nitrobenzaldehyd (Rr=0,33) je latka, ktord umoziuje tvorbu vodikovych vézieb
medzi OH skupinou silikagelu a aldehydickou skupinou a nitroskupinou
4-nitrobenzaldehydu.

. Modelovy rad obsahuje benzylalkohol, 4-metylfenol, kyselinu benzoovi a benzoan
metylnaty. Modelovy rad je moZzné rozdelit na dve dvojice. Benzylalkohol
a 4-metylfenol, ktoré tvoria prvii dvojicu. Druhu dvojicu tvori kyselina benzoova
a benzoan metylnaty. Benzylalkohol mé retarda¢ny faktor 0,57 a 4-metylfenol 0,14.

4-metylfenol je silnym donorom vodika a slabym akceptorom vodika, benzylalkohol
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10.

11.

12.

13.

je slaby donor vodika a silnejsi akceptor vodika, ¢o je pric¢inou rozdielnych hodnot
retardacnych faktorov. Kyselina benzoova ma retardacny faktor 0,04 a benzoan
metylnaty 0,45. Kyseliny benzoova vytvara pevné vodikové véizby so silikagelom,
kde funguje ako donor aj akceptor atomu vodika. VysSia hodnota retarda¢ného
faktora benzoanu metylnatého je spdsobend odstranenim atéomu vodika a
obmedzenim tvorby vodikovych vézieb. Nahrada atdému vodika metylovou skupinou
zvysuje hydrofébny charakter molekuly s tym, Ze sa viac uplatiiuju tzv. disperzné
sily medzi metylovou skupinou a molekulou toluénu.

Modelovy rad je tvoreny dvoma latkami: anilin a N-fenylacetamid. Retardac¢ny
faktor anilinu je na hodnote 0,13 aretarda¢ny faktor N-fenylacetamidu je 0,01.
Z toho je mozné usudit’, Ze acetilacia aminoskupiny zvySuje charakter molekuly
anilinu ako donoru atému vodika.

Modelovy rad je tvoreny zliCeninami: kyselina benzoova, benzoan metylnaty
a benzoan fenylnaty. Retarda¢ny faktor kyseliny benzoovej je 0,03, retardac¢ny faktor
benzoanu metylantého je 0,43 aretardacny faktor benzoanu fenylnatého je 0,60.
Vyrazny vzrast retarda¢ného faktora benzoanu metylnatého v porovnani s kyselinou
benzoovou je v odstraneni atomu vodika a moznosti tvorby vodikovej vizby so
sorbentom. Vzrast retardacného faktora benzoanu fenylnatého je v zvySeni
hydrofébneho charakteru molekuly, a tym sa posiliiuji disperzné interakcie.
Modelovy rad je tvoreny dvoma zluCeninami: N-fenylacetamidom
a N-fenylbenzamid. Prvd menovana latka ma retardacny faktor 0, druhd latka ma
retardacny faktor 0,06. Nizke hodnoty retardac¢nych faktorov mézu byt spdosobené
vodikovymi védzbami, ktoré tvoria obe latky so silikagelom. Vyssi retarda¢ny faktor
N-fenylbenzamidu moéze byt spdsobeny vyraznejSim hydrofobnym charakterom
molekuly.

Dal$i modelovy rad je tvoreny latkami: anilin a N,N-dimetylanilin. Druha zli¢enina
ma ovel'a vyssi retardacny faktor 0,40 ako anilin s 0,16. Substiticia atomu vodika
aminoskupiny metylovou skupinou obmedzuje tvorbu vodikovych vizieb a zvysuje
hydrofobny charakter molekuly.

Rad je tvoreny  zluCeninami: 2-metylfenol, 3-metylfenol a 4-metylfenol.

V uvedenom poradi klesa retardacny faktor (Rr1=0,23, Rr2=0,19, Rr3=0,15). Z vel'mi
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15.

16.

17.

18.

malych rozdielov hodnoét retardacnych faktorov vyplyva, ze pri 2-metylfenole sa
v podstate neuplatiiuje orto-efekt.

Dalsi rad tvoria dve zlG&eniny: 2-nitrofenol a 4-nitrofenol. Prva latka ma retardaény
faktor 0,70 a druh4 latka 0,04. Hodnoty retardacnych faktorov ukazuji na vyrazna
tvorbu intramolekularneho vodikového mostika pri 2-nitrofenole
a intermolekularnych vodikovych mostikov pri 4-nitrofenole.

Dal§i modelovy rad je rozsirenim radu predchadzajiceho: 2-nitrofenol, 3-nitrofenol
a 4-nitrofenol. Retarda¢ny faktor 2-nitrofenolu je 0,73, retardacny faktor
3-nitrofenolu je 0,09, retarda¢ny faktor 4-nitrofenolu je 0,05. Z hodnét retardacnych
faktorov je mozné usudit, Zze existuje intramolekuldrny vodikovy mostik
pri 2-nitrofenole a intermolekularneho vodikového mostika pri 3-nitrofenole
a 4-nitrofenole.

Dal§i rad je tvoreny modelovymi latkami: benzaldehyd, 4-nitrobenzaldehyd
a 4-dimetylaminobenzaldehyd. Jednotlivé latky maju nasledujuce retardacné
faktory: 0,45, 0,35 a 0,05. Nitroskupina zvySuje polaritu molekuly benzaldehydu
a moznost tvorby vodikovych vdzieb. Benzaldehyd vytvéra vodikové vézby iba ako
akceptor vodika. Dimetylaminoskupina zvySuje nielen polaritu molekuly, ale aj
schopnost’ molekuly tvorit’ vodikové vizby.

Analogicky rozbor je taktiez pri d’alSom modelovom rade: N,N-dimetylamin,
benzaldehyd a 4-dimetylaminobenzaldehyd. Retarda¢né faktory zlic¢enim su 0,42,
0,47 a0,05. Z hodndt retardaénych faktorov vyplyva, ze dimetylaminoskupina
v polohe 4 v kombinacii s aldehydickou skupinou vytvdra priestor pre tvorbu
vodikovych vizieb so sorbentom, ktory je donorom atomu vodika. Benzaldehyd
vytvara vodikové vizby iba ako akceptor vodika.

Modelové latky dalSieho modelového radu su: fenol, 4-nitrofenol, anilin
a 4-nitroanilin. Hodnoty retarda¢nych faktorov su nasledujuce 0,15, 0,05, 0,18
a 0,13. Hodnoty ukazuji na vyrazné intermolekuldrne vodikové vizby 4-nitrofenolu.
Podobnd situdcia vzniku intermolekularnych vodikovych vézieb nastava tieZ pri
4-nitroaniline. Vodikové vézby, ktoré sa tvoria medzi OH-skupinou fenolu
a silikagelom st ovel’a silnejSie nez vodikové vizby, ktoré sa tvoria medzi anilinom

a silikagelom.
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19.

20.

21.

22.

Analégiou predchadzajiceho radu je nasledujuci modelovy rad, v ktorom je
nitroskupina nahradena metylovou skupinou. Substituent je umiestneny do polohy 2.
Jedna sa o latky: fenol, 2-metylfenol, anilin a 2-metylanilin. Retardacné faktory st
nasledujuce: 0,15, 0,23, 0,16 a 0,09. V tomto pripade metylova skupina zvySuje
bazicitu anilinu a umoziuje vznik vodikovej vézby prostrednictvom silikagelu.
Modelovy rad obsahuje dve latky: 1-naftol a 2-naftol. Retarda¢ny faktor 1-naftolu
ma hodnotu 0,23 a2-naftol méa retardacny faktor 0,15. Rozdielne hodnoty
retardacnych faktorov je mozné prisudit’ roznemu umiestneniu hydroxylovej skupiny
na naftalénovom skelete. Umiestnenie OH skupiny v polohe 2 (B-naftol) sa premieta
do niz$ej hodnoty retarda¢ného faktora.

