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DERIVATIZACE MODELOVYCH VZORKU PRIRODNICH
PRYSKYRIC PODOBNEHO SLOZENI
PRO FTIR SPEKTROMETRICKOU ANALYZU

Dorota Dudicova' e Eva Svobodova? e lvana Kopecka?

1 Katedra analytické chemie, Pfirodovédecka fakulta, Univerzita Karlova
2 Nérodni technické muzeum

Vétsina pfirodnich pryskytic obsahuje terpenické latky (terpenoidy
obsahuji rzny pocet izoprenovych jednotek) a jsou oznacovany jako
terpenické pryskyfice. Vyuzivaji se predevsim jako soucast laku a poli-
tur, ale i jako adheziva. Rozdéluji se podle pavodu (recentni a fosilni),
podle tvrdosti (tvrdé a mékké) nebo podle stavby, respektive dle poctu
izoprenovych jednotek (mono-, seskvi-, di- a tri-terpeny). Recentni
pryskyfice vytékaji z zivych stromU pfi poranéni kdry nebo dreva,
zatimco fosilni maji plvod ve stromech zkamenélych. Mezi recentni
pryskyfice rostlinného plvodu fadime naptiklad kalafunu, mastix,
damaru a sandarak, mezi recentni pryskyfice Zivo¢isného plvodu
selak a mezi fosilni pryskyfice fadime kopdly a jantar. Jako ,mékké”
byvaji oznac¢ovany recentni pryskyrice spolu s mékkymi kopaly. Fosilni
pryskyfice jsou tvrdsi a také chemicky stalejsi [Slansky, 1976]. Mékké
pryskyfice jsou dobfe rozpustné v organickych rozpoustédlech i pfi
pokojové teploté, naopak tvrdé pryskyfice byvaji malo, respektive jen
castecné rozpustné. Proto se olejo-pryskyficné laky z tvrdych pryskyfic
pfipravovaly jejich tavenim pfi vysoké teploté [Slansky, 1976].
Terpenické pryskyfice jsou latky navzdjem podobné. Jednd se o kom-
plexni smés prirodnich latek, které vsak vzdy obsahuji urcity pocet
izoprenovych jednotek. Jednotlivé terpenické pryskyrice tak obsahuji
tytéz funkeni skupiny, ale lisi se v jejich poctu, poméru a prostorovém
umisténi v molekule. V3echny jsou tvofeny uhlikatymi fetézci, tvo-
fenymi jednoduchymi C-C a dvojnymi vazbami mezi uhliky (C=C),
a déle obsahuji hydroxylové skupiny (-OH), karbonylovou skupinu
(C=0, —C(O)R), etherické seskupeni (C-0-C), estery (~C(O)OR) a kar-
boxylovou skupinu —C(O)OH. V pfipadé Selaku jsou v jejich strukturie
obsazeny i vosky.

Aby se mohly rozlisit jednotlivé pfirodni terpenické pryskyfice,
je vhodné zvyraznit rozdilné prostorové usporadani funkénich sku-
pin, a to jejich derivatizaci (funk¢ni skupiny jsou k derivatizaci rdzné
pristupné). Vhodnou derivatiza¢ni technikou, pfi niz dojde ke zméné
polarity danych funkénich skupin navazanim vyrazné elektronega-
tivniho prvku - fluoru, je fluorace. Fluor se navaze na funkéni sku-
pinu dané pryskyfice, tim se zméni rozlozeni elektron(i v molekule,
a tedy i jeji polarita. Ve FTIR spektru tak dojde k vyraznému posunu
absorpcniho pasu, prislusejicimu dané funkeni skupiné (FTIR spektrum
terpenické pryskytice se po fluoraci vyrazné zméni). Pfevedeni terpe-
nickych pryskyfic na fluorované derivaty by mélo zjednodusit rozliseni
jednotlivych pryskyfic metodou FTIR spektrometrie.
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Deoxyfluorace alkoholovych, karboxylovych a ketonovych
funkcnich skupin za pouziti XtalFluor-E. Et3N-xHF oznacuje
triethylamin di/tri-hydrofluorid, prevzaté z[Mohammadkhani -
Heravi, 2019]/

