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Vynalez spadé do odboru Specialnych
metdd analytickych. RieSi sposob kvalita- 7
tivnej a kvantitativnej analyzy zmesi ha-
logenovanych metakarbonatov vieobecného
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kationy separuju kapilérnou izotachofo-
pézou. Po detekeii vodivostnej, a/alebo
fotometrickej a/alebo termometrickej sa
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Vyndlez sa tyka spdsobu kvalitativnej a kvantitativne]
analyzy zmesi halogenovanych metalokarbondtov,

Sposob kvalitativnej a kvantitativnej analyzy zmesi ha-
1ogen~metalokarbenétov doposial nie je speIahlive vyriedeny.
PouZivané chromatografické a spektrélne metedy maju mnohe ne-
‘vyhed. Velmi pribuzny chemicky a fyzikdlany charakter tejto sku-
piny létok nedovoluje dosiahnut ich rozdielnej retencie na chro-
matografickych nosidoch, pripadne rozdiely nepostaduji na roz-
délenie viaczloZkove] zmesi, Gélovéd chromatografia dovoluje
 rozdelenie niektorjch zmesi, Cas delenia je viSak niekolke ho-—
din a analytické hodnotenie sa Sastokrdt musi robit regresnou
'analizeu zo spektier zmesi ldtek. Rychla a spolahlivé chemic-
ké analyza tymte spdsobom nie je moZnd, Spektrédlne metody ake
Je 11B a 1H nukledrnae magnetickd rezonancia, pripadne analyza
spektier ziskanych v ultrafialovej alebe infrgdervenej oblasti

si limitované Sistotou ldtok alebe velkym mnoZstvom 1lé-
tok potrebnych na analyzu a reztoky ldtek v rédiecaktivne oZia-
renom polérnom rozpistadle nie si Sasto pou¥itelné na spektril-

nu analyzu.

Uvedené nedostatky si odstrédnené u spdsobu kvalitativnej
a kvantitativne] analyzy zmesi halogenovanych metalokarbendtev
8 vyslednym matematickym spracovanim regresnou analyzou pe de~
tekoil vedivostnej a/alebe fotometricke] a/alebo termometrickej,
ktoréhe podstateu je, Ze zo zmesi halogenévanjch metalokarbe~
nétev vieobecnéhe vzorca [102 Bg H ll-n EQ] Y, kde X je twom,
chléer, jod e n je 1 a% 4 a Go je H', Cs*, k*, Na™, QKE gl kde

3
R Je alkyl s podtem uhlikev do 11, sa jednomecné katiény sepa-
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Spésobom poedla vynédlezu sa pripadné zmesné z6ny, teje
zony obsahujiice viac ne% jednu ldtku, analyticky vyhodnotia pe -
matematickom spracovani spektier ziskanych fotometrickym de-
tektorem. Podmienkou matematickéhe spracovania épektier reg=-
resnou analyzou je, aby polet zosnimanych vlnovych alzok bol
.vad8i ako polet zloZiek.

Vyhodou spdsebu kvalitativnej a kvantitativnej analyzy
podla vyndlezu je, %e kapildrnou izotachoforézou sa u delenej
zmesi dosiahne dokonald reprodukovatelnost separdcie mikre-
mnozstiev vzorky, Zdznam ziskany napriklad univerzdlnehoe vodi-
vostnéhe detektora je podkladom pre jednoduché kvalitativne
a kvantitativne vyhodnotenie analyzovanej zmesi, Delenie sa
uskutedauje najdastejdie v kapilérach z fluoreplastev, o de—
voluje poufit vhodné rozpuistadlo napr. zmes etylalkoholu a vo=
dy umo¥nuje snimat spektrum cez steny kapiléry a konStruovat
vodivostné detekdné &idlo ako priamu sudast kapilary.

Spdsob kvalitativnej a kvantitativne] analyzy podla vy~
ndlezu je bli¥die objasneny na priloZenych vykresoch, kde na
obr. 1 je uvedend blokova schéma zariadenia a ne obr.2 je u-
vedeny zéznam delenia zmesi chlorderivdtov kobaltokarborsnu
ziskany vodivostnym detektarom, Zariadenie pozostdva z bloku 1
vodiaceho elektrolytu, pred ktory je pripevnené frakéionaéné_
zariadenie 9, a 2z bloku 2 zakondujuiceho elektrolytu, ktoré si
- vzdjomne prepojené ddvkovadom 3 a kapildrou 10. Vyvod kapiléd-
ry 10 dUsti do detektora 5 vodivosti a detektora 6 pre foto-
metrické vyhodnocovanie, ktoré napojené na vyhodnocovaciu elek-
troniku 7 a registradné zariadenie 8. Celé zariadenie je na-
pojené na zdroj prudu 4.

Izotachoforeogram uvedeny na obr. 2 predstavuje analyzu
zmesi chlorderivétov kobaltokarbordnu. Pou?itd vodivostnd de-
tek8nd cela popisand v autorskom osvedeni &. 190933 a vodi-
vost bola merand konduktometrom popisanym v Journal of Chroma=-
tography zve 119/1976/ strany 129-15) a registrdyané liniovym
zapisovadom. Na izotachoforeograme uvedencm na obr.2 je na Vo~
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derovnej osi x vyneseny Jas od zaliatku analyzy v minutach.
Na zvislej osi y je zaznamenany signdl z konduktometra. Ake
vodiaci elektrolyt bol pouZity roztok zmesi N~-etylmerfolinium
trichlapctanu taktie? o 10“3 M koncentrdcii., Rozpustadlom
bola zmes etylalkehol-voda v pomere 87 : 13 objemovych dielov.
Zgkondujlicim elektrolytom bel 1073 M roztok kyseliny benzoevej
v rezpudtadle zlo¥enia 95 ebjemovych dielev etylalkoholu & 5
objemovych dielov vody. Kapildrou tiekel prid 10 uA z pridove-
stabilizevandhe zdroja vysokého napdtia. Na izotachoforeograw
me /obr.2/ zékladnd linia 1l prislicha vediacim anionom /tri-
chleroctany/. Paldie zony zaznamenané ake schodovité vlny nas-
leduji v poradf s 12 - kobaltekarbordn, 13 = monechlorkobalto-
karborédn, 14 =~ dichlorkobaltokarborda, 15 = trichlorkobalto~
karbordn, 16 =~ neidentifikovand neéistota, 17 - benzoan. Sepa-
rdcia trvala 13 minit a na zézneme /obr.2/ je zaregistrovanych
len poslednfch 70 sekind. 0d podiatku analyzy pe 12 minttu bo-
la registrovand len zdkladnd linia. Tento Usek pre vyhodnotenie
analyzy nie je ddlezity.
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Spésob kvaglitativnej a xvantitativnej analyzy zmesi ha-
logenovanych metalekarbonédtev s vyslednym matematickym spra-
covanim regresnou analyzou po detekcii vodivostnej a/alebo fo-
tometrickej a/alebo termometricke] vyznadujici sa tym, Ze zo
zmesi halegenovanych metalokarbondtov vBeobecného vzorca

[(C,BoH X _)Co7 ¥, kde X je brom, chlor, jod a n je 1 aZ
279"11=n “n’ " = 4 + %R ,

4 aCoje H,Ca, K, Na", /pl, kde R je alkyl s poltom
uhlikev do 11, sa jednomocné R R§

kationy separuji kapilérnou-izétachoforézou.

2 vykresy
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