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Vynélez se tyké zplisobu stanoveni obsshi aldehydovyich skupin v polymernich mate<
ridlech, :

Pro chemické stanoveni obsahu aldehydovych skupin v polymernfich materidlech se uZivé
riznych varient oximedni metody, protoZe jiné metody nejsou dostatedns univerzdlni.
Principem oximedni metody je kondenzace aldehydové skupiny pomymerniho meteridlu s hydro-
‘xylamoniumchloridem za uvolnéni chlorovodiku, ktery se rdznym zpisobem stanovi titre&n&.
Tato metode neposkytuje v3ak vZdy spolehlivé vysledky.,

Pfedm&tem vyndlezu Je zpisob stenoveni obsahu eldehydovych skupin v polymernich
materidlech zasloZend na thioacetalizaci aldehydovych skupin polymernfch materidld 1,2-et~
hendithiolem za vzniku cyklickych thioaceteld s 1,3-dithiolen-2-yl-ovym. seskupenim,
Postupuje se tim zplsobem, Ze se na rozpu¥tdny nebo nerozpu¥tdny polymern{ meteridl
v inertn{ atmosféfe pisobf p¥ebytkem 1,2-ethandithiolu za varu a odestilovédni rozpoult&dla
tvoffcfho s vodou, vznikejic{ p¥i reskci, azeotropickou sm¥s s ze piftomnosti kyselych
katalyzdtord. Po této.modifikaci se polymern{ meteriél pfevede do pevného stavu, promyje
se od p¥ebytku &inidla !,2-ethendithiolu, vysuSi{ e stenderdn{m zplsobem elementérn{ sns-
lyzou stenovi obseh siry, z ndhof se vypo¥te obsah aldehydovfch skupin.
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Metoda dle vyndlezu je zaloZena ne jednoznadné a s vysokym posunutim resk®ni rovnové-
hy probihajfci thioacetalizacl eldehydovych skupin 1,2-ethendithiolem. Vzniklé cyklické
thioacetely patif k nejstélejsim funkinim derivétim eldehydd s vznikajf dostete&n? rychle,
co% mé vliv na pfesnost a reprodukovatelnost stenoveni., 8inidlo 1,2-ethendithiol je doste-
tedn¥& malou molekulou, aby Usp&3nd mohlo pronikat k mén¥ pristupnym sldehydovym skupindm.
Semotny 1,2-ethendithiol mé vysoky obsah siry - 68,08 %, cof zajisti dostatedny obssh siry
k jejimu stanoveni v modifikoveném polymeru. Metoda stanoveni zshrnuje jak aldehydy volné,
tak 1 del3f v polymerech p¥ftomné formy, jeko jsou aldehydhydrdty. Metoda tak tvo¥{ vhodné
dopln&ni fyzikdlnimu stenoveni aldehydovych skupin infre&ervenou spektroskopii, kterd
zehrnuje pouze aldehydy volné.

Zpisob stanoven{ obsahu eldehydovych skupin v polymernich materidlech je moZno
s vihodou pou%{t p¥i vyrob& polymernich materidld s sldehydovymi skupinemi, JekoZ i p¥i
vyrob¥ jejich derivatd a poskytuje spolehlivé vysledky.

V dal8im je vyndlez blize objessn&n na p#fkladu konkrétniho provedeni.
P¥ifklad

Stanoveni aldehydovych skupin v kopolymeru 2-formylethylmethakryldtu (FEMA) 2 ethylen-
dimethakryldtu (EDMA) (60,9:39,1).

‘Sm¥s sférického kopolymeru FEMA-EDMA (60,9:39,1) (1,00 g, 4,28 mmol FEMA), absolutni-
ho benzenu (50 ml), 1,2-ethandithiolu (0,605 g, 0,54 ml, 6,42 mmol) & monohydrdtu 4-tolu-
ensulfonové kyseliny (62,4 mg, 0,30 mmol) byle umist&na v pance opat¥end destila¥ni kolo-
nou se sklendnou spirdlnf buZfrkou (30 cm) e rektifikedni hlavou. Ze smdsi bylo zvolna
vydestilovdno 10 ml destildtu b¥hem 3 hodin. Polymer byl dekaentovén ze promichévénf
v atmosfé¥e dusiku ebsolutnim benzenem (3 x 50 ml), ethenolem 99 % (4 x 50 ml) & abso-

" lutnim benzenem (2 x 50 ml). Polymer byl suden n¥kolik dnf za snfZeného tleku (13 Pe p¥i
teplot® 35 °C. Vyt&Zek 0,999 g (75 %) modifikovaného kopolymeru. IR spektrum (bromid
draselny, cm '1): 1 728 (C=0), 680 (C-S), ddle byly patrny stopy vychoziho aldehydu

(2 860 a 2 740 cm™'). Pro 60,9 % C9H‘4OZSZ.(218,34) a 39,1 % C10H‘;94 (198,23) vypod&teno:
20,70 % S; nalezeno: 18y83 % S. Vypo¥tem byl stenoven obseh aldehydovych skupin 93 %
teoreticky pFitomnych, zbyvajici aldehydové skupiny zlstely nezreasgovdny diky vysokému
obsahu stlovedla.

PREDEMET VYNLLEZU

Zplsob stanoveni obsahu aldehydovjch skupin v polymernich materidlech, vyznadeny
tim, %e se na rozpu3t¥ny nebo nerozpudtiny polymerni materidl plsobi pebytkem 1,2-ethan-
dithiolu ze varu s oddestilovédvdni rozpoustddle tvo¥fcfho s vodou azeotropickou smés
za pPitomnosti kyselych katalyzdtord, na¥eZ se modifikovany polymer izoluje a standardnim
zpisobem se stenovi obssh siry, z ndhoZ se vypolte obsah sldehydovych skupin.
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