Nejcastéjsimi metodami identifikace prirodnich pryskyfic jsou plynova
chromatografie (GC), predevsim pyrolyzni, v kombinaci s hmotnostnim
spektrometrem (GC-MS, py-GC-MS) [Cartoni et al, 2004; Marinach
et al, 2004; Russo — Avino, 2012; Mills — White, 2012; Pitthard et al,
2006; Wang et al, 1999; Chiavari et al, 2008; Chiantore et al, 2009].
K identifikaci pfirodnich pryskytic se pouziva i vysokoucinna kapali-
nova chromatografie (HPLC) [Martin et al, 2001; Jameson - Reinhart,
1989; Lloyd, 1974] a lze je stanovit také pomoci metody laserové
desorpce s hmotnostni detekci (MALDI-TOF) [Scalarone, 2005].
Oproti nespornym kvalitdm separacnich metod stoji v popiedi zdjmu
spektrometrické metody, predevsim infracervend spektrometrie FTIR.
Spektralni metody sice neposkytuji srovnatelné presné vysledky,
ale jsou podstatné levnéjsi a umoznuji analyzu uméleckych dél bez
odbéru vzorku, pfipadné s odbérem velmi malého vzorku. Dalsi jejich
vyhodou je, Ze obvykle neni tieba vzorky pred analyzou nijak upravovat.
FTIR spektrometrii Ize vyuzit pfedevsim jako prvotni analyzu, ktera
muze ve vzorcich potvrdit pfitomnost terpenické pryskyfice, ale neu-
moznuje urcit jeji blizsi strukturu [Cartoni et al, 2004; Derrick et al,
1999; Azémard et al, 2014; Sarmiento et al, 2011]. Autordm [Martin-
-Ramos et al, 2018] se podafilo pomoci FTIR spektrometrie s technikou
ATR krystalu rozlisit 4 skupiny terpenickych pryskyfic — pryskyfice
s kyselinou kommunovou (sandarak), s kyselinou abietovou (kalafuna,
mastix), s ketonovou funk¢ni skupinou (kopal) a pryskyfice s esterovou
skupinou (3elak).

Autofi [Zumbdihl et al, 2017] vyuzili pro vyssi rozliseni prekryvajicich
se spektralnich past ve FTIR spektrech terpenickych pryskyfic deriva-
tizaci elektronegativnim fluorem - fluorace.

DERIVATIZACE VZORKU

FTIR spektra jednotlivych terpenickych pryskyfic jsou si velmi podobna,
a pro jejich vzdjemné rozliseni je potieba zajistit, aby se jednotlivé
spektralni pasy neprekryvaly. Zména polarity (fluorace) jednotlivych
funk¢nich skupin terpenickych pryskyfic vyrazné posune pozici jejich
spektralnich pasd. Autofi [Zumbduhl et al, 2017] vyuzili pro derivatizaci
terpenickych pryskyfic plynny fluorid sifi¢ity (SF,). Fluoraci karbonylo-
vych skupin, které jsou v terpenickych latkach vyznamné zastoupené,
se jim podatilo preménit karboxylovou skupinu -C(O)OH na acylfluorid
-C(O)F, coz se ve FTIR spektru projevilo posunem spektrélniho pasu
karbonylu z ~1 700 cm™ k vy$8im vino¢tlim ~1 820 cm™.

Fluorace pryskyftic se tedy ukazala byt vhodnou metodou k rozliseni
vibranich past jednotlivych pryskyfic. Plynny SF, v3ak pfi reakci
se vzdusnou vlhkosti uvolnuje kyselinu fluorovodikovou, ktera je
za normalni teploty bezbarvy, Ziravy, vysoce toxicky plyn, ktery silné
leptd kdzi a sliznice. Kvlli naro¢nym podminkam pro praci s takto
nebezpecnou latkou bylo zvoleno jiné fluoracni ¢inidlo - XtalFluor-E,
coz je krystalické fluora¢ni ¢inidlo, které se fluora¢nimi vlastnostmi
velmi podoba dfive pouzivanym ¢inidldm (napfiklad CIF,, BrF,, IF,
XeF,, nereaguje v3ak prudce s vodou, v bezvodém prostfedi nege-

neruje volny fluorovodik, mlze byt pouzivan v béznych borosilikato-
vych nadobach a ve smési s dihydrogentrifluoridem triethylamonnym
(Treat-HF) by mélo byt mozné jej pouzit i v normalni kyslikaté atmo-
sféfe [Beaulieu et al, 2009; Mohammadkhani - Heravi, 2019]. Cinidlo
XtalFluor-E, rozpusténé v Treat-HF, fluoruje predevsim tyto funkcni
skupiny — alkoholy, karboxylové kyseliny, aldehydy a ketony (Obr. 1)
[Mohammadkhani - Heravi, 2019].

