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(57) RieZenie sa tyka spbsobu stanovenia |
siry vo forme sulfoskupin v sulfonovanom !
polyfenylenoxide meranim transmisnych infra-;
tervenych spektier. Podstata rie3enia je me-|
ranie spektier z KBr tabletiek obsahujicich :
od 3 do 5 percent hmotnogfnﬁch vzorky v ab-~
lasti od 4000 do 400 cm , pritom sa hodno-:

SpbBsob stanovenia siry viazanej vo forme .
sulfoskupin v sulfonovanom polyfenylenoxide
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kde /\l 5¢1° Ai ¢e3 @ A1 1610 sd Integrovené

ab§?rbancie pri vlno&toch 561, 663 a 1610 )
cm ~, a8 empirické kon3tanty A a B sa stano-
via vopred kalibrédciou spektrdlnych meran{(
a analytického sp8sobu stanovenia siry.
Stanovenim s{ry podla tohoto vyndlezu moZno -
. urychlit doteraz poufivany analyticky spésob,
'na zAkladé Coho-presne kontrolovaf techno-
logicky . postup pripravy zvldknovacich roz-
tokov sulfonovanych polyfenylenoxidov. ako
3j kontrolovaf :kuxalitu chemického naviaza-

nia siry.
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Vyndlez sa tyka spOsobu stanovenia sf{ry v sulfonovanom polyfenylenoxide:wirozsahu
od 0 do 3 percent hmotnostnych siry.

Nesulfonovany polyfenylenoxid / poly/2,6-dimethyl-1,4 phenylenoxid// je polymér s vy-
bornymi elektrickymi, mechanickymi, tepelnymi a chemickymi vlastnostami, ktoré su.uvedené
. napr. v encyklopedii /Mark, H. F.: Encyclopedia of Polymer Science and Technology;, Vol. 10,
New York 1969/. Okrem hlavného vyuZitia v elektrotechnike a strojirenstve sa vyhodne pou-
2¢iva na vyrobu poréznych membrdn pre separa&né procesy. Pre pripravu plochych membrién
a dutych vldken sa s vyhodou pouZfva polyfenylenoxid modifikovany sulfuskupinami, ktory
md vy33iu hydrofilitu a lep3ie separa&né vlastnosti.

Sulfonovany polyfenylenoxid méa nasledb&nd chemickd 3truktiru

c 3 CH3

PodIa obsahu siry sa men{ pomer medzi nativnymi a sulfonovanymi jadrami. Predpokladd sa,
Ze pri obsahu siry cca 1,2 percent hmotnostnych je nasulfonované kaidé dvadsiate jadro po-
lyméru. '

Za dtelom kontroly obsahu siry v sulfonovanom polyfenylenoxide pred pripravou zvldk-
novacich roztokov Je potrebné mat k dispozicii vhodnt analytickd metodu. V séZasnosti sa
pouZiva spdsob stanovenia s{ry mineralizdciou vzorky v atmosfére kyslika na platinovom
kontakte. Produkty spédlenia sa kvantitativne zachytdvajd v zriedenom peroxide vodika podIa
postupu vypracovanom vo VU0S. Stanovenie siry podla tohoto spOsobu je %asovo velmi néro&-
né vzh¥adom k pomalej mineralizdcii. '

Podstata stanovenia siry vo forme sulfoskupin v sulfonovanom polyfenylenoxide podIa
tohoto vyndlezu spotiva v tom, Ze z prd3kového polyméru sa pripravi KBr tabletka o kon-
centrdcil od 3 do 5 percent hmotnostnych vzorky a zmeria sa transmisné infralervené spekt-
rum v oblasti od 4000 cm'l do 400 cm-l. V spektre sa hodnotia integrované absorbancie ana-
lytickych absorpé&nych pdsov siry pri 561 a 663 cm"1 a absorp&ného pdsu vnitorného Stan-
dardu polyfenylenoxidu pri 1610 cm'l. Pre stanovenie obsahu siry sa poulije vztah

A + A
hmot % 5 = | 261 1 663 _ , |4

A 1610

v ktorom A1 561? Ai 663 @ Ai 1610 su integrované absorbancie pésov pri vlno&toch 561,
663 a 1610 cm '1, a empirické kon3tanty A a B sa vopred stanovia kalibrdciou spektrdlnych

meranf{ a analytického spBsobu stanovenia siry.

