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Uloha 1 — Pfiprava glycinu

Uvod:

Utelom experimentu bola pripava &istého glycinu z jeho hydrochloridu. Na to sa pouzil
kationovy i6nomeni¢ v H'-cykle, v ktorom sa zachytili glycinové kationy, ktoré boli nasledne vymyté
pomocou vodného roztoku amoniaku. I6nomenic bol predtym spracovany kyselinou chlorovodikovou,
kvoli odstraneniu NH4" i6nov z predchadzajiiceho experimentu.

Ziskany roztok glycinu s amoniakom som odparil do sucha vo vakuvej odparke, ¢im som ziskal
tuhy glycin. Dalej kvéli prevedeniu do &istej krystalickej formy som glycin rozpustil v malom
mnozstve vody a vyzrdzal pridavkom acetonu, ktory umozil aj lepSie vysuSenie na frite.

Cistotu produktu som stanovil chromatografiou na tenkej vrstve. Na vyvolanie chromatogramu
bolo potrebné pouzit’ ninhydrin.

Aparatura:
stipec silného katiénového iGnomeni¢a — 25 ml, obr. 3
rotacna vakuova odparka — obr. 1
frita s odsavacou bankou — obr. 4 vpravo
TLC chromatografia — obr. 6

Postup prace:

Stipec silného katiénového iénomeniéa som premyl 25 ml 10% HCl a potom vodou (100 ml) do
neutralnej reakcie (kontrola vytekajucej kvapaliny univerzalnym indikatorovym papierikom). Rozpustil
som 1,00 g glycinu v malom mnozstve vody a vylial na povrch i6nomenica. Kolénu som premyval
vodou (100 ml) do neutralnej reakcie. Nasledne som glycin eluoval 100 ml 5% NH; do banky s
okrahlym dnom.

Eluat som odparil do sucha na vakuovej odparke pri 90°C a potom eSte raz po pridani malého
mnozstva vody (kvoli odstraneniu amoniaku).

Odparok som rozpustil v malom mnozstve vodya pridal 80 ml aceténu. Vyzrazany glycin som
odsal na frite. Cistotu produktu som skontroloval pomocou TLC na silikagéli s mobilnou fazou
etanol:konc. NH;:voda = 5:2:5.

Nékres TLC:

Vysledky:
Teoreticky vytazok glycinu:
M gy 75,067
Mgye = Myye el M £5—=1,00- 111,528 =0,67¢

glyc. HCl1

Prakticky vytazok bol 0,48 g. V percentach:
mprak. _ 0,48 _ _
——=—_—=0,72=72%
Mo 0,67 '
Retencny faktor (rovnaky pre Standard aj produkt):

3,5cm
R.== =0,80
" 44cm 7 | |
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Zaver: Experiment prebehol podl'a o€akévania. Chromatografia preukazala vysoku ¢istotu produktu.
Niz8i vytazok bol zrejme spdsobeny netplnym zachytenim glycinovych kationov na katexe, pretoze
vymena i6nov nie je kvantitativna ako napriklad neutralizicia, je to skor frakény proces.



