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Zpisob detekce diamantdnl, chromatograficky rozd&lenych
na tenké vrstvé silikagelu.

Pri separaci diamantoidnich sloulenin se analyza reakénd
smési provadi nejéastéji plynovou chromatografif, kteréd je znad-
né nékladnéd. £ semikvantitativonimu rozooru reakénich produktl
lze vyhodne pouzit chromatografickou separaci na tenké vrstve,
ne j¢asteji silixugelu, kterd je materialove zcela nendrodné.
Jévaznym problémem je vsak detekce separovanych sloulenin. Vzhle-
dem k towmu, Ze slouleniny typu dismzsntanu jseu vétSinou nasyce-
né uhlovodiky pouze s nizkym obsahem heteroctomlu, nelze Jje de-
tegovat UV-svétlem, Jjako je tomu napriklad v pripade sloucenin
obsahujicich konjugovany systém dvojnych vazev, které jsou schop-
ny zhédset fluorescenci interniho fluorochromu pritomného ve
vrstvé silikagelu. X vizualizscl nasycenych sloulenin, které
neobsahuji Yédné specifické skupiny Jje treba pouZit jiny zpusobd
detekce jako Je napfiklad nastrik, roztoku kyseliny fosfomolyb~
denové, manganistanu draselného v kyseliné sirové, 68 hmot. %
kyselinu sirovou a podooné. Z uvedenych moZnostil detekce Jje
zi'ejmé, %e Jje tbeuva pouZit slouleniny, JjejichZ aerosoly jsou
bud silnd leptavé,nebo dokonce jedovaté a pri jejich aplikaci
dochéz{ k destrukci analyzované sloudeniny. Vétsinou se Jjedna
o postupy, JjejichZ pouziti pro detekci na tenké vrstvé silikage~
lu pojeného Skrobem neni prilid vhodné, ponévadZ? dochdzi k sil-

né interferenci pojidla.

Zmininé nevyhody podstatné spiZuje zplsob detekce diaman-
tand chromatograficky rozd&lenych na tenké vrstve silikagelu po-
dle vyndlezu. Jeho podstata spolivd v tom, 7e se na tenkou vrstvu
silikagelu s rozd&lenym vzorkem obsahujfcim diamantoidni sloule-
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niny pasobi nasycenym etanolickym roztokem eosinu, s néslednou

detekei UV-lumpou.

filavni vyhody zplsobu podle vyndlezu spolivajf{ v ekonomic-
ké nepdrolnosti a jednoduchogti. Je to zpGsob nedestrukdni, pro-
vadény s létkami nepovaZovanymi za toxické. Dulsi vyhoda tohoto
zpusobu detekce je to, Ze lze v UV-zéreni fluoreskujlici skvrny
diamantoidnich sloudenin z chromatogramu vysSkrédbat a chromatogra-
ficky o0ddélit od detekéniho ¢inidla. Jednd se o zplsob nedestruk-~
tivnf{ letekce, pouZitelny jak pro analytické, tak pro preparativ-
ni tdely. Citlivostf uvedenénou zpésobu detekce je 1 psg a je srov-
natelnsd s beZné pouZivanymi detekénimi postupy. Detekce podle vy~
ndlezu Sasto nebrani ani pouziti dal8iho specifického detekéniho

¢iridla.

ZpGsob podle vyndlezu Jje dédle objasnén na uvedenych pfikla-'

dech.

Priklad 1 '
Na vrstvu silikagelu o sfle 0,05 mm, pojeného Skrobem byly

aplikovdany 2 ml nasyceného roztoku 3-diamantanonu a 3-diamantan-

laktonu v eteru. Chromatogram byl vyvinut v komore obsahujici

jako mobilni fdzi smés hexanu a éteru v poméru 2 obj. : 1 obj.

Chromatogram oyl pak nastifknut eerosolem nasyceného roztoku

cosinu v etanolu. Po odpareni rozoou$tédla byly pod UV-zélenim,

s vlnovou délkou 366 nm, na chromatogramu zietelné dv€& eranzZove

fluoreskujici skvrny na temné fialovém pozadi s Rp 0,57 charak-

terizujici diamantanon a R, 0,20 charakterizujfc{ diamantanlakton,

Priklad 2

Na tenkou vrstvu silikagelu o sile 0,05 mm, pojeného Skro-
bem, bylo naneseno 5 ml chloroformového extraktu reaként smési
obsahujici vedle j-diamantandiaziridinu radu dal&ich derivdtd.
Chromatogram byl vyvinut v kowore obsshujici Jjako mobilni fézi
smés acetonu a chloroformu v poméru 2 obj. : 3 obj. 8 0,7 % obj.
trietylaminu. Chromatogram byl pak nastPiknut aerosolem nasycené-
ho roztoku eosinu v etanolu. Po odparfeni rozpoustédla byly pod
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UV zdrenim, s vlinovou délkou 366 nm, zretelné t¥i oranZové
fluoreskujici skvrny, z nichZ nejvétdf, s Rp 0,22, odpovidd
diamantandivsziridinu. Nisledujicim néstilfikem chromatogramu ky-
selym etanolickym roztokem jodidu draselného, doslo k reakci
jodidu draselného s diaziridinovou skupinou diamantsnu, proje-
vujici se tvorbou doore patrné¢ hnédé skvrny.

IPr{klad 3

Na preparativni vrstvu silikagelu, silnou 1 mm, bylo na-
reseno 30 ml nasyceného acetonového roztoku reakéni smési, ob-
sahujic{ 3-diamantanon a 3-diamantandiazirin. Chromatogram byl
vyvinut v komoie obsahujfci jako mobilni fdzi smé€s hexanu a
eteru v poméru 5 obj. : 1 obj. Chromatogram byl pak nastfiknut
aerosolem nasyceného roztoku eosinu a po odpafeni rozpoustédla,
vyhodnocen pod UV zérenim, Fluoreskujici zona obsahujfc{ diaman-
tandiazirin s Reo 0,7 byla vySkrébéna a separovana od detek&niho
¢inidla v chromatografické kolon& naplnéné silikagelem. Mobilni(
féz{i hexanu & éteru v poméru 1l obj. : 2 obj. byl dismantandiazi-
rin eluovédn tém&r s Celem rozpoudtédla, kdeZto eosin zlstdvé

zachycen v kolongé.

PREDMET VINALEZU

7pisob detekce diamantoidnich sloulenin, chromatograficky
rozddlenych na tenké vrstvé silikagelu, vyznacujici se tim, Ze
se na tenkou vrstvu silikagelu s rozd¥lenym vzorkem obsahuji-
cim diemantény pisobi nasycenym etanolickym roztokem eosinu
s ndslednou detekci UV-lampou.
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