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Hmotnostni spektroskopie (MS)

Hmotnostni spektroskopie vyuziva fadu fyzikalnich metod ke stanoveni hmotnosti
nabitych ¢astic, kterymi jsou mohou byt atomy, molekuly nebo fragmenty molekul.
Vsechny tyto metody jsou zaloZeny na prevedeni analyzovanych ¢astic do plynného
stavu, jejich ionizaci a na separaci vzniklych iont pohybem v magnetickém, elektric-
kém poli nebo v kombinaci téchto poli a registraci iontd v detektoru. Separace iont
zavisi vedle hmotnosti také na naboji ¢astice, v hmotnostni spektroskopii se proto
misto hmotnosti m uzivad pomér hmotnosti k naboji ¢astice m/z, protoze nabité ¢as-
tice je neodliSitelna od ¢astice s dvojnasobnou hmotnosti nesouci dvojnasobny naboj.
Usporadani hmotnostniho spektrometru ukazuje nasledujici schéma.

Vstup ) Separace Detekce
[ vzorku ] _b[ lrlz ]_' [iontﬂ J_'[ iontd

V rutinni analyze organickych latek se nejcastéji pouzivaji relativné levné a jed-
noduché hmotnostni spektrometry s elektronovou ionizaci (EI, electron ionization) a
kvadrupélovym hmotnostnim filtrem.
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iontov_fy iontgvé kvadrupol detektor
zdroj optika

Vstup latky do hmotnostniho spektrometru latky miize napriklad predstavovat
vystup z kolony plynového chromatografu, latka mutze byt také pfimo zplynéna za
vysoké teploty ve specidlnim zafizeni a analyzovana bez predchozi chromatografické
separace. Analyzovana latka v plynném skupenstvi je vnasena do iontového zdroje
pristroje, kde dochézi k ionizaci ti¢inkem proudu elektronti urychlenych potencialo-
vym rozdilem, nejcastéji se jedna o 70 V. Prulet urychlenjch elektroni kolem mo-
lekul vyvold nejcastéji vytrzeni jednoho elektronu z molekuly a vznik kation radi-
kalu. Vzniklé ionty jsou z iontového zdroje vypuzeny elektrostatickou silou a jejich
proud po fokusaci iontovou optikou vstupuje do kvadrupélového hmotnostniho filtru.



Kvadrupdl je soustava ¢tyt rovnobéznych kovovych ty¢i o kruhovém nebo hyperbo-
lickém priifezu, které jsou situovany v rozich ¢tverce. Protilehlé tyce kvadrupdlu jsou
vodivé spojeny a nabity na stejny potencidl, soucasné je také potencial dvou parua
ty¢i modulovan radiofrekvencénim napétim o proménlivé frekvenci. Ion, ktery vlétl
do kvadrupdlu, se diky pusobeni elektrostatickych sil zacne pohybovat po zakfivené
trajektorii. P¥i dané frekvenci a napéti vlozeném na tyce kvadrupdélu muze projit ce-
Iym hmotnostnim filtrem pouze ion o uré¢itém poméru m/z, zbytek ionti o odlisném
poméru m/z se zacne pohybovat po nestabilnich trajektoriich a narazem na stény
filtru zanikne. Ionty proslé hmotnostnim filtrem jsou registrovany v detektoru, kte-
rym je Casto elektronasobi¢. Napéti a modulujici frekvence jsou fizeny elektronicky,
postupnou zménou téchto parametrii a souc¢asnym zaznamem odezvy detektoru mu-
zeme ziskat hmotnostni spektrum, tedy zavislost ¢etnosti proslych iontti na poméru
jejich m/z.

Prostory, ve kterych se pohybuji ionty, musi byt evakuovany na velmi vysoké
vakuum (typicky 10~° torr), aby se zabranilo nezddoucim kolizim ionti s molekulami
plynu.

Energie elektront uzivanych pfi elektronové ionizaci (70 eV) vyrazné pfevysuje
vazebné energie a ionizaCni energie molekul, neni proto prekvapujici, ze vznikajici
ionty s prebytkem vnit¥ni energie jsou nestabilni a s velkou pravdépodobnosti se Stépi
na leh¢éi molekuly. Diky vysokému vakuu nejsou pravdépodobné bimolekularni reakce
iontl. Nasledujici obrazek zachycuje hmotnostni spektrum methanolu s elektronovou
ionizaci.

