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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania zawartosSci izomerOw trans izolowa- /
nych wigzan podwodinych w tluszczach technicznych :

metoda spektrometrii w podczerwieni.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje sie
do oznaczania zawartoSci trans izolowanych wigzan
podwojnych w ttuszczach technicznych 1 ich pochod-
nych. Metod¢ mozna rowniez stosowa¢ do oznaczania
tych izomerow w tluszczach zawierajgcych grupy wia-
zan podwojnych. Metoda dotyczy uktadow z wigzaniem
podwojnym w konfiguracji trans usytuowanych tak,
ze obecnos$¢ grup funkcyjnych COOH lub COOR nie
wplywa na nat¢zenie pasma przy 965 cm~'. W praktyce
oznacza to, ze ww. grupy oddzielone sg od grupy wig-
zania podwdjnego trans tancuchem alifatycznym co
najmniej trzyweglowym.

Dopuszcza si¢ stosowanie niniejszej normy, w przy-
padkach gdy oznaczana czgsteczka ma wigcej niz jedno
izolowane wigzanie trans.

Wynik analizy nalezy wtedy podzieli¢ przez liczbg
tych wigzan w czasteczce.

1.3. OkresSlenia. W niniejszej normie okreslenie izo-
mery trans izolowanych wigzan podwojnych oznacza
kwasy tluszczowe lub ich estry majace w czgsteczce
wigzania podwojne w konfiguracj H
sgsiadujace bezpo$rednio z frag- /C:C\

H
fancuchdow

mentami nasyconych alifatycznych.

2. METODA OZNACZANIA (BADANIA)
2.1. Zasada metody. Drgania deformacyjne wigzan

C—H izomerdw trans izolowanych wigzan podwodj-
nych H _ kwasow i estrow kwasow

C=C thuszczowych dajg migdz

/ Sep ¥ Ja migdzy

iInymi pasmo absorpcji w

podczerwieni, lezgce przy okoto 965 cm™' (rys. 1).

Skorygowana absorbancja obliczona metodg linii
podsmwowq tego pasma icql lintowo zalezna od za-
wartosci izomerdw trans izolowanvch wigzan nodwéi-
nych w bz --:i ine] prébce.
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Pomiar polega na:

a) kompensacyjnej rejestracji widma w podczerwieni,
w zakresie 990 — 920 c¢m' dla badanej probki roz-
puszczone] w cykloheksanie;

b) pomiarze absorbancji w trzech punktach, tj. w
maksimum i w dwoch punktach odlegltych od maksi-
mum o +20 cm™! oraz obliczeniu wg 2.5.1 skorygowane]
absorbancji pasma potozonego przy okoto 965 cm!
i wyznaczeniu z prostej wzorcowej zawartosci izomerow
trans izolowanych w1azan podwdjnych w badanej prob-
ce ttuszczu, w przelicz: trans-9-oktadecenian me-
tylu (ela metylt) iub trans-11-dokozeman mety-
lu (brazydynian metylu);

¢) w przypadku gdy w badanym tluszczu (np. w ole-
ju izomeryzowanym) znajduja si¢ 1zomery sSprz¢zone
trans-trans 1 trans-cis powodujgce wystepowanie pasm
absorpcji odpowiednio przy 985 i 945 cm! (rys. 2). nic
nalezy oznacza¢ zawartos$ci izomerdOw trans izolowa-
nych wigzan podwdjnych na podstawie metody linii
podstawowej, poniewaz nieliniowo$¢ tta pod pasmem
izomer®w trans izolowanych wigzan podwdjnych moze
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acznym zmianom w procesie izomeryzacji nie-
olejow.
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(Dz. Norm.

Zgtoszona przez Instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 11 kwietnia 1991 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 stycznia 1992 r.
i Miar nr 10/1991,

poz. 23)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ALFA" 1991

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,60. Nakt 1300 + 27. Zam. 1134/91/4
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Do oznaczania zawartosci izomerOw trans izolowa-
nych wigzan podwdjnych stosowana jest w tym przy-
padku metoda, w ktdrej wykorzystuje si¢ pomiar na-
tezenia pasma w czterech punktach, umozliwiajgca
wyeliminowanie wplywu dowolnego patologicznego tla.

2.2. Odczynniki, roztwory i materialy

a) Cykloheksan cz.d.a. Iub cz.

b) Wzorce!)

— trans-9-oktadecenian metylu (elaidynian metylu)
99%,

— trans-11-dokozenian metylu (brazydynian metylu)
99%.