Dalsie modelové rady boli orientované na mono a viac substituované fenoly. Prvy
rad sa sklada z nasledujiicich modelovych latok: fenol, 2-nitrofenol, 3-nitrofenol,
4-nitrofenol, 2,3-dinitrofenol, 2,4-dinitrofenol, 2,5-dinitrofenol, 3,4-dinitrofenol
a nitrobenzén. Retarda¢ny faktor fenolu je 0,16, 2-nitrofenolu je 0,70, 3-nitrofenolu
je 0,08, 4-nitrofenolu je 0,05, 2,3-dinitrofenolu 0,07, 3.,4-dinitrofenolu je 0,01,
2,5-dinitrofenolu je 0,47 anitrobenzén je 0,73. Zjednotlivych hodnét Rr
nitrofenolov  vyplyva, ze 2-nitrofenol vykazuje orto-efekt spdsobeny
intramolekularnym vodikovym mostikom, 3 a 4-nitrofenoly vytvaraji silné
intermolekularne vodikové mostiky. Pri 2,3-dinitrofenole je vel'mi zaujimava nizka
hodnota retardacného faktoru. Latka nevykazuje orfo-efekt (pravdepodobne zo
stérickych dovodov) a hodnota retarda¢ného faktora sa viac blizi 3-nitrofenolu, nez
2-nitrofenolu. Ztoho vyplyva, Ze vtomto wusporiadani sa orto-efekt
(intramolekularny vodikovy mostik) nevytvara. Ak sa jednd o 2,5-dinitrofenol
hodnota retarda¢ného faktora ukazuje urcité na uplatnenie orfo-efektu. Samotny
fenol je silny donor atdbmu vodika a slaby akceptor atomu vodika.

Nasledujuci modelovy rad a dalSie st modifikaciami predchadzajiceho radu,
obsahuje latky: fenol, 2-nitrofenol, 4-nitrofenol, 2,4-dinitrofenol, 2,3,4-trinitrofenol
a nitrobenzén (retardacni faktory 0,17, 0,70, 0,05, 0,29, 0, 0,70). Uvedeny rad
ukazuje na intramolekularny vodikovy mostik pri 2-nitrofenole a intermolekularny
vodikovy mostik pri 4-nitrofenole. Pri 2,4-dinitrofenole sa prejavuje Ciastoény

orto-efekt a pri 2,4,6-dinitrofenole sa orto-efekt neobjavuje.
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23. Modelovy rad obsahuje latky: fenol, 2-nitrofenol, 3-nitrofenol, 4-nitrofenol,
2,3-dinitrofenol, 2,4-dinitrofenol, 2,5-dinitrofenol, 3,4-dinitrofenol a nitrobenzén.
Retardacny faktor nadobudal hodnoty 0,16, 0,68, 0,07, 0,04, 0,05, 0,27, 0,43, 0,02
a 0,74. Najvacsie uplatnenie orto-efektu ma 2-nitrofenol, nasleduje 2,5-dinitrofenol
a 2,4-dinitrofenol.

24. Modelovy rad obsahuje: fenol, 2-metylfenol, 4-metylfenol. Fenol nadobuda hodnotu
retardacného faktora 0,13, 2-metylfenol 0,20 a 4-metylfenol 0,14. Metylova skupina
znizuje aciditu fenolu a zvysuje jeho hydrofébny charakter. Vysledky experimentov
ukazuju na vcelku nevyrazny vplyv metylovej skupiny na chromatografické
spravanie fenolov (na rozdiel od nitroskupiny).

25. Modelovy rad obsahuje: fenol, 2-metylfenol, 3-metylfenol a 4-metylfenol.
Retarda¢né faktory nadobudali hodnoty 0,14, 0,21, 0,18 a0,14. hodnoty
retardacnych faktorov ukazuju, ze orto-efekt sa v tomto pripade takmer neuplatiuje.

26. Modelovy rad obsahuje modelové latky: fenol, 2-nitrofenol, 4-nitrofenol,
2,4-dinitrofenol, 2,6-dinitrofenol a 2,4,6-dinitrofenol. Retardacné faktory st v poradi
0,16, 0,68, 0,04, 0,27, 0,18 a 0,0. Orto-efekt sa najviac prejavuje pri 2-nitrofenole,
Ciastotne pri  2,4-dinitrofenole  aneprejavuje sa pri  2,6-dinitrofenole
a 2,4,6-trinitrofenole. V pripade, Ze su tri substituenty (jedna hydroxylova skupina
adve nitroskupiny) na susediacich atdmoch v retazci, dochadza k naruSeniu
orto-efektu viac-menej zo stérickych dovodov.

Z vysledkov a diskusii bol vybraty modelovy rad vhodny na vytvorenie pomerne
jednoduchej experimentalnej tlohy. Predlohu tvoril modelovy rad 10 obsahujuci kyselinu
benzoovi, benzoan metylnaty a benzoan fenylnaty. Daliie dve naro¢nejsie ulohy boli
vytvorené anachadzaju sa v Prilohe Iajej autorské rieSenie v Prilohe II a Prilohe III
s autorskym rieSenim v Prilohe IV.

Experimentalne iloha zamerana na demonsStraciu slabych medzimolekularnych
interakeii 1

Téma: Vplyv Struktiury na chromatografické spravanie organickych zlic¢enin

Nazov: Tenkovrstevna chromatografia karboxylovych kyselin a ich esterov
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Uloha: Prostrednictvom identifikacie slabych interakcii rozhodnite ako ovplyviiuju
chromatografické spravanie kyseliny benzoovej, benzoanu metylnatého a benzoanu

fenylnatého.

Teoreticka ¢ast’: Chromatografické spravanie organickych zlucenin zavisi na ich Struktare,
na type sorbentu atype elu¢ného cinidla. Charakteristickou konStantou typickou pre
tenkovrstevni chromatografiu je retardacny faktor, ktory nadobuda hodndt <O0;1>.
V hodnote retardacného faktora sa premietaju tri interakcie: chromatografovana latka —
sorbent, chromatografovana latka — elucné Cinidlo, sorbent — elu¢né Cinidlo. Podstatou
vzajomného pdsobenia chemickej latky, sorbentu aelu¢ného <cinidla st slabé
medzimolekularne interakcie. Medzi zékladné typy slabych medzimolekularnych interakcii

patria:

1. vodikové vézby,

2. dipolarne interakcie,

3. disperzné interakcie.
Na zéklade rozboru Struktiry chromatografovanej latky, sorbentu a elu¢ného cinidla, je
mozné vytipovat’ konkrétne typy slabych interakcii, ktoré sa pri chromatografickom procese
moZu uplatnit’ a v akom zastipeni. Konkrétnymi latkami, ktoré budi skiimané na tenke;j
vrstve silikagelu pri pouZiti toluénu ako elu¢ného cCinidlo su:

1. kyselina benzoova,

2. benzoan metylnaty,

3. benzoan fenylnaty.
Dané latky su detegované pomocou ultrafialové Ziarenia pri vlnovej dizke 254 nm.

Jednotlivé latky za tychto podmienok tvoria tmavé Skvrny na Zltozelenom pozadi.

Priklady moZnych slabych interakcii medzi kyselinou benzoovou, silikagelom a toluénom:
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Typy vodikovych vézieb:
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Typy disperznych interakcii:
D /5
C\
—_
5 O—H
HzC
Pomocky a chemikalie: kyselina benzoova, benzoan metylnaty, benzoan fenylnaty,

toluén

chromatografickd komora, tenka vrstva silikagelu,

mikrokapilary, kadicky
Prakticka Cast:

1. Do troch suchych skiimavok sa predlozi cca 5 cm?® toluénu.
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10.
11.

12.

13.

14.
15.

Do kazdej skimavky s toluénom sa prida cca Spicka lyzicky krystalickej benzoove;j
kyseliny ado ostatnych skumaviek pomocou pipety cca 5 kvapiek benzoanu
metylnatého a cca 5 kvapiek benzoanu fenylnatého.

Obsah skumaviek sa premiesava tak, aby sa kyselina benzoova, benzoan metylnaty
a benzoan fenylnaty bez zbytku rozpustili v toluéne.

Pre experimenty pripravte tenku vrstvu o rozmeroch 5x10 cm.

Na tato tenku vrstvu sa mékkou ceruzkou vyznaci 2 cm od spodného okraju Start.
Na Start tenkej vrstvy sa mékkou ceruzkou vyznalia miesta pre nanesenie
chromatografovanych vzoriek vo forme c¢iarky, prva atretia vzorka musi byt
nanesend minimalne 1 cm od okraja tenkej vrstvy.

Pomocou mikrokapilar sa nanesu roztoky chromatografovanych latok na vyznacené
miesta.