EXPERIMENTALNi PODMINKY

Pouzité pristroje

Vzorky byly analyzovény na FTIR spektrometru Nicolet iZ10 (Thermo
Scientific, USA) - technika ATR krystalu (diamant - jednoodrazovy,
rozsah vino¢t 525-4000 cm™, rozliseni 4 cm™, prdmérné 32 scant),
chlazeni vzduchem (detektor DTGS).

Pouzité chemikalie

e argon (svareci plyn, Messer, Némecko),

o diethylether (Lach-Ner, s.r.o., Ceska republika),

e hydrogenuhli¢itan sodny (Erba Lachema s.r.0., Ceska republika),
o silikagel s modrym indikatorem vlhkosti (P-LAB a.s., Ceska republika),
e tetrachlorethylen (VWR International, USA),

e dihydrogentrifluorid triethylamonny (Sigma-Aldrich, USA)

e XtalFluor-E (Sigma-Aldrich, USA).

Vzorky terpenickych pryskyfic pochazely jak ze zdrojd laboratofe NTM
(asfalt, benétsky terpentyn, kopaiva, damara, draci krev, kalafuna, kopal
Spirit Manilla, mastix, sandarak, 3elak a Selak béleny), tak od firmy
Sandragon, s.r.o. (Ceska republika) — kopal mékky, kopal tvrdy.

Postup fluorace

Priprava fluoracniho cinidla a samotna fluorace probihala v digestofi. Fluo-
ra¢ni inidlo bylo pfipraveno rozpusténim 300 mg praskového XtalFluor-E
v 600 mg dihydrogentrifluoridu triethylamonném (Treat-HF), ¢imz vzniklo
priblizné 1,0 ml fluora¢niho ¢inidla. 1-2 mg vzorku pryskyfice v LDPE
Eppendorf mikrozkumavce bylo zalito pfiblizné 70 l fluoracniho cinidla.
Fluorace probihala v exsikdtoru pod argonovou atmosférou.
(Do evakuovaného exsikatoru s miskou susidla (silikagel), vysypaného
uhli¢itanem sodnym pro pfipadné zachytavani a naslednou neutra-
lizaci fluorovodiku, byl vpustén argon.) Po vyjmuti z exsikatoru byly
vzorky osuseny fénem (teplota pfiblizné 80 °C, po dobu cca 1 min)
a proméreny FTIR spektrometrii technikou ATR krystalu. BEhem vyji-
mani vzorkud z exsikatoru byla atmosféra v digestofi kontrolovana
vlhkym pH papirkem.

Vizorky byly po fluoraci otfeny nepoldrnim rozpoustédlem (tetrachlorethy-
lenem ¢i diethyletherem), aby se minimalizovaly zbytky fluora¢niho ¢inidla.
Reprodukovatelnost metody byla ovéfena na sérii péti méfeni vzdy
tif vzork( od kazdé pryskyfrice, které byly fluorovany za optimalnich
podminek - fluorace po dobu 4 hod a naslednych oplach diethylethe-
rem. Ze ziskanych FTIR spekter bylo pro kazdou fluorovanou pryskyfici
urceno primérné FTIR spektrum a vypocitana odchylka procentuadlni
shody jednotlivych spekter se spektrem priimérnym.

VLIV DERIVATIZACE NA FTIR SPEKTRA PRYSKYRIC

Nefluorované pryskyfice

Studované pryskyfice maji podobnou chemickou strukturu a lze
je rozdélit také podle poctu izoprenovych jednotek na mono- (C10),
seskvi- (C15), di- (C20) a tri- (C30) terpenické pryskyfice. Blizsi struk-
tura pfirodnich terpenickych pryskyfic neni zcela zndma (jedna se
o komplexni smés prirodnich latek). Nékolik pryskyfic se od ostatnich
slozenim vice odlisuje: asfalt, ktery ma plvod v naftonosnych sedi-
mentech, Selaky - terpenické latky Zivoc¢isného plvodu a draci krev -
terpenicka slou¢enina s obsahem cervenych organickych barviv.
Ostatni studované pryskytice patii mezi mékké — benatsky terpentyn,
kopaiva, damara, kalafuna, kopal mékky, kopal Spirit Manilla, mastix
a sandarak; ¢i tvrdé pryskyfice — kopal tvrdy.
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FTIR spektra Selaku béleného — nefluorovaného (zelend linie)
a fluorovaného po dobu 24 hodin (modrd linie) a 96 hodin
(Cervend linie). SpektrdIni pdsy fluorovanych skupin jsou
vyznaceny s prislusnymivinocty. Spektra byla normalizovdna

Vsechny pryskyfice (13 vzorku) byly pfed samotnou derivatizaci pro-
méreny FTIR spektrometrii a vSechna takto naméfena FTIR spektra
jsou si velmi podobné (Obr. 2), nebot vechny pryskyfice obsahuji C-H
vazby, OH skupiny (alkoholy), C=0 skupiny (karbonyly), ethery (COC)
a karboxylové skupiny -COOH.

