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Uvod

V evropskych podminkach se bionafta vyrabi praktic-
ky vyhradné z fepkového oleje reesterifikaci methanolem.
Pravé pii vyrobé bionafty odpadéa glycerol (propan-1,2,3-
-triol) jako vedlejsi produkt. Mnozstvi takového glycerolu
s nizkou Cistotou (obvykle kolem 80-88 %) ¢ini asi 10 az
12 hm.% vzhledem k vyrobenému mnozstvi bionafty.
Glycerol vsak diky svym vlastnostem neni vhodna biosloz-
ka motorovych paliv a pro dal$i vyuZiti a pfepracovani je
nutno jej dale rafinovat na Cistotu ¢asto az 99,5 hm.%. Aby
se odbyt glycerolu nestal limitujicim faktorem rozvoje
vyroby bionafty, je nutno hledat jeho dalsi uplatnéni hlav-
né¢ v oblasti sttedo- a velkotondZnich komodit. Jednou
z mnoha moznosti vyuziti glycerolu je vyroba kyslikatych
slozek do paliv, mezi n&€z patii napf. ethery nebo cyklické
acetaly glycerolu. V soucasné dobé probiha intenzivni
vyzkum jejich vyuziti v oblasti paliv a maziv' *.

Acetaly a ethery glycerolu lze pouzit jako slozku mo-
torové nafty i benzinu™*. V obou ptipadech zlepsuji proces
spalovani a snizuji mnozstvi tuhych castic ve vyfukovych
plynech. V benzinu mohou zvySovat oktanové ¢islo,
v motorové nafté zase zlepSuji nizkoteplotni vlastnosti.
Pouziti etherti a acetald glycerolu bude zaviset na jejich
konkrétnich fyzikalné-chemickych vlastnostech a také na
jejich vyrobeném mnozstvi, které determinuje jejich pouzi-
ti jako regulérni slozky paliva nebo pouze jako aditiva.

Cyklické acetaly vznikaji reakei glycerolu s aldehydy
nebo ketony za vhodnych reakénich podminek. Cyklické
acetaly glycerolu se mohou vyskytovat ve dvou isomerech
jako péticlenny kruh: 2-alkyl-4-(hydroxymethyl)-1,3-di-
oxolan (vzorec I na obr. 1) nebo jako Sesti¢lenny kruh:
2-alkyl-5-hydroxy-1,3-dioxan (vzorec II na obr. 1), po
reakci s aldehydem je R' alkylova skupina pochazejici
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Obr. 1. Isomery cyklickych acetali glycerolu: 2-alkyl-4-
(hydroxymethyl)-1,3-dioxolan  (I.);  2-alkyl-hydroxy-1,3-
dioxan-5-ol (IL.); R' a R* = alkyly nebo vodik

zaldehydu a R? je vodik. Vytézky jednotlivych isomert
jsou zévislé na reakénich podminkach a pouzitém kataly-
zétoru™®,

Ethery glycerolu lze pfipravit reakci s alkoholem
(methanol, ethanol) nebo alkenem (napf. isobutylen) za
vhodnych reakénich podminek™**'°. Pii etherifikaci glyce-
rolu vznikaji tfi skupiny produktd podle poctu zreagova-
nych hydroxyskupin glycerolu (viz obr. 2): monoethery
s etherovou vazbou vpoloze 2 mnebo 3; diethery
s etherovou vazbou v polohach 1,2 nebo 1,3 a triether se
ttemi etherovymi vazbami. Jejich zastoupeni je déno re-
akénimi podminkami. V pftipadé reakce glycerolu a isobu-
tylenu (2-methylprop-1-en) jde o ethery s ferc-butylovou
skupinou, ktera pochazi z isobutylenu.