Po odpareni rozpustadla sa chromatogram vlozi do chromatografickej komory, ktora
obsahuje 1 cm vrstvu toluénu ako elu¢ného c¢inidla, komora sa uzavrie krycim sklom
a ponecha vyvijaniu.

Akondhle dosiahne ¢elo chromatogramu vzdialenosti 0,5 cm od horného okraja
tenkej vrstvy, chromatogram sa vyberie z komory atenkou ceruzkou sa hned’
vyznaci, kam az dosiahlo ¢elo chromatogramu.

Chromatogram sa susi pomocou fénu teplym vzduchom.

Chromatogram sa oZiari UV lampou (A=254 nm), na Zltozelenom pozadi sa objavia
tmavé Skvrny.

Skvrny na chromatograme sa opatrne obkreslia mikkou ceruzkou &iarkovanou
¢iarou.

Pre jednotlivé latky sa vypocita hodnota retardacného faktora, ako podiel
vzdialenosti taziska Skvrny a Startu a vzdialenost’ Startu a Cela.

Nasledne sa vypocitaji hodnoty retardacnych faktorov pre jednotlivé latky.
Hodnoty retarda¢nych faktorov budtu diskutované vzhl'adom na moznosti slabych

interakcii v systéme chromatografovana latka — sorbent — elu¢né ¢inidlo.
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Otazky a ulohy:

1. Rozhodnite akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiiuje benzénovy kruh. Uvedte konkrétny priklad slabych
interakcii, ktoré prichadzaji do uvahy.

2. Rozhodnite akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiiuje karboxylova skupina. Uved'te konkrétny priklad slabych
interakcii, ktoré prichadzaja do uvahy.

3. Akym sposobom sa v hodnote retardacného faktora premieta nahrada atomu
vodika karboxylovej skupiny metylovou skupinou. Uved’te konkrétne priklady
slabych interakeii.

4. Akym spdsobom sa v hodnote retardacného faktora premieta ndhrada atoému
vodika karboxylovej skupiny fenylovou skupinou. Uved'te konkrétne priklady
slabych interakeii.

Vysledky a diskusia:

Zaver:
Literatira: GASPARIC, Jiti a Jaroslav. CHURACEK. Papirovd a tenkovrstvd

chromatografie organickych sloucenin : laboratorni prirucka. Praha: Statni nakladatelstvi

technické literatury, 1981.

KOLAR, Karel. Tenkovrstvd chromatografie ve vyuce chemie. Hradec

Kralové: VSP, 1996.

Experimentalna uloha zamerana na demonStraciu slabych medzimolekularnych
interakcii 1 — autorské rieSenie

Téma: Vplyv Struktiury na chromatografické spravanie organickych zlic¢enin
Nazov: Tenkovrstevna chromatografia karboxylovych kyselin a ich esterov

Uloha: Prostrednictvom identifikacie slabych interakcii rozhodnite ako ovplyviiuju
chromatografické spravanie kyseliny benzoovej, benzoanu metylnatého a benzoanu

fenylnatého.
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Teoreticka ¢ast’: Chromatografické spravanie organickych zlucenin zavisi na ich Struktare,
na type sorbentu atype elucného cinidla. Charakteristickou konStantou typickou pre
tenkovrstevni chromatografiu je retardacny faktor, ktory nadobuda hodndt <O0;1>.
V hodnote retardacného faktora sa premietaju tri interakcie: chromatografovand latka —
sorbent, chromatografovana latka — elu¢né Cinidlo, sorbent — elu¢né ¢inidlo. Podstatou
vzajomného posobenia chemickej latky, sorbentu aeluéného <cinidla st slabé
medzimolekularne interakcie. Medzi zakladné typy slabych medzimolekularnych interakcii

patria:

1. vodikové vizby,

2. dipolarne interakcie,

3. disperzné interakcie.
Na zéklade rozboru Struktiry chromatografovanej latky, sorbentu a elu¢ného cinidla, je
mozné vytipovat’ konkrétne typy slabych interakcii, ktoré sa pri chromatografickom procese
modzu uplatnit’ a v akom zastipeni. Konkrétnymi latkami, ktoré buda skiimané na tenke;j
vrstve silikagelu pri pouZiti toluénu ako elu¢ného cCinidlo su:

1. kyselina benzoova,

2. benzoan metylnaty,

3. benzoan fenylnaty.
Dané latky su detegované pomocou ultrafialové Ziarenia pri vinovej dizke 254 nm.

Jednotlivé latky za tychto podmienok tvoria tmavé Skvrny na zZltozelenom pozadi.

Priklady moZnych slabych interakcii medzi kyselinou benzoovou, silikagelom a toluénom:

Typy vodikovych vizieb:
?
C
N
Q —H

A |
C 101

\. — |

O—H |O—Si— —Si—
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A
C\
iy
O—H
HzC
Pomocky a chemikalie: kyselina benzoova, benzoan metylnaty, benzoan fenylnaty,
toluén

chromatografickd komora, tenka vrstva silikagelu,

mikrokapilary, kadicky
Prakticka cast’:

1. Do troch suchych skimavok sa predlozi cca 5 cm? toluénu.

2. Do kazdej skimavky s toluénom sa prida cca Spicka lyZicky krystalickej benzoovej
kyseliny ado ostatnych skumaviek pomocou pipety cca 5 kvapiek benzoanu
metylnatého a cca 5 kvapiek benzoanu fenylnatého.

3. Obsah sktimaviek sa premieSava tak, aby sa kyselina benzoova, benzoan metylnaty
a benzoan fenylnaty bez zbytku rozpustili v toluéne.

4. Pre experimenty pripravte tenkd vrstvu o rozmeroch 5x10 cm.

5. Na thto tenkd vrstvu sa mékkou ceruzkou vyznaci 2 cm od spodného okraju Start.

6. Na Start tenkej vrstvy sa mikkou ceruzkou vyznaCia miesta pre nanesenie
chromatografovanych vzoriek vo forme Cciarky, prva atretia vzorka musi byt

nanesend minimalne 1 cm od okraja tenkej vrstvy.
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7. Pomocou mikrokapilar sa nanest roztoky chromatografovanych latok na vyznacené
miesta.

8. Po odpareni rozptstadla sa chromatogram vlozi do chromatografickej komory, ktora
obsahuje 1 cm vrstvu toluénu ako elu¢ného c¢inidla, komora sa uzavrie krycim sklom
a ponecha vyvijaniu.

9. Akonahle dosiahne ¢elo chromatogramu vzdialenosti 0,5 ¢cm od horného okraja
tenkej vrstvy, chromatogram sa vyberie z komory a tenkou ceruzkou sa hned
vyznaci, kam az dosiahlo ¢elo chromatogramu.

10. Chromatogram sa susi pomocou fénu teplym vzduchom.

11. Chromatogram sa oziari UV lampou (A=254 nm), na Zltozelenom pozadi sa objavia
tmavé Skvrny.

12. Skvrny na chromatograme sa opatrne obkreslia mikkou ceruzkou ¢iarkovanou
¢iarou.

13. Pre jednotlivé latky sa vypocita hodnota retardacného faktora, ako podiel
vzdialenosti t'aziska Skvrny a Startu a vzdialenost’ Startu a cela.

14. Nasledne sa vypocitaji hodnoty retarda¢nych faktorov pre jednotlivé latky.

15. Hodnoty retarda¢nych faktorov budu diskutované vzhl'adom na moznosti slabych

interakcii v systéme chromatografovana latka — sorbent — elucné ¢inidlo.
Otazky a ulohy:

1. Rozhodnite akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiiuje benzénovy kruh. Uvedte konkrétny priklad slabych
interakcii, ktoré prichadzaja do uvahy.

2. Rozhodnite akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiiuje karboxylovéa skupina. Uved’te konkrétny priklad slabych
interakeii, ktoré prichadzaju do vahy.

3. Akym sposobom sa v hodnote retardacného faktora premieta ndhrada atomu
vodika karboxylovej skupiny metylovou skupinou. Uved’te konkrétne priklady

slabych interakcii.
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4. Akym spdsobom sa v hodnote retardacného faktora premieta ndhrada atomu
vodika karboxylovej skupiny fenylovou skupinou. Uved’te konkrétne priklady

slabych interakcii.

Vysledky a diskusia: V ramci chromatografického procesu bolo zistené, ze retardacny

faktor kyseliny benzoovej je 0,03, benzoanu metylnatého je 0,43 a benzoanu fenylnatého je

0,60.

