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Infradervend absorpénd spektroskopia spolu s metédou rozdelovacej papie-
rovej chromatografie [16] nadobida v poslednom ¢&ase znaény vyznam pre
§tddium trams-izomérov nenasytenych mastnych kyselin a ich derivitov.
Mozno tiou, ako uvadzaji prace O. D. Shreva a spolupracovnikov [1, 2],
H. P. Kaufmanna a spolupracovnikov [3], velmi presne identifikovat trans-
izoméry aj v zmesiach s cis-izomérmi. Uvedeni autori zmerali infradervené
absorpéné spektra kyseliny olejovej, elaidovej, linolovej, linolénovej a ich
metylesterov v rozpustadlach CS, a CCl,. V tejto prici sa opisuje priprava
dalsich 10 esterov kyseliny elaidovej a uvadzaju sa ich infradervené absorpéné
spektra.

Experimentéilna Gast

Z kyseliny trans-A°-oktadecénovej (elaidovej) s b. t. 43 °C; j. &. 88,9; nf® = 1,4399,
ciou s metylalkoholom, n-propylalkoholom, ¢zopropylalkoholom, n-butylalkoholom, ¢zo-
butylalkoholom, sekunddarnym butylalkoholom, n-amylalkoholom, n-hexylalkoholom,
n-oktylalkoholom, n-decylalkoholom, benzylalkoholom a monoetyléterom etylénglykolu
prislusné estery.

Pri esterifikacii sa postupovalo tak, Ze sa 10 g kyseliny elaidovej rozpustilo v desat-
nasobnom nadbytku prislu§ného absolitneho alkoholu a pridalo sa 1,5 ml koncentrovanej
kyseliny sirovej. Reakéné zmes sa refluxovala pod spétnym chladi¢om v pripade metyl-,
etyl-, n-propyl-, izopropyl-, n-butyl-, izobutyl-, sek-butylalkoholov. Pri dalSich vyssich
alkoholoch pouZitych na esterifikdciu kyseliny elaidovej sa reakénd zmes zahrievala na
olejovom kupeli na 120 °C. Vo vSetkych pripadoch sa esterifikovalo 1%, hodiny. Po ukon-
deni esterifikécie sa reakénd zmes ochladila na 20 °C a pridalo sa 100—150 ml etyléteru.
Nato sa reakéns zmes premyvala v oddelovacom lieviku najprv 0,5 %, vodnym roztokom
Na,CO; a potom vodou aZ do neutralnej reakeie na metyloranz. Po vysusSeni éterického
roztoku bezvodym siranom sodnym sa etyléter oddestiloval z vodného kupela a olejovité
estery kyseliny elaidovej sa prekryStalovali z 80—100 ml vysuSeného aceténu pri —35 °C.
Po trojnédsobnom prekrystalovani sa ziskali biele krystalické latky s nizkym bodom tope-
nia. Fyzikélne a chemické konStanty takto pripravenych esterov kyseliny elaidovej st
uvedené v tab. 1. (Pozndmka: Pri stanoveni kon§tant esterov kyseliny trans-A4°-oktadecé-
novej sa postupovalo podla JAM — Tuky, é. 11.)

Podmienky pre infradervenit absorpéni spektrdlnu analyjzu
Z pripravenych esterov kyseliny trans-4°-oktadecénovej sa zmerali infradervené ab-
sorpéné spektrd. PouZil sa dvojluéovy infraderveny spektrofotometer UR—10 a NaCl-
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Tabulka 1
Fyzikélne a chemické-konstanty esterov kyseliny trans-A°®-oktadecénovej
’ 2 wr l
Ester Igoé Joi?s:‘;fésm l Cislo zmydelnenia, Inde::%nlomu

metyl- 10,3 83,12 I 204,93 1,4514
etyl- 5,8 79,76 ' 203,86 1,4508
e 4,0 73.08 | 184,39 1,4503
1zopropyl- 22,8 76,25 ; 187,00 1,4483
izobutyl- 4,6 72,59 i 179,29 1,4499
sek-butyl- 1,3 73,31 | 175,38 1,4501
n-hexyl- 30,0 67,48 165,90 1,4550
n-oktyl- 13,5 7 60,95 { 151,19 1,4541
n-decyl- 18,2 49,61 | 117,04 1,4522
benzyl- 9,8 59,32 | 160,88 1,4878
-etoxyetyl- 6,6 69,01 { 173,21 1,4518

kyvety o hribke 0,118 mm. Koncentracia esterov vo vSetkych pripadoch bola 50 g/l CS,
pre oblast 1300—700 cm— a 70 g/l CCl, pre oblast 3100—1300 cm. V rozsahu 1800 a%
3100 em~! sa pouZil LiF-hranol, kym v oblasti 1300—700 ecm~! NaCl-hranol.

Na pristroji sa pracovalo za tychto podmienok: §trbina 4, registra¢né rychlost 50 cm-1/
/min., zapisovaci ¢as 32 sekund, registra¢né meradlo 12 mm/100 ecm-, zosiliiovaé 5,8,
Sirka pésa 1, éasové konstanta 2.

