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1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me
toda oznaczania zawartośc i izomerów trans izolowa
nych wiąz ń podwójnych w tłuszczach technicznych 
me todą spek trometrii w podczerwieni. 

1.2. Zakres stosowania metody. Metodę stosuje s ię 

do oznaczan ia zawartości tra ns izolowanych wiązań 

podwój nych w tłuszczach technicznych i ich pocho -
nych. Me todę można również stosować do oznacza nia 
tych izomerów w tłuszczach zawierających grupy wią 

zań podwójnych. Metoda dotyczy układów z wiąza niem 

podwójnym w konfiguracj i trans usytuowanych ta k, 
że obecność grup funkcyjnych COOH lub COOR nie 
wpływa na natężenie pasma przy 965 cm-I. W pra ktyce 
oznacza to , że ww . grupy oddzielo ne są od grupy wią 

za nia podwój nego trans łańcuchem a lifatyczny m co 
naj mniej trzywęglowym. 

Dopuszcza się stosowanie niniej szej normy, w przy
padka ch gdy o znaczana cząsteczk a ma więcej niż jedno 
izo lowane wiązanie trans . 

Wynik ana lizy należy wtedy podz i e l i ć przez liczbę 

tyc h wiązań w cząsteczce . 

1.3. Okreś len i a. W niniejszej normie określenie izo
mery trans izolowanych wiązań pod wój nyc h oznacza 
kwasy tłuszczowe lub ich est ry mające w cząsteczce 

wiązan ia podwójn~ w konfiguracji H,,---- / 
sąsiadujące bezposredmo z frag- /C=C"", 

H 

men ta mi nasyconych łańcuchów alifatycznych. 

2. METODA OZNACZANIA BADANIA) 
2.1. Zasada metody. Drgania deformacyjne wiązan 

C- H izomerów trans izolowanych wiązań podwój-
nych H"", / kwasów i est ró w kwasó w 

/c = C"- tłuszczowych dają między 

H inn ym i pasmo absorpcji w 
podczerwieni, l eżące przy okoJo 965 cm-I ( rys . I ). 

Skorygowana absorbancja o bliczona me todą lini i 
pods tawowej tego pas ma jest liniowo zależna od za
wartości izomerów trans izolowanv'" liązań podw6j
nyc h w badanej próbce. 
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Pom iar ol ga _ a: 
a) ko m pensacyjnej rejestracji widma w podcze rwieni , 

w zakresie 990 - 920 cm-I dl a bada nej pró bki roz
puszczonej w cyk lo heksa nie; 

b) pomiarze absorba ncj i w t rzec h punktach , tj. w 
maksimum i w dwóch punktach od ległych od maksi
mum o +20 cm-I oraz ob li czeniu wg 2.5.1 sk o rygowanej 
absorba ncj i pasma położonego przy około 965 cm- I 
i wyznaczeniu z p rostej wzorcowej zawartośc i izomerów 
tra ns izolowa nych wiązań podwójnych w bada nej prób
ce iLf,zc:ai , w f.'! zejczeniu i<a tran, -9-oktadecenian me
tylu :e:aidynian m tylu) l iJ trans- l j- okozeman me ty
lu (traT oynian metylu); 

c) w przypadku gd w badanym tłu szczu np. w o le
j u iz meryzo wa nym) znajdują s ię izomery sprzężone 

trans-tra ns i trans-cis powodujące występowanie pasm 

abso rpcji od powiednio przy 985 i 945 cm-I (rys. 2) , ni c 
n a leży oznaczać zawa rtośc i izomerów trans izo lowa
nych wiązań podwójnych na podstawie metody linii 
pods ta wowej, ponie waż nieliniowość tła pod pasmem 
'wme ów trans izo lo wanych wiązań podwójnych może 

'; e6::: ~ .;:nacznym zmiano m w p rocesie IzomeryzaCj i me-
t l· , nasyc0.,y t1 o ,eJow. 

Zgłoszo n a przez Instytut Chemii Przemysłowej 
Ustanowiona przez Dyrekto ra Instytutu Chem ii Przemysłowej dnia 11 kw ietnia 1991 r. 

jako norma obowiązująca od dn ia 1 stycznia 1992 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 10/ 1991. poz. 23) 
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Do oznacza nia zawa rtośc i izomerów trans izolowa
r!ych wiązań podwójnych stosowana jest w tym przy
padku metoda, w której wykorzystuje s i ę pomiar na
tężenia pasma w czterech punktach , umożliwiająca 

wyelimi nowanie wpływu dowolnego patologicznego tła. 
2.2. Odczynniki, roztwory i materiały 
a ) Cykl o he ksan cz.d.a. lub cz. 
b) Wzorce l

) 

- t ra ns-9-oktadecenian me tyl u (e laidy nian metylu) 
99% , 

- trans-II-do kozenian metylu (brazydynian metylu ) 
99% . 

