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Zplsob kvantitativniho stanoveni vedlejsich
produktd v tetrabromdianu

(54)

(57) Byla vypracovéne metods pro kvanti-
tativni stanoveni vedlejsich produktd v
tetrabromdianu po p¥evedeni na trimethyl-
silylethery. Analyzas se provid{ nagfiklad
na ndplnové chromatografické koloné dél-
ky 2,40 m a ynit¥nim priméru 2 mm p#Hi
teplotd 250 OC a pritoku nosného plynu

22 ml/min. Kolona je smodene silikonem
na_bilsm nosidi. Za podminek analyjzy je
mozno stanovit chlor- a bromderivity
fenolu, p-isopropenvlifenolu a dianu.
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Vynalez se tyké kvantitativniho stanoveni vedlejsich pro=-
duktd v tetrabromdianu metodou plynové chromatografie.

Tetrabromdian, t.j. 2,2-bis-(4-hydroxy=-3,5~dibrom)=propan,
ktery je vyznamnym retardérem hofeni, se vyrébi bromaci dianu,
t.d. 2,2-bis-(4-hydroxyfeny1)-propanu bromem za pFitomnosti

chloru. Vedle Zédaného produktu vzniké Fade vedlejdich produk-
td typu substituovanych fenold, izopropenylfenold a diand,
napt.
~ %3 X, = X = Cl, Xy = Br (1)
x2‘<::>-——— OH X, = Xy = Br, X; = Ccl (II)
\"1 Xy & Xp = Xy = Br (111)
X, = X5 = Cl, X, = H, X4 = Br (IV)
CHasc-@___— OH XI-XS-X“sBr.XZ-H (VI)
| \ X) = X5 = Xz = X, = Br (VII)
X
CHszl 4
X1 - Xa n X3 - X4’- H (VI1I)
Xy = X, = Xy = H, X, = Br (Ix)
X
1 c':H3 X, X, = H, X, = X, = Br (X)
HO - c—-@—- on X1 = Xy =Xz =Br, Xg=H (XI)
x2 CH3 X X, = X3 = Cl, Xo = X, = Br (XIII)
4 X; = X = X5 = Br, X, = Cl (XIV)
Xy = X, = Xz = X, = Br (XV)

Obsah vedlej8ich produktd zhorsuje vlastnosti tetrabromdianu,
takZe je Zddouci jejich kvalitu i kveantitu analyticky zjistit,
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Metody urdené k analyze sm&si po bromaci dianu nejsou
znémy. Publikovény byly pouze metody pro stanoveni tetrabrom-
dianu ve vzduchu, vodé a sedimentech metodami tenkovrstvé
chromatografie, plynové chromatografie, kapalinové chro-ato-
grafie, spektrofotometrie a plynové chromatografie Ve spojeni
s hmotnostni spektrometrii,

Nyni byl nalezen zplsob kvantitativniho stanoveni‘vedlej-
8ich produkté v tetrabromdianu, ktery je piredmdtem tohoto vy~
ndlezu a jehoZ podstata spolivé v tom, Z2e se tetrabromdian
silyluje silylaénim &inidlem, s vyhodou N.Oébis-(trimethyi-
silyl)=trifluoroacetamidem a utvoiené trimethylsilylethery
tetrabromdianu a vedlejsich produktd se podrobi plynové chroma~
tografii na néplnové kolond smotené chlorfenylsilikonovym olejem.

Vzorek se silyluje vhodnym silyla&nim &inidlem, nejlépe
N,O=bis~( trimethylsilyl)-trifluoroacetamiden, za zvySené teplo-
ty a nepfiefupu vzdu3né vlhkosti. Silylovany produkt se injek=
tuje do odpaovaciho prostoru plynového chromatografu a po se-
paraci na nédplnové kolond smodené chlorfenylovym silikonem se
detekuji sloifky plemenoioniza&nim detektorem. Odezvy detektoru
se prevedou na obsah sloZek v plvodnim vzorku.,

Zplsob stanoveni podle vynélezu umoZnuje jednoduchym zpé-
sobem sledovat prabdh reakce, tvorbu vedlejsich produktd a
hodnotit kvalitu tet rabromdianu.

Pfiklad 1

10 mg tetrabromdianu se silyluje v mikrozkumavce uzaviené
propichovaci gumovou zatkou 0,25 ml N.O-bis-(trimethylsilyl)-
~trifluoroacetemidu v kovovém bloku zahiiveném na 80 °C po dobu
30 minut., Na konci silylace se k roztoku ptidaji 4 kapky chloro=-
formu, Z tohoto roztoku se davkuje injek&ni sti*ikalkou typu
Hamilton s kapecitou 10 1, 0,6 1 do injektoru plynového chro-
matografu vyh*édtého na 280 °c p¥i pritoku nosného plynu dusiku
22 ml/min, Separuje se"8klendné kolond délky 2,40 m a s vniti&nim
promérem 2 mm, pln&né bilym nosifem zrn&ni 80 aZ 100 mesh, smo=-
genym 5 % chlorfenylsilikonového oleje pfi teploté 250 °C.,
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Detekuje se plamenoionizatnim detektorem, ktery je vyhidty
na 300 °c. Zastoupeni slofek ve vzorku se vyhodnoti z odezev

detektoru zpracovanych vyhodnocovacim zafizenim piistroje nebo
insegratorem,

PREDMET VYNALEZUD

Zplsob kvantitativniho stanoveni vedlejdich produktd
v tetrabromdianu, vyznadeny tim, Ze se tetrabromdian silyluje
silyle&nim &inidlem, napiiklad N,0-bis-(trimethylsilyl)=-tri-
fluoroacetamidem a utvofené trimethylsilylethery tetrabrom-
dianu a vedlej$ich produktd se podrobi plynové chromatogra-
fii na naplhové kolon& smoZené chlorfenylsilikonovym olejem.

Vytiskly