Vysledky a diskusia

Infradervené absorpéné spektra esterov kyseliny trans-4°-oktadecénovej si
uvedené na obr. 1 az 12.

Z infradervenych absorpénych spektier tychto latok vidiet, Ze si estery
pretoze charakteristické absorpéné pasy deformaénych vibracii skupin OH
pri 936 cm~! [1] a najméi Siroky absorpény pas v oblasti 2700—2500 cm~%,
prislichajtei vibracidm asociovaného hydroxylu v karboxylovej skupine, ne-
vyskytuja sa na uvedenych spektrach.

V oblasti pri 2930 cm~! a 2858 ecm~?! vidief na spektrach silné absorpéné
pasy, ktoré prislichaji valenénym asymetrickym a symetrickym vibracidm
C—H vézieb v skupinach CH,. Slabé absorpéné pasy pri 2960 cm—* a 2870 cm™1
prislichaju valenénym vibracidm C—H vézieb v koncovych metylovych skupi-
nach [4]. Poloha tychto pasov je pri vSetkych esteroch rovnaka.

Silné absorpcia pri ~1745 cm~! je vyvolana valenénymi vibraciami C=0
vézieb [6—7]. Poloha tohto pasa koliSe pri esteroch len v rozm=dzi niekolkych
cm—L. ’

Valenéné vibracie C=C vizieb sa na spektrach objavuji v oblasti 1640cm™—?
slabymi absorpénymi pasmi. Tento absorpény pas prisadil J. W. McCut-
cheon [8] vibracidm C=C vizieb pri cis-zliéeninach. Podla tohto autora sa
uvedeny pés neobjavuje pri trans-zlaéeninach. Predsa v3ak, ako vidiet z infra-
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Obr. 1. Infradervené absorpéné spektrum metylesteru kyseliny trans-4°-oktadecénove;j.
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Obr. 2. Infradervené absorpéné spektrum ei;yiesteru kyseliny trans-A°-oktadecénovej.
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Obr. 3. Infradervené absorpéné spektrum n-propylesteru kyseliny trans- 4°-oktadecénovej.
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Obr. 4. Infradervené absorpéné spektrum tzopropylesteru kyseliny trans- 4°-oktadecénove;]
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Obr. 5. Infradervené absorpéné spektrum n-butylesteru kyseliny trans- A°-oktadecénovej.
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Obr. 6. Infradervené absorpéné spektrum tzobutylesteru kyseliny trans-4°-oktadecénovej
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Obr. 7. Infradervené absorpéné spektrum n-amylesteru kyseliny trans-4°-oktadecénovej
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Obr. 8. Infracervené absorpéné spektrum n-hexylesteru kyseliny #rans-A°-oktadecénovej
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- 9. Infraéervené absorpéné spektrum n-oktylesteru kyseliny trans-A%-oktadecénovej
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Obr. 10. Infradervené absorpéné spektrum n-decylesteru kyseliny trans- 4°-oktadecénovej
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Obr. 11. Infradervené absorpéné spektrum benzylesteru kyseliny trans- A°-oltadecénove;j.
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Obr. 12. Infradervené absorpéné spektrum ﬁ-epoxyetylest-eru kyseliny trans-A4°-oktadecé-
novej.
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dervenych absorpénych spektier, aj ked je slaby, vyskytuje sa vo vSetkych
pripadoch. Pre vyhodnocovanie cis-izomérie a trans-izomérie tychto esterov
nemé velky vyznam, pretoZe je slaby a v désledku pritomnosti karbonylove;j
skupiny v molekule je znaéne Siroky.

Pomerne silné absorpéné pasy pri 1380 cm—! a 1470 ecm~? prislichaji defor-
madnym vibracidm C—H vizieb v skupindch CH,. V oblasti okolo 1400 cm~?
sa na vSetkych spektrach objavuje slaby absorpény pas prislichajici defor-
madénym vibracidm C—H vézieb v skupinach CH;. Tento pas, i ked je slaby,
je cennou pomoéckou pri rozliSeni skupin CH, a CHj.

Silny absorpény pés pri 1185 cm~! na vietkych:spektrach patri valenénym
vibrdcidm C—O vizieb v skupine —COOR. Po obidvoch stranich tohto
pésa su 2 slabé pasy pri 1120 em~! a 1250 em~?, ktoré takisto prislichaji
valenénym vibraciam C—O vézieb [1].

Najdolezitejsie pasy trans-etylénovej vizby st nerovinné deformaéné vibra-
cie C—H vizieb, ktoré sa na vietkych spektrach objavuji silnym absorpé-
nym pasom pri 970 cm—* [9—11]. Poloha tohto absorpéného pasa je pri viet-
kych esteroch rovnaka, ¢o uplne sthlasi s udajmi literatiry o stélosti jeho
polohy pri rozliénych zldéeninach. Tento absorpény pés je podmieneny vzni-
kom deformaénych vibracii C—H vézieb v trans-izoméroch. S ohladom na
jeho stalu polohu, ako aj pomerne stalu vysku je velmi vhodny i pre kvanti-
tativne vyhodnocovanie trans-izomérov v zmesi s cis-izomérmi [1, 12—15].

