Požiadavky na charakterizáciu zlúčenín pre záverečné práce z (bio)organickej chémie
Na základe požiadaviek prestížnych časopisov v oblasti organickej chémie je charakterizáciu zlúčenín potrebné doložiť tak, aby bola jednoznačne preukázaná ich identita a čistota (homogenita). Tieto požiadavky na charakterizáciu zlúčenín sa týkajú najbežnejších typov organických zlúčenín. Pre požiadavky na rôzne typy zmesí, polymérov a iných špecifických skupín zlúčenín, ako aj spôsoby uvádzania údajov, pozri usmernenia Americkej chemickej spoločnosti pre autorov (J. Org. Chem.: Guidelines for Authors; The ACS Style Guide), resp. sa na ne vzťahujú zvyklosti v príslušnej odbornej komunite. Upresnenie konzultujte so školiteľom.
Pre známe zlúčeniny pripravené podľa literárneho postupu (alebo jeho miernou modifikáciou) je potrebné uviesť:
1) úplný opis spôsoby prípravy, spracovania, izolácie a čistenia (pre Bc. a diplomové práce), odkaz na literárny postup;
2) výťažok (hmotnosť a percento);
3) pre potvrdenie identity citáciu na zdroj, s ktorým boli porovnané spektrálne a fyzikálne údaje, potvrdzujúce identitu zlúčeniny (pre účely Bc. a diplomovej práce sa tieto údaje uvedú, minimálne 1H NMR, t.t. a ak je to relevantné, tak aj ), musí sa použiť rovnaké rozpúšťadlo, ako bolo uvedené v literatúre. Podrobné vybrané spektrálne a fyzikálne údaje sa uvedú len ak neboli pre túto zlúčeninu, resp. jej čisté stereoizoméry doteraz publikované, boli publikované chybne alebo za iných podmienok;
4) doloženie čistoty formou 1H NMR spektra, prípadne chromatogramu v prílohe.
Pre známe zlúčeniny pripravené novou alebo významne modifikovanou metódou sa uvedie:
1) úplný opis spôsoby prípravy, spracovania, izolácie a čistenia;
2) výťažok (hmotnosť a percento);
3) potvrdenie identity ako známych látok pripravených podľa literárneho postupu (viď. vyššie);
4) doloženie čistoty ako u nových látok v prílohe (viď. nižšie).
Pre nové zlúčeniny je potrebné uviesť (:
1) úplný opis spôsoby prípravy, spracovania, izolácie a čistenia;
2) základné údaje: výťažok (hmotnosť a percento), fyzický stav, teplotu topenia, Rf hodnotu (pre eluent) a pre enantioméry špecifickú otáčavosť;
3) dôkaz identity formou:
a) údajov 1H NMR (+ obrázok spektra v prílohe),
b) údajov 13C NMR (+ obrázok spektra v prílohe),
c) údajov elementovej analýzy alebo HRMS,
d) údajov aj z iných fyzikálnych alebo spektroskopických metód, ak sú užitočné alebo potrebné pre charakterizáciu zlúčenín (tieto však sa však nevyžadujú pre rutinnú charakterizáciu, použitie jednotlivých metód pre jednoznačné povtrdenie identity zlúčeniny konzultujte so školiteľom), napr. IČ, UV-VIS, MS s nízkym rozlíšením, GC-MS, LC-MS, 2D NMR, rtg štruktúrna analýza; typickým príkladom je uvedenie IČ údajov pri premene funkčných skupín;
4) doloženie čistoty formou (čistota nad 95 % sa dokladá osobitne pri následných fyzikálnochemických štúdách, nie je natoľko akcentovaná pro synteticky cielených prácach):
a) obrázka 1H NMR spektra v rozsahu aspoň 0-10 ppm a v pomere signál/šum umožňujúcich vidieť nečistoty,
b) obrázka protón-dekaplovaného 13C NMR spektra v rozsahu aspoň 0-200 ppm,
c) aspoň jeden z ďalších údajov/obrázkov:
· elementová analýza pre C, H a N,
· kvantitatívnymi údajmi z NMR (integráciou píkov pri úplnej relaxácii),
· kvantitatívnymi údajmi z GC, HPLC (vrátane podmienok: stacionárna fáza, eluent, detektor) alebo elektroforézy,
· avšak súlad HRMS alebo úzky interval t.t. nie sú priamym dôkazom čistoty.