2.3. Aparatura i przyrzady

a) Kolby pomiarowe pojemnosci 10 ml,

b) Kuwety z okienkami z NaCl lub KBr o stale]
crub.oici warstwy pomiarowe] okoto 0,25 cm,

2y Spektrometr na zakres podczerwieni umozliwiajg-
¢y ripestracje widma w zakresie 1000 — 900 cm™!, np.
Verhin Elmer 580 lub Specord IR7S.

2.4, I'obieranie i przygotowywanie probki do badan.
1 15bk¢ tluszczu do badan nalezy pobra¢ wg PN-87/
C-04288/702, a nastegpnie przygotowa¢ do wykonania
analizy zgodnie z PN-87/C-04288/03.

2.5. V/ykonanie oznaczania

2.5.1. Wyznaczanie prostej wzorcowej. Dla stosowa-
ncgo spektrometru wykresli¢ linie tla w zakresie 1000 =+
903 cm™!, rejestrujac widmo absorpcji dla kuwety na-
pcinione) cykloheksanem, umieszczonej w wigzce ba-
dane) 1w wigzce odnoénej. Tio w zakresie 990 — 920
cm”! powinno by¢ liniowe.

Moogpnie sporzadzic w kolbach pomiarowych seri¢
Co e innie) pigciu roztwordw wzorcowych trans-9-okta-
metylu lub trans-11-dokozenianu metylu
w cyiloheksanie o nastgpujacych st¢zeniach: 0,0010.
S 00k, 0,610, 0,020 mol/l, przy czym zakres stezen

“oiconw dO wyznaczania prostej wzorcowej powinien

cdecenlanu

2 informacje dodatkowe p. 4.

odpowiadaé¢ zakresowi oznaczanych st¢zen izomeréw
trans izolowanych wigzan podwojnych.

Odwazki substancji wzorcowej nalezy sporzadzi¢
z doktadnoscia nie mniejsza niz 2- 10 g 1 rozpuscic
w cykloheksanie, uzupelniajac nim do kreski kolby
pomiarowe. Umieéci¢ kuwetg z roztworem substancji
wzorcowej w wigzce pomiarowe] spektrometru. W wigz-
ce odno$nej spektrometru umiesci¢ kuwete z cyklo-
heksanem o odpowiednio dobranej grubosci warstwy.

Zarejestrowa¢ widma roztwordw substancji wzorco-

wej w zakresie 990 — 920 cm™'. Z zarejestrowanych
widm odczyta¢ absorbancj¢ dla nast¢pujacych liczb fa-
lowych:

a) 986, 966 i 946 cm™', to jest dla v, + 20 cm™,
Voo Viao — 20 cm™', jezeli izomery trans izolowanych
wigzan podwojnych sa oznaczane dla tluszczu nie za-
wierajacego sprz¢zonych izomerOw trans-trans i1 trans-
-cis, lub

b) 972, 966, 960 i1 954 cm™!, to jestdla v_ + 6 cm™',
Voo Vouy — 0 cm™, v~ 12 cm™, jezeli izomery trans
izolowanych wigzan podwdjnych sa oznaczane dla
ttuszczu zawierajacego izomery trans-trans i trans-cis
sprz¢zonych wigzan podwdjnych.

Obliczy¢ dla kazdego pomiaru skorygowang absor-
bancje (A4s)

— ze wzoru (1) dla przypadku a), tj.

As=[ Ay = 0,5 (Aggs+Age)1 71 (1)
w ktoérym:
As jest absorbancja skorygowang metody troj-
punktowej,
Ay, Agger Agye sa absorbancjami w punktach 966,

986 1 946 cm!,
[ — grubos¢ absorbujgcej warstwy, cm;
— ze wzoru (2) dla przypadku b), tj.

I 1
Ay = [ TAE)D t Ay~ Aggy T ';_A‘m] /1 (2)
w ktérym: i
A jest skorygowana absorbancja metody cztero-
punktowe],
Agryy Agggr Aggpr Agsy €M™ sa ehscrbancjami w punk-
tach 972, 966, 960, 954 cm™!,
| — grubo$¢ warstwy absortujacej, cm.
Uzyskane dane pomiarowe nalczy zestawi¢ w tablicy.