Ion s m/z 32 je tzv. molekuldrni iont (M'), jeho hmotnost odpovidd hmot-
nosti molekuly slozené z izotopt s nejvyssim zastoupenim. Nejintenzivnéjsim iontem



v hmotnostnim spektru je iont s m/z 31, tento iont se oznacuje jako zdkladni pik.
Fragmentacni reakce probihajici po elektronové ionizaci methanolu zachycuji nasle-
dujici rovnice:

CHsOH —E—> CH,OH' " m/z 32 (M*)
CHOH' T — > CH,OH 4 H® m/z31
CHOH' T — > CHf + OH®  miz15

CHOH'" — > cHO™" 4 1, miz29

Molekulovy ion nemusi byt ve spektru vitbec patrny (napf. u ethylenacetalu ethyl-
3-oxobutanoatu nebo 1,2-difenylbutan-1,2-diolu se s timto setkame). Obecné plati, Ze
intenzita M kles4 s rostouci molekulovou hmotnosti. Latky obsahujici v molekule
dlouhé linearni fetézce vykazuji vyssi intenzitu MT ve srovnani s vice vétvenymi
isomery. Na hmotnost molekuly v piipadé chybé&jiciho iontu M™ mohou ukazovat
fragmenty o hmotnostech M-1 (ztrata H-), M-15 (ztrata methylu CHs-), M-18 (ztrata
vody Hy0). Ztrata hmoty v rozmezi 19-25 je nepravdépodobné, mimo eliminace F-
(M-19) a HF (M-20).

Fragmentace iontti neni nadhodné, jako vsechny chemické reakce je Fizena pra-
vidly, které lze pozorovat u klasickych reakci molekul. Hmotnostni spektrum muize
pomoci pri identifikaci neznamé latky nékolika zptsoby. Z produktd fragmentace
lze usuzovat na pritomnost urcitych funkénich skupin v molekule nebo strukturnich
motivi. Samotné fragmentacni reakce molekuly vyvolané elektronovou ionizaci jsou
monomolekularni procesy, jejichz prtibéh zavisi relativné malo na experimentalnich
podminkach. EI spektra jsou proto velmi dobre reprodukovatelnd, existuji obsahlé
knihovny EI hmotnostnich spekter ziskanych pfi ioniza¢ni energii 70 eV, které lze
prohledéavat a srovnéavat s namérenym spektrem. Existuje celd rada ionizacnich tech-
nik, které jsou Setrnéjsi a nevedou k rozsahlé fragmentaci iontd, neposkytuji vSak
stejné dobie porovnatelnéd a reprodukovatelné spektra.

Stanoveni sumarniho vzorce

Pomoci hmotnostni spektroskopie lze stanovit sumarni vzorec analyzované slouce-
niny. Mtzeme vyuzit skute¢nosti, ze hmotnosti nuklid nejsou presné celymi nasobky
hmotnostni jednotky. Kombinace prvkia (sumérni vzorce) se proto liSi motnostni a
presné stanovénd hmotnost zase zpétné ukaze suméarni vzorec slouceniny. Jako pfi-
klad mohou slouzit molekuly O2, NoHy a CH30H, které maji velmi podobné molarni
hmotnosti.

(02} 2 x 15,9949 = 31,9898
Nq2H, 2 x 14,0031 + 4 x 1,00783 = 32,0375
CH3;0OH 12,0000 + 4 x 1,00783 + 15,9949 = 32,0262

Pro rozliseni mezi témito molekulami bychom museli stanovit m/z s pfesnosti na
nejméné tfi desetinnd mista. Toho lze dosdhnout pouze s uzitim vysokorozlisujicich



hmotnostnich spektrometri. Kvadrupdlovy hmotnostni spektrometr je vSak uzivan
k méreni hmotnostnich spekter s nizkym rozliSenim, naptiklad ve spektru methanolu
ziskaném na tomto pristroji se setkdme s hmotnostmi zaokrouhlenymi na celé ¢isla.