O-R
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Obr. 2. Produkt etherifikace glycerolu. R = alkyl nebo vodik.
Pro reakci s isobutylenem je R = ferc-butylova skupina

Separace a identifikace etherd a cyklickych acetali
glycerolu

Separace produkti acetalizace glycerolu na jednotlivé
Cisté latky frakeni destilaci je malo Gcinna a je vhodna
pouze na hrubé rozd&leni reakéni smési''. Nechromatogra-
fické separacni metody, jako napft. krystalizace, jsou pfili§
asové naroéné a malo efektivni®''™'>. Preparativni kapali-
nova chromatografie se jevi jako nejvhodnéjsi metoda pro
separaci vzniklych isomert. Ze vzorcii na obr. 1 je patrné,
ze cyklické acetaly glycerolu dioxolanového i dioxanové-
ho typu se mohou vyskytovat jesté jako cis- a trans-
isomery. Navic 1,3-dioxolany tvofi diky pfitomnosti asy-
metrickych uhliki vzdy smés opticky aktivnich isomerd'.
V produktech etherizace 1ze identifikovat tii skupiny ethe-
rh, které se li$i molekulovou hmotnosti a poctem zreago-
vanych hydroxylovych skupin: dva monoethery, dva di-
ethery a jeden triether.

V literatuie lze nalézt informace o malo uspé$nych
pokusech o separaci smési cis- a trans-isomeri acetalll

glycerolu kapalinovou chromatografii na aluming'®™'®,
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Uspé&né se podafilo rozdélit cis- a trans- isomery 1,3-di-
oxanového typu od smési cis- a trans- isomeru 1,3-di-
oxolanového typu tenkovrstvou kapalinovou chromatogra-
fii na silikagelu'®. Uplné separace jednotlivych isomert
acetalli glycerolu bylo dosazeno acetylaci acetall a jejich
rozdélenim gelovou chromatografii s polarni zakotvenou
fazi. Eluce acetatii acetali probihala v pofadi dle cis-/trans-
isomerie a Cetnosti atomd v kruhu v nasledujicim poradi
(bez uvedeni alkylu): -trans-1,3-dioxan, -cis-1,3-dioxolan,
-trans-1,3-dioxolan a -cis-1,3-dioxan (cit.'®). Dalsi Gsp&$na
separace pak byla provedena preparativni plynovou chro-
matografii na zakotvené polarni fazi a tak byly ziskany
isomery v pofadi cis-2-methyl-5-hydroxy-1,3-dioxan;
cis-2-methyl-4(hydromethyl)-1,3-dioxolan, trans-2-methyl-4-
-(hydromethyl)-1,3-dioxolan a trans-2-methyl-5-hydroxy-
-1,3-dioxan (cit.?).

K identifikaci jednotlivych isomert acetalii je nutné
zvolit vhodnou metodu. RozliSeni acetalti dioxanového
a dioxolanového typu lze dosdhnout hmotnostni spektro-
metrii, kde cyklické péti- a SestiClenné acetaly vykazuji
charakteristické ionty”'® ! RozliSeni cis- a trans- konfi-
gurace isomerti hmotnostni spektrometrii vSak uz mize byt
velice obtizné.

RozliSeni acetalti 1,3-dioxolanového a 1,3-dioxa-
nového typu dalsi frekventovanou metodou infracervené
spektroskopie je mozné a je zaloZeno na obecném poznat-
ku, ze sekundarni hydroxyskupina CH-OH (dioxan) absor-
buje pfi piiblizné o 10 cm ' mensim vinoétu nez skupina
primarni CH,OH (dioxolan). Infracervena spektra cis-
a trans- isomeru péticlennych i Sesti¢lennych acetali byla
publikovana napf. v praci Aksnese a spol.® nebo Barkera
a spol.”*. Piesné rozliseni cis- a trans-isomerd mize byt
ovlivnéno ptfitomnosti vody a vodikovych mustki.

'HNMR spektroskopie byla pouzita jak k identifikaci
péticlennych a Sesticlennych acetald, tak k rozliSeni cis-
a trans-isomeri cyklickych acetalti glycerolu® 2",

Hmotnostni spektra, FTIR a '"H NMR spektra nékte-
rych etheri glycerolu a isobutylenu byla publikovana
v praci Jamroze a spol.'’. Podrobnd jsou zde popsany
zejména FTIR spektra, pro néz je charakteristickd ptitom-
nost nebo absence a intenzita pasu OH skupiny pfi 3450 az
3400 cm™'. U monoetherti je posunuto maximum pasu
k 3400 cm™; pro diethery pak k 3450 cm™ a u trietheru
chybi.