1.

Kyselina benzoova — je latka, ktord obsahuje v molekule cast’ polarnu a Cast’
nepolarnu. Nepolarnou Cast'ou je benzénovy kruh, polarnou Castou je karboxylova
skupina. Aké typy slabych interakcii prichadzaji do tivahy? Ak sa jedna o kyselinu
benzoovu prostrednictvom benzénového kruhu sa moézu uplatiovat’ disperzné
interakcie s benzénovym skeletom toluénu. Medzi karboxylovou skupinou kyseliny
benzoovej a benzénovym kruhom toluénu sa moze vytvorit’ vodikova vézba. Iny typ
vodikovej véizby predstavuje interakcie karboxylovej skupiny kyseliny benzoove;j
s OH skupinou silikagelu. Vzhladom na to, ze karboxylovéd skupina kyseliny
benzoovej obsahuje dva atomy kysliku, ako donory elektronov, mdze sa tvorit’
vodikova vizba medzi OH skupinou silikagelu a atomom kyslika karbonylovej
skupiny kyseliny benzoovej alebo vodikova vdzba medzi OH skupinou silikagelu
a atobmom kyslika hydroxylovej skupiny kyseliny benzoove;.

Benzoan metylnaty abenzoan fenylnaty — st latky, v ktorych je atom vodika
karboxylovej skupiny nahradeny metylovou skupinou alebo fenylovou skupinou.
Prevedenie karboxylovej kyseliny na estery je spojené so zniZzenim polarity
molekuly. VSetky alkylové skupiny, t.z. metylova a fenylova skupina, v pripade
benzoanu metylnatého a dve fenylové skupiny v pripade benzoanu fenylnatého st
pri¢inou zniZenia polarity, ktord tak mé dve centré pre disperzné interakcie.

Polarna molekula kyseliny benzoove] umoziuje tvorbu niekolkych typov
vodikovych vézieb, ktoré su pric¢inou toho, Ze molekula kyseliny benzoovej je na
silikagele pevne viazana, ¢o odpoveda vel'mi malej hodnote retardacného faktora.
V pripade benzoanu metylnatého je potlaend existencia jedného typu vodikovej
viazby, azaroven dochadza ku zvySeniu disperznych interakcii v dosledku

pritomnosti metylovej skupiny. Ak sa jedna o benzoan fenylnaty, atdm vodika
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karboxylovej skupine je nahradeny fenylovou skupinou. Dochadza k vyraznému
zvySeniu hydrofobneho charakteru molekuly, atym kvyraznému zvySeniu
disperznych interakcii. Opét je potlatena existencia jedného typu vodikovej vézby.
K tymto zmenam v Struktire molekuly zakladnej modelovej latky je spojené so
zmenami retardacného faktora. Obmedzenie vodikovych vézieb pri esteroch
a zvySenie hydrofobneho charakteru molekuly je spojené so zvySenim hodnoty

retarda¢ného faktora.

Zaver: Kyselina benzoova obsahujica polarnu karboxylovli skupinu je pevne viazana
prostrednictvom vodikovych vizieb k sorbentu. Nahrada atdomu vodika v karboxylovej
skupine je pri¢inou odstranenia jedného typu vodikovej vézby a zvySenie moznosti
disperznych interakcii. Metylova skupina len mélo zvySuje moznost’ disperznych interakeii
a fenolova skupina naopak vyrazne zvySuje moznost’ disperznych interakcii. Modelovy rad

ukazuje na uplatnenie vodikovych vézieb a disperznych interakcii.

Literatira: GASPARIC, Jiti a Jaroslav. CHURACEK. Papirovd a tenkovrstvd
chromatografie organickych sloucenin : laboratorni prirucka. Praha: Statni nakladatelstvi

technické literatury, 1981.

KOLAR, Karel. Tenkovrstvd chromatografie ve vyuce chemie. Hradec

Kralové: VSP, 1996.
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5 Zaver

Bakalarska praca sa venovala slabym medzimolekularnym interakciam, ktorych prejavy boli
testované na 26 modelovych radoch organickych zlic¢enin pomocou tenkovrstevnej
chromatografie. Zvolené zluceniny preukazovali moznosti zobrazenia interakcii vhodnych
pre demonstraciu. Medzi pouzité organické zluceniny boli zaradované hlavne latky
jednoducho pristupné k pouzitiu, aby sa zachovala opakovatelnost’ a zdroveii moZznost’

demonstracie na strednych a vysokych skolach.

Modelové latky boli chromatografované na tenkej vrstve silikagelu s vyuzitim toluénu ako
elu¢ného cinidla. Zvoleny sorbent aj elu¢né ¢inidlo boli opét’ volené vzh'adom na moznosti

a dostupnost’.

Na zaklade analyzy Struktury modelovych organickych zlucenin, sorbentu a elu¢ného
¢inidla, boli diskutované mozZzné slabé medzimolekularne interakcie vo vztahu
k retardaénému faktora jednotlivych latok. Vzhl'adom na nerozsiahlu literatiru venujicu sa
tejto vybranej téme, su vysledky ziskané experimentdlnymi pokusmi moznym prinosom

v danej problematike s alternativou do buducnosti v podobe d’al§icho rozvijania.

Z vzniknutych modelovych radov boli vybraté tri, ktoré boli zuzitkované na vypracovanie
navrhov experimentalnych uloh pre laboratérne cviCenia z analytickej a fyzikélnej chémie,
pre praktika Skolskych experimentov, pripadne pre workshop, zamerany na problematiku

slabych medzimolekularnych interakcii.

Poznatky ziskané z vypracovania tejto bakaldrskej prace by bolo moZzné zhodnotit' ako
uspokojivé. Této praca je tvorena ako koncept, ako by sa mohla pomocou experimentov na
tenkej vrstve pribliZit' problematika slabych medzimolekuldrnych interakcii. Metoda by
prispela k poznavaniu tenkovrstevnej chromatografie a zarovenl k pochopeniu slabych

medzimolekularnych interakcii na Grovni zrozumitel'nej pre cielové skupiny.
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Priloha I Experimentalna tloha 2
Téma: Vplyv Struktiry na chromatografické spravanie organickych zlticenin
Nazov: Tenkovrstevna chromatografia fenolu, nitrobenzénu a nitrofenolov

Uloha: Prostrednictvom identifikicie slabych interakcii rozhodnite, ako ovplyviiuju
chromatografické spravanie fenolu, nitrobenzénu, 2-nitrofenolu, 3-nitrofenolu a

4-nitrofenolu

Teoreticka ¢ast’: Chromatografické spravanie organickych zlucenin zavisi na ich Struktuare,
na type sorbentu atype elu¢ného cinidla. Charakteristickou konStantou typickou pre
tenkovrstevni chromatografiu je retardacny faktor, ktory nadobuda hodndt <0;1>.
V hodnote retarda¢ného faktora sa premietaju tri interakcie: chromatografovana latka —
sorbent, chromatografovana latka — elu¢né Cinidlo, sorbent — elu¢né ¢inidlo. Podstatou
vzajomného posobenia chemickej latky, sorbentu aeluéného <¢cinidla st slabé
medzimolekularne interakcie. Medzi zédkladné typy slabych medzimolekuldrnych interakcit

patria:

1. vodikové vizby,

2. dipolarne interakcie,

3. disperzné interakcie.
Na zaklade rozboru Struktiry chromatografovane; latky, sorbentu a elu¢ného ¢inidla, je
mozné vytipovat’ konkrétne typy slabych interakcii, ktoré sa pri chromatografickom procese
mozu uplatnit’ a v akom zastipeni. Konkrétnymi latkami, ktoré buda skiimané na tenke;j
vrstve silikagelu pri pouZiti toluénu ako elu¢ného ¢inidla, su:

1. fenol,

2. nitrobenzén,

3. 2-nitrofenol,

4. 3-nitrofenol,

5. 4-nitrofenol.
Dané latky su detegované pomocou ultrafialového Ziarenia pri vlnovej dizke 254 nm.

Jednotlivé latky za tychto podmienok tvoria tmavé Skvrny na zZltozelenom pozadi.