2.3. Aparatura i przyrządy 
a ) Kolby pom iarowe pojemności 10 mI, 
b) K uwety z o kienkami z NaCI lub KBr o stałej 

g:-uLof.c i warstwy pomiarowej około 0 ,25 cm, 
':} ~; f'.:::ktrome t r na zakres podczerwieni umożliwiają

c)' fi:.;.'~ l rację widma w zakresie 1000 - 900 cm- I, np. 
l 'er l..i ll Elmer 580 lub Specord IR75. 

2.1.. Pobieranie i przygotowywanie próbki do badań. 
r ró l> l, y tłuszczu do badań na leży pobrać wg PN-87 l 
C-Ot ,i 88 / 02, a na stępni e przygotować do wykonania 
3'1a l iLy zgodnie z PN-87/C-04288/03. 

2.5. \Vykonanie oznaczania 
2.5 .1. Wyznaczanie prostej wzorcowej. Dla stosowa

nego sIJcktrometru wykreś li ć li n ; ę tła w za kresie 1000 ..;-
9D.J cm- I, rejes trując widmo a bsorpcji dla kuwety na
pchlio nej cyk lo heksa ne m , um ieszfzonej w wiązce ba
d ,ulcj i w wiązce odnoś nej. Tło w za Kres ie 990 - 920 
cm· l po winno być linio we. 

l' : ·'~'; ęp nie sporządzić w kolbach pomiarowych serię -
co ; , :~n~ niej p ięc iu roztworów wzorcowych trans-9-okta
dccenia nu mety lu lub tra ns-II -dokozen ia nu metylu 

w cy:.!v;.1eksa . ie o następujących s tęże niach : 0 ,0010. 
G,GClJV, 0 ,010, 0 ,020 molll. przy czym zakres stężeń 
·,,/C·C i C,:J.:1 do wyznaczania prostej wzorcowej powinien 

') '-,.': ~ lnfo r ,acjc dodatk owe p. 4. 

odpowiadać zakresowi oznaczanych stężeń izomerów 
trans izolo wa nych wiązań podwój nych. 
Odważki substancji wzorcowej na leży sporządz ić 

z dokładnością nie mniej szą niż 2· 10-4 g i rozpuśc ić 

w cykl o heksanie, uzupełniając nim do kreski kolby 
pomiarowe. Umieścić kuwetę z roztworem substancji 
wzorcowej w wiązce pomiarowej spektrometru. W wiąz
ce odnośnej spektrometru umieścić kU'.>Jetę z cyk lo
heksa ne m o odp owiedn io dobranej grubości warstwy. 

Zarejestrować widma roztworów substancji wzorco
wej w zakresie 990 - 920 cm-I. Z zarejestrowanych 
widm odczytać absorbancję dla następujących liczb fa 
lowych : 

a) 986, 966 i 946 cm- I, to jest dla IImax + 20 cm- I, 
IImax ' IImax ' - 20 cm-I , jeżeli izomery trans izolowanych 
wiązań podwójnych są oznaczane dla tłuszczu nie za 
wierającego sprzężonych izomerów tran s-tra ns i trans
-cis, lub 

b) 972,966, 960 i 954 cm- I, to jest dla IImax + 6 cm- I, 
lImax ' IImax - 6 cm-I, IInm - 12 cm -I, jeże li izomery trans 
izolowanych wiązań podwójnych są oznaczane dla 
tłuszczu zawi erającego izomery trans-trans i trans-cis 
sp rzężonych wiązań podwójnych. 

Obliczyć dla każdego pomiaru skorygowaną absor
bancję (A s) 
- ze wzoru (I) dla przypadku a), tj . 

A s= [A 966 - 0,5 (A 986 + A 946)]/1 (I) 
w którym: 

A s jest absorba ncją skorygowa ną metody trój
punktowej , 

A966, An6, A 946 są absorba ncjami w punktach 966, 
986 i 946 cm- I, 

I - grubość absorbującej warstwy, cm; 
ze wzoru (2) dla przypadku b) , tj. 

4- [ I 1 ] As - --3 A972 + A966- A960+ --A954 I I . 3 
w którym: 
A~ jest sko rygowa ną absorbancją metody 

punktowej, 

(2) 

cztero-

A 972' A 966, A 960' A 954 cm- l są c:..1Jsorbancjami 
tach 972, 966, 960, 954 cm- I, 

w punk-

I - grubość warstwy absorl: ującej , cm . 
Uzyskane dane pomiarowe należy zestawić w tablicy. 