Cilem této prace byla separace a identifikace produk-
th acetalizace glycerolu acetaldehydem nebo propionalde-
hydem a separace a identifikace produkti etherifikace
glycerolu isobutylenem. Acetaly byly rozdéleny sloupco-
vou chromatografii na péticlenné a Sesti¢lenné isomery.
Obdobné byl produkt etherifikace rozdelen na tfi skupiny:
monoethery, diethery a triether. Separované latky byly
podrobeny analytickému hodnoceni za pouziti GC-FID
a GC-MS, FTIR a 'H NMR.
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Experimentalni ¢ast
Pouzité vzorky a chemikalie

Frak¢éni destilaci reakéni smési acetaldehydu a glyce-
rolu byly ziskany glycerol-acetaldehyd acetalové frakce
oznacené jako GAA, které kromé& necistot obsahovaly
2-methyl-1,3-dioxan-5-0l a 2-methyl-4-(hydroxymethyl)-
-1,3-dioxolan. Z reakce propionaldehydu a glycerolu byly
ziskany glycerol-propionaldehyd acetalové frakce oznace-
né jako GPA obsahujici 2-ethyl-1,3-dioxan-5-ol a 2-ethyl-
-4-(hydroxymethyl)-1,3-dioxolan. Etherova frakce obsaho-
vala pét nasledujicich isomerd: 2-ferc-butoxypropan-1,3-
diol;  3-terc-butoxypropan-1,2-diol; 2,3-di-terc-butoxy-
propan-1-ol; 1,3-di-terc-butoxypropan-2-ol a 1,2,3-tri-terc-
-butoxypropan.

Pro separace na sloupci byl pouzit silikagel zrnitosti
0,040-0,063 mm (Merck) a smés hexan a ethyl-acetat
(v kvalité p.a., LachNer). Pro odstranéni vody ze vzorkl
bylo pouzito molekulové sito 4A (Merck).

Metody a pftistroje

Separace isomeru byla provedena preparativni sloup-
covou chromatografii na silikagelu s mobilni f4zi hexan —
ethyl-acetat. B€hem separace byly odebirany frakce o ob-
jemu 50 ml a analyzovany metodou GC-FID. Frakce se
stejnymi isomery byly spojeny a mobilni faze byla odpate-
na na vakuové rotacni odparce. Pro separaci isomert ace-
talli byla pouzita mobilni fize o sloZeni hexan — ethyl-
acetat (2:1) a pro separaci isomernich etheri glycerolu
hexan — ethyl-acetat (4:1).

Analyza acetalovych i etherovych frakei byla prove-
dena na plynovém chromatografu s plamenové-ioniza¢nim
detektorem (GC-FID) Hewlett Packard HP-5890 (USA)
s kiemennou kapilarou (12 m x 0,3 mm i.d. x 5 pum)
s nepolarni stacionarni fazi typu polydimethylsiloxan. Na-
stiik s déli¢em byl nastaven na délici hodnotu 1:100 a tep-
lota nastfiku na 320 °C. Vzorek byl na kolonu nanasen
v mnozstvi 1,0 ul. Nosnym plynem byl dusik a teplota
detektoru 320 °C. B€hem analyzy byl nastaven teplotni
gradient: isotermicky 60 °C po dobu 3 min, poté linearné
(8 °C/min) na teplotu 280 °C (5 min).

Identifikace produktti byla provedena na hmotnostnim
spektrometru ve spojeni s plynovym chromatografem Fo-
cus DSQ (Thermo Electron Finnigan, Software XCalibur).
Ionizace byla realizovana v rezimu Electron Impact
s energii +70 eV. Plynovy chromatograf byl vybaven kolo-
nou ZB-1 (Phenomenex, nepolarni stacionarni faze) a na-
stftikem s délicim pomérem 1:100. Teplota néstiiku byla
250 °C, nosny plyn dusik a teplotni program kolony
byl izotermicky 40 °C po dobu 5 min, poté linearné
(10 °C min™) na teplotu 290 °C (5 min).

