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Siuolaikinis chemikas naudoja jvairius metodus,
noredamas isanalizuoti ir identifikuoti cheminius
junginius.

Analizei naudojama daug prietaisy, suteikianciy
skirtingg informacijg apie:

v" junginyje esancias funkcines grupes,
v atomy iSsidéstymg molekuléje,
v" rySiy rasis junginyje,

v' junginio grynuma,

v' junginio moling mase.




Kodél instrumentiné analizé? ktu

1922

Instrumentinés analizés metodai labai galingi ir yra gerokai pranasesni
Uz senuosius cheminés analizés metodus, nes yra:

» saugus - tyrimo metu tiriamas junginys dazniausiai nesuardomas,

> jautrGs - tyrimo metodai zymiai jautresni, nei cheminés analizés
metodai, analizei atlikti reikalingas mazas tiriamo junginio kiekis,

galima identifikuoti visus miSinyje esancius junginius,
» tikslUs - rezultatai yra patikimi ir tikslus,

» greiti — analizé atliekama greitai.

Trdkumas - rezultatams interpretuoti
reikalingos zinios.
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Kokie tyrimai atliekami norint identifikuoti organinj junginj?

Masiy spektrometrija (MS)

Branduoliy magnetinio rezonanso
spektroskopija (BMR)

Infraraudonosios srities molekuliné
absorbciné spektroskopija (IR)

Ultravioletinés ir regimosios srities molekuliné
absorbciné spektroskopija (UV/RS)

Rentgenodrafiné analizé (X-ray)

ktu

1922




Masiy spektrometrija ktu

1922

Ms naudojama molekuliy apibdidinimui, pradedant nuo mazy
neorganiniy ir organiniy molekuliy ir baigiant polimerais bei baltymais.

Siuo metodu galima nustatyti molekulinio jono mase, elementine sudét;,
tam tikry grupiy buvima.

Metodas yra labai jautrus, o spektrui registruoti uztenka mazo kiekio
(1 mg) tirlamo junginio.

Meginio paruosimas:
v’ tiramas junginys dazZniausiai &%
tirpinamas labai gryname ==

metanolyje arba acetonitrile,

v''1 mg junginio tirpinamas 1 ml
tirpiklio.

v’ gautas tirpalas filtruojamas | Ms
analizei skirtus buteliukus. 5




Masiy spektrometrija ktu
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Masiy spektrometrg sudaro Sios pagrindinés dalys:

1. Bandinio paémimas is buteliuko;
2. Bandinio jpurSkimas j masiy spektrometrg;
3. Jonizatorius;
4. Jony srautas;
5. Jony analizatorius;
6. Jony detektorius. ‘
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Masiy spektrometrija Ktu
Masiy spektruose fiksuojami tik molekuliniai jonali ar jy jonizuoti
fragmentai, kuriy masé m, o kravis z.

Gauti signalai sudaro spektrg, kuriame jy padétis atitinka m/z (jono
molinés masés ir jono kravio santykis) dydj, o signalo stipris proporcingas

m/z verte atitinkanCiam jony kiekiui. SHaCHZBr  pa.
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Masiy spektrometrija
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu

1922

Metodo esmeé yra atomy branduoliy magnetiniy savybiy lemiama
elektromagnetiniy bangy energijos absorbcija.

Magnetinis rezonansas gali  vykti ..
kiekviename branduolyje, turinCiame
nelyginj masés skaiCiy (protony ir

neutrony sumg), pvz.: *H, 13C, N, 7O ir
k t . radiobangos
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu

1922
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Meginio paruosimas:

Tirlamas junginys istiroinamas
deuteriuotame tirpiklyje
(chloroforme, metanolyje ar
kt.)

Gautas tirpalas supilamas
ampule.

Tirpalo turi bati 4 cm (0,7 ml)

] . 1 — Diuaro indas; 2 — suskystinto

azoto rezervuaras; 3 — suskystinto
helio rezervuaras; 4 - tiriamojo
méginio jleidimo kanalas; 5 -
kriomagneto apvijos; 6 — tiriamasis
6 pavyzdys; 7 — radio dazniy
siystuvas; 8 — imtyvas.




Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu

BMR analizé suteikia informacijg apie atomy, esanciy molekuléje,
skaiCiy Ir tipa.
BMR spektroskopijos rasys: T e
Vienadimensiné: '*H BMR .
1H BMR — parodo vandenilio atomy skaigiy
ir tipa;
1.3C BMR — parodo anglies atomy skaiciy ir | ko J‘ -
tipa.
Dvidimensiné — parodo sgveikg tarp
skirtingy atomy. i
1HBCBMRL 13C BMR ..
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu

1922

'H BMR spektras patikimai naudojamas:

v' vandenilio atomy (protony) padéties molekuléje nustatymui = cheminis
poslinkis (m.d.);

v’ protony skaiCiaus molekuléje nustatymui = piko plotas;

v’ protony kiekio prie gretimy anglies atomy nustatymui = piko
multipletiskumas;

v' kiekybinei zinomy junginiy misiniy analizei;

AN

reakcijy tarpiniy produkty susidarymo stebejimui;

v’ organiniy junginiy izomery identifikavimui.
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR)

Pagal piko vietg galima preliminariai nusakyti, kokiai vandeniliy

grupei jis priklauso.
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Jei molekulé yra simetriSka, tai vienodoj aplinkoj esantys protonai

duos signalg identisku poslinkiu. 5




Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR)

Protony skaiCiy molekuléje ar tam tikroje grupéje galime nustatyti
I naudodamiesi piko plotu

Fi 6 5 4 3 2 1 0 ppm
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu
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MultipletiSkumas parodo, kiek protony yra prie gretimy anglies atomy.

Tipiniai pikai - I‘
| ‘ 1
‘ - .I.Ii: |||_ . .l.,_]_
e i e
MultipletiSkumas: s d T kv heptet
H skaicius prie
gretimy C atomy: O 1 2 3 6

Taisyklé: m = n+1, m- multipletiSkumas, n— H skaiCius prie gretimy anglies
atomy. 15



Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu

1922

Kiek signaly matysime pavaizduoty junginiy *H BMR spektruose?
I Z gy | \( \"/\"/ ©
O O
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Koks bus signaly multipletiSkumas?
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR)
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR) ktu

13C BMR spektras

13C BMR spektruose registruojami anglies atomy signalai.
Dazniausiai signalai registruojami kaip singletai.

1922
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Branduoliy magnetinio rezonanso spektroskopija (BMR)
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Infraraudonosios srities molekuliné absorbciné

spektroskopija (IR)

IR spektroskopija naudojama funkciniy grupiy, esanciy (arba ne)

junginyje, nustatymui.

IR spektroskopas naudojamas energijos kiekio, absorbuoto prie

kiekvieno bangos ilgio, iSmatavimui.
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Infraraudonosios srities molekuliné absorbcine ktu

1922

spektroskopija (IR)

Kas vyksta su junginiu jj paveikus IR spinduliuote?

Organiniy junginiy atomai ar jy grupés priverCiami judéti padidinta
amplitude apie kovalentinius rysius, kuriais jie yra sujungti.

Aktyvesné vibracija

IR e o
IR spinduliuote atitinka valentiniy  ir spinduliuote ««(p@)»». -
deformacijos kovalentiniy molekuliy \\‘?}*ﬁ\ energijos lygmuo
rysiy virpesiy daznius. S Absorbuotas

b , energijos kiekis Zemesnysis
‘ E = hv energijos lygmuo

Dél valentiniy virpesiy keiCiasi cheminio rysSio ilgis tarp atomuy.

Dél deformacijos virpesiy - kampas tarp rysiy, nesikeiciant rysio ilgiui.

21



Infraraudonosios srities molekuliné absorbcine ktu

1922

spektroskopija (IR)

IR spektrg galima suskirstyti | keturias dalis

Sritis (cm™) Apibudinimas
400 — 1500 « Fiksuojama daug absorbcijos juosty.
- Sioje srityje yra ,Pirsty antspaudy® sritis,
unikali kiekvienam junginiul.
 Nenaudojama funkciniy grupiy identifikavimui.
1500 — 2000 Dviguby rysiy absorbcija, C=C,C =0
2000 — 2500 Triguby rysiy absorbcija, C=C, C=N
2500 - 4000 Vienguby rysSiy absorbcija C—H, O—H, N—H
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Infraraudonosios srities molekuliné absorbcine ktu

1922

spektroskopija (IR)
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Uzdavinys
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Uzdavinys
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CgHgN,O Ktu

1922
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Rentgenografiné analize (X-ray) ktu

1922

Kristaliniy medziagy tyrimui rentgeno spinduliais budinga tai, kad atstumai
tarp atomy kristalinése gardelése ir rentgeno spinduliy bangy ilgis yra tokio
pat dydzio.

Krentant | kristalg rentgeno spinduliy pluostui, vyksta jy difrakcija, t.y.
kiekvienas gardelés atomas, | kurj patenka spindulys, tampa antrinés
sferinés bangos Saltiniu.

Rentgenografinés analizés esmé — difrakcinio vaizdo, gaunamo atomo
plokStumomes atspindint rentgeno spindulius, tyrimas.
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Rentgenografine analize (X-ray)
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