Experimenty pre identifikaciu oxo-zlucenin
2,4-dinitrofenylhydrazény oxo-zltcenin

TLC - Na nachystanej TLC-platnicke si ceruzkou jemne vyznacime Start, cca 1,5 cm od spodu. Na
Start nanesieme pomocou sklenych kapilar vzorky a Standardy, cca 1-1,5 cm od seba, pricom ich
polohy zaznac¢ime. Jednotlivé skvrny by mali mat priemer cca 0,5 cm. Po vyschnuti nanesenych
Skvin dame TLC-platni¢ku do vyvyjacej komory naplnenej elu€nou zmesou (cyklohexan-etyl
acetat 3,5-1) a nechame vyvijat. Ked'je TLC hotové (cca 1,5 pred koncom platnicky, alebo ked
povie vyucujuci), platni¢ku vytiahneme, ceruzkou oznacime ¢elo TLC, nechame vysusit

a vypocitame retencné faktory. Kedze 2,4-dinitrofenylhydrazény su vsetky farebné zluceniny,
neni nutna dalSia detekcia.

Priprava 2,4-dinitrofenylhydrazénu aceténu — do dlhej skimavke ddme 2 ml aceténu a 2 ml
skimadla DNHF*. Mala by vzniknut oranzova kvapalina, ak tam je trochu nerozpusteného je to
OK. Priddme 1 ml vody a zatrepeme — teraz vypadne hydrazén ako oranzova hmota. K tejto
suspenzii priddme 1 ml 96% (alebo denaturovaného) etanolu, varny kamienok a

opatrne zahrejme do varu (vodny kupel). Ked sa zmes zahreje do varu, vznikne roztok, skimavka
sa potom da do studenej vody a po 5-10 minatach vypadnu krystaly 2,4-dinitrofenylhydrazénu
acetonu.

* Roztok DNFH a roztoky Standardov velmi kvalitne farbia kozu (aj oble¢enie), jednorazové
rukavice sa odporucaju

Jodoformovy test

Do dlhej skimavky dame 0,6 ml acetdnu, 2 ml destilovanej vody a 2 ml 5% vodného roztoku
NaOH a pretrepeme. Teraz do skimavky budeme pomaly pridavat 5-6 ml Lugolovho roztoku.
Svetlo-ZIta zrazenina na dne skimavky je jodoform a teda dékaz pritomnosti metylu-keténu*. Ak
by ste dali prili$ vela Lugolovho roztoku, a pretrvava hneda farba, treba opatrne pridat trosku
(po kvapkach) 5% roztoku NaOH az kym hneda farba opat nezmizne.

* Reakciu ddva aj acetaldehyd (jediny ,,metyl-aldehyd”) a niektorého jeho acetaly
Priprava oximu

Do dlhej skimavky dame 2 ml etanolového roztoku 4-dimetylaminobenzaldehydu, 3 ml 20%
vodného roztoku hydroxylamin hydrochloridu, 1 ml 20% vodného roztoku NaOH a 2 ml
denaturovaného etanolu — vznikne zrazenina. Priddme varny kamienok a obsah skimavky
potom uvedieme do varu (vodny kupel). Skimavku potom ddme do studenej vody a po cca 10
minutach vypadne oxim 4-dimetylaminobenzyldehydu*. Po ochladeni priddme do skimavky
eSte 2 ml 20% vodného roztoku NaOH uzavrieme zatkou a poriadne pretrepeme — roztok (vznik
sodnej soli oximu, ktora je lepsia rozpustna vo vode).



* Ak by nechcela vznikat zrazenina, treba vziat do ruky sklend ty¢inku a zacat triet o stenu
skimavky pod hladinou kvapaliny.

Aldolova kondenzacia

Do dlhej skimavky sa da 3 ml aceténového roztoku 4-dimetylaminobenzaldehydu, 1 ml 20%
vodného roztoku NaOH a 3 ml 96% (alebo denaturovaného) etanolu. Zmes sa poriadne
premiesa a necha stat 20 minut pri izbovej teplote. Po tomto case je horna vrstva tmavo-ZIta az
oranzova — vznik nenasyteného ketéonu (prebehla kondenzacia).

Zaroven sa spravi slepy pokus - 3 ml aceténu, 1 ml 20% vodného roztoku NaOH a 3 ml 96%
(alebo denaturovaného) etanolu. Po rovnakom case su obe vrstvy emulzie bezfarebné.

Fehlingov test

Jedna dvojica navazi cca 0,5 g sacharézy a rozpusti ju v cca 10 ml vody mieSanim. Druha dvojica
navazi cca 0,5 g glukdzy a rozpusti ju v cca 10 ml vody mieSanim. Kazda dvojica potom vezme
dlhd skumavku, do ktorej da varny kamienok 2 ml Fehling A a 2 ml Fehling B roztokov a opatrne
premie$a. Do tmavo modrej kvapaliny sa potom prida cca 5-6 ml vodného roztoku daného cukru
a naraz sa daju do vodného kupela. V skimavke kde sa pridal roztok glukézy po kratkom case (ak
vodny kupel v ¢ase ponorenia skimavky vrel!) za¢ne vznikat oranzova zrazenina oxidu medného
— dokaz redukujiceho cukru (volna aldehydova skupina, respektivé jej semiacetdl). Skimavka
kde je sachardza ostane bezo zmeny — neredukujuci cukor.