Déle byl pouZit pulzni NMR spektrometr od firmy
Brucker, FTIR spektrometr firmy NICOLET 740 s datasta-
nici DSP 680 a technika méteni ATR (reflexni méfeni).
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Vysledky a diskuse
Charakterizace frakci uréenych k separaci

Zastoupeni jednotlivych isomert acetald i ethert
v separovanych frakcich bylo uréovano podle reten¢nich
¢asti na GC-FID. Identifikace isomert byla provedena GC-
MS. Elu¢ni potadi isomer na GC-FID bylo identické
s GC-MS.

V chromatogramu frakce acetal glycerolu a acetalde-
hydu (molekulova hmotnost 118) byly identifikovany Ctyti
piky (viz obr. 3). Prvni a posledni pik naleZzel (bez rozliSe-
ni cis a trans) isomerim 2-methyl-1,3-dioxan-5-olu; druhy
a tfeti pik pak isomerim 2-methyl-4-(hydroxymethyl)-1,3-
-dioxolanu. V hmotnostnich spektrech vSech ¢ty isomerd
(viz obr.4) byly nalezeny charakteristické molekulové
ionty o m/z =118 a ionty [M-H]" s m/z = 117 a [M-CH;]"
o m/z=103. Péticlenny a SestiClenny cyklus bylo mozno
rozlisit na zéklad¢ ptitomnosti charakteristického hydroxy-
methylového iontu -CH,OH o m/z =31 a iontu o m/z = 87,
ktery vznikne odstépenim této skupiny [M-CH,OH]"
z molekuly. Oba tyto ionty jsou typické pro pétiClenny
kruh dioxolant, u Sesti¢lenného kruhu ve spektru chybi.
Dalsi ionty ve spektru lze pfisuzovat pfedevs§im iontim
vzniklym §tépenim v kruhu.

U acetall glycerolu a propionaldehydu (molekulova
hmotnost 132) bylo poradi ¢tyf isomeri obdobné. Prvni
a posledni pik nalezel (bez rozliSeni cis a trans) isomerum
2-ethyl-1,3-dioxan-5-olu; druhy a tieti pik pak isomertim
2-ethyl-4-(hydroxymethyl)-1,3-dioxolanu. Na zakladé
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pritomnosti molekulovych ionti o m/z = 132 a [M-H]"
o m/z =131 v MS spektrech lze rozliSit acetaly z propion-
aldehydu od acetalti z acetaldehydu. U péticlennych cyk-
lickych acetalil propionaldehydu vznik4 odStépenim skupi-
ny —CH,OH ion o m/z = 101, ktery je pritomen ve spek-
trech dioxoland. U vSech isomerQ acetalu glycerolu a pro-
pionaldehydu je pfitomen ion m/z = 103, ktery vznikne
odstépenim ethylové skupiny z molekuly acetalu.

Spole¢né pro vsechny vyse uvedené acetaly z acetal-
dehydu nebo propionaldehydu, dioxany i dioxolany je ion
o m/z = 103, ktery pfislusi fragmentu C,H,O3 a ktery vzni-
kd odstépenim alkylového fetézce pochdzejiciho
z aldehydu na druhém uhliku (methyl nebo ethyl). Dalsi
spolecné charakteristické ionty pravdépodobné vznikaji
$tépenim kruhu a mohou tak nalezet st€épim C,H;0 (m/z =
43) a C3HsO (m/z = 57).

Ethery glycerolu a isobutylenu byly analyzovany
stejnym zpasobem jako acetaly. I zde platilo, Ze elucni
poradi pti GC-FID zlstalo zachovano i piti GC-MS.
V chromatogramech bylo identifikovano pét pikl, podle
rostouciho retenc¢niho Casu: 3-terc-butoxypropan-1,2-diol;
2-terc-butoxypropan-1,3-diol; 2,3-di-ferc-butoxypropan-1-ol;
1,3-di-terc-butoxypropan-2-ol a  1,2,3-tri-terc-butoxy-
propan (viz obr. 3). Pfislusné molekulové hmotnosti jsou
pro monoethery 148, diethery 204 a pro triether 260.