Prehľad charakterizácie pripravených zlúčenín sa doloží ako príloha.
Očakáva sa, že zmes regioizomérov alebo diastereoizomérov sa separuje a každý z nich sa charakterizuje individuálne (pre enantioméry je postačujúca plná charakterizácia jedného z nich alebo racemickej zmesi). Iba ak sa nepodarilo takúto zmes rozdeliť, uvádza sa celkový výťažok a mólové zlomky (mólový pomer) jednotlivých zložiek zmesi, podložené spektroskopickou alebo chromatografickou metódou. 
Fyzikálny stav môže byť napr. kryštalická, amorfná alebo kvapalná látka, prípadne olej. Uvedie sa jej farba.
Teplota topenia sa musí uviesť ako interval pre každú kryštalickú látku. Odporúča sa uviesť rozpúšťadlo, použité na kryštalizáciu (môže ovplyvniť t.t.). V prípade chirálnych zlúčenín sa uvádza nezávisle pre racemát a pre enantiomér, pretože sa môžu líšiť. Vzor 1: t.t. 175,4 – 176,1 °C (lit.25 t.t. 175 – 176 °C). Vzor 2: t.t. 225 °C s rozkladom.
Špecifická otáčavosť sa uvedie pre enantiomérne obohatené zlúčeniny a vypočíta sa podľa vzťahu 
[] = (100)/(dc), kde c je koncentrácia v g/100 ml a d je optická dráha (vnútroný rozmer kyvety) v dm. Jednotka špecifickej rotácie [(degmL)/(gdm)] sa neuvádza. Vzor:  20,4 (c 1,9, CHCl3).
Retenčný faktor odčítaný z TLC sa uvedie pre chromatograficky čistené alebo monitorované zlúčeniny, vrátane eluenta. Vzor: Rf 0,27 (etyl-acetát : hexány, 1 : 20).
NMR. Pri uvedení NMR údajov sa uvedie rozpúšťadlo a pracovná frekfencia prístroja. Mieru priradenia signálov pre jednoznačnosť určenia štruktúry zlúčeniny posúdi školiteľ. Ak je uvádzané priradenie signálov, nemá byť urobené len preto, že „to tak vychádza“ alebo „je to zrejmé“, ale musí byť podložené jednou alebo viacerými 2D metódami, ktoré sa použili na určenie konektivity atómov a ich vzájomného priestorového usporiadania (tieto metódy sa uvedú v experimentálej časti). Odporúča sa si pre kontrolu spočítať počty signálov a atómov H a C. Ak sa nepodarilo oddeliť izoméry produktu a NMR signály sa dajú priradiť jednotlivým izomérom, NMR chemické posuny sa uvedú pre tieto izoméry v samostatnom zozname a nie v jednom spoločnom. Obrázky 1H a protón-dekaplovaných 13C NMR spektier (t.j. 13C{1H} NMR) sa v dostatočnom rozlíšení sa uvedú v prílohe. Potrebné je také rozlíšenie, aby po zväčšení bola zrejmá multiplicita signálov. V opačnom prípade sa uvedie jedno celkové spektrum a priložené žväčenia vybraných častí spektra. V obrázku 1H NMR spektra sa ukážu softvérom určené hodnoty integrálnych intenzít (s presnosťou na 0,01 H). Účelom je tiež doloženie čistoty zlúčeniny. Potlačenie vybraných signálov v spektre je preto neprípustné. 2D NMR spektrá sa uvádzajú, ak sú kľúčové pre stanovenie štruktúry zložitých izomérov, rozlíšenie alebo potvrdenie štruktúry stereoizomérov. NMR údaje sa nevyžadujú pre enantioméry alebo pre izotopovo značené formy, ak racemické alebo izotopovo neznačené formy týchto zlúčenín boli plne charakterizované, ale vyžadujú sa obrázky NMR spektier, chromatogramy, prípadne ďalšie záznamy potvrdzujúce chemickú čistotu. Pre zlúčeniny obsahujúce F alebo P je žiadúca charakterizácia aj pomocou 19F a 31P NMR.