Vyhodou stanovenia siry podIa tohoto vyndlezu je zna&né urychlenie doteraz pouZiva-
ného spéscbu, nakolko doba jedne) analyzy neprekraduje 1 hodinu. To dovoluje kontrolovat
kvalitu vstupnych surovin sulfonovanych polyfenylenoxidov tesne pred pripravou zvlékﬁova—
cich roztokov. Dal%ou vyhodou je moZnost zaregistrovania aj inych chemickych vazieb siry
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na polyfenylenoxide okrem sulfoskupfn, &o sa prejav{ vznikom novych absorp&nych:pésov. -
v spektréch.

Priklad 1

Pre spektrélne stanovenie obsahu sfry sa pouZila vzorka sulfohovaného polyfenylen-
oxidu, v ktorej bolo mineraliza&nym analytickym spdsobom stanovené 0,67 % hmot. sfry.
Z tejto vzorky ss pripravila obvyklym postupom tabletka o koncentrdcii 4 % hmot. présko-
vého polyméru v KBr. Z pripravenej KBr tabletky sa zaznamenalo infradervenéd spektrum,
v ktorom sa vyhodnotili integrované absorbancie analytickych absorp&nych pédsov siry
pri ylno&toch 561, 663 en™ ! a absorp&ného pdsu vnitorného Standardu pri 1610 em” L,
Vypo&itané hodnoty integrovanych absorbancif{ sa dosadili do vziahu

Ai sg1 * Ag 63

A{ 1610

hmot % § =

- A |.B

kde empirické kon3tanty A a B pre infralerveny spektrometer IFS 88 maji hodnoty
A = -3,625 .'10'2, 8 = 0,14383. Spektrdlne stanoveny obsah siry v tejto vzorke bol 0,61 %
hmot.

Priklad 2

Pre stanovenie obsahu siry pomocou infradervenych spektier sa pouZila vzorka sulfo-
novaného polytehylgnoxidu, u ktore) analytickym postupom minerializdcie bolo stanovené
3,18 % hmot. s{ry. Z prad3kového polyméru sa obvyklym postupom pripravila KBr tabletka
s koncentrdciou 4 % hmot. vzorky v KBr. V zaznamenanom infradervenom spektre sa vyhodno-
tili integrované absorbancie analytickych absorp&nych pdsov siry pri 561 a 663 t:m'1 ako
aj absorpéného pésu vnitorného 3tandardu pri 1610 cm'l. Vypo&itané hodnoty integrovanych
absorbancif sa dosadili do vztahu ako v priklade 1. Takto bol stanoveny obsah sfry v tej-
to vzorke 2,21 % hmot. Dalej boli v spektire spozorované nové absorp&né pdsy v oblasti
od 1200 do 400 cm'l, Ze okrem sf{ry chemicky viazanej cez sulfoskupiny sa vo vzorke nachd-
dza aj in4d¢ viazani sfra. Yo mdZe nepatf{vne ovplyvnit postup pripravy vyhovujiceho zvlék-
novacieho roztoku. a preto takéto vzorky sa musia vytriedif.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob stanovenia siry viazane) vo forme sulfoskupin v sulfonovanom polyfenylenoxide
vyznateny tym, Ze z KBr tabletiek obsahujicich od 3 do 5 percent hmotnostnych vzorky sa
zaznamend transmisnéd infrafervené spektrum v rozsahu od 4000 do 400 cm'l, priéom sa hod-
notf{ integrovand absorbancia analytickych absorp&nych pdsov s maximami pri 561 t:m'1 a

663 z:m'1 a absourp&éného pdsu vnltorného Standardu pri 1610 cm'1 2a pouzitia vzfahu

1

A + A
hmot % 5 = |—426L 1 663 _ 4| p-1

A{ 1610

kde A1 Sil, 1 663 2@ Ai 1610 st integrované absorbancie pri vlno&toch 561, 663 a
1610 cm a empirické konStanty A a B sa stanovia vopred kalibrdciou spektrdlnych merani
a analytického spBsobu stanovenia siry.
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