Pro vSechna hmotnostni spektra ethert (viz obr. 5)
jsou charakteristické zejména ionty o m/z = 41, 43, 57, 87
a 117 a piisluiné molekulové ionty [M+H]" o m/z = 149;
205; 261. Ion o m/z = 57 nélezi terc-butylové skupiné C
(CH3);. Molekulovy ion o m/z = 117 je pravdépodobné

IA+IB  TIA
B |fir
5 7 -é_ 1T 13

t, min

Obr. 3. GC-FID chromatogram. Vlevo: acetalova frakce GAA pfipravena reakci glycerolu a acetaldehydu. Jednotlivé isomery a jejich
retencni €as: A (2,6 min)+D (4,1 min) jsou cis- a trans- isomery 2-methyl-1,3-dioxan-5-olu; B (3,1 min)+C(3,4 min) jsou cis- a trans-
isomery 2-methyl-4-(hydroxymethyl)-1,3-dioxolanu. Vpravo: etherova frakce pfipravena reakci glycerolu a isobutylenu. Jednotlivé iso-
mery a jejich retenéni ¢as: A (6,7 min)+IB (6,7 min) jsou monoethery 3-ferc-butoxypropan-1,2-diol nebo 2-ferc-butoxypropan-1,3-diol;
ITA (9,0 min)+IIB(10,1 min) jsou diethery 2,3-di-terc-butoxypropan-1-ol nebo 1,3-di-terc-butoxypropan-2-ol; III (11,9 min) je triether

1,2,3-tri-terc-butoxypropan
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Obr. 4. Hmotnostni spektra isomeri acetalu acetaldehydu s glycerinem (molekulova hmotnost 118). A je cis-2-methyl-1,3-dioxan-5-ol;

B je cis-2-methyl-4-(hydroxymethyl)-1,3-dioxolan
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Obr. 5. Hmotnostni spektra etheri glycerinu s isobutylenem. A je monoether (molekulova hmotnost 148) 3-terc-butoxypropan-1,2-diol nebo
2-terc-butoxypropan-1,3-diol; B je triether (molekulova hmotnost 260) 1,2,3-tri-terc-butoxypropan

zbyly skelet [CH-O-CH,-C(CH;); + H]". Tento ion miize
vzniknout u monoetheru odstépenim iontu o m/z = 31
(CH,0OH), u dietheru odstépenim iontu o m/z = 87

(CH,-O-C(CHj3);). U trietheru pak mize vzniknout odsté-
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penim ferc-butylového iontu o m/z =57 a iontu o m/z = 87.
U monoethert a dietheru s OH-skupinou na prvnim
(krajnim) uhliku glycerolového skeletu mize dojit
k odstépeni charakteristického iontu 31 (CH,OH), ¢imz
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u monoethert dostaneme ion 117 a u dietheru ion 173.
Oba diethery je mozné rozliSit na zakladé tohoto ion-
tu [M-CH,OH]" o m/z = 173, ktery se odstépi pouze
u 2,3-di-terc-butoxypropan-1-olu, ale neodstépi se u 1,3-
-di-terc-butoxypropan-2-olu. Spektra obou monoethert
jsou prakticky stejna. Ion o m/z = 133 pak vznikne odste-
penim methylové CHj; skupiny o m/z = 15. U trietheru pak
muzeme najit i dalsi ionty napt. o m/z = 186 [M-terc-buto-
xyskupina]" atd.