Odważka 
Stężenie roztworów 

substa ncj i 
Poj emność wzorcowych 

wzorcowej 
ko lby A s d la grubości 

c m o l c wag. warstwy I cm 

g mI moll l gi l 

Następnie na podstawie danych pomiarowych zesta 
wionych w ta blicy wyznaczyć metodą regreSjI liniowej 
prostą wzorcową wg wzoru (3) 

A = al'C +a s wzo rca 2 (3) 
w którym: 

As jest okreś lone wzorem (I) lub (2), 
cwzorca jest stężeniem mo lowym substancji wzorcowej, 
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________________________ _ - - - " - - - -_. ___ _ o • _ _ _ _ _ • ___ _ • ___ _ ____ _ 

gd z.ie : 

~ j ~ 2 ~.~ j 
4 As -4 Ci - 4 Ci4CiAs 

I i!1de ks numerujący kolejny pomIa r, 
n - liczba pomiarów (n ;? 5) , 

." ' - t (, rj '~' "f ~ '>J I , I I • 

A', Sk of Jgowa il a abso ru3.ncja metody trzy- lub 
cz teropun k owe,i dl' i-·tego prm-; ;8 r:J spoś ród 

n pom;b ró w wzorcowych , 

Ci 

C 

t O.95.v 

3red nia n pomiarów wzorco wyd l "4:, , 
stężenie wzorców przy o trzyrr.yw;'- ':lI p ro
stej wzorc~wej , 
• 

ś redni e s tęże nie w n v"zorco~ych próbkacb , 
w~półczynnik uzyskany z rozkłi1ctu t-Studcn-
ta na poziom ie ufnośc i 0 ,95 przy stopni-
s wobody v = 11 - 2. 

Ci s tężen ie molowe wzorca w i-tym pomlarze_ 

Jeżeli warunki wg wzoru (4) i (5) nie są spełnion, na
leży zwiększyć ilość roztworów wzorcowych aż do ich 
spełnienia. 

Odchylenia standardowe aal i aa2 współczynników 
prostej wzorcowej na poziomie ufności 0,95 (rozkład 
t-Studenta) nie powinny przekraczać 5% wartośc i tych 
współczynników (warunek wg wzoru 4): 

Przykładową prostą wzorcową z naniesionymi pa :;
mami regresji (na poziomie ufnośc i 0,95), wyn i ka.i ~ r:y l11i 

z odchyleń standardo wych współczynn; v,ó w rcg ic:.;j i Gl 

i a2 podano na rys . 3. 
2.5.2. Oznacz~m:e zawartości izomerów trans: i:wl<!}wa 

nych wiązań pcdwójnych w prófl kach hadal1l?go j{cruC:liJ. 

Sporządzić roztwór badanej rróbk i tłmzczu v.r ryk lo
heksa nie o stężeniu u ll1 oż li w i;=tj ącym uzyska nie natęż -
nia pas ma abso rpcj i w z:1kres ie skorYf:c ·.q nych a bsor
bancji , dla k tó ,'yc h wyzna czono prostą wzorcową _ 

Przykładowo dla :-: pc dzic wanej zawartości IO(lrJ izome-

(l0. 95.v - aal la l) -100% ::( 5% 
(l 0,95.v - aav a2) - 100%::( 5% 

Odchylen ia standardowe obliczyć wg wzoru 

n n 
'" . -2 2'" 2 4 (A; -As) -al 4 (Ci-C) 

i=J . i = l 

n 

(n - 2) t (Ci - C)2 
i=1 

n 

X C? 
;= 1 

n 

3,00 

2,00 

1,00 ' 

(6) 

0,0°1 
~'I--~_,r---r_-r_-·rl-~--

o,u~ ' 1,00 

(4) 
(5) 

(6) rÓw trans i zo ~ o",a nych wi azań poowójnyc!l należy 

od ważyć około 0,25 g próbk i tł u :; zczu i rozcieńczyć 
cyk lo he ksa nem cIa kres k o kolby pom iarowej. 

Jeże li próbkn ·!.J wiera CZyŚĆ ni r ro zppszr:Z8hą IN cykio
heksa nie, odc zt:!\3 ć do wjk lrJ rO\\' 3 r, !3. się rczt ,/oru , po 
czym n a pełnić k uwe tę ro ztworc m znaó osad l;_ Na!':t<;.;;

(7) me powtó rzyć p roced u rę .i 3 1~ przy wyznacza ni IJ Y) fO -

stc j wzorcowej _ 

- ------------------__ /- 7'~>--------, 

" " '" " '" 

, 
r - T--~·--,.'---r--

L OD , 
~-_---.. ~.J 

, C K 
3,00 

!BN-91!6133-06-3 / 

Rys. 3 
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Zarejes trować widmo próbki ba anej jak w 2. 5. la) , 
następnie wyznaczyć s korygowa ną abso rbancję pró bki 
wg wzo ru (1) lub (2), w zależności od obecnośc i ukła 

dów izomeró w trans-tra ns lub trans-cis sprzężonych 

wi ąz . pod wójn ych w próbce tłuszczu . 