Fluorované pryskyfice

Pro zajisténi Uplné fluorace viech vzorkd pryskyric byl nejprve zvolen ¢as
derivatizace 24 hodin. Fluorace probihala u téméf viech vzork(i obdobné,
coz kjejich vzajemnému rozliseni neni dostacuijici. Ve viech FTIR spektrech
se objevily pasy prislusné fluorovanym skupindm — predevsim acylfluorid
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FTIR spektra sandaraku — nefluorovaného (zelend linie)

a fluorovaného po dobu 24 hodin (modrd linie) a 96 hodin
(Cervend linie). Spektrdini pdsy fluorovanych skupin jsou
vyznaceny s prislusnymivinocty. Spektra byla normalizovdna

(~1820 cm™), pasy mimorovinnych vibraci C-F (1 850-1 950 cm™) a dale
pasy valencnich vibraci C-F (1 000-1 100 cm™) a pas deformacnich vibraci
C-F (~720 cm™), které vsak obsahuje i samotna fluoracni smés (Obr. 3).
Béhem 24hodinové fluorace se fluorovala predevsim skupina C(O)OH, proto
byla fluorace prodlouzena na 96 hodin s predpokladem, Ze se budou flu-
orovat i ostatni funkcni skupiny (OH skupiny a estery). Prodlouzeni doby flu-
orace se vsak neukdzalo jako vhodné feseni. Argonova atmosféra se béhem
tak dlouhé doby v exsikatoru neudrzela, opét se fluorovaly jen C(O)OH
skupiny a rozdily mezi 24 a 96hodinovou fluoraci byly pro vzajemné rozliseni
jednotlivych pryskyfic stdle nedostatecné.
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FTIR spektra jednotlivych zdstupct z péti skupin riizné nafluoro-
vanych terpenickych pryskyric. Fluorace po dobu 4 hodin
aoplach diethyletherem. Spektra byla normalizovdna /

Ukdazky porovnani FTIR spekter pryskyfic nefluorovanych a pryskyfic
fluorovanych (po dobu 24 hodin a 96 hodin) jsou uvedeny na obraz-
cich Obr. 4 (3elak béleny) a Obr. 5 (sandarak). Rozdilnost FTIR spekter
u Selaki je dana riznym zastoupenim voskd (pfedevsim v oblasti CH,
a CH, vazeb 2 800-3 000 cm™) a dalSich latek, které jsou v Selacich
obsazeny. Vzorky fluorovanych pryskyfic navic ¢asto obsahuji zbytky
nezreagované fluoracni smési, jejiz spektralni pasy prekryvaji spekt-
ralni pasy samotnych terpenickych pryskyfic.

Optimalizace fluorace - ¢as a oplach

Fluorace po dobu 24 hodin nebyla pro vzéjemné rozliseni véech studo-
vanych pryskyric dostatecnd, naopak 96hodinova fluorace se ukdzala
jako ptilis dlouha. Proto byly vyzkouseny i kratsi ¢asy fluorace, u nichz Ize
predpokladat, ze fluorace probéhne u nékterych pryskyfic jen ¢aste¢né,
u jinych Uplné a jiné se nefluoruji viibec. Vsech13 vzork( terpenickych
pryskyfic bylo proto fluorovéno i po dobu 2, 4 a 6 hodin. Déle byl sle-
dovan vliv oplachu na vysledné FTIR spektrum fluorovanych pryskyfic,
predevsim z hlediska odstranéni zbytku fluora¢niho cinidla (Treat-HF).
K oplachu vzork byl pouzit diethylether a tetrachlorethylen.