Skutecnost, Zze naprosta vétsina prvka tvoricich organické slouceniny obsahuje ve-
dle majoritniho izotopu jesté dalsi t€Zs7 izotopy, mize byt vyuzita ke stanoveni sloZeni
mensich molekul. Nasledujici tabulka zachycuje izotopické slozeni prvk podilejicich

se nejcastéji na stavbé organickych sloucenin.

Prvek Isotop Relativni . Isotop Relativni . Isoto Relativni )
zastoupeni zastoupeni zastoupeni

Uhlik 2¢ 100 B¢ 1,11

Vodik g 100 ’H 0,016

Dusik HN 100 5N 0,38

Kyslik 160 100 170 0,04 180 0,2

Fluor R 100

Kfemik  28Si 100 298 5,1 3084 3,35

Fosfor 28p 100

Sira 328 100 339 0,78 348 4.4

Chlor 3501 100 37C1 32,5

Brom Br 100 81Br 98

Jod 1271 100

Procentudlni zastoupeni izotopli je vztazeno na mnozstvi majoritniho izotopu
prvku. Pritomnost tézsiho izotopu v molekule se projevi v hmotnostnim spektru jako
tzv. izotopicky pik o vyssi hmotnosti. Izotopy vodiku, dusiku a uhliku prispivaji ke
vzniku M + 1 izotopického iontu molekuly nebo jejiho fragmentu. Diky nejvyssimu
obsahu jsou nejvyznamnéjsimi prispévateli k M + 1 izotopy *C (1,1 % mnozstvi 12C)
a 1N (0,38 % mnozstvi 1“N). Pro uréeni poétu atomtt uhliku a dusiku v molekule
musime prvni vyjadfit intenzitu prvniho izotopického piku molekulového iontu M +
1 v procentech intenzity M. Poté plati:

%(M +1) ~ (1,1-z) + (0,38 - y),

kde x je pocet atomi uhliku a y je pocet atomti dusiku. Pro odhad poctu atomi
dusiku v molekule miZzeme pouzit dusikové pravidlo, podle kterého sloucenina obsa-
hujici lichy pocet atomt dusiku mé lichou hmotnost a sudou hmotnost ma molekula
obsahujici sudy pocet atomi dusiku. Pravidlo plati pro vsechny slou¢eniny obsahujici
pouze nékteré z técto prvka: C, H, N, O, S, F, Cl, Br, I, P, B, Si a As.

Pritomnost Br, Cl, S a Si se projevuje pfitomnosti intenzivnich piki M + 2.
Ptitomnost jednoho atomu bromu v molekule dava vzniknout velice charakteristické
dvojici iontd M a M + 2 o priblizné stejné intenzité (viz bromethan). Pfitomnost jed-
noho atomu chloru 1ze také snadno odhadnout z pfitomnosti iontu M + 2 s pfiblizné
tfetinovou intenzitou oproti M (3"Cl tvoii 32,5 % mnozstvi 3°Cl).

N

pomeér intenzit lze ziskat ziskat binomickym rozvojem, napiiklad pro prvek s dvémi



isotopy, které maji relativnim zastoupenim a a b, uzijeme vztah (a + b)", kde n je
pocet atomi diisotopického prvku ve slouceniné. Pro slou¢eninu obsahujici dva atomy
bromu v molekule (napt. Bra) ziskdme a? +2ab+ b? = 10.000 + 19.600 +9.604, coz po
normalizaci poskytne pro pomér hmot M:(M+1):(M+2) pomér intenzit 51:100:49.
Fuor, fosfor a jod jsou monoizotopické prvky, jejichZ pritomnost je obtizné vysto-
povat metodou zalozenou na izotopickych iontech.
Piiklady: V hmotnostnim spektru latky byl kromé iontu M™ nalezen iont M + 1
s touto intenzitou:

150 (M™) 100 %
151 (M +1) 10,2 %

Slouéenina neobsahuje dusik nebo obsahuje sudy pocet jeho atomi. Pocet atomt
uhliku bude 9 (10,2/1,1), rozdil hmotnosti deviti atom uhliku a hmotnosti moleku-
lového iontu (42) nemuze byt tvofen pouze atomy vodiku, rozdil miZzeme smysluplné
doplnit atomy kysliku a dusiku na CoH14No a CgH19O5. Analyza hmotnostniho spek-
tra ukaze, ze se jedné o 1-(2-methoxyfenyl)ethanon (CyoH;¢O2).

