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(54) Spbsab pripravy imobilizovanej stacionarnej ili
SO ) nobilizo j fazy silikénového .
modifikovanej dusikatymi bazami pre plynova cIZromatografiu fypy

Doteraj¥i postup pripravy kapildr s imo-
bilizovanymi silikOnovymi staciondrnymi fdzami
modifikovanymi dusikatou bAdzou m& nevyhodu
v tom, %e si vyfaduje zloZitd pripravu dusi-
katého kopolyméru typu derivdtov kyseliny
barbiturovej, ako aj Specidlnu dezaktivdciu
kapildr. Podstata riefenia spo&iva v tom, Ze
silikénovy prepolymér a trialkylamin, alkylpy-
ridin alebo vinylpyridin, vo vzdjomnom hmot-—
nostnom pomere 100:2,5 aZ 30, za katalitického
Ydiniku 2,5 aZ 10 dieldov hmot. bis/alfa, alfa-
~dimetylbenzyl/-peroxidu pripadne dibenzoyl-
peroxidu, vztiahnuté na silikdnovy prepolymér,
sa po odstrédneni rozpustadla nechd polymeri-
zovat za nepristupu vzduchu pri teplote 130 aZ
170 ©C podas 30 az 120 mindt. :
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Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy imobilizovanej staciondrnej fdzy silikdnového typu,
modifikovanej dusikatymi ldtkami, pre plynovd chromatografiu.

Doteraj${ postup pripravy kapildr s imobilizovanymi silikdénovymi staciondrnymi fézami
modifikovanymi dusfkatou bdzou spo&iva v spolo&nej polymerizdcii silikénového prepolyméru
a vinyl- resp. alylbarbiturdtu pri zvy%enej teplote a za katalytického t&inku organického
peroxidu (W, M..L. Chow and B, Caddy: J. Chromatogr., 318, 225-268, (1985)).

Nevyhodou doterajfieho postupu je, Ze si vyZaduje zloZitd pripravu dusfkatého kopoly-
méru typu derivédtov kyseliny barbiturovej, ako aj Zpeciflnu dezaktivdciu kapilar.

Uvedenéd nedostatky je moZné odstrénit pripravou imobilizévanej staciondrnej fdzy sili-
kdnového typu, modifikovanej dusikatymi bdzami, pre plynovd chromatografiu, polymerizdciou
prepolyméru pri zvydenej teplote, za katalytického tdinku organického peroxidu spbsobom
podla vyndlezu. ’

"Podstata vyndlezu spo&iva v tom,Ze silikdnovy prepolymér a trialkylamin, kde alkyl
m& 1 a% 5 atdmov uhlfka a alkyly sd rovnaké alebo rdzne, alkylpyridin s 1 a% 3 atémami uhli-
ka v alkyle pyridinu a s 1 aZ 3 alkylmi na jadre, prifom alkyly sd rovnaké alebo rbézne,
alebo vinylpyridin, vo vzdjomnom hmotnostnom pomere 100:2,5 aZ 30, za katalytického dZinku
2,5 a% 10 dielov hmot. bis/alfa, alfa~dimetylbenzyl/-peroxidu pripadne dibenzoylperoxidu,
vztiahnuté na silikénovy prepolymér, sa po odstréneni rozpuStadla nechd polymerizovat za
nepristupu vzduchu pri teplote 130 a% 170 %¢ podas 30 aZ 120 mindt. Na vnitornej stene
sklennej kapildry sa tak vytvorl neextrahovatelny film staciondrnej fdzy s chromatografic-
kymi vliastnostami odli3ngmi od pévodného silikénového polyméru.