Priklady moznych slabych interakcii medzi nitrobenzénom, fenolom, 2-nitrofenolom,

3-nitrofenol a 4-nitrofenolom a silikagelom:
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Pomécky a chemikalie: fenol, nitrobenzén, 2-nitrofenol, 3-nitrofenol,

4-nitrofenol, toluén

chromatografickd komora, tenka vrstva silikagelu,

mikrokapilary, kadi¢ky
Prakticka Cast’:

1. Do piatich suchych skimavok sa predloZi cca 5 cm? toluénu.



2. Do kazdej skumavky s toluénom sa prida cca 5 kvapiek nitrobenzénu, fenolu,
2-nitrofenolu, 3-nitrofenolu a 4-nitrofenolu. Obsah skumaviek sa premiesava tak,
aby sa vSetky latky bez zbytku rozpustili v toluéne.

Pre experimenty pripravte tenka vrstvu o rozmeroch 10x10 cm.

4. Na thto tenku vrstvu sa makkou ceruzkou vyznaci 2 cm od spodného okraju Start.

5. Na Sstart tenkej vrstvy sa mékkou ceruzkou vyznacia miesta pre nanesenie
chromatografovanych vzoriek vo forme Cciarky, prva apiata vzorka musi byt
nanesena minimalne 1 cm od okraja tenkej vrstvy.

6. Pomocou mikrokapilar sa nanest roztoky chromatografovanych latok na vyznacené
miesta.

7. Po odpareni rozpustadla sa chromatogram vloZzi do chromatografickej komory, ktora
obsahuje 1 cm vrstvu toluénu ako eluéného ¢inidla, komora sa uzavrie krycim sklom
a ponecha vyvijaniu.

8. Akondahle dosiahne ¢elo chromatogramu vzdialenosti 0,5 cm od horného okraja
tenkej vrstvy, chromatogram sa vyberie z komory atenkou ceruzkou sa hned
vyznaci, kam az dosiahlo ¢elo chromatogramu.

9. Chromatogram sa susi pomocou fénu teplym vzduchom.

10. Chromatogram sa oziari UV lampou (A=254 nm), na Zltozelenom pozadi sa objavia
tmavé Skvrny.

11. Skvrny na chromatograme sa opatrne obkreslia mikkou ceruzkou ¢&iarkovanou
¢iarou.

12. Pre jednotlivé latky sa vypocita hodnota retardacného faktora, ako podiel
vzdialenosti taziska Skvrny a Startu a vzdialenost’ Startu a Cela.

13. Nasledne sa vypocitaji hodnoty retardacnych faktorov pre jednotlivé latky.

14. Hodnoty retarda¢nych faktorov budu diskutované vzhl'adom na moznosti slabych

interakcii v systéme chromatografovana latka — sorbent — elucné ¢inidlo.
Otazky a ulohy:

1. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiiuje benzénovy kruh. Uvedte konkrétny priklad slabych

interakcii, ktoré prichadzaja do uvahy.



2. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucCastiiuje nitroskupina a hydroxylova skupina v nitrobenzéne a
fenole. Uved’te konkrétny priklad slabych interakcii, ktoré prichddzaji do tivahy.

3. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiuju nitroskupina a hydroxylova skupina v mononitrofenoloch.
Uved'te konkrétny priklad slabych interakcii, ktoré prichadzaji do uvahy.

4. Rozhodnite, akym spdsobom sa v chromatografickom procese z hladiska
slabych interakcii uplatituje substituc¢ny efekt nitroskupiny.

5. Rozhodnite, akym spoésobom sa v chromatografickom procese z hladiska
slabych interakcii uplatiiuje vzajomna poloha nitroskupiny a hydroxylove;j
skupiny v molekule.

6. Akym sposobom sa v hodnote retardaéné¢ho faktora premieta ndhrada atému
vodika benzénového skeletu fenolu jednou nitroskupinou.

7. Akym spdsobom sa v hodnote retarda¢ného faktora premieta vzajomna poloha
nitroskupiny a hydroxylovej skupiny.

Vysledky a diskusia:

Zaver:
Literatira: GASPARIC, Jifi a Jaroslav CHURACEK. Papirovd a tenkovrstvi

chromatografie organickych sloucenin : laboratorni prirucka. Praha: Statni nakladatelstvi

technické literatury, 1981.

KOLAR, Karel. Tenkovrstva chromatografie ve vyuce chemie. Hradec
Kralové: VSP, 1996.



Priloha I1 Experimentalna iloha 2 — autorské rieSenie
Téma: Vplyv Struktiry na chromatografické spravanie organickych zlicenin
Nazov: Tenkovrstevna chromatografia fenolu, nitrobenzénu a nitrofenolov

Uloha: Prostrednictvom identifikicie slabych interakcii rozhodnite, ako ovplyviiuju
chromatografické spravanie fenolu, nitrobenzénu, 2-nitrofenolu, 3-nitrofenolu a

4-nitrofenolu

Teoreticka ¢ast’: Chromatografické spravanie organickych zlucenin zavisi na ich Struktare,
na type sorbentu atype elu¢ného cinidla. Charakteristickou konStantou typickou pre
tenkovrstevni chromatografiu je retarda¢ny faktor, ktory nadobuda hodndt <0;1>.
V hodnote retardaéného faktora sa premietaju tri interakcie: chromatografovana latka —
sorbent, chromatografovana latka — elu¢né Cinidlo, sorbent — elu¢né ¢inidlo. Podstatou
vzajomného posobenia chemickej latky, sorbentu aeluéného ¢Cinidla st slabé
medzimolekularne interakcie. Medzi zdkladné typy slabych medzimolekuldrnych interakcii

patria:

1. vodikové vizby,

2. dipolarne interakcie,

3. disperzné interakcie.
Na zaklade rozboru Struktiry chromatografovanej latky, sorbentu a elu¢ného ¢inidla, je
mozné vytipovat’ konkrétne typy slabych interakcii, ktoré sa pri chromatografickom procese
mozu uplatnit’ a v akom zastipeni. Konkrétnymi latkami, ktoré buda skiimané na tenke;j
vrstve silikagelu pri pouZiti toluénu ako eluéného ¢inidla, su:

1. fenol,

2. nitrobenzén,

3. 2-nitrofenol,

4. 3-nitrofenol,

5. 4-nitrofenol.
Dané latky su detegované pomocou ultrafialového Ziarenia pri vinovej dizke 254 nm.

Jednotlivé latky za tychto podmienok tvoria tmavé Skvrny na zZltozelenom pozadi.



Priklady moznych slabych interakcii medzi nitrobenzénom, fenolom, 2-nitrofenolom,

3-nitrofenol a 4-nitrofenolom a silikagelom:
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Pomécky a chemikalie: fenol, nitrobenzén, 2-nitrofenol, 3-nitrofenol,

4-nitrofenol, toluén

chromatografickd komora, tenka vrstva silikagelu,

mikrokapilary, kadi¢ky
Prakticka Cast’:

1. Do piatich suchych skimavok sa predloZi cca 5 cm? toluénu.



2. Do kazdej skumavky s toluénom sa prida cca 5 kvapiek nitrobenzénu, fenolu,
2-nitrofenolu, 3-nitrofenolu a 4-nitrofenolu. Obsah skumaviek sa premiesava tak,
aby sa vSetky latky bez zbytku rozpustili v toluéne.

Pre experimenty pripravte tenka vrstvu o rozmeroch 10x10 cm.

4. Na thto tenku vrstvu sa makkou ceruzkou vyznaci 2 cm od spodného okraju Start.

5. Na Sstart tenkej vrstvy sa mékkou ceruzkou vyznaCia miesta pre nanesenie
chromatografovanych vzoriek vo forme Ciarky, prva apiata vzorka musi byt
nanesena minimalne 1 cm od okraja tenkej vrstvy.

6. Pomocou mikrokapilar sa nanest roztoky chromatografovanych latok na vyznacené
miesta.

7. Po odpareni rozpustadla sa chromatogram vloZzi do chromatografickej komory, ktora
obsahuje 1 cm vrstvu toluénu ako eluéného ¢inidla, komora sa uzavrie krycim sklom
a ponecha vyvijaniu.

8. Akondahle dosiahne ¢elo chromatogramu vzdialenosti 0,5 cm od horného okraja
tenkej vrstvy, chromatogram sa vyberie z komory atenkou ceruzkou sa hned
vyznaci, kam az dosiahlo ¢elo chromatogramu.

