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(54) Zpusob kvantitativniho stanoveni vedlejich produkti v tetrabromdianuy

Byla vypracovdna metoda pro kvantitativni
stanoven{ vedlej¥ich produktt v tetrabromdia-
nu kapildrni plynovou chromatografi{ s davko-
vénim p¥imo na kolonu. Stanovuji se chlorde-
rivdty a bromderivéty fenolu, p-~isopropenyl-
fenolu a dianu s vysokou separadni G&innosti
h&hem 18 minut. K analyze je moZno pouZit ka-
pildru z velmi &istého oxidu kfemiCitého,
smodenou fenylmethylsilikonovym olejem.
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Vyndlez se tyk& kvantitativniho stanoveni vedlejfich produktd v tetrabromdianu metodou
kapilarni{ plynové chromatografie.

2,2-bis (4-hydroxy-3,5-dibrom) ~propan zvany tetrabromdian se pouZivd jako retardér ho¥eni.
Prumyslov& se vyrAbi bromaci 2,2-bis(4-hydroxyfenol)-propanu, tj. dianu bromem za p¥itomnosti
chloru. Vedle #4daného produktu vznik4d fada vedlejsich produktd typu substituovanych fenolfl,
isopropenylfenolti a diant, nap¥.:

X3
X =X,=Cl, X;=Br (1)
Xy OH Xy=X,=Br, X,=Cl (11)
X =X,=X =Br (II1)

X4
X3 X,=X5Cl, X,=H, X,=Br (IV)
1=X4=Br, X,=H, X,=Cl (V)
CH2=(l: OH X =X3=X,=Br, X,=H (v1i)
CHX2X1 X1=X2=X3=X4=Br (VII)

X4
Xy cH X3 X =K,=X,=X,=H (viiT)
| 3 X,=X,=X,=H, X,=Br (1X)
OH =% .= =X =

HO C|3 X =X4=H, X,=X,=Br (%)
y CHy y X =X,=X,=Br, X,=H (x1)
2 4 X =X,=X,=Cl, X,=Br (XI1)
X =X3=Cl, X,=X =Br (XIII)
X =X,=X,=Br, X,=Cl (XIV)
X =X,=X,=X,=Br (xv)

Obsah vedlej$ich produktd zhorSuie vlastnosti tetrabromdianu, takzZe je Zddouci jejich

kvalitu i kvantitu analyticky zjistit.

Metody urlené k analyze smé€si po bromaci dianu nejsou znémy. Publikovény byly pouze me-
tody pro stanoveni tetrabromdianu ve vzduchu, vodé a sedimentech metodami tenkovrstvé chroma-
tografie, plynové chromatografie, kapalinové chromatografie, spektrofotometrie a plynové chro-
matografie ve spojeni s hmotnostn{ spektrofotometrif.

Nyni byl nalezen zplsob kvantitativniho stanoveni vedlej%{ch produktl v tetrabromdianu,
ktery je p¥edmé&tem tohoto vyndlezu a jehoZ podstata spo®ivd v tom, %e se roztok tetranbromdi-
anu v organickém rozpou¥t&dle analyzuje plynovou chromatografif metodou p¥imého dédvkovdni na
kolonu, pridem? ddvkovani roztoku tetrabromdianu v organickém rozpouSté&dle se provaddi pfi tep-
lot& 40 °C a# bod varu rozpou$tédla na zafdtek sklendné nebo k¥emenné kapildrni kolony smodené
staciondrni f4z{ typu silikonu, polyglykolu nebo polyesteru.

Roztok tetrabromdianu se bez pfedchozi derivatizace vndS8{i injek&ni st¥ikadkou na zalatek
kapildrni kolony a chromatografuje se pri programované teploté kolony, detekuje plamenoioni-
za¢nim detektorem a z poméru odezev detektoru zpracovanych vyhodnocovacim za¥fzenim plynového
chromatografu se stanovi obsah slo¥ek. PouZit& kapildrni kolona mile byt smoena staciondrni
fdzi typu polyglykolu nebo polyestaru, které json védzédny na vnit¥n{ povrch kolony fyzik&lnd
nebo chemicky, p¥i{padn& jsou zes{fovény chemickou vazbou. ,

Zpisob kvantitativniho stanoveni vedlejgich produktld v tetrabromdianu podle vyndlezu je
&asové nendronou metodou umoinujici{ jednoduchym zplsobem a s vysokou separaéni u&innostif,
bez pfedchoziho zpracovdni derivatizaci sledovat prub&h reakce, tvorbu vedleij$fich produktd
v celém rozsahu molekuldrnich hmotnosti a hodnotit kvalitu tetrabromdianu.

Roztok tetrabromdianu se ddvkuje injekéni st¥ikalkou s délkou jehly 135 mm na zadatek
kfemenné kapildrni kolony udrZované pri teplotd 40 aZ 61 Oc. Pouiije se kapildrni kolona
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z velmi &istého oxidu k¥emilitého o délce 25 m a vnit¥nim priméru 0,32 m, pokrytd staciondrni

fdz1, nap¥. fenylmethylsilikonovym olejem. Kolona je umisténa v termostatu plynového chromato-
grafu, vybaveného ddvkovacim za¥fzenim na kolonu, plamenoioniza&nim detektorem a vyhodnocova-

cim zaffzenfim. Termostat chromatografu se rychlostf 30 °c/min oh¥eje na provozni teplotu 280°

Celsia, kterd se udrZfuje 12 minut. Nosnym plynem je helium, které protékd rychlostf 3 ml/min.

Plamenoionizadni detektor je oh¥ivédn na teplotu 300 °c. Odezvy sloZek v detektoru jsou zpraco-
vany vyhodnocovacim zaffzenim chromatografu a sloZenf vzorku se vypo&te metodou vnit¥nf norma-
lizace.

PREDMET VYNALEZU

Zpdsob kvantitativniho stanoveni vedlej$ich produktl v tetrabromdianu vyznadeny tim, Ze
se roztok tetrabromdianu v organickém rozpoustédle analyzuje plynovou chromatografif metodou
p¥imého ddvkovdni na kolonu, pf¥idemZ ddvkovéni roztoku tetrabromdianu v Qrganickém rozpou$-
t&dle se provadfl p¥i teploté 40 °C a% bod varu rozpou$§tédla na zaldtek sklen&né nebo kfemenné
kapildrni kolony smodené staciondrnf fdz{ typu silikonu, polyglykolu nebo polyesteru.
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