1H NMR údaje sa uvedú s presnosťou na 0,01 ppm, pre každý signál v zátvorke sa uvedie počet vodíkov reprezentovaný týmto signálom, skratka pre multiplicitu a ak je to relevantné, hodnota(y) interakčných konštánt. Vzor: 1H NMR (400 MHz, CDCl3): δ 7,14-6,97 (m, Ar H, 2H), 6,57 (dd, J = 8,7 Hz, Ar H, 2H), 3,72 (t, J = 6,0 Hz, CH2CH2OH, 2H), 3,34 (q, J = 7,1 Hz, CH2CH3, 2H), 2,35 (br s, 1H, OH), 1,12 (t, J = 7,1 Hz, CH2CH3, 3H) ppm.
13C NMR údaje sa uvedú s presnosťou na 0,1 ppm (na 0,01 ppm len v prípade, ak je to potrebné pre rozlíšenie blízko ležiacich signálov), v zátvorke sa môže uviesť počet naviazaných atómov vodíka (ako C, CH, CH2, CH3, ak sa tento počet zistil primeraným NMR experimentom) a/alebo priradenie atómu uhlíka v štruktúre (ak toto bolo potvrdené 2D NMR experimentom). Ak sa 13C NMR spektrum nedá namerať pre nerozpustnosť látky, uvedie sa to, aby bolo zrejmé, že na nameranie spektra sa nezabudlo. Vzor: 13C{1H} NMR (75,4 MHz, DMSO-d6): δ 175,4 (C=O), 156,5 (C4), 147,4 (C6), 138,3, 130,5, 52,3 (CH3), 28,7, 28,4 ppm.
IČ. Uvádzajú sa len vlnočty maxím absorpcie, ktoré identifikujú významné funkčné skupiny. Hodnoty frekfencií sa uvádzajú s presnosťou na 1 cm-1. Vzor: IČ (tenký film): max 3324 (br, OH viazané), 2973 a 2872 (w, CH alifatické), 1706 (m, C=O), 1055 (s, C–O) cm-1. Používané skratky: vs (very strong), s (strong), m (medium), w (weak), br (broad).
Elementová analýza a stanovenie presnej hmotnosti. Prednosť sa dáva elementovej analýze, keďže zároveň dokumentuje čistotu látky. Neuvádza sa, ak sú látky príliš nestabilné, ale to treba uviesť. Charakterizácie jednou z týchto metód sa nevyžaduje, ak je molekulová štruktúra potvrdená rtg štruktúrnou analýzou. Pre diastereomérnu zmes, ktorú sa nepodarilo separovať, sa uvedie EA alebo HRMS zmesi. Pri charakterizácii enantiomérov postačuje EA/HRMS len jedného alebo racemickej zmesi, ak je doložená čistota druhého/oboch enantiomérov.
Elementová analýza. Rozdiel vypočítaného a zisteného elementového zloženia má byť menší ako 0,4 %. Prítomnosť iných zlúčenín vo vzorke, napr. rozpúšťadla, sa netoleruje. Vzor: Elementová analýza: vyp. pre C13H17NO3: C 66,36, H 7,28, N 5,95; zistené: C 66,55, H 7,01, N 6,22 %.
Stanovenie presnej hmotnosti (tradične HRMS). Prítomnosť inej molekuly, napr. vody v „molekulovom ióne“ treba dokázať nezávislou metódou. Molekulový vzorec (aj vypočítaný) môže obsahovať pridaný atóm (najčastejšie H alebo Na). Spravidla sa uvedie ionizačná metóda, ako ESI, APPI, APCI, MALDI. Hodnoty sa uvádzajú s presnosťou 0,0001 m/z. Rozdiel medzi vypočítanou a stanovenou presnou hmotnosťou má byť do 0,003 m/z. Vzor: HRMS (ESI): [M + Na]+ vyp. pre C13H17NO3Na: 258,1101, zistené: 258,1074 m/z.
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