Navody na laboratorni c¥eni z analytické chemie

Nazev ulohy: Infracervenda spektrometrie

Ukol: Urceni zakladniho skeletu organicke latky

Teoreticky princip:

Vyuziva se infréerveného z&ni, tj. zdéeni s vinovymi délkami od 780nm do 1QO0.
oblast pro infréervenou spektrometrii je 4000 — 670tt). rozsah vinovych délek od 246
do 15um. Toto zéeni ma niZSi energii nez UV/VIS ighi a jeho energie nestke zneéné
elektronového stavu molekuly. Pasige pouze ke ziné vibratnich a roténich staw

molekul.

Pro interpretaci @ spekter jsou ilezité gedevdim zmny vibra&nich staw. Vazba mezi

atomy v molekule se chova jako pruzina, kter4 feopoa absorbovat energii.

RozliSujeme valetni vibrace (nini se délka vazby) a deforttrd vibrace (mini se vazebny
uhel).

IC spektrometrie se vyuZzivarguevsim ke kvalitativni analyze. ¢ Ispektru rozliSujeme
oblast charakteristickych vibraci, kde se vyskyaljsorgni pasy iznych funknich skupin a

oblast otisku palcektera je dana celkovou strukturou molekuly.

Postup:

Vasim ukolem je uit typ latky a jeji funkni skupiny.

Podle navodu k obsluze spektrofotometru, ktery igba pecist ped z@&atkem préace,
provefte mefeni kapalnych pdp tuhych vzork. Kazdy ve skupié pronmeti dva zadané

vzorky. Po promsreni vzorku provéte jeho vyhodnoceni podle zadaného navodu:

Pri vlastni analyze dodrzujte tento postup:

a) Odetéte ze spektra polohu maxim vyznamnych ab&oigh pag a jejich relativni
intenzitu. Popis uwéte do spektra a téz ugiaolejte do tabulky.

b) Prifadte pozorované absampi pasy jednotlivym funénim skupinam. Z&néte s
nejvyrazrj$imi absorpnimi pasy v oblasti 3700 — 2700¢pokuste se nejprve zjistit typ
skeletu (aromaticky, alifaticky nasyc., nenasyp.)a pak analyzovat mozné substituenty.
Nezapomsate, Ze poloha absafpich pad nekterych skupin je zavisla nafippmnosti
ostatnich funknich skupin v molekule. Vysledky je proto vzdy rutkonfrontovat. Je



nag. nevhodné uvazovat dgippmnosti aryl-ketonické skupiny z polohy absmnino pasu
valertni vibrace C=0, pokud jste neprokazaliitpmnost aromatu na zakkadeho
absorgnich pas.

Castou chybou id méalo pe&livé praci je nedokonalé omyti okének mezi jedngti
vzorky, @ip. nedostatné aisteni ATR krystalu. Vysledkem je pak spektrum ésm
které budeteéfko interpretovat. VSimejte si proto, zda se vamésabsorpni pasy ve
spektru pedchoziho vzorku neobjevuji znovu jako slabSi pasyspektrech nésledn
meienych latek. V tomto ipact je jedinym moznymieSenim zopakovattislusna
meieni. Ot piipominam, Ze ma-Ili byt dana fuérk skupina v molekule prokazanagiyn
by byt nalezeny vSechny absénp pasy, které ji charakterizuji, atlm by korespondovat i
intenzity jednotlivych absotmich pas (v pripad intenzit je nutno respektovat pém
intenzit, jejich absolutni hodnota je totiz zavisia zastoupeni skupin v molekule).
Naopak z nefitomnosti pas v urtitych oblastech Ize iftomnost ®kterych funknich

skupin nebo vazeb vylait.



Priklady interpretace

Pro snazSi interpretaci n&fenych spekter jsou zde uwéy dva piklady. Nejprve
zjiStujeme typ zakladniho skeletu a teprve poté sesfigame na fipadné substituenty.riP
diukazu jednotlivych skupin postupujeme od p4xi nejvysSich vinétech smirem k
vino&tam niz8im. V pipad spektra na obrazku, absemp pas 3080 cih napovida o
piitomnosti valetini vibrace dvojné vazby, ktera je dale potvrzenendai vibraci C = C u
1643 cni. Pitomnost CH a CH; skupin prokazuji absogpi pasy jejich valetmich vibraci s
maximy 2965, 2932, 2876, 2845 ¢ma pasy deformiich vibraci 1465 a 1375 ¢mJe tedy
ziejme, Ze se jedna o organickou latku s nenasyceatiyatickym skeletem. Pas s vittem
1417 cnm' je potvrzenim Htomnosti deforméni vibrace skupin CHv uskupeni - CH = CH
a pas 1339 crh deforma&ni vibrace CH. Zbylé pasy 993 &na pislusny svrchni fechod
1985 cnt pifslusi mimorovinné vibraci skupiny GH uskupeni — CH = CHa 912 crit a

piislusny svrchni fchod 912 ¢ mimorovinné vibraci skupiny CH v uskupeni R — CH =

CHa.
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zavér: Jde pravdpodobré o nenasyceny alifaticky uhlovodik. Z nalezenyclupk Ize

usuzovat na slaeninu typu R - Chl— CH = CH.
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ZPRACOVANI VYSLEDK U

V protokolu vedleiasti gedepsanych laboratornifadem uvete:

tabulku vin@ti maxim absorgnich pag z ATR spektra a jejich relativni intenzity pro
jednotlivé vzorky s prawipbodobnym pirazenim funknich skupin

zawry o struktue latky vyplyvajici z vysledk IC-spektroskopie organickych latek

fadre vytistina IC spektra organickych vzoitks Gplnym popisem (tj. aby jejich obsah byl

srozumitelny nezavisle na textu protokolu)