Souhrn vsech vyraznych zmén ve FTIR spektrech fluorovanych vzorkd
jeuvedenvTab. 1.
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FTIR spektra kalafuny fluorované po dobu 4 hodin (zelend linie)
a poté opldchnuté diethyletherem (modrd linie) i tetrachlor-
ethylenem (Cervend linie). Spektrdini pdsy tetrachlorethylenu
jsou vyznaceny pri prislusnych vinoctech. Spektra byla normali-
zovdna/

Vliv casu fluorace a typu oplachu Ize dobfe demonstrovat na vzorcich
kalafuny, ktera ma dobfe citelné FTIR spektrum a béhem 24 a 96 hodi-
nové fluorace se ukazalo, Ze se také velmi dobfe fluoruje. Vzorky kala-
funy se fluorovaly uz po 2 hodinéch, po 4 hodinach fluorace byly pasy
vyraznéjsi. Mezi 4 a 6 hodinovou fluoraci nebyl vyrazny rozdil (Obr. 6).
Ve spektrech se vsak vyrazné projevily spektralni pasy prislusejici zbyt-
kaim Treat-HF (dva velmi vyrazné pasy v oblasti 1 000-1 100 cm™ a pfilis
intenzivni pas ~720 cm™). FTIR spektrum po oplachnuti diethyletherem
bylo nejcistsi: pasy acylfluoridu na ~1 824 cm™ byly sice méné intenzivni,
ale ve spektru se vyrazné neprojevily spektrdlni pasy Treat-HF. Oplach
tetrachlorethylenem se ukazal jako nevhodny, nebot ve spektru kala-
funy zlstaly velmi viditelné pasy rozpoustédla pfi vinoctech 908 cm™
a777 cm™ (Obr. 7).
Porovnanim vsech zmén FTIR spekter 13 studovanych vzork( pfirod-
nich terpenickych pryskyfic, fluorovanych po dobu 2-96 hodin, byl
vybran optimalni ¢as fluorace - 4 hodiny. Po 4hodinové fluoraci se
totiz daji jednotlivé pryskyfice rozdélit do péti hlavnich skupin, které:
1) maji vyrazny pas acylfluoridu pfi vinoctu ~1 824 cm™ (kopal Spirit Manilla,
kopal meékky, sandarak, kalafuna),
2) maji nevyrazny pas acylfluoridu pfi vino¢tu ~1 824 cm™ (kopaiva, benat-
sky terpentyn, kopal tvrdy),
3)maji spektralni pasy okolo 1 835 cm™a 1 800 cm™ (Selak, selak béleny,
damara),
4)maiji pouze kombinaci sirokého spektralniho pasu v rozsahu vinoctt
1850-1 950 cm™ a spektralni pas pfi ~720 cm™ (draci krev, asfalt),
5) se témé¥ nefluoruji (mastix).
FTIR spektra vzdy jednoho zastupce terpenické pryskyfice z kazdé
skupiny jsou zobrazena na Obr. 8.
Aby se zvysila Citelnost vzajemného rozliseni FTIR spekter fluorova-
nych vzorkd a minimalizovalo se zbytkové fluora¢ni cinidlo, na jejich
povrchu byly jako optimalni podminky zvoleny 4 hodiny fluorace
anasledny oplach diethyletherem. Piehled charakteristickych spek-
tralnich pasu pfislusejicich fluorovanym funkénim skupindm vsech
studovanych pfirodnich terpenickych pryskyfic za vyse uvedenych
optimalnich podminek je shrnut do Tab. 2. Reprodukovatelnost FTIR
spekter fluorovanych vzorkt za optimalnich podminek byla vyjadiena
procentualni odchylkou namérenych spekter od spektra primérného.
Tato odchylka neprekrocila 14 %, vétsina se vsak pohybovala kolem
pro kopaivu (13,14 %) a kopal tvrdy (13,97 %). Odchylky vypocitané
pro jednotlivé terpenické pryskyfice shrnuje Tab. 3.
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Tab. 1 Souhrn nejdtlezitéjsich zmén ve FTIR spektrech modelovych vzorkt béhem fluorace (bez oplachu) / Summary of the most important
changes in FTIR spectra of model samples during fluorination (without rinsing)