V hmotnostnim spektru jiné latky byl kromé iontu M ™ nalezen iont M + 1 s touto
intenzitou:

121 (M) 100 %
122 (M +1) 92 %

Lich& hmotnost napovida pritomnost lichého poc¢tu atomt dusiku v molekule.
Pocet atomi uhliku v molekule bude 8 ((9,2 — 0,38)/1,1). Rozdil hmotnosti osmi
atomu uhliku a molekulového iontu (25) mize byt smysluplné doplnén pouze jednim
atomem dusiku a 11 atomy vodiku (CgH11N7). Analyza hmotnostniho spektra ukéze,
ze latkou je N,N-dimethylanilin.

Zakladni pravidla fragmentacnich reakci

Tonizace molekul pomoci urychlenych elektronti tudiz zanechavéa ionty pfebytkem
vnitrni energie, ktery ve spojeni s nestabilitou samotnych kation-radikalti muze na-
sledné vést k fragmentaci ionizovanjch molekul.

1. Pravdépodobnost $tépeni vazeb vychazejicich z atomu uhliku roste s poctem
alkylovych zbytkd, které tento atom nese. Diuvodem je stabilizace vzniklého
karbokationtu alkylovymi substituenty. Obecné plati, Ze se jako radikal ze sub-
stituovaného atomu uhliku odstépuje nejobjemnéjsi skupina. Stabilita karbo-
kationtt roste v nasledujicim potradi:

H i R R
HSH < REH < REH < rEnr

methylkation primarni  sekundarni  terciarni



. Nésobné vazby, cyklické struktury a zvlasté aromatické (heteroaromatické) cykly
stabilizuji ion M T, vedou k omezeni fragmentace a tim ke zvyseni intenzity M.

. Pritomnost nasobné vazby zvySuje vyrazné pravdépodobnost Stépeni v allylické
pozici, které poskytuje stabilizovany kation. Je potfeba si vSak uvédomit, ze
u alkenii dochazi po elektronové ionizaci ke snadné migraci nasobnych vazeb.
Vyuzit tohoto pravidla vsak lze ve strukturni analyze cykloalkenti.

. Cykloalkany a jejich derivaty nesouci na atomech cyklu alkylové substituenty,
maji tendenci odstépovat tyto skupiny jako radikaly, pfi¢emz kladny néboj
zustava lokalizavan na pfislusném atomu cyklu.

. Nenasycené Sesticlenné cykly maji tendenci podléhat retro-Dielsové-Alderove
reakci. Pfi fragmentaci vychoziho iontu s lichym poctem elktronti ztistava kladny
naboj prednostné a nebo vyhradné na fragmentu, ktery ma nizsi ionizacni ener-
gii.

|l

O] —1[C

. Alkylaromaty podléhaji stépeni 8 vazeb za vzniku rezonanci stabilizovanych
kationt benzylového typu, které jsou v rovnovaze s aromatickym tropyliovym

kationtem.
+e
H HH
T H @ ® 2
=t — 3O

. Po elektronové ionizaci relativné snadno praskaji vazby C-C a C-H vychéze-
jici z atomu uhliku, ktery sousedi s heteroatomem nesoucim volné elektronové
pary. Kladny naboj ztstava prednostné lokalizovan na fragmentu, ktery obsa-
huje heteroatom. Popsané stépeni je umoznéno u¢innou stabilizaci vznikajiciho
karbokationtu konjugaci s volnymi elektronovymi pary heteroatomu.

. Stépeni ionizované molekuly je ¢asto doprovazeno eliminaci malych stabilnich
molekul, napi. CO, HyO, HyS, NHs, HCN, R—-OH, R—-SH, CH,=C=0, alkeny.



9. Molekuly obsahujici dvojnou vazbu a relativné snadno odstépitelny atom vo-

diku v y-pozici vici této dvojné vazbé, podléhaji McLaffertyho presmyku spo-
jeného s eliminaci.