. Ste¢zenie roztworéw
Odwazka . .z ¥
—— Pojemnosc wzorcowych
\.Nzotrcow.c' kolby Ay dla grubosci
! ¢ mol | ¢ wag. warstwy 1 cm
g ml mol/I g/l

Nastc;;ﬁnie na podstawie danych pomiarowych zesta-
wionych w tablicy wyznaczy¢ metoda regresji liniowej
prostg wzorcowa wg wzoru (3)

As:al'c +a2 (3)

i wzorca
w ktorym:

As jest okreSlone wzorem (1) lub (2),
jest stezeniem molowym substancji wzorcowej,

wzorca
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gdzic
i — indeks numerujacy kolejny pomiar,
n — liczba pomiarow (n=95),

ci — stgzenie molowe wzorca w i-tym pomiarze.

Odchylenia standardowe oca: 1 oa; wspolczynnikow
proste] wzorcowe] na poziomie ufnosci 0,95 (rozklad
t-Studenta) nie powinny przekracza¢ 5% wartosci tych
wspOtczynnikdw (warunek wg wzoru 4):

(tygs,* 0a1/ar) - 100% < 5% (4)
(1495, 0a2/az) - 100% < 5% (5)

Odchylenia standardowe obliczy¢ wg wzoru (6)

i S - Ay-at 3 -2y
coa) — ~ n — (6)
(n-2) 3 (ci- &y
i=1
o
0a, = oa, e (7

w Xtorym:
A’ — skorygowaia absorbancia metody trzy- iub
czteropunktowej dla i~tego pomiaru sposrod
N pomiarOw wzorcowych,

As - Srednia n pomiarow wzorcowych A,

¢ci  — stg@Zenie WZOICOW przy oOtrzymywarii pro-
ste] wzorcowej, '

é — S$rednie stgzenie w n wzorcowych prébkach,

1,5, — wspolczynnik uzyskany z rozktadu r-5tuden-

ta na poziomie ufnosci 0,95 przy stopniv
swobody v = n - 2.

Jezeli warunki wg wzoru (4) 1 (5) nie sa spetnione, na-
lezy zwigkszy¢ ilos¢ roztworéw wzorcowych az do ich
spelnienia.

Przyktadowa prosta wzorcowa z naniesionymi pas-
mami regresji (na poziomie ufnosci 0,95), wynikajacymi
z odchylen standardowych wspolczynnikaow regics) a:
1 a2 podano na rys. 3.

2.5.2. Oznaczanie zawartosci izomerdw trans izolowa-
nych wigzan pcdwdjnych w préhkack badanezo tlusezn,
Sporzadzi¢ roztwor badane) prébki thuszezo w cyklo-
heksanie o st¢zeniu umozliwinjacym uzyskanie nat¢ze-
nia pasma absorpcji w zakresie skorycowanych absor-
bancji, dla ktérych wyznaczono prosta wzorcows.
Przykladowo dla spodziewane) zawartoéer 109 izome-
rOw trans izolowanych wiazan podwdjnych nalezy
odwazy¢ okolo 0,25 g prébki tluszezu 1 rozeieficzyc
cykloheksanem do kreski kolby pomiarowej.

Jezeli probka zawiera czesé nierozpuszezalng w cyklo-
heksanie, odczekaé do wyklarowaniz sig reztvoru, po
czym napctnié kuwete roztworem znad osadi. Nasi¢) -
nie powtdrzy¢é procedure jzk przy wyznaczaniu oro-
stej wzorcowej.
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Zarejestrowa¢ widmo probki badanej jak w 2.5.1a),
nast¢pnie wyznaczy¢ skorygowang absorbancj¢ prébki
wg wzoru (1) lub (2), w zaleznosci od obecnosci ukta-
dow izomerow trans-trans lub trans-cis sprz¢zonych
wigzan podwodjnych w prébce tiuszczu.

2.6. Obliczanie wyniku oznaczania. St¢zenie izome-
roOw trans izolowanych wigzan podwojnych w prébce
badanego ttuszczu (c) obliczy¢ w % (m/m) wg wzoru (8):

cx*M-17-100 )
w ktérym: ) 1000 ms )
¢ — st¢zenie 1zomerOw trans izolowanych wiazan
podwoinych w probee ttuszezu, %(m/m),
stezenie izomeréw trans izolowanych wigzan
pedwdjnych wyznaczonych z prostej wzorco-
wej, odpowiadajgce obliczone] Sredniej war-
tosci absorbancji skorygowanej probki tlusz-
czu, moi/l,
masa molowa izomeru trans izolowanego w
vigzaniu podwdinym, znajdujacego si¢ w prob-
ce badanej, g¢/mol (masa molowa kwasu bra-
lyn moze by¢ stosowana dla oleju
rzepakowego wysokoerukowego 1 innych ttu-
szczow, w ktorych gtownym sktadnikiem jest
kwas erukowy; masa molowa kwasu elaidyno-
wego moze byC¢ stosowana dla pozostatych
thuszczow),

V' — objetos¢ kolby pomiarowej, ml,

ms; — odwazka probki, g.

