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Uvod

P Vzorky, u kterych neznadme ani pfiblizné sloZeni, Ize pomoci IR a RA
spektroskopie analyzovat s vyuzitim databazi spekter.

P Pokud mame alespofi pribliznou predstavu o struktufe vzorku, lze
spektra vyuzit pro potvrzeni nebo vyvraceni pfitomnosti funkénich
skupin a pro kontrolu Cistoty reaktantli a produkti.
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Kvalitativni analyza

Rozdéleni oblasti spekter

» NIR (0,7 = 2,5 um; 14 000 - 4 000 cm~!) - infralervena
spektroskopie v blizké oblasti — prevazné overtony a kombinacni
vibrace. Intenzita past je nizsi nez v MIR oblasti a pasy se Casto
prekryvaji.

» MIR (2,5 — 25 yum; 4 000 - 400 cm™!) - infragervena
spektroskopie ve stifedni oblasti — zikladni vibrace molekul.

P FIR (25 — 1000 pm; 400 - 10 cm™!) - infralervena spektroskopie ve

vzdalené oblasti — vibrace vazeb kov-halogen, deformacni vibrace
skeletu molekul.
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Kvalitativni analyza

Databaze spekter

P Pokud zname piedpokladané slo¥eni vzorku, je mozné vyuZit
databaze spekter a provést srovnani spektra nase vzorku
s tabelovanym spektrem.

P Je vhodné, aby byla ob& spektra naméfena stejnou technikou.

P Databaze jsou asto placené nastroje, které umoZuji vyhledavani
a srovnavani spekter.

P Databaze dostupné bez poplatku umozhiuji zpravidla pouze
prohlizeni spekter.
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Kvalitativni analyza

Databaze spekter

P sdbs.riodb.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/cre_index.cgi
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Kvalitativni analyza

Databaze spekter

P sdbs.riodb.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/cre_index.cgi

SDBS Information =%

SDBS No.: 97

Compound Name:
toluene

Molecular Formula: C;Hg
Molecular Weight: 92.1

CAS Registry No.:
108-88-3

Derivatives:

display in 2 separate page

SDBS Structures Web (on trial since
2013-05-14)

Spectral Code:
Mass

Spectral Database for
Organic Compounds SDB:!
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Kvalitativni analyza

Databaze spekter

P http://webbook.nist.gov/chemistry/

NIST Chemistry WebBook

NIST Standard Reference Database Number 6%
View: Search Options, Models nd Tools, Special Data Collections, Documentation, Changes, Notes
Show Credits

NIST reserves the right to charge for access to this database in the fiture.

Search Options top
General Searches Physical Property Based Searches

Formula « Ton energetics properties
Name - Vibrational and clectroric enorgics
TUPAC identifier * Molecular weight

CAS registry mummber

Reaction

Author

Structure
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Kvalitativni analyza

Databaze spekter

P http://webbook.nist.gov/chemistry/
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Kvalitativni analyza

Zakladni pravidla pro interpretaci vibraénich spekter

1. Pokud zndme alespon pribliznou strukturu vzorku, je mozné provést
interpretaci s vyuzitim charakteristickych frekvenci funkénich skupin.

2. Predpokladame, Ze poloha absorpéniho pasu dané skupiny je
minimalné ovlivnéna zbytkem molekuly a naléza se vzdy ve stejné
oblasti.
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Kvalitativni analyza

Zakladni pravidla pro interpretaci vibraénich spekter

1. Nejprve se podivejte na oblast vy33ich vinoétl (>1500 cm™1)
a hledejte vyrazné pasy.
2. Pro kazdy vyznamny pés si pfipravte seznam moznych prirazeni.

vV

3. Oblast nizsich vinoctl pouzijte pro potvrzeni nebo vyvraceni
pfitomnosti funkénich skupin.

4. Nesnazte se priradit kaZzdy pas ve spektru.

5. Pokud je to mozné, hledejte pro kazdou funkéni skupinu vice past,
napt. aldehydy by mély mit pas okolo 1730 cm™! a zaroven i pas
v oblasti 2900-2700 cm~!. Pokud néktery z pasti chybi, skupina
pravdépodobné ve struktufe pritomna neni.

6. Intenzity pasl berte v Gvahu pouze orientacné.

V zivislosti na technice méfeni a stavu vzorku (kapalny, pevny,
roztok) miZe dochazet k malym zménam v poloze pasi.