Separace acetalt a ethert sloupcovou
chromatografii

GC-FID analyzou frakci odebranych béhem separaci
na sloupci silikagelu bylo zjiSténo, Ze pii separaci doslo ke
zmén¢ elucniho poradi jednotlivych isomert acetal oproti
GC-FID. Na silikagelu eluovaly isomery acetald v potadi:
1. oba isomery 2-R-5-hydroxy-1,3-dioxanu; 2. oba isome-
ry 2-R-4-(hydroxymethyl)-1,3-dioxolanu, kde R je methyl-
nebo ethyl. Doslo tedy ke slouceni a eluci nejprve Sesti-
¢lennych isomert acetald obou aldehydu, které vychazely
z kolony s krat§im retencnim Casem, a pak péticlennych
kruhti (del$i retencni Cas). Cis- a trans-isomery vsak pfi
daném uspotadani rozdéleny nebyly. Separaci na sloupci
silikagelu byly tedy ziskany péti¢lenné a Sesti¢lenné iso-
mery acetalii obou aldehydu, avsak bez rozliSeni cis-/trans-
isomeru.

Eluéni poradi etheri glycerolu na sloupci silikagelu
bylo piesné opacné oproti GC-FID. U ethert elu¢ni poradi
na sloupci silikagelu zavisi na poctu OH skupin daného

C(2)-H
trans-  cis-

/]
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etheru a tedy jeho relativni polarité. Monoethery, které
obsahuji dvé OH skupiny a maji tak nejvétsi afinitu k sili-
kagelu, maji i nejdelsi retencni Casy. Triether, ktery neob-
sahuje Zddnou OH skupinu a m4 mén¢ polarni charakter,
eluoval s nejkratS§im retencnim ¢asem. Separaci etherové
frakce na sloupci silikagelu byly ziskadny Cisty triether
a smés polohovych 1,2- a 1,3-di-ferc-butyletherti. Mono-
ethery pfitomné ve velmi malém mnozstvi v dané frakci
nebylo mozné ziskat ani eluci Cistym ethyl-acetatem, zi-
staly pravdépodobné adsorbovany na silikagelu.

Analytické hodnoceni acetall a ethert
metodou FTIR a '"H NMR

Separované isomery acetalll a etherii byly dale analy-
zovény infradervenou spektroskopii FTIR a '"H NMR spek-
troskopii.

Na ukézku jsou zde uvedena pouze 'H NMR spektra
acetalt acetaldehydu, viz obr. 6. a 7. Pro oboji spektra jsou
charakteristické signaly methylovych vodikt s chemickym
posunem 1,34 ppm (dioxan) a 1,39 ppm (dioxolan). Pro
acetal propionaldehydu je chemicky posun ekvivalentnich
methylovych vodikdi niz§i a to 0,93 ppm (dioxan)
a 0,95 ppm (dioxolan). U acetall propionaldehydu se na-
vic vyskytuje signél 1,62—-1,65 ppm methylenovych vodi-
ka z ethylové skupiny -CH,-CHj3. Z poslednich dvou sig-
nali ve spektru (viz obr. 3 a 4) s chemickym posunem 4,59
az 4,73 ppm u dioxant a 5,05-5,12 u dioxoland Ize pak
usuzovat na cis- a trans-isomery acetalli acetaldehydu
(obr. 6 a 7), pfi¢emz cis-isomery maji nizs$i chemicky po-

_ﬁs'“
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401.34

406.32

Obr. 6. "H NMR spektrum 2-methyl-1,3-dioxan-5-olu
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Obr. 8. "H NMR spektrum 1,2,3-tri-terc-butoxypropanu
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Obr. 9. FTIR spektrum. Vlevo: acetaly z propionaldehydu: nahofe 2-ethyl-1,3-dioxolan-5-ol; dole 2-ethyl-4-(hydroxymethyl)-1,3-di-
oxolan. Vpravo: ethery glycerolu a isobutenu: nahofe smés dietherti, dole 1,2,3-tri-terc-butoxypropanu

sun. Ze spekter je patrné, ze v ziskanych frakcich byly
vzdy ptitomny oba isomery cis- i trans-.