9. Chromatogram sa susi pomocou fénu teplym vzduchom.

10. Chromatogram sa oziari UV lampou (A=254 nm), na Zltozelenom pozadi sa objavia
tmavé Skvrny.

11. Skvrny na chromatograme sa opatrne obkreslia mikkou ceruzkou &iarkovanou
¢iarou.

12. Pre jednotlivé latky sa vypocita hodnota retardacného faktora, ako podiel
vzdialenosti taziska Skvrny a Startu a vzdialenost’ Startu a Cela.

13. Nasledne sa vypocitaji hodnoty retardacnych faktorov pre jednotlivé latky.

14. Hodnoty retardac¢nych faktorov buda diskutované vzhl'adom na moZnosti slabych

interakcii v systéme chromatografovana latka — sorbent — elucné ¢inidlo.
Otazky a ulohy:

1. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucastiiuje benzénovy kruh. Uvedte konkrétny priklad slabych

interakcii, ktoré prichadzaja do uvahy.



2. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zucCastiiuje nitroskupina a hydroxylova skupina v nitrobenzéne a
fenole. Uved’te konkrétny priklad slabych interakcii, ktoré prichadzaji do uvahy.

3. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii zGc¢astituju nitroskupina a hydroxylova skupina v mononitrofenoloch.
Uved'te konkrétny priklad slabych interakcii, ktoré prichadzaji do uvahy.

4. Rozhodnite, akym spdsobom sa v chromatografickom procese z hladiska
slabych interakcii uplatituje substituc¢ny efekt nitroskupiny.

5. Rozhodnite, akym spoésobom sa v chromatografickom procese z hladiska
slabych interakcii uplatiiuje vzajomna poloha nitroskupiny a hydroxylove;j
skupiny v molekule.

6. Akym sposobom sa v hodnote retardaéné¢ho faktora premieta ndhrada atému
vodika benzénového skeletu fenolu jednou nitroskupinou.

7. Akym spdsobom sa v hodnote retarda¢ného faktora premieta vzajomna poloha

nitroskupiny a hydroxylovej skupiny.

Vysledky a diskusia: V ramci chromatografického procesu bolo zistené, Ze retardacny

faktor fenolu nadobudol hodnotu 0,16, retarda¢ny faktor nitrobenzénu 0,74, 2-nitrofenolu

0,68, 3-nitrofenolu 0,07 a 4-nitrofenolu 0,04.

1.

Fenol — obsahuje v molekule polarnu (hydroxylova skupina) a cast’ nepolarnu
(benzénovy kruh). Nepolarna cast’ — benzénovy kruh, sa zcastiiuje disperznej
interakcie s molekulou toluénu. Do uvahy prichddzaji vodikové vézby, v ktorych je
donorom vodika silikagel alebo fenol a akceptorom vodika moZe byt opét silikagel
alebo fenol. Nie je mozZné vylucit ani vodikova vizbu medzi n-elektrony
benzénového kruhu a atomom vodiku OH skupiny silikagelu.

Nitrobenzén — molekula obsahuje polarnu nitroskupinu a nepolarnu zlozku, ktorou
je benzénovy kruh. Nepoldrna ¢ast’ — benzénovy kruh méze interagovat’ s molekulou
toluénu v zmysle disperznej interakcie. Medzi molekulou nitrobenzénu a silikagelom
sa mozu tvorit’ vodikové vézby, pricom donorom vodika je OH skupina silikagelu.
Jeho akceptorom je atom kysliku nitroskupiny.

2-nitrofenol — je latka, ktord obsahuje dve poldrne skupiny, hydroxylova skupinu

a nitroskupinu. Nitroskupina posobi elektronakceptorovym substituénym efektom na



hydroxylovu skupinu, ¢o znamena, ze zvySuje aciditu fenolu. Zvysenie acidity fenolu
sa moze prejavit’ pri tvorbe vodikovych vézieb so silikagelom, obzvlast ak je
donorom vodika fenol. Medzi nitroskupinou a OH skupinou méze dochadzat
k vzniku intramolekuldrneho vodikového mostika, jeho existencia vyrazne
ovplyviluje retardacny faktor tejto latky.

4. 3-nitrofenol — je latka, ktord obsahuje dve polarne skupiny, hydroxylovu skupinu
a nitroskupinu. Nitroskupina posobi elektronakceptorovym substitu¢nym efektom na
hydroxylovu skupinu, ¢o znamena, ze zvysuje aciditu fenolu. Zvysenie acidity fenolu
sa mdze prejavit’ pri tvorbe vodikovych vizieb so silikagelom, obzvlast ak je
donorom vodika fenol. Dochadza k tvorbe intermolekuldrnych vodikovych
mostikov.

5. 4-nitrofenol — je latka, ktora obsahuje dve polarne skupiny, hydroxylovl skupinu
a nitroskupinu. Nitroskupina pdsobi elektronakceptorovym substitu¢nym efektom na
hydroxylovu skupinu, ¢o znamena, ze zvysuje aciditu fenolu. Zvysenie acidity fenolu
sa moze prejavit’ pri tvorbe vodikovych vézieb so silikagelom, obzvlast ak je
donorom vodika fenol. Dochédza k tvorbe intermolekuldrnych vodikovych
mostikov.

6. Polarna molekula fenolu moéze vytvarat’ pevné vodikové vizby so silikagelom s tym,
ze silikagel a fenol mozu vystupovat’ ako donory atomu vodika alebo ako akceptory
atomu vodika. Mo6zZe dochadzat' k disperznych interakcidm medzi benzénovym
jadrom fenolu a benzénovym jadrom toluénu.

7. Polarna molekula nitrobenzénu moze

Zaver: Retarda¢ny faktor fenolu ukazuje na tvorbu vodikovych vizieb, fenol 1 silikagel v
tomto pripade posobia ako donory 1 akceptory vodika. Nitrobenzén posobi len ako akceptor
vodika, donorom je silikagel. Vysoka hodnota retarda¢ného faktora 2-nitrobenzenu ukazuje
na vznik intramolekuldrnej vodikovej védzby, to znamena uplatnenie orfo-efektu. Retardacné
faktory 3-nitrofenolu a 4-nitrofenolu su takmer identické. Pri¢inou je tvorba vodikovych
vézieb, na ktorych sa ako donor (i akceptor) mdze podielat’ hydroxylova skupina tychto

latok. V oboch pripadoch p6sobi nitroskupina na zvysenie acidity nitrofenolov.



Literatira: GASPARIC, Jiti a Jaroslav CHURACEK. Papirovd a tenkovrstvd
chromatografie organickych sloucenin : laboratorni prirucka. Praha: Statni nakladatelstvi

technické literatury, 1981.

KOLAR, Karel. Tenkovrstvd chromatografie ve vyuce chemie. Hradec
Kréalové: VSP, 1996.



Priloha III Experimentalna tiloha 3
Téma: Vplyv Struktiry na chromatografické spravanie organickych zlicenin
Nazov: Tenkovrstevna chromatografia dinitrofenolov

Uloha: Prostrednictvom identifikicie slabych interakcii rozhodnite, ako ovplyviiuju
chromatografické spravanie 2,3-dinitrofenolu, 2,4-dinitrofenolu, 2,5-dinitrofenolu a 2,6-

dinitrofenolu

Teoreticka ¢ast’: Chromatografické spravanie organickych zlucenin zavisi na ich Struktuare,
na type sorbentu atype elu¢ného cinidla. Charakteristickou konStantou typickou pre
tenkovrstevni chromatografiu je retardacny faktor, ktory nadobuda hodndt <0;1>.
V hodnote retarda¢ného faktora sa premietaju tri interakcie: chromatografovana latka —
sorbent, chromatografovana latka — elu¢né Cinidlo, sorbent — elu¢né ¢inidlo. Podstatou
vzajomného posobenia chemickej latky, sorbentu aeluéného <¢inidla st slabé
medzimolekularne interakcie. Medzi zédkladné typy slabych medzimolekuldrnych interakcit

patria:

1. vodikové vizby,

2. dipolarne interakcie,

3. disperzné interakcie.
Na zaklade rozboru Struktiry chromatografovanej latky, sorbentu a elu¢ného ¢inidla, je
mozné vytipovat’ konkrétne typy slabych interakcii, ktoré sa pri chromatografickom procese
mozu uplatnit’ a v akom zastipeni. Konkrétnymi latkami, ktoré buda skiimané na tenke;j
vrstve silikagelu pri pouZiti toluénu ako elu¢ného ¢inidla, su:

1. 2,3-dinitrofenol,
2,4-dinitrofenol,
2,5-dinitrofenol,

2,6-dinitrofenol,

woe wbN

3,4-dinitrofenol.