V¢hodou spdsobu pripravy imobilizovanej staciondrnej f4zy silikdnového typu pedla
vyndlezu spolivaji v tom, Ze sa zjednoduluje priprava fdzy v porovnanf s doteraj$ou pripravou,
je moZné vyuZit beind dezaktivdciu kapildr a rozSiruje sa spektrum silikdnov§ch prepolymérov,

Uvedené priklady ilustrujd, ale neobmedzujd predmet vyndlezu.
Prfklad 1

Sklennd kapildrna koldna zo sodnovdpenatého skla typu Unihost sa napini roztokom obsahuji-
cim 100 dielov hmot. silikénového prepolyméru (metylfenylvinylsilikén) 9,5 dielov hmot.
trietylamfinu a 2,5 dielw hmot, bis/alfa, alfa-dimetylbenzyl/~peroxidu v dichlérmetédne.

Jeden koniec kapildry sa po naplneni roztokom hermeticky uzavrie a cez druhy sa pomocou
vysokého vdkua odpari rozptiitadlo. Koldna sa po odpareni rozpﬁéﬂgﬁ;a a po prefikani dusfkom
na oboch koncoch zatavi a vloZi do pece, kde sa vyhreje na 150 °c Eyéhloséou 5 °C/min.

Pri teplote 150 °C ‘sa koldna ponechd 60 mindt= '

Priklad 2

Sklennd kapildrna koldna z boritokremiditého skla typu Simax sa naplnf roztokom obsahuji-
cim 100 dielov hmot. metylsilikdénového prepolyméru 10 dielov hmot. 4~vinylpyridinu a 3 diely
hmot. bis/alfa, alfa—dimetylbenzyl/-peroxiéu v éichlérmeténe. Po naplenf kapildry roztokom
sa pokraduje ako v priklade 1, s tym rozdielom, Ze polymerizdcia prebieha pri teplote 30 %

30 minudt.

Prf{klagd 3

Sklennd kapildrna koldna zo sodnovdpenatého skla tyu Unihost sa napln{ roztokom obsahuji-
cim 100 dielov hmot. metylfenylsilikdénového prepolyméru, 2,5 dielu hmot. 2,6~dimetypyridfinu,
a 2,5 dielu hmot. bis/alfa, alfa-dimetylbenzyl/~peroxidu v dichlérmetdne. Po naplnenf kapiléry
roztokom sa pokraduje ako v priklade 1I.



3 . 257478

Priklad 4

Sklennd kapildrna koléna z boritokremiditého skla typu Simax sa naplni roztokom obsahu~
jicim 100 dielov hmot. metylvinylsilikénového prepolyméru 5 dielov hmot. N-metyl~N,N-di-
~-n-propylaminu a 10 dielov hmot. dibenzoylperoxidu v dichldrmeténe. Po naplneni kapildry
roztokom sa pokrafuje ako v prikladu 1, s tym rozdielom, ¥e polymerizdcia prebieha pri
teplote 170 °C 90 mindt.

PREDMET “VYNALEZU

Spésob pripravy imobilizovanej staciondrnej f4zy silikénového typu, modifikovanej
dusikatymi bdzami, pre plynovd ochromatografiu, polymerizédciou silikdnového prepolyméru
metylfenylvinylsilikénu pri zv¢Senej teplote, za katalytickej u&innosti organického pero-
xidu, vyznadujlci sa tym, Ze silikénovy prepolymér a trialkyldmfn, kde alkyl m& 1 aZ 5 atd-~
mov uhlf{ka a alkyly sui rovnaké alebo rézne, alkylpyridin s 1 aZ 3 atémami uhlika v alkyle
pyridinu a s 1 aZ 3 alkylmi na jadre, pridom alkyly si rovnaké alebo rézne, alebo vinyl-
pyridin, vo vz4djomnom hmotnostnom pomere 100:2,5 aZ 30, za katalytického u&inku 2,5 aZ
10 dielov hmot. bis/alfa,alfa-dimetylbepzyl/-peroxidu pripadne dibenzoylperoxidu, vztiah-
nuté na silikdnovy prepolymér, sa po odstrdnepni rozpddfadla nechi polymerizovat za nepristu-
pu vzduchu pri teplote 130 aZ 170 %c podas 30 aZ 120 mindt.
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