Infradervené absorpéné spektrum <zopropylesteru kyseliny trans-A4°-okta-
decénovej (obr. 4) sa od ostatnych spektier markantne 1i8i silnym absorpénym
pasom pri 1115 em~?, ktory prislicha vibracidm <zopropylovej skupiny. Na
infradervenom spektre (obr. 12) je okrem opisanych absorpénych pasov velmi
silny absorpény pas pri 1130 em~—!, ktory prislicha valenénym vibracidm
C—0—-C vazieb.

Absorpény pés na infrafervenom absorpénom spektre (obr. 11) v oblasti
okolo 3000 cm~?! prislicha valenénym vibraciam C—H vézieb benzénového
kruhu.

Sthrn

Pripravili sa estery kyseliny trans-4°-oktadecénovej. Stanovili sa ich fyzi-
kélne a chemické konstanty a zmerali sa ich absorpéné spektrd na dvojluco-
vom infradervenom spektrofotometri UR-—10. Z uvedenych infradervenych
absorpénych spektier vidiet, Ze poloha najcharakteristickejsich pésov je
vo vSetkych pripadoch rovnaké, takZe tieto estery tazko pomocou kvalitativ-
nej spektralnej analyzy rozliSit. Zistilo sa, Ze len na infradervenych absorpé-
nych spektrach izopropylesteru, f-etoxyetylesteru a benzylesteru kyseliny
trans-A°-oktadecénovej su markantnejsie rozdiely v spektrach.
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MHOPAKPACHBIE ABCOPBIIOHHBIE CIIEKTPHI 9OUPOB
TPAHC-A*-OKTAIELLEHOBOM (AJIAMIOBOIT) KUCJIOTHI

B. KOMAH, III. KOBAY, E. HOMAHOBA

Radenpa Texnuueckoii Mukpo6uosiorun un Snoxumun CiroBalKoi BuicLiei
TeXHMUecKoil Kol B BpaTuciase

Radenpa opranmueckoii xumuu CIoBaI[KOi BBICHICH TeXHUYECKOM IIKOJILI
B Bpatucnase

Paunnanusatopexuii orgest v, n. Ilansma B Bparucnase

BriBojul

IlpurotoBumuch adupst mparc-A°-oxkrafelileHoBoi KucioTsl. Omnpepesmiuucs ux Qusn-
YCCKHC M XMMHYECKUE KOHCTAHTLI M M3MEPMJIMCHh MX abCcopONUOHHLIE CIEKTPHl HA IBYXJIY-
uesoM un@paxpacaom cnexrpoforomerpe UR—10. M3 npusejeHHnXx HHPPAKPACHLIX
a0cOpOIMOHHEIX CIIEKTDPOB BH/HO, UTO PACIHOJIOMKEHUE CAMLIX XaPAKTEPHCTHYECKHX IOJIOC
BO BCCX CAy4YagX PaBHO, TAK UTO 3TH 3PUPEHI TAMENO PA3IHMUAOTCsA C IMOMOINBI0 KOJIITUUECT-
BCHHOI'0 CHEKTPAIILHOTO aHaju3a. Onpegenmsioch, YTO TOJILKO B CJIydae HIOMPOIHII,
B-oToK ‘uaTHII- M OeH3unapupa mparc-A°-oKTamelleHOBO KHCJIOTH Pa3InuMs B HHPpaKpac-
HLIX cnexTpax Gojiee 3aMETHEL.

Iloctynuno B pepaknumio 6. 6. 1960 r.

INFRAROTABSORPTIONSSPEKTREN VON ESTERN
DER TRANS-4-OCTADECENSAURE (ELAIDINSAURE)

V. KOMAN, 5. KOVA(, E. KOMANOVA

Lehrstuhl fiir technische Mikrobiologie und Biochemie an der Slowakischen Technischen
Hochschule in Bratislava

Lehrstuhl fir organische Chemie an der Slowakischen Technischen Hochschule
in Bratislava

Entwicklungsarbeitsstédtte des Nationalunternehmens Palma in Bratislava

Zusammenfassung

Es wurden Ester der trans-4°-Octadecensdure (Elaidinsiure) hergestellt und deren
physikalischen und chemischen Konstanten bestimmt, ebenso wurden auch deren Ab-
sorptionsspektren auf dem Doppelstrahlinfrarotspektrophotometer UR—10 gemessen.
Aus den angefithrten Infrarotabsorptionsspektren ist zu ersehen, dass die Lage der cha-
rakteristischsten Banden in allen Fillen die gleiche ist, so dass man diese Ester mittels
der qualitativen Spektralanalyse schwer zu unterscheiden vermag. Es wurde festgestellt,
dass sich markantere Unterschiede in den Spektren nur auf den Infrarotabsorptions-
spektren des Isopropyl-, B-Athoxyathyl- und Benzylesters der frans-A4°-Octadecensiure
vorfinden.

In die Redaktion eingelangt den 6. 6. 1960
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