8. Pozor na pasy nalezejici rozpoustédlu.
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Kvalitativni analyza

Interpretace vibracnich spekter organickych sloucenin

P 4000-2500 cm~! oblast valenénich vibraci X-H
P 2500-2000 cm~! oblast trojnych vazeb

P 2000-1500 cm~! oblast dvojnych vazeb

P 1500-600 cm~! oblast otisku prstu (fingerprint)
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Kvalitativni analyza

Interpretace vibracnich spekter organickych sloucenin
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Kvalitativni analyza

Interpretace vibracnich spekter organickych sloucenin

Slouéenina Skupina | Vinoéet [cm™!]
Alkany C—H 2850-3000
c—C 800-1000
Aromiéty C—H 3000-3100
Cc=C 1450-1600
Alkeny C—H 3080-3140
c=C 1630-1670
Alkyny C—H 3300-3320
Cc=C 2100-2140
O—H 3300-3600
Alkoholy -0 1050-1200
Alkyny C—H 3300-3320
c=C 2100-2140
Cc=0 1720-1740
Aldehydy C—H 2700-2900
Cc=0 1700-1725
Karboxylové kyseliny | O—H 2500-3300
c-0 1100-1300
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Kvalitativni analyza

Interpretace vibracnich spekter organickych sloucenin

1. Absorpéni pasy v oblasti 3200-2700 cm™! prokazuji pritomnost
alifatickych (pod 3000 cm™!) nebo aromatickych (nad 3000 cm~!)
C—H vazeb.

2. Absorpéni pasy v oblasti 3650-3250 cm~! prokazuji pfitomnost
O—H a N—H vazeb.

3. Absorpéni pasy v oblasti 1850-1650 cm~! prokazuji pritomnost
C=0 vazeb. V této oblasti miize dochazet k interferenci s vazbami
C=N a N=N, napt. v purinech a azo- slouceninach.

4. Absorpéni pasy v oblasti 1670-1620 cm™! prokazuji pritomnost
alifatickych, nenasycenych C=C vazeb. Zaroven by mél byt pfitomen
absorpéni pas o vinoctu vy$$im nez 3000 cm~*.

5. Absorpéni pasy v oblasti 1615-1495 cm™!, spole¢né s absorpénim
pasem o vlno&tu vy$$im nez 3000 cm~! prokazuji pFitomnost
aromatickych vazeb.

6. Absorpéni pasy v oblasti 2300-1990 cm™!, ukazuji na p¥itomnost
kumulovanych nasobnych vazeb mezi uhlikem nebo dusikem, napf.
kyanatani, isokyanatan(, apod.
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Kvalitativni analyza

Interpretace vibracnich spekter organickych sloucenin

Vibrace Vinoéet [cm~1]
C—H arom. valen¢ni 3100-3000

C—H alif. valenéni 3000-2900
Kombinacni, overtony 2000-1700

Cc=C 1650-1430

C—H deformacni v roviné kruhu 1275-1000

C—H deformacni mimo rovinu kruhu | 900-690

Toluen CHs

T T T T T T T
4000 3000 2000 1500 1000 500
HAVENUNBER! -1
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Kvalitativni analyza

Anorganické slouceniny

P> Spektra anorganickych slouéenin zpravidla obsahuji méné& pasi, ty
jsou Sirsi a nalézame je i na nizsich vinoCtech, ¢asto az ve FIR
oblasti.

P Latky obsahujici pouze iontovou vazbu, napf. NaCl, neposkytuji IR
spektrum v MIR oblasti. Pozorovatelné jsou pouze miizkové vibrace.

P Stupeh hydratace slougeniny ovliviiuje vzhled spektra.
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Kvalitativni analyza

Anorganické slouceniny

lon Vinoéet [cm™1]
CO%- 1450-1410 Vibrace Vinoget [cm™!]
880-800 o)
so2 | 1130-1080 "5 0) 1500-1000
‘1380‘610 V(S—F) 900-600
NO; 82(1)?5;0840 5(0O—S—0) | 700-400
e V(S —Cl) 600-400
50T [ 1100900 v(s — Br) 400-300
s V(P =0) 1500-1200
NHf | Do V(P 0) 1200-900
P - VW(P—F) 1000-700
MnO: | geooad V(P—Cl 600-400
et 5(O—P—0) | 650-300
M=H | 557 600 5(F—P_F) | 600-350
350100 5(CI—P—0C1) | 300-150
M—=0 | 1010-850 d(Br — P — Br) | 200-50
M=N | 1020-875
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Kvalitativni analyza

Anorganické slouceniny

Absorbance

KMnOy4 - KBr

-~
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Kvalitativni analyza

Faktory ovliviiujici polohu absorpéniho pasu

P Vodikové vazby.
P Izotopicka substituce.
P Hmotnost atom{ tvoticich vazbu.

