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Kyselina jable€na a jeji drasclné soli — charakteristika pevné fize

Frantidek Biezina, Richard Pastorek

(Predlozeno dne 1. dervence 1966)

PFi isolaci jabletnanovych komplextt dochdzi neziidka k vylutovéni smési.
Abychom mohli o dané ldtce rozhodnout, zda je chemickym individuem, studujeme
ji pomoci diferenéni termické analysy a termogravimetrie, jsou snimana IR-spektra
a debyegramy. Ziskané udaje jsou pak porovniviny s vysledky obdobnych sledovini
provadénych na samotné kyseliné jabletné, resp. jejich draselnych solich. Shledali
jsme viak, Ze literdrni idaje jsou v tomto sméru znané nedplné, mnohd sledovéni
u téchto jednoduchych latek zcela chybgji.

Pokud se tyée tepelného chovani kyseliny jableéné, bylo zjisténo [1], [2], [3]. [4].
76 se pit vySi teploté méni na kyselinu fumarovou a malemovou resp. anhydrid;
pritbézné sledovéni viak provadéno nebylo. V literatufe jsme nenalezli Zidné daje
o studiu tepelné stalosti draselnych soli. Castéji byla studovina IR-spektra kyseliny
a jejich soli (napft. [56], [6], [7]). zpravidla v rdmei studia hydroxikyselin. Hodnoty
mezirovinnych vzdalenosti jsme v literatute nenalezli.

Experimentalni ¢ast

Kyselina jabletnd byla @istoty ,,purum® (vyrobek fy Lachema). Byla &isténa
dvojnasobnou rekrystalisaci, nepritomnost kyseliny vinné byla ovétovana jednak
analytickymi reakcemi, jednak polarimetricky. Hydroxid draselny byl &istoty p. a.
Draselné soli byly ziskdvany jednak volnou krystalisaci, jednak srdzenim alkanoly
piislusnych prepara¢nich roztoki. V isolovanych latkach byl draslik stanovovin
vizkové po srazeni tetrafenylbornatriem, anion jableénanovy manganometricky
dle [8]. Tepelny rozklad byl studovén na piistroji postaveném ve vyzkumném tstavu
ZDH v Praze, se soudasnym zdznamem DTA i GTA kiivky. Rychlost varistu teploty
byla 2.5 °C za min. Debyegramy byly snimény na piistroji Mikrometa 1, expozice
byla 1Y/, hod. pii 23 mA a 30 kV. Zdrojem zireni byla médénd lampa s Ni-filtrem.
Debyegramy byly vyhodnocoviny vizualné. IR-spektra byla snimdna na dvoupaprs-
kovém registrujicim spektrometru UR 10 (ZEISS, Jena) nujolovou technikou. Pri-
mérnd chyba v registraci vinotu ¢inila 45 cm1. Intenzita absorpénich pasi byla
hodnocena 1. jako slabé, 2. stiedni a 3. silnd.
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Vysledky a diskuse

Priabéh tepelného rozkladu kyseliny jabletné je uveden v tab.1 a na obr. 1.

Tabulka 1
Tepeln§ rozklad kyseliny jablené
o Efekt na kiivee GTA a DTA Am
95°¢ Nasazuje endoefekt, potdtek rozkladu
129° Vrcholi endoefekt
142° Zména prvého endoefektu v druhy
210° Konec rozkladu 99 %,

Pritbéh tepelného rozkladu hydrojableénanu draselného je zndzornén na obr. 2.
Pii teploté 145 °C nasazuje endoefekt, provdzeny na GTA kiivee vAhovym tibytkem.
JelikoZ se jednd o bezvodou siil, po¢ind pii této teplots rozklad. V tab. 2 (obr. 3) je
uveden priibéh tepelného rozkladu monohydritu jablenanu draselného.
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Obr. 1. Tepelny rozklad kyseliny jableéné.
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Tabulka 2
Tepelny rozklad monohydratu jablednanu draselného

