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1. Obiectivele cursului:

Acest curs se preda studentilor sectiei biochimie tehnologica, anul IV, reprezinta in fapt o introducere in determinarea structurii compusilor biochimici. Acestea, avand structuri foarte complicate si functiuni multiple impun utilizarea atat a unor metode chimice cat si fizice de determinari structurale. De asemenea, complexitatea structurala mare a compusilor biochimici necesita abordarea initiala a analizei structurale  a compusilor mono si polifunctionali cu schelete hidrocarbonate alifatice saturate si nesaturate precum si a celor cu schelete aromatice si heteroaromatice.


Informatiile, rationamentele si concluziile care se desprind din analiza complexa a compusilor organici se pot transpune usor la analiza structurala a compusilor biochimici cu structuri si complexitate medie.


In cadrul orelor de laborator se efectueaza dozari ale principalelor clase de compusi organici, dozari care se practica in laboratoarele industriale si indeosebi in laboratoarele din invatamantul preuniversitar. Tot in cursul aplicaţiilor practice se efectueaza si spectre IR, UV-VIS, RMN si SM precum si unele exercitii si probleme de analiza spectrala a unor compusi organici si bioorganici. Toate acestea completeaza cunostintele studentilor facandu-i abti sa lucreze in domeniile pentru care sunt pregatiti.

2.
Continutul de baza:
Metode chimice de analiza a compusilor organici si biochimici.

1.Metode de purificare a  compusilor organici si biochimici.

2.Principiile analizei elementale calitative si cantitative a carbonului, hidrogenului, azotului, sulfului si halogenilor.

3.Reactii pentru identificarea, dozarea si stabilirea structurii: olefinelor, alcoolilor si polialcoolilor, fenolilor mono si polihidroxilici, combinatiilor mono si policarbonilice, acizilor mono – si policarboxilici saturati si nesaturati, esterilor saturati si nesaturati, amidelor, oximelor, monozaharidelor, dizaharidelor si aminoacizilor. Stereoizomeria sterolilor. Efecte de conformatie la steroide. Stereoizomeria acizilor biliari.

Metode fizice de analiza structurala organica.

 I.Spectrometrie de masa.

*Transformarile compusilor organici si biochimici in spectrometria de masa.

*Aspecte teoretice si aparatura in spectrometria de masa.

*Tipuri de ioni.

*Picuri izotopice.

*Reguli generale de fragmentare.

*Fragmentari simple.

*Fragmentari insotite de transpozitia unui hidrogen.

*Fragmentari complexe

*Fragmentari insotite de transpozitia a doi hidrogeni.

*Fragmentari insotite de transpozitia unor grupari de atomi (transpozitie de schelet).

*Spectre de masa ale olefinelor si acetilenelor..

*Spectre de masa ale alcoolilor si poliolilor 

*Spectre de masa ale eterilor 

*Spectre de masa ale aminelor. 

*Spectre de masa ale mercaptanilor.

*Spectre de masa ale compusilor halogenati .

*Spectre de masa a aldehidelor si cetonelor.

*Spectre de masa a acizilor carboxilici saturati si nesaturati.

*Spectre de masa ale mono si poliesterilor saturati si nesaturati ai acizilor carboxilici.

*Spectre de masa ale amidelor saturate si nesaturate.

*Fragmentarea heterociclurilor cu inele de 5 si 6 atomi cu un heteroatom.
*Principalele caracteristici spectrale ale hidratilor de carbon

*Principalele caracteristici spectrale ale aminoacizilor si dipeptidelor 

*Determinarea formulei moleculare prin intermediul spectrometriei de masa.

II.Spectrometrie de RMN.

*Introducere.Principiile spectrometriei RMN. Spinul nuclear. Interactiunea spinului nuclear cu campurile magnetice B0 si B1. Procese de relaxare. Aparatura. Deplasare chimica. Intensitatea semnalelor si numarul de protoni. Cuplaje spin – spin complexe. Metode de simplificare a spectrelor de RMN. Marcarea cu deuteriu. Dubla iradiere, utilizarea spectrometrelor de RMN de mare putere. Exemple de spectre ale unor compusi organici si bichimici din diferite clase. Studiul legaturilor de hidrogen. Fenomene dependente de timp. Rezonanta magnetica nucleara dinamica. 

III..Spectrometria in IR

*Vibratiile normale in moleculele poliatomice. Relatii intre intensitatea benzilor de absorbtie si structura compusilor organici si biochimici. Influenta efectelor sterice asupra spectrelor IR.

IV.Spectrometria in UV-VIS

*Principiile spectroscopiei UV-VIS.

*Relatii intre structura compusilor organici si spectrele de UV-VIS.

3. Sistemul de evaluare al studentului :

- scris ;

- oral, la cererea studentilor.

4. Bibliografie curs :

1.Avram M., Tataru E., Spectroscopia in infrarosu, aplicatii in chimia organica, Bucuresti, 1966.

2.Ioan Oprea, Spectroscopia de masa a compusilor organici, 1974.

3.Sorin Mager, Analiza structurala organica, 1983.

4.Ioan Druta, Stabilirea structurii compusilor organici, 1987.

6.William Kemp, Organic Spectroscopy, Sec.Ed., 1987.

7.Ioan Druta, Note de la cursul  « Analiza organica elementala, functionala si structurala" »

8.Iain D.Campbel, Raymond A. Dwek, Biological Spectroscopy, 1995.

5.Tematica lucrarilor de laborator si a seminariilor:            
I.Analiza elementala cantitativa a carbonului, hidrogenului, azotului.

II.Analiza functionala calitativa si cantitativa.

1.Dozarea fenolului.

2.Determinarea compusilor nesaturati prin aditie de halogen. 

3.Dozarea acetonei.  

4.Dozarea iodometrica  a fenilhidrazinei

5.Dozarea aminelor

6.Dozarea aldehidelor si cetonelor cu hidroxilamina

7.Dozarea alcoolului etilic

8.Dozarea glucozei

9.Dozarea calitativa a halogenilor

10 Dozarea glicerinei

III Impartirea substantelor organice si biochimice in grupe dupa solubilitate

IV Analize spectrale

1. Efectuarea si interpretarea spectrelor de RMN
2. Efectuarea spectrelor de IR si UV-VIS.
3.   Determinari  de structura prin spectre de IR, RMN, SM, UV-VIS – exercitii si probleme.

6.Bibliografie laborator (seminar) :

1. Albert F., Barbulescu N., Holszky C., Grekk C., Analiza chimica organica, Bucuresti, 1970.

2.Bauer H., Moll H., Die organische analyse, Leipzig, Akad Verlag, 1960.

3.A.T. Balaban, M. Banciu, I. I. Pogany, Aplicatii ale metodelor fizice si chimice in chimia organica, 1983.

4R. Dyer, Organic Spectral Problems, Prentice Hall, Inc. Englewood Cliffs, N.J., 1972.

Titular de disciplina,
Lect.dr. Ramona Dănac