0 o o Ro
S — + W
Y Y® \2
Ry Ry Ry

Y =H, R, OH, OR, NH,

+eo
H
Z H R = _R
‘ T —_— H —_—
NS \®

§/II
N
=
sy)

Interpretace hmotnostnich spekter s elektronovou ionizaci

P1i interpretaci hmotnostnich spekter ziskanych s uzitim elektronové ionizace mohou
napomoci nasledujici dvé tabulky. Prvni tabulka obsahuje vycet pravdépodobného
sloZeni nenabitych fragmenti, které se uvoliuji z ionizované molekuly a které mo-
hou poukazovat na pfitomnost urcité funkéni skupiny v molekule. Hmotnoti téchto
nenabitych fragmenta vidime jako rozdil hmot v hmotnostnim spektru, naptiklad
v hmotnostnim spektru methanolu jsou to rozdily mezi m/z 32 (M+) a 31, 29 a 15.

SloZeni c¢asto se vyskytujicich nenabitych fragmentt molekul p#i EI

m/z | Fragment MozZna funkéni skupina

1 o

2 2H.

15 CH3'

16 © Ar-NOg, aminoxidy, sulfoxidy
NH Karboxamidy, sulfonamidy

17 OH‘

18 H20 Alkoholy, aldehydy a ketony

19 ke

20 HF

2% HC=CH N=C-

27 N=CH Aromatické nitrily, dusikaté heterocykly
H.C=CH




m/z | Fragment Mozna funkéni skupina
H.C=CH, CO
98 (HCN + H9)
29 HsC=CH Ethyl ketony, Ar(CHy),CHs
*CHO
30 CH0 Ar-O-CHj
NO Ar-NO,
HoN-CH,  CH3CHs
31 HeC-0 Methyl ester
HO-CH, HzC—NH,
32 HBC_OH S
33 HS- Thioly
(CH3’ + H20)
34 HeS Thioly
35 ok
36 HCI 2H,0
40 HsC—C=CH
41 HCTS
HaC X H,C=C=0
49 /N NCO N=C-NH,
43 "Catly Propylketony, ArCHo—C3H~
O
N—cH
-8 Methylketony, CH3(C=0)-G
H
H.c=(  HNCO
O-
'CH3 + CH2=CH2
44 COe Estery, anhydridy karboxylovych kyselin

He? O N0

o .
1 HR-CH,CHg
NH

10




Fragment

Mozna funkéni skupina

45

.O_CH2'CH3

Ethyl ester

HsC” “OH *COOH

CH3CHoNH,
46 "NO: Ar-NO,
HQO + HQCZCH2
CH3CH,OH
47 CH3S-
48 SO Sulfoxidy
CHsSH O
49 *CH.CI
51 'CHF2
592 C4Hs  CoNo
53 C4H5
CH
54 HZCN 2
55 hao? O
H
HZCé\/C 3 2CO
CH
56 HSC/\/ 3
57 *Caltr Butylketony
(0]
CoHs—%
Ethylketony
*NCS NO + CO
58 C4Hig  CH3(CO)CHs
/O
59 HsC-0—%
OH
H,C=(
60 OH Estery kyseliny octové
C3H-OH
H
*S, CH3CH,S-
61 O

11




Fragment

Mozna funkéni skupina

62

HQS + CHQCHQ

63 “CH,CH,Cl
CsHa  S»

64 SOz

69 *CF3 +CsHg

77 *CeHs

79 *Br

30 HBr

g5 -CCIF,

100 F,C=CF,

119 FsC—CF,
@COOH

122

127 .

128 | M

12




Nasledujici tabulka muze pomoci v odhadu sloZeni a struktury iontt, které pozo-

rujeme v hmotnostnim spektru s elektronovou ionizaci.

MozZné sloZeni iontu molekul v MS s EI

m/z | SloZeni iontu m/z | SloZeni iontu
14 CHa 41 03H5 CoHoNH
15 CHa 49 CsHs  C2H20
16 O 43 CsH;  CH3CO CoHsN
CH,CHO +H CO, (vzduch)
OH CH3CHNH, (CO)NH,  (NH3)3N
17 44
CH3CH(OH) CH,CH,OH
18 HoO NHy 45 CH,OCH;  (CO)OH
19 FHO 46 NO,
2 C=N CoH> 47 CH3S CH,SH
27 CaHs 49 35GI—GH,
98 CoHs CHO 51 C4Hs CHoF
30 CHoNH,  NO 53 C4Hs
31 CH,OH CH30 54 CH,CH,CN
C4H7 HQCA]&O
32 O; (vzduch) 55 H
33 SH CH2F 56 C4H8
34 H2S 57 C4Hg CoH5CO
CH3(CO)CH3  CoHsCHNHz  CoHsS
35 350 58 (CH3)oaNCH,  CoHsNHCH,
(CH3)2COH CoHsOCH, ~ COOCH;Z
CH3OCHCH; ~ CH3CH,CHOH
0 C2H5CHOH
35 HzN% + H
39 CsHs 60 CH,COOH +H  CH,ONO
40 CH,CN  Ar (vzduch) 61 CH,CHoSH  CHoSCH3z  CH3COOH + H