Fluoracni c¢as

Vzorek
4 hodiny
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
asfalt - 1850-1950cm’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950cm”’ 1850-1950cm’
- - - - ~1835cm’’
- ~720 cm’! ~720 cm’! ~720cm’! ~720cm’!
Treat-HF Treat-HF Treat-HF - Treat-HF
benatsky terpentyn - 1850-1950 cm 1850-1950 cm” 1850-1950cm™’ 1850-1950 cm’
- ~1824cm’ ~1824cm’ ~1824cm’ ~1824cm’’
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
- 1850-1950cm’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm! 1850-1950cm’
damara - ~1835cm’’ - ~1835cm’ ~1835cm’’
- ~1800cm’’ - - -
- - - ~720cm’’ ~720cm’’
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
» - 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950cm’ 1850-1950cm’
draci krev i
- - - - ~1835cm”’
- ~720cm’! ~720 cm’! ~720cm’’ -
Treat-HF - Treat-HF Treat-HF Treat-HF
Kalafuna - 1850-1950cm’’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950cm’ 1850-1950 cm’’
- ~1824cm”’ ~1824cm’ ~1824 cm’’ ~1824cm”’
- ~720cm’! - ~720cm’’ -
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
kopaiva - 1850-1950cm’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950cm’! 1850-1950cm’’
- ~1824cm”’ - ~1824 cm’’ ~1824cm”’
- - - ~720 cm’’ ~720cm’!
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
kopal mékky - 1850-1950cm’’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm! 1850-1950cm’’
- ~1824cm”’ ~1824cm’ ~1824 cm’’ ~1824cm”’
- ~720cm’! - ~720 cm’’ -
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
kopal Spirit Manilla - 1850-1950cm’’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm! 1850-1950cm’
~1824cm?’ ~1824cm?’ ~1824cm ~1824cm?’ ~1824cm’?’
- ~720cm’! - ~720 cm’’ ~720cm’!
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
kopal tvrdy - 1850-1950cm’’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm 1850-1950cm’
- ~1824cm? ~1824cm ~1824cm?’ ~1824cm’’
- ~720cm’! - ~720 cm’’ ~720cm’!
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
) - 1850-1950cm’’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm! 1850-1950cm’
mastix
- - - - ~1824cm™
- - ~720 cm” ~720 cm”’ ~720 cm”’
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
sandarak 1850-1950 cm’! 1850-1950cm’’ - - 1850-1950cm’’
- ~1824cm’ ~1824cm”’ ~1824cm?’ ~1824cm’?’
- ~720 cm’! - ~720 cm’’ ~720 cm’!
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
- 1850-1950 cm™’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm™ 1850-1950 cm™’
telak - ~1835cm”’ ~1835cm’ - -
- - - ~1824 cm’’ -
- ~1800cm”’ ~1800 cm™’ ~1800 cm™’ ~1800cm”’
- ~720 cm’! ~720 cm’! ~720cm’’ ~720 cm’!
Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF Treat-HF
1850-1950 cm 1850-1950cm’ 1850-1950 cm’’ 1850-1950 cm 1850-1950cm’
Selak béleny - ~1835cm™ ~1835cm? ~1835cm’ ~1835cm™
- ~1800cm”’ ~1800 cm™’ ~1800 cm™’ ~1800cm”’
- ~720 cm’! ~720 cm’! ~720 cm’’ ~720cm’!

Treat-HF - FTIR spektrum fluorovaného vzorku obsahuje spektralni pasy dihydrogentrifluoridu triethylamonného (zbytky fluora¢ni smési).
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Vzdjemné rozliseni pryskyric (optimdlini podminky fluorace — 4 hodiny, oplach diethyletherem) /

Reprodukovatelnost FTIR spekter terpenickych pryskyric
(optimdlIni podminky fluorace — 4 hodiny, oplach diethy!-
etherem). Odchylka byla vypocitdna jako procentudlni rozdil
jednotlivého spektra od spektra primérného /

ZAVER

Aby se mohly vzajemné rozliSit jednotlivé pfirodni terpenické
pryskyfice metodou FTIR spektrometrie, byly hledany optimalni
podminky derivatizace (fluorace) vzorkl. Nejprve byla mérena jed-
notlivd FTIR spektra ¢istych nefluorovanych pryskyfic, poté byly
testovany riizné podminky fluorace. 24 a 96hodinova fluorace se neu-
kazala jako vhodna. Pfi ¢asu 24 hodin se vzorky fluorovaly obdobné
a96hodinova fluorace byla pfilis dlouha pro udrzeni argonové atmosféry

v exsikatoru. Déle byla vyzkousena ¢asova rada fluorace 2, 4 a 6 hodin
a k minimalizaci vlivu spektrélnich past fluora¢niho cinidla byl pouzit
oplach fluorovanych vzork( diethyletherem a tetrachlorethylenem.
Jako optimaini podminky byly vyhodnoceny 4 hodiny fluorace
a nasledné oplach diethyletherem. Za téchto podminek se podafilo
terpenické pryskyfice rozlisit do péti riznych skupin, coz by mélo
usnadnit jejich vzajemné rozliseni.
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