N
/O\ \ \
H™ H H-----0—R
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Kvalitativni analyza

Vodikové vazby

P> Pfitomnost intra-i intermolekularnich vodikovych vazeb ovliviiuje silu
vazby a tim i polohu odpovidajiciho pasu ve spektru.

» Timto zplisobem miiZe rozpoustédlo ovlivnit vzhled spektra, napf.
voda, diethylether, chloroform, atd.

P Se vzriistajici teplotou dochézi k oslabovéani vodikovych vazeb a tim
k posunu odpovidajicich past k vyssim hodnotam vinoctu.

Tabulka: Zavislost vino¢tu vibrace OH skupiny fenolu na
koncentraci dioxanu v CCl,?

Konc. dioxanu [%] | vou | Yoy fenol-dioxan | Av O

0,0 3611 | - - B
2,3 3612 | 3377 234
22,1

3610 | 3365 246
72,5 - 3347 264
100,0 - 3338 273

1J. Am. Chem. Soc., 1963, 85 (4), 371-380
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Kvalitativni analyza

Izotopicka substituce

H,0
- - - - right ordinate
leftordinate
= =~ leftordinate

P Izotopicka substituce -
usnadnuje interpretaci
vibracnich spekter

&

» Nedochazi ke zméné
geometrie molekuly, ale
zméni se hmotnost
atomi a tim i poloha b

Molar Absorptivity, M cm™
3

B

P B ket .
1000 1500 2000 2500 3000

a bsorpén ich pésﬁ Wavenumber. cm’!

> L= 1 (mq+m,)
2m MMy D0

- - - right ordinate

leftordinate | 50

=== left ordinate

P k - silova konstanta
vazby

» m,,m, - hmotnosti
atomi

Molar Absorptivity, M Tem?

P> T&z3i izotop zplisobuje
posun pasu k nizsim
vinoctiim

LAnal. Biochem, 1997, 248 (2), 234-245

= 0
3000 3500 4000
Wavenumber, cm’!
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Kvalitativni analyza

Halogenované slouceniny

P Se vzriistajici hmotnosti halogenu klesid hodnota vinoétu vazby C—X.

> = 21 k(m1+m2)
TC mymsy

P k - silova konstanta vazby
» m,,m, - hmotnosti atomd

P V tabulce jsou shrnuty vibrace vazeb C—X u alifatickych uhlovodikii
a vazeb B—X v molekulach MeBX,.

Vazba | VInoéet [cm~!] || Vazba | VInoéet [cm!]

C—F 1150-1000 B—F 1365
C—Cl | 800-700 B—-Cl | 1018
C—Br | 700-600 B—Br | 965

C—l 600-500
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Kvalitativni analyza

NIR

vYy

vV v v Vv

Oblast 700-2500 nm, tj. 14 000-4 000 cm~!,

V této oblasti jsou pfevazné kombinalni vibrace a overtony (vyssi
harmonické). Ty poskytuji malo intenzivni, Siroké pésy, které se
Casto prekryvaji.

Vyhodou je jednodussi instrumentace (lze vyuZit sklenénou nebo

Vv

kfemennou optiku), citlivéjsi detektory.

Voda v této oblasti absorbuje relativné malo, takze ji lze pouzit jako
rozpoustédlo.

Vyuziti v |éka¥stvi a zdravotni diagnostice, potravinarském a jiném
primyslu, astronomii, ...

vvs_ s

Jako mé¥ici techniky se vyuzivaji:

P transmisni technika
P> difuzné-reflexni technika
P> transflexe
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Kvalitativni analyza

NIR

Second Overtone Region CombinationBand Region
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in [ I | 1
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Kvalitativni analyza

NIR

P NIR spektrum kapalného ethanolu
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Kvalitativni analyza

Ramanova spektroskopie

» Komplementarni metoda k IR spektroskopii

P Principem je nepruzny rozptyl LASERového zafeni na vzorku
P Vhodng&ji pro nepolarni slougeniny

P Lze pouZit vodu jako rozpou$tédlo

P Zpravidla uZsi pasy nez v IR spektrech

P Jednoducha p¥iprava vzorku

P Mé&feni mize komplikovat fluorescence vzorku

» Drazéi hardware
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Kvalitativni analyza

Ramanova spektroskopie

P Pomoci Ramanovy spektroskopie
Ize studovat kvalitu grafenu a urcit
pocet vrstev vzorku

P Pas D (1350 cm™1) odpovida
porucham ve strukture grafenu.