13




m/z | SloZeni iontu m/z | SloZeni iontu
H H
H
H 79Br
H
65 CSHS 79 H H
67 CsH7 0 H7°Br
CeHo @
68 CH,CH5CH,CN g1 0~ CH,
CsHg CF3
H3C\/\’¢O
69 H ]2 (CH2)4CN  CgHyg  C35Cly
—
70 CsH1o 33 QS CeH11 CH35Cl,
O E>:O CeHiz C4HoCO
71 CsHiyy  C3H,CO 85 ~o o
C2H5(CO)CH2 +H 03H7CHNH2
72 (CH3)2NCO CgHsNHCHCH3 (a isomery) 86 CgH7(CO)CH2 +H C4HgCHNH2 (a isomery)
C3H,COO  CH, homology 73
’3 (CHg)sSi  CHa homology 59 g7 CH,CH,COOCH;
w4 CH,COOCH; + H 88 CH,COOC,Hs + H
C
CH5>SCoH CH3)o,CSH COOCH,CH3 + 2H
25CaHs - (CHigeC ure T @ COOCgH; + 2H
75 (CH30),CH  (CH3).SiOH C,H5COO0O + 2H ]9
H H
CH
CHsCHONO, @
76 H H 90
H H
H CH,
©/ (CH2)a¥Cl  CgHsN
77 H H 91
H H
H
H H | X @H
N""CH
78 H H 92 2

14




m/z | SloZeni iontu m/z | SloZeni iontu
0
O Do
(@) s
©/ Q CH27gBr C7H9
AN @CHCW
93 0 105
¢ 3
o G :
) N\ / NHCH»
94 H 106
4/100 @CH 0 @CH 79BrC,H
P 2 >/ 2 rCaky
95 o 107 HO
- j % CO
CH,0 +H
96 (CH2)sCN 108 CHs
97 S 109
PCHQO j 5CO
> H P
08 o” 7 111 s
—. CHs
c H COCO
\_/ CHs ’
CsHis  CeHy1O El CF3CF» HSCOCHCHg
99 o "0 119
T
100 C4H9(CO)CH2 +H C5H11CHNH2 120 (@]
OCHj
Cpee &
| —CH,
NH =
co
X
| —OH CoH13
101 | COOCH. 121 =
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m/z | SloZeni iontu m/z | SloZeni iontu
co
127 | 139 Z
128 | M 141 HC—
= N H3C_C_O_S|'O_C\
130 H 147 CHa CHs
0
CsFs ©A\/CO @o + A
131 149 0
135 79BrCH,CH,CH,CH, 150
~-COO +H
o
138 Z
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Bromethan

MS
Abundance 108110
3 79 81
: A
, L1 R Ll
""'-"'2“>DZD 30 40 50 £0 70 a0 30 100 11||:I 120
m/z 108 | 109 | 110 | 111
Relativni intenzita [%] | 100 | 4 | 102 | 3
'H NMR, CDCI3
) I
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13C NMR (APT), CDCl;
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Benzofenon-oxim

MS
Abundance 180
197
i7
a
104 163
o4 ‘ 119 152 [|168 |
0 3|9 |yl ||‘| l .|.| 1l 11.5| . 13|9 fl II|| i |
miz=x 20 40 B0 a0 100 120 140 160 180 200
m/z 197 [ 198 | 199
Relativni intenzita [%] | 100 | 13,4 | 1,2
IH NMR, CDCl;
g SRR
L
\
"l
\
]
by fe)
9‘6 ‘ 9.‘4 ‘ 9.‘2 ID.‘G ‘ 8.‘8 ‘ 8.‘6 EI4 8.‘2 ‘ 8‘0 7‘8 7‘6 7‘4 7‘2 7.‘0 6‘8 5‘6 5‘4 ‘ 6.‘2 5‘0 ‘ 5:8 5‘5 ‘ 5.‘4 5:2 ' 5.0 ‘
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13C NMR (APT), CDCl3
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3-Nitroacetofenon