"H NMR spektra ether glycerolu jsou si velmi po-
dobna. Spektra jednotlivych etherti se v prvé fadé 1isi in-
tenzitou signalu (singlet) protonli v ferc-butylové skupiné
C(CH3);, pfi¢emz u trietheru je signal nejintenzivnéjsi (viz
obr. 7). Chemicky posun této skupiny se nachazi v oblasti
1,18 ppm pro C(1) a C(3) a 1,20 ppm pro C(2). Déle je ve
spektru typicky signal protond ve skupiné CH,-O (pro
uhlikové atomy C(1)+C(3)), ktery tvoti dva dublety duble-
t s chemickym posunem 3,26 ppm a 3,37 ppm. Posledni
signal ve spektru s chemickym posunem 3,59 nélezi proto-
nu ve skupiné CH-O (na uhliku C(2)). Diethery a monoe-
thery lze odlisit od trietheru podle pfitomnosti nebo absen-
ce signalu OH, ktery se jako singlet vyskytuje u monoethe-
ru s chemickym posunem 3,54 ppm a u dietheru 2,81 ppm.

Z FTIR spekter acetald (viz obr.9) je patrné, ze
k rozliSeni dioxanu a dioxolanu lze vyuzit absorpci C-OH
vazeb v alkoholech v oblasti okolo 1100 cm™, kde lze najit
rozdil mezi primarnim a sekundérnim alkoholem. Vazba C-O
v primarnim alkoholu CH,OH u péticlenného acetalu ab-
sorbuje pti 1029 cm ' a vazba C-O v sekundarnim alkoho-
lu u Sesti¢lenného acetalu pii 1075 cm™. Tyto piky byly
nalezeny v pfislusnych spektrech obou acetall — jak acetal-
dehydu, tak propionaldehydu.

FTIR spektra ethertt (viz obr. 8) se vyznamné lisi
predevsim v zastoupeni a intenzité pasu nalezejiciho vazbé
OH pii vinoétu 3400 cm™'. Tento pas u trietheru chybi.
Ostatni mono- a diethery maji infraervena spektra velmi
podobna.
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Zavér

Sloupcovou kapalinovou chromatografii na silikagelu
byly separovany péti¢lenné a Sesti¢lenné cyklické acetaly
glycerolu a acetaldehydu nebo propionaldehydu. Obdob-
nym zpusobem byla separovana smés produktii etherifika-
ce glycerolu isobutylenem, a to na monoethery, diethery
a triethery. Isolované acetaly a ethery byly dale analyzova-
ny infradervenou, hmotnostni a '"H NMR spektroskopii.
Eluéni poradi isomert acetalt i etherti pfi GC-FID i GC-
MS bylo shodné a béhem analyzy doslo k uplnému rozde-
leni vSech &ty isomerl acetalti glycerolu (acetaldehydu
i propionaldehydu). Separace etheri glycerolu na GC-
FID / GC-MS na skupiny mono-, di- a trietheril byla uplna,
ale nebyly zcela rozdéleny isomery monoetherd. Na zakla-
dé hmotnostnich spekter byly identifikovény isomery péti
a Sestic¢lennych cyklickych acetalli a byly rozliseny jednot-
livé skupiny etherd podle poctu piitomnych terc-
butylovych skupin. '"H NMR analyza potvrdila pfitomnost
obou cis- 1 trans-isomerQ acetalll. FTIR analyzou lze také
rozlisit péti- a Sesticlenné kruhy acetald a identifikovat jed-
notlivé ethery.

Tato prace byla podporovina Ministerstvem Skolstvi
mladeze a télovychovy (projekt MSM 6046137304).
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Z. Muzikova®, O. Kapasny®, J. Kaiia®, M. Po-
spiSil®, and J. Kolena® (“ Department of Technology of Oil
and Alternative Fuels, Institute of Chemical Technology,
Prague, Praha, "Research Institute of Inorganic Chemis-
try, Usti n/Labem): Characterization of Glycerol Acetals
and Ethers — Fuel Biocomponents

Glycerol is the major byproduct in FAME production.
Glycerol acetals or ethers prepared by the reaction of
glycerol with aldehydes or isobutylene, respectively, can
be used as fuel components or additives. The isomers of
acetals and ethers were separated and characterized by GC-
MS, FTIR and 'H NMR.