2.6. O b icza ie wyniku oznaczania. Stężeni e izome
rów trans izo owanych wiązań podwójnych w pró bce 
badanego tłu szczu (e) obliczyć w %(m/m) wg wzoru (8): 

x · M · '·IW 
(8) 

w któ ry 
c== -------

1000 ms 

c s tęże . ie izomerów tra ns 'zo lo wa nych wiązań 

podwójnych w próbce t łuszcz , %(m/ m), 
ex - stężenie izome ró w trans izo lowa nych wiązań 

pod wój nych wyznaczonych z prostej wzorco
wej , o powiadające obliczonej średniej wa r
toś: aósor cj i sko rygowa . ej próbk i tłusz-

1/ ' CZ , El ł " 

M - m sa molowa izomeru tra ns izolowanego w 
wic;za:J~u o wójnym, znajdującego się w prób
ce a anej , g/ mol (masa molowa kwasu bra
z; y .. o wego może być stosowana dla o leju 
1'z ;J kow go wysokoeruko wego i innych tłu

szczów, w których głównym składnikiem jes t 
k was eru ko wy; masa mo lo wa kwasu ela idyno
wego może być stosowana dla pozosta łyc h 

tłuszczó w) , 

V - obję tość ko lby po mia ro wej , mI , 
ms - odważka pró bki , g. 
2.7. Precyzja metody. Różni ca między d woma wy

nikami otizy an ymi w tym sa mym laborato rium , na 
tym sa mym apa rac ie, p rzez tego samego a na lityka sto
sującego opisaną w ni niejszej no rmie procedurę i iden
tyczne odczynn ik i nie może prze k raczać 10% ś redniego 
wynik u oznaczania. 

2 .. Wynik końcowy. Za wynik końcowy oznaczan ia 
n a leży podać wie lk ość o t rzyma ną ze wzoru (8) o raz 
jej błąd wg wzo ru (9): 

ex = c+ 

w którym : 

a (As,m - As) 

k 
+ t a . v , [---,-(A_-s _-_1,,-)2_ + 
- SA n 

k "'( -)2 ~ Ci - e 
j= l 

+(-;;-+ ~ )f (9) 

e - ś red ni e s t ęże n ie we wzorcowyc h pró bkach sto
sowanych do otrzyma nia prostej wzo rcowej , 

a, współczynn' ;erunkowy pros tej wzo rco
weJ, 

A ,. /II ś red ni a skorygo wana abso rba ncja metod y 
trójpun: to wej (l ub czterop nktowej) z m 
pom ia rów nieznanej próbki , 

A.I ś re dni a skorygo wa na a sorbancja metod y 
t rój pu nktowej (l ub czte ropunktowej ) z n po
m iarów stosowa nyc h do sporządza nia pro
stej wzorcowej , 

la' v - współczyn n i k uzys ka ny z rozkład u t-Studen
ta przy przyję tym poziom ie u fnośc i a i s to p
niu swobod y v=n +m- 3, 

Ci s tężen ie wzorców przy o trzymywa ni u p ro
stej wzorcowej, 

n li czba pomia rów stosowanych do o trzym y
wa nia p rostej wzorco wej, 

m li czba pom iarów w a r.a !zie próbki bada nej , 
k = a 2 _ (ta' 1')2 S2 , a , 

S~ , wa ria ncja współczynnika kierunkowego pro 
stej wzorcowej a, 

gdzie: 

si = [(n - 2)Si + ~ (As:m - As,m)2] v-t 

si = --'-i =...;.' _____ --'-i_=.;..t, ___ _ 

n - ? 
sko rygowa na abso rbancja metod y trójp un k
towej (l ub czteropunkto wej) w i-tym pomia
rze wzorcowym i = 1,2 ... .. . n, 
+ n - 3 liczba sto p ni swobod y, 
sko rygowa na absorbancja metod y trój punk
towej ( lub czteropun kto wej ) w i-tym po mia-
rze próbk i bada nej i = 1,2 .. .. .. m ; od waż ki 

pró bki bada nej powin ny być identyczne; ten 
trud ny do speł ni e ni a w p ra ktyce wa runek 
możn a za stąpić od powiednim prze liczeniem 
uzyska nyc h abso rba ncj i A:./II zas tę pując ją 

przez A' . 
s./ 

ms 
A' .= Ai . --

s./ s,m m . 
s./ 

ms średnia masa m odważki próbk i badanej , 
m . - masa i-tej odważ ki . 

S, 1 ..' 

D o o blicza nia błędu po mia rowego I wyznacza I1l a 
prostej wzo rcowej za leca s i ę stosowa nie prog ra mu ko m
puterowego, np. opracowa nego w Instytucie Chemii 
Przemysłowej w Wa rsza wie programu IRAN . 
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