MS

150

185

170

191
150 160

Abundance

140
167
0,4

22
120 130
166
8,6

B0 70 81 90 100 110

50

165
100

Relativni intenzita [%]

m/z

IH NMR, CDCl;
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13C NMR (APT), CDCl;
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3-Aminoacetofenon

MS
Ahundance oz 120 135
3 65
E 3943
3 i7
I N N N O |
'z 20 a0 40 a0 B0 il an O 100 110 1200 130 140
m/z 135 | 136 | 137

Relativni intenzita [%] | 100 | 19,4 | 0,7

'H NMR, CDCl;

2920
2667
2260
2106
1842
1580
6.8441
6.8177
3.8707
2.5073

2z
i
7
7
7
7

=%

S
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13C NMR (APT), CDCl;
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1-(3-Nitrofenyl)ethanol

MS
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1
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|

77
9
|||‘.
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]
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167 | 1
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Relativni intenzita [%)]

'H NMR, CDCl;
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13C NMR (APT), CDCl;
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Ethylenacetal ethyl-3-oxobutanoatu

MS

Abundance 87

43

159

Al %69 e T
miz-- 40 £0 a0 100 120 140 160 180 200

'H NMR, CDCI3

3.0687
3.9445

Ji

=~ 30213
—3.887
— 3.7563

2.4524
— 1.2750
10778
1.0536
1.0305

] ntegra
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13C NMR (APT), CDCl;
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1,2-Difenylbutan-1,2-diol

MS
Abundance 135
] 128
E 57
f 77
E 105
3 32 51 a1
LT dles S dims | 152 167 178 195 208
m/ 2“>D 40 1] a0 100 120 140 160 180 200
8 8 EheR e
I [ P
\
|
\
|
|
I
i -
75‘ o ‘7.‘0‘ Iﬁ.‘5‘ o Iﬁ.‘ﬂ‘ o I5.‘5‘ o I5.‘0I o ‘4.‘5‘ o I4.‘0I B ‘3.‘5‘ o ‘3.0 ' ‘2.‘5‘ o ‘2‘0 1.5 ‘I.‘D‘ o U.‘j
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13C NMR (APT), CDCl;
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4-Methyl-2-(2-nitrofenylazo)fenol

MS

Abundance

ifz-»

107

135
77

| 128 152168 196

225

9 241

257

40 B0 80 100 120 140 16D

180

200

220

m/z 257

258

259

Relativni intenzita [%] | 100

15,4

0,8

31
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4-Fenylazo-1-naftol

MS

Abundance

miz--»

143
248
115
77
171
51
65 | 89101
128 191
|I I‘ I||l JIII ||| I||| II] I|| - : 1l ; 21|g : ;
40 B0 80 100 120 140 1B0 180 200 220 240 260
m/z 248 | 249 | 250
Relativni intenzita [%] | 100 | 18,4 | 1,5
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Ferrocen

MS

Abundance 4

56

81

93
3|EI 52 6.5 I Il

121

134 160

9
L

186

13413?

miz-0 30 4G B0 B0 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190

m/z

184

185 | 186 | 187

188

Relativni intenzita [%] | 9,0

2,1 | 100 | 13,4

14

Isotopy Zeleza a jejich zastoupeni v pFirodé

Isotop | Hmotnost [amu] | Zastoupeni [%]
1Fe 53,939612 5,845
56Fe 55,934939 91,754
>TFe 56,935396 2,1191
8Fe 57,933277 0,2819
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Trimethyl-boritan

MS
Abundance_ 73
72
104
103
43 89
37 39
42‘ | | 88|
31 L. i . / 105
m/z->0 an 40 a0 G0 70 an an 100 110

m/z 103 | 104 | 105
Relativni intenzita [%] | 27,0 | 100 | 3,8

Isotopy boru a jejich zastoupeni v prirodé

Isotop | Hmotnost [amu]

Zastoupeni [%]

108 10,012937

19,82

1B 11,009305

91,754
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