Priklady moznych slabych interakcii medzi 2,3-dinitrofenolom, 2,4-dinitrofenolom,
2,5-dinitrofenolom, 2,6-dinitrofenolom a 3,4-dinitrofenolom
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Pomécky a chemikalie: 2,3-dinitrofenol, 2,4-dinitrofenol, 2,5-dinitrofenol,

2,6-dinitrofenol,3,4-dinitrofenol, toluén
chromatografickd komora, tenka vrstva silikagelu,

mikrokapilary, kadi¢ky
Prakticka cast’:

1. Do piatich suchych skimavok sa predlozi cca 5 cm?® toluénu.

2. Do kazdej skimavky s toluénom sa pridd cca Spicka lyzicky 2,3-dinitrofenolu,
2,4-dinitrofenolu, 2,5-dinitrofenolu, 2,6-dinitrofenolu a 3,4-dinitrofenolu. Obsah
skiimaviek sa premieSava tak, aby sa vSetky latky bez zbytku rozpustili v toluéne.

3. Pre experimenty pripravte tenku vrstvu o rozmeroch 10x10 cm.

4. Na tato tenku vrstvu sa mékkou ceruzkou vyznaci 2 cm od spodného okraju Start.

5. Na Start tenkej vrstvy sa mékkou ceruzkou vyznacia miesta pre nanesenie
chromatografovanych vzoriek vo forme Cciarky, prva apiata vzorka musi byt

nanesena minimalne 1 cm od okraja tenkej vrstvy.



Pomocou mikrokapilar sa nanesu roztoky chromatografovanych latok na vyznacené

miesta.

7. Po odpareni rozpustadla sa chromatogram vlozi do chromatografickej komory, ktora
obsahuje 1 cm vrstvu toluénu ako elu¢ného c¢inidla, komora sa uzavrie krycim sklom
a ponecha vyvijaniu.

8. Akonahle dosiahne ¢elo chromatogramu vzdialenosti 0,5 cm od horného okraja
tenkej vrstvy, chromatogram sa vyberie z komory a tenkou ceruzkou sa hned
vyznaci, kam az dosiahlo ¢elo chromatogramu.

9. Chromatogram sa susi pomocou fénu teplym vzduchom.

10. Chromatogram sa oziari UV lampou (A=254 nm), na Zltozelenom pozadi sa objavia
tmavé Skvrny.

11. Skvrny na chromatograme sa opatrne obkreslia mikkou ceruzkou ¢&iarkovanou
¢iarou.

12. Pre jednotlivé latky sa vypocita hodnota retardacného faktora, ako podiel
vzdialenosti t'aziska Skvrny a Startu a vzdialenost’ Startu a Cela.

13. Nasledne sa vypocitaji hodnoty retarda¢nych faktorov pre jednotlivé latky.

14. Hodnoty retarda¢nych faktorov budu diskutované vzhl'adom na moznosti slabych
interakcii v systéme chromatografovana latka — sorbent — elucné ¢inidlo.

Otazky a ulohy :

1. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hl'adiska slabych
interakcii za€astiuju nitroskupina a hydroxylova skupina v dinitrofenoloch. Uved'te
konkrétny priklad slabych interakcii, ktoré prichadzaji do tvahy.

2. Rozhodnite, akym spdsobom sa v chromatografickom procese z hl'adiska slabych
interakcii uplatiuje substituény efekt nitroskupin.

3. Rozhodnite, akym spdsobom sa v chromatografickom procese z hl'adiska slabych
interakcii uplatiiuje vzajomna poloha nitroskupin a hydroxylovej skupiny.

4. Akym spdésobom sa v hodnote retardacného faktora premieta ndhrada atomu vodika
benzénového skeletu fenolu dvomi nitroskupinami.

5. Akym sposobom sa v hodnote retardacného faktora premieta vziajomna poloha

nitroskupin a hydroxylovej skupiny.



Vysledky a diskusia:
Zaver:

Literatira: GASPARIC, Jiti a Jaroslav. CHURACEK. Papirovdi a tenkovrstva
chromatografie organickych sloucenin : laboratorni prirucka. Praha: Statni nakladatelstvi

technické literatury, 1981.

KOLAR, Karel. Tenkovrstva chromatografie ve vyuce chemie. Hradec
Kralové: VSP, 1996.



Priloha IV Experimentalna uloha 3 — autorské rieSenie
Téma: Vplyv Struktiry na chromatografické spravanie organickych zlicenin
Nazov: Tenkovrstevna chromatografia dinitrofenolov

Uloha: Prostrednictvom identifikicie slabych interakcii rozhodnite, ako ovplyviiuju
chromatografické spravanie 2,3-dinitrofenolu, 2,4-dinitrofenolu, 2,5-dinitrofenolu a 2,6-

dinitrofenolu

Teoreticka ¢ast’: Chromatografické spravanie organickych zlucenin zavisi na ich Struktuare,
na type sorbentu atype elu¢ného cinidla. Charakteristickou konStantou typickou pre
tenkovrstevni chromatografiu je retardacny faktor, ktory nadobuda hodndt <0;1>.
V hodnote retarda¢ného faktora sa premietaju tri interakcie: chromatografovana latka —
sorbent, chromatografovana latka — elu¢né Cinidlo, sorbent — elu¢né ¢inidlo. Podstatou
vzajomného posobenia chemickej latky, sorbentu aeluéného ¢cinidla st slabé
medzimolekularne interakcie. Medzi zédkladné typy slabych medzimolekuldrnych interakcit

patria:

1. vodikové vizby,

2. dipolarne interakcie,

3. disperzné interakcie.
Na zaklade rozboru Struktiry chromatografovanej latky, sorbentu a elu¢ného ¢inidla, je
mozné vytipovat’ konkrétne typy slabych interakcii, ktoré sa pri chromatografickom procese
mozu uplatnit’ a v akom zastipeni. Konkrétnymi latkami, ktoré buda skiimané na tenke;j
vrstve silikagelu pri pouZiti toluénu ako elucného ¢inidla, su:

1. 2,3-dinitrofenol,
2,4-dinitrofenol,
2,5-dinitrofenol,

2,6-dinitrofenol,

woe wbN

3,4-dinitrofenol.



Priklady moznych slabych interakcii medzi 2,3-dinitrofenolom, 2,4-dinitrofenolom,
2,5-dinitrofenolom, 2,6-dinitrofenolom a 3,4-dinitrofenolom

H

H
101 O H |
I+ | 0] O
N - o] o ]+
i el . N
— “\6[
e +;O| \ \O| -
N _
| _ |9\ +
0] - ﬁ
. o
N N
0" So
= -
H H
/|C|)“ |O] T |c|)|
+ +
N N
_ " _
0] | 7 0] | S
T
/ / N+;O/
. |_
_.N O]
o o
Pomécky a chemikalie: 2,3-dinitrofenol, 2,4-dinitrofenol, 2,5-dinitrofenol,

2,6-dinitrofenol,3,4-dinitrofenol, toluén
chromatografickd komora, tenka vrstva silikagelu,

mikrokapilary, kadi¢ky
Prakticka cast’:

1. Do piatich suchych skimavok sa predlozi cca 5 cm? toluénu.

2. Do kazdej skimavky s toluénom sa pridd cca Spicka lyzicky 2,3-dinitrofenolu,
2,4-dinitrofenolu, 2,5-dinitrofenolu. 2,6-dinitrofenolu a 3,4-dinitrofenolu. Obsah
sktimaviek sa premieSava tak, aby sa vSetky latky bez zbytku rozpustili v toluéne.

3. Pre experimenty pripravte tenku vrstvu o rozmeroch 10x10 cm.

4. Na tato tenkd vrstvu sa mékkou ceruzkou vyznaci 2 cm od spodného okraju Start.

5. Na Start tenkej vrstvy sa mékkou ceruzkou vyznacia miesta pre nanesenie
chromatografovanych vzoriek vo forme Ciarky, prva apiata vzorka musi byt

nanesena minimalne 1 cm od okraja tenkej vrstvy.