P Pas G (1583 cm™!) odpovida
valen¢nim vibracim vazeb C-C,
najdeme ve viech systémech s sp?
uhliky. @

P> V piipad& nedistot nebo vyskytu
naboje na povrchu grafenu,
najdeme v blizkosti pasu G i méné
intenzivni pas D' (1620 cm™1).

P Pis G’ v oblasti 2500-2800 cm™! se (i ar sl
oznacuje jako 2D-pas, nalezneme e
ho u vdech systému s sp? uhliky.

Intensity (arb.units)

o
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Kvantitativni analyza

P Lambert-Beeriiv zdkon — A, = €,lc
» A, - absorbance vzorku pfi vinové délce A
P ¢, - absorpéni koeficient p¥i vinové délce ). Je charakteristicky pro
kazdou slouéeninu.
P | - délka kyvety
P c - molarni koncentrace vzorku

P Pro stanoveni koncentrace se vyuziva kalibradni kFivka.

P Pis zvoleny pro analyzu musi spliovat nékolik poZadavkii:

P Vysoky molarni absorpéni koeficient

P Nemél by se prekryvat s jinymi pasy

» Ml by byt symetricky

P Zavislost absorbance na koncentraci by méla byt linearn{
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Kvantitativni analyza

Stanoveni koncentrace kofeinu v roztoku
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Kvantitativni analyza

Stanoveni koncentrace kofeinu v roztoku

Koncentrace [mg.cm—] | Absorbance p¥i 1656 cm™!
0 0.000
5 0.105
10 0.190
15 0.265
20 0.333
04
035 /
03
® 025
é 02 N
é 0.15
0.1 b
0.05
0 0 5 10 15 20 25

Koncentrace [mg.cm]

30/42



Praktické ukazky

Praktické ukazky



Praktické
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Praktické ukaz

HIT-0=2225 [SCORE= ( 1]G0B5-N0=2958 | IR-NIDA-00807 : KBR DISC
SDBS Information - URER
+ 295:
SDBS No.: 2058 TR0
. ™
Compound Name:
urea
Molecular Formula: CH,N,0
Molecular Weight: 60.1
CAS Registry N g
57-13-6 Eeo
Spectral Code: E
L3¢ NMR - in DMSO-dg
1 IR. . parameter
acstone+DMSO+tetramethylurea
15 NMR - in DMSQ-dg
LB myolmull " o " T i)
IR - KBr disc ris—
Raman - 4880 A 200 M powder
a7 8 | 1165 65
Chemical Informarion [ Haht— C—NH;
s & | e el H
Return to Search: e s | e O
Return to Result Legs 21
URL for this Compound:
https://sdbs.db.aist.go.jp/sdbs/cgi-
bin/landingpage?sdbsno=2958
Fetornal Tnfarmtinn:
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Praktické ukaz

HIT-HO=1517 [SCORE= ( 1]30B3-NO=2953 [TR-NIDA-E9976 : MUJOL HULL

SDBS Information -z URER

SDBS No.: 2958

CHaHz0

Compound Name:
urca

Molecular Formula: CH,N,0
Molecular Weight: 60.1

CAS Registry No.:
57-13-6

Spectral Code:

Mass

L3¢ NMR - in DMSO-dg

4 IR - parameter in
acetone+DMS8O+tetramethylurea
1H NMR - in DMSO-dg

IR nuol mull i ' )
IR KBr dis e 1

Raman : 4880 A.200 M powder

B . . 30 26 | 163 lx | w22 o6 H_N— C— NH
Chemical Information: 29zz 4 | 1517 25 | 597 a4z 2 2

des 7 | Ues | o0 4 |
2855 6 | LIS1 44 | 488 43
Rerurn to Search. 2012 a3 | lovz o0

Return to Result 1877 30 | 937 62

URL for this Compound:
https://sdbs.db.aist.go. p/sdbs/cgi-
bin/landingpage?sdbsno=2258

External Information:

axternal finle disnlavs in 3 sanarsta nags
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Praktické ukazky
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