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Sposéb analizy metoda chromatografii cieczowo-gazowej
czwartorzedowych soli amoniowych
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b analizy me-
todg chromatografii cieczowo-gazowej czwartorze-
dowych soli amoniowych o wzorze 1, gdzie R i Ry
stanowi rodnik alkilowy lub R i Ry stanowig ra-
zem z atomem azotu heterocykliczny pier§cien jak
np. morfolinowy, a Rg i Rg stanowig rodniki alki-
lowe podstawione ewentualnie atomem chloru, za$
X- oznacza atom chlorowca.

Dotychczas znane sg trzy sposoby analizy metoda
chromatografii cieczowo-gazowej czwartorzedowych
soli amoniowych.

Spos6b pierwszy polega ma wstepnym dzialaniu
wodoru na 10% roztwor czwartorzedowej soli amo-
niowej w mikroreaktorze z 10% palladem Darco,
ekstrakeji amin i nastepnie analizie w chromatogra-
fie gazowym.

Spos6b drugi polega na wstepnym rozkladzie
czwartorzgdowych soli amoniowych przez ogrze-
wanie 1 godzine w zamknietej rurze szklanej za-
wierajagcej 4 normalny roztwér wodorotlenku po-
tasu w 110°C lub bez jego zawarto§ci w 250°C
i nastepnym wprowadzeniu produktéw rozkiadu do
chromatografu gazowego.

Spos6b trzeci polega na bezpoSredniej analizie
czwartorzedowych soli amoniowych w kolumnie
chromatograficznej, ktérej wypelnienie zawiera
0,5—10% dodatek wodorotlenku potasu, w tempe-
raturze 220—280°C.

Niedogodno$cig techniczng pierwszego i drugiego
sposobu analizy czwartorzedowej soli amoniowej

78056

15

30

2

metodg chromatografii cieczowo-gazowej jest ko-
nieczno$¢ stosowania dlugotrwalych zabiegéw
wstepnych i przeprowadzania analizy dwustopnio-
wo. Natomiast niedogodno§é trzeciego sposobu ana-
lizy polega ma tym, ze stosowanie wysokiej tempe-
ratury w kolumnie chromatograficznej odbija sie
niekorzystnie na rozdziale powstalych produktéw,
a temperatura 280°C jest za niska dla natychmias-
towego rozkladu czwartorzedowych soli amonio-
wych i rozklad ten zachodzi powoli w czasie.

Celem wynalazku jest wyeliminowanie niedogod-
no$ci technicznych wystepujgcych w znanych spo-
sobach analizy metodg chromatografii cieczowo-ga-
zowej, za§ zagadnieniem technicznym jest opraco-
wanie sposobu umozliwiajgcego osiggniecie tego
celu.

Zagadnienie to zostalo rozwigzane w ten sposéb,
ze rozklad prowadzi sie przez dawkowanie wod-
nego roztworu soli amoniowej bezpo§rednio do pod-
grzanego do temperatury 500°C wypelnienia wstep-
nej kolumny chromatograficznej polgczonej z za-
sadnicza kolumng chromatografu gazowego, za$
analize prowadzi sie w zasadniczej kolumnie chro-
matograficznej podgrzanej do temperatury 120—
140°C, przy czym wypelnienie wstepnej kolumny
chromatograficznej sklada sie¢ z wodorotlenku po-
tasu w iloSci do 25 czeSci wagowych osadzonego na
75—100 czeSciach wagowych no$nika mineralnego.

Zasadnicza korzyScig techniczng wynikajgcg ze
stosowania sposobu wedlug wynalazku jest mozli-
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wosé jednostopniowej analizy soli amoniowych przy

réwnoczesnym zapewnieniu natychmiastowego ich’

rozkladu.

Schemat blokowy chromatografu wraz z kolumna
wstepng de analizy metoda chromatografii cieczo-
wo-gazowej czwartorzedowej soli amoniowej przed-
stawiono na rysunku fig. 1.

Chromatograf gazowy typu GCHF. 18.3, skladaja-
cy sie z kolumny 1 chromatograficznej umieszczo-
nej w termostacie 2, plomieniowo-jonizacyjnego de-
tektora 3, elektronicznego wzmacniacza 4 i rejestra-
tora 5, wyposazony jest we wstepna kolumne 6
chromatograficzng zaopatrzona w elektryczny grzej-
nik 7, doprowadzenie gdazu w postaci kapilary 8
i teflonowg uszczelke 8.

Wstepng kolumne -8’ chromatograflcznq podlacza
sie do zasadniczej kolamny 1 chromatograficznej.
Wstepng kolumne 8. hapelnia si¢ wypelnieniem
skladajacym sie z woddrotlenku potasu w ilosci do
25 czeSci wagowyelrﬂidzonego na 75—100 czeS-
ciach wagowych noénika mineralnego typu Chro-
mosorb, za§ zasadnicza kolumne 1 napelnia si¢ wy-
peklnieniem skladajacym sie z 15 czeSci wagowych
glikolu polietylenowego, 3 cze§ci wagowych wodo-
rotlenku potasu i 82 czeSci wagowych noSnika mi-
neralnego typu Chromosorb. Nastepnie wstepna
kolumne 6 podgrzewa si¢ do temperatury 500°C
po czym -za pomoca mikrostrzykawki z diuga igig
wprowadza sie przez teflonowa uszczelke 9 bez-
posrednio do wypelnienia wstepnej kolumny 6
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probke rzedu 0,5 ul 30%-owego roztworu chlorku
2-chloroetylotréjmetyloamoniowego w wodzie de-
stylowanej.

Doprowadzany do wstepnej kolumny 6 kapilarg
8 azot przy przeptywie 60 ml/nim wprowadza pro-
dukty rozkladu do zasadniczej kolumny 1, umiesz-
czonej w termostacie 2 utrzymujgcym temperature
120—140°C. Otrzymuje sie wyrazny obraz analizy,
na ktérym identyfikuje sie jako giéwny produkt
2-dwumetyloaminoetanol, ktéry stuzy do iloSciowe-
go okreflania czystoSci tej soli, oraz produkty
uboczne jak chlorek metylu, tr6jmetyloamine, tle-
nek etylenu, aldehyd octowy, dioksan oraz 2-dwu-
metyloaminochlorek. .

Zastrzezenie patentowe

Spos6b analizy metoda chromatografii cieczowo-
-gazowej czwartorzedowych soli amoniowych, zna-
mienny tym, Ze rozklad prowadzi sie przez dawko-
wanie wodnego roztworu soli amoniowej bezposred-
nio do podgrzanego do temperatury 500°C wypel-
nienia wstepnej kolumny chromatograficznej po-
taczonej z zasadnicza kolumng chromatografu ga-
zowego, za$§ analize prowadzi sie w zasadniczej ko-
lumnie chromatograficznej podgrzanej do tempera-
tury 120—140°C, przy czym wypelnienie wstepnej
kolumny sklada si¢ z wodorotlenku potasu w ilo$ci
do 25 czeSci wagowych osadzonego na 75—100. cze§-
ciach wagowych no$nika mineralnego.
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