°C Pribéh na GTA a DTA kiivee Am 9,
65° Nasazuje endoefekt; potitek dehydratace
85° Vrcholi endoefekt

100° Konec endoefektu; konec dehydratace

215° Nasazuje druhy endoefekt; nasazuje rozklad

235° Vrcholi endoefekt

Ziskané vysledky ukazuji, ze substituce vodiku kovem vede ke zvétieni tepelné
stélosti.
IR spektfa studovanych litek uvddi tab. 3. Pfi vyhodnocovini spekter jsme vy-

Tabulka 3
Infradervena spektra kyseliny jablené a jejich draselnyeh soli

zorek HM

K,HM . H,0

KH,M

| | i
; ‘

[ B [ L
i
[ 5¢-0 1038, 1100 | 1040, 1095 1038, 1095
| val. alkoh. RIE)) ! @ RE))
i FC—0;60-H 1195,1225,1295 | 1185, 1275, 1310, 1320 | 1190, 1225, 1280, 1328
i @B @ G AR B G R ] @ @O @O @
| 1350
| (3)

7 €00~ 1420 1435 1410

val. sym. (2) ! (N 3)

7 00~ | 1605 1603
! val. asym. i (1) (3)
I 7 coon 1702 i 1115

®) l @
J 5 0—H—0; OH 3450, 3495 ’ 3450 3425
] 3 3 ‘ @) @)
|

Spektra byla hodnocena subjektivné jako:

1. slaba,
2. stiedui,
3. silnd.

chdzeli z obvykle pouZivanych literarnich prament (10). (11), (12). Ve spektru
hydrojableénanu se ve srovnini se spektrem samotné kyseliny objevuje navic
absorpéni pds pfi vinoStu 1605 em~! odpovidajici valenéné asymetrickym vibracim
disociovaného karboxylu. Ve spektru normdlni soli chybi absorpéni péds v oblasti
kolem 1700 em=!, odpovidajici valenéni vibraci nedisoc. karboxylu; pii vlnové
délce 1613 cm~! se objevuje jediné vyrazné absorptni maximum, z Gehoz lze soudit
na rovnocennou koordinaci obou karboxyli.

Tabulka 4 pak uvddi hodnoty mezirovinnych vzddlenosti studovanych litek.
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Tabulka 4
Debyegram kyseliny jableéné a jejich draselnjch soli

HM+ KH,M K,HM . H,0
1 d (A°) 1 d(A9) 1 | d(A9)
4 4,33 4 3,70 3 l 3,68
4 3,71 3 3,43 4 3,22
1 3,19 4 3,13 1 } 3,12
2 2,71 2 2,64 3 | 278
3 2,38 1 2,45 2 2,60
2 2,34 1 2,51
1 2,09 3 2,26 L3
1 1,82 1 2,13
1 1,71 1 2,10
1 2,02
1 } 1,65
— | R
FHM = CyH0, 1. ... min.
4. ... max.
Zéavér

Byla studovina kyselina jableénd a jeji draselné soli v pevné fizi. Byla sledovdna
tepelnd stdlost, sejmuty IR spektra a praskové debyegramy.
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Pesrome

AGnounan kueaora u eé K— comn — uvyuenne reépupix paz
OPANTHINER BPHE3HIA u PIIXAPJI HACTOPER

Bhuia u3ydena TepMHUCCRas YCTOMUIBOCTH AGIOYHOI KHCIOTH 1t Cé conei
CHATH [ITPUX PCHTICHOU PAMMBL 11 HIpAKPACHBIE CHCKTPLI.

Summary

Malie Acid and its Potassium Salts—Solid Phase

FRANTISEK BREZINA, RICHARD PASTOREK
The thermal stability of malic acid and its salts is studied by using of differential
thermal analysis and thermogravimetry. The results are given in fig. 1 (E[ M),
fig. 2 (KH,M) and fig. 3 (K,HM . H,0). Malic acid is less stable than its potassium

salts. The X-ray powder patterns (Tab.4) and infrared spectra (Tab.3) of this
compounds were taken.
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