2.7. Precyzia metody. RoOznica migdzy dwoma wy-
nikami ofrzymanymi w tym samym laboratorium, na
tym samym aparacie, przez tego samego analityka sto-
sujgcego opisang w niniejszej normie procedur¢ 1 iden-
tyczne odczynniki nie moze przekracza¢ 10% Sredniego
wyniku oznaczania.

3
|

Cx =

M —

2.6. Wynik koncowy. Za wynik koncowy oznaczania
nalezy poda¢ wielko$¢ otrzymang ze wzoru (&) oraz
jej btad wg wzoru (9):

(A A ‘ 1. - A)
=g Lilden=A) 4 ’“k” O
’ 3(e-or
i=1
Y2
] 1
_|_ — s
R 9)
w ktoérym:
¢ — Srednie stgzenie we wzorcowych probkach sto-

sowanych do otrzymania proste] wzorcowej,

ar — wspdiczynnik Kierunkowy prostej wzorco-
wej,

srednia skorygowana absorbancja metody
trojpunktowe] (lub czteropunktowej) z m
pomiarOw nieznane] probki,

srednia skorygowana absorbancja metody
trojpunktowej (lub czteropunktowej) z n po-
miarow stosowanych do sporzadzania pro-
stej wzorcowe],

wspoiczynnik uzyskany z rozkiadu t-Studen-
ta przy przyjetym poziomie ufnosci a i stop-
niu swobody v=n+m-3,

stgzenie wzorcOw przy otrzymywaniu pro-
stej wzorcowej,

liczba pomiaréw stosowanych do otrzymy-
wania proste] wWzorcowej,

m  — liczba pomiaréw w analizie probki badanej,
k=al-(ta- vy S2

y m

o v

Ci =

I
S? — wariancja wspOliczynnika

kierunkowego pro-
da)
ste] wzorcowel a,

S2= [(n ~2)Si + 2, (Aim - /Es,m)z}y“

i=1

n n
SUi-A)-at 3ci-¢)
2 =l ; i=

s n-72

skorygowana absorbancija metody tréjpunk-

towej (lub czteropunktowej) w i-tym pomia-

rze wzorcowym i = 1,2 ... n,

+ n - 3 liczba stopni swobody,

A' —~— skorygowana absorbancja metody tréjpunk-
towej (lub czteropunktowej) w i-tym pomia-
rze probki badanej i = 1.2 m; odwazki
probki badanej powinny by¢ identyczne; ten
trudny do spelnienia w praktyce warunek
mozna zastgpi¢ odpowiednim przeliczeniem
uzyskanych absorbancji ‘A’ =~ zastepujac ja
przez A’

......

20

ik s

A =4
s, M

8.0
gdzie:

ms; — S$rednia masa m odwazki probki badanej,

m , — masa i-te] odwazki.

Do obliczania btgdu pomiarowego 1 wyznaczania
prostej wzorcowej zaleca si¢ stosowanie programu kom-
puterowego, np. opracowanego w Instytucie Chemii
Przemystowej w Warszawie programu IRAN.

KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE

I. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Chemii Przemysto-
we!, Warszawa.
2. Nermy zwiazane
PN-87/C-04288/02 Thuszcze techniczne. Metody badan. Pobieranie
I przyeotowanie Sredniej probki laboratoryjnej
PN-87/C-04288/03 Ttuszcze techniczne. Metody badan. Przygotowa-
niec probek do analiz
3. Dokumenty zagraniczne
American Oil Chemists Society. Tentative Methods Co. 14-61

4. Wzorce. Jako wzorzec moze by¢ zastosowany inny zwigzek niz
substancje wymienione w p. 2.2, pod warunkiem, ze najblizsze oto-
czenie (3 atomy wegla w tancuchu alifatycznym) grupy wiazan o kon-
figuracji trans jest identyczne jak w podanych substancjach wzorco-
wych. Substancja ta nie powinna zawiera¢ innych grup funkcyjnych
niz grupy — COOH lub — COOR.

5. Autorzy projektu normy — mgr inz. Barbara Chmielarz, mgr
Jan Dobrowolski, dr Michat Jamréz, mgr Hanna Turlewicz — Insty-
tut Chemii Przemystowej, Warszawa.