6. Pomocou mikrokapilar sa nanest roztoky chromatografovanych latok na vyznacené
miesta.

7. Po odpareni rozpustadla sa chromatogram vlozi do chromatografickej komory, ktora
obsahuje 1 cm vrstvu toluénu ako elu¢ného c¢inidla, komora sa uzavrie krycim sklom
a ponecha vyvijaniu.

8. Akonahle dosiahne ¢elo chromatogramu vzdialenosti 0,5 cm od horného okraja
tenkej vrstvy, chromatogram sa vyberie z komory a tenkou ceruzkou sa hned
vyznaci, kam az dosiahlo ¢elo chromatogramu.

9. Chromatogram sa susi pomocou fénu teplym vzduchom.

10. Chromatogram sa oziari UV lampou (A=254 nm), na zltozelenom pozadi sa objavia
tmavé Skvrny.

11. Skvrny na chromatograme sa opatrne obkreslia mikkou ceruzkou &iarkovanou
¢iarou.

12. Pre jednotlivé latky sa vypocita hodnota retardacného faktora, ako podiel
vzdialenosti t'aziska Skvrny a Startu a vzdialenost’ Startu a Cela.

13. Nasledne sa vypocitaji hodnoty retarda¢nych faktorov pre jednotlivé latky.

14. Hodnoty retarda¢nych faktorov budu diskutované vzhl'adom na moznosti slabych
interakcii v systéme chromatografovana latka — sorbent — elucné ¢inidlo.

Otazky a ulohy :

1. Rozhodnite, akym spdsobom sa chromatografického procesu z hladiska slabych
interakcii zac€astiuju nitroskupina a hydroxylova skupina v dinitrofenoloch. Uved'te
konkrétny priklad slabych interakcii, ktoré prichadzaju do uvahy.

2. Rozhodnite, akym spdsobom sa v chromatografickom procese z hl'adiska slabych
interakcii uplatiiuje substitu¢ny efekt nitroskupin.

3. Rozhodnite, akym spdsobom sa v chromatografickom procese z hl'adiska slabych
interakcii uplatiiuje vzdjomna poloha nitroskupin a hydroxylovej skupiny.

4. Akym spdsobom sa v hodnote retardacného faktora premieta ndhrada atomu vodika
benzénového skeletu dvomi nitroskupinami.

5. Akym sposobom sa v hodnote retardacného faktora premieta vzajomna poloha

nitroskupin a hydroxylovej skupiny.



Vysledky a diskusia: V ramci chromatografického procesu bolo zistené, ze retardacny

faktor 2,3-dinitrofenolu nadobudol hodnotu 0,05, 2,4-dinitrofenolu 0,27, 2,5-dinitrofenolu
0,43, 2,6-dinitrofenolu 0,18 a 3,4-dinitrofenolu 0,02.

1.

2,3-dinitrofenol nevykazuje orto-efekt, zrejme z dovodu stérickych, latka mdéze
tvorit’ so silikagelom silné vodikové vézby ako donor i akceptor atdému vodika.
V pripade 2,4-dinitrofenolu je moznost’ tvorby intramolekularnej vodikovej viazby

realna.

. NajvyssSou hodnotou retardacného faktora sa v tomto modelovom rade vyznacuje

2,5-dinitrofenol, nitroskupiny su v tomto usporiadani od sebe najviac vzdialené.
2,6-dinitrofenol ~ opdt’  predstavuje  Struktiru, ktord narusuje  tvorbu

intramolekularnych vodikovych vézieb, zjavne z dovodov stérickych.

.V hodnote retardacného faktora 3,4-dinitrofenolu sa premieta moznost’ tvorby silnej

intermolekularnej vodikovej vizby.

Zaver: Tento modelovy rad ukdzal vplyv substituentu na uplatnenie intramolekularnej

vodikovej vizby. V pripade, Ze vSetky substituenty sl na benzénovom skelete viazané vedla

seba, nie je mozn4, zrejme z dovodov stérickych, tvorba intramolekularnej vodikovej vazby,

¢o sa prejavuje znizenim hodnoét retardacnych faktorov.

Literatira: GASPARIC, Jiti a Jaroslav. CHURACEK. Papirovd a tenkovrstvd

chromatografie organickych sloucenin : laboratorni prirucka. Praha: Statni nakladatelstvi

technické literatury, 1981.

KOLAR, Karel. Tenkovrstvd chromatografie ve vyuce chemie. Hradec

Kralové: VSP, 1996.



Priloha V Prehl’ad fotografii chromatogramov

Modelovy rad 1 Modelovy rad 2
fenol, fenol,
4-metylfenol, nitrobenzén,
4-nitrofenol, 4-nitrofenol

4-aminofenol

Obrazok ¢. V - 1 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 2 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 1 modelového radu 2



Modelovy rad 3 Modelovy rad 4

anilin, fenol,
nitrobenzén, anilin,
4-nitroanilin 4-aminofenol

Obrazok ¢. V - 3 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 4 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 3 modelového radu 4



Modelovy rad 5 Modelovy rad 6

anilin, benzylalkohol,
brombenzén, benzaldehyd,
4-bromanilin kyselina benzoova

Obrazok ¢. V - 5 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 6 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 5 modelového radu 6



Modelovy rad 7 Modelovy rad 8

benzaldehyd, benzylakohol,
4-nitrobenzaldehyd, 4-metylfenol,
nitrobenzén kyselina benzoova,

benzoan metylnaty

Obrazok ¢. V - 7 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 8 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 7 modelového radu 8



Modelovy rad 9 Modelovy rad 10

anilin, kyselina benzoova,
N-fenylacetamid benzoan metylnaty,
benzoan fenylnaty

Obrazok ¢. V - 9 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 10 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 9 modelového radu 10



Modelovy rad 11 Modelovy rad 12

N-fenylacetamid, anilin,
N-fenylbenzamid N,N-dimetylanilin

Obrazok ¢. V - 11 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 12 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 11 modelového radu 12



Modelovy rad 13 Modelovy rad 14

2-metylfenol, 2-nitrofenol,
3-metylfenol, 4-nitrofenol
4-metylfenol

Obrazok ¢. V - 13 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 14 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 13 modelového radu 14



Modelovy rad 15 Modelovy rad 16

2-nitrofenol, benzaldehyd,
3-nitrofenol, 4-nitrobenzaldehyd,
4-nitrofenol 4-dimetylaminobenzaldehyd

Obrazok ¢. V - 15 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 16 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 15 modelového radu 16



Modelovy rad 17 Modelovy rad 18

dimetylanilin, fenol,
benzaldehyd, 4-nitrofenol,
4-dimetylaminobenzaldehyd anilin,

4-nitroanilin

Obrazok ¢. V - 17 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 18 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 17 modelového radu 18



Modelovy rad 19 Modelovy rad 20

fenol, 1-naftol,
2-metylfenol, 2-naftol
anilin,

2-metylanilin

Obrazok ¢&. V - 19 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 20 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 19 modelového radu 20

10



Modelovy rad 21 Modelovy rad 22

fenol, fenol,
2-nitrofenol, 2-nitrofenol,
3-nitrofenol, 4-nitrofenol,
4-nitrofenol, 2,4-dinitrofenol,
2,3-dinitrofenol, 2,4,6-trinitrofenol,
3,4-dinitrofenyl, nitrobenzén
2,5-dinitrofenol,

nitrobenzén,

fenol

Obrazok ¢. V - 22 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 21 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 21 modelového radu 22

11



Modelovy rad 23 Modelovy rad 24

fenol, fenol,
2-nitrofenol, 2-metylfenol,
3-nitrofenol, 4-metylfenol

4-nitrofenol,
2,3-dinitrofenol,
2.,4-dinitrofenol,
2,5-dinitrofenol,
3,4-dinitrofenol,
nitrobenzén

Obrazok ¢. V - 24 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 23 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 23 modelového radu 24
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Modelovy rad 25

fenol,

2-metylfenol,
3-metylfenol,
4-metylfenol

Modelovy rad 26

fenol,
2-nitrofenol,
4-nitrofenol,
2,4-dinitrofenol,
2,6-dinitrofenol,
2,4,6-trinitrofenol

Obrazok ¢. V - 25 - Fotografia chromatogramu Obrazok ¢. V - 26 - Fotografia chromatogramu
modelového radu 25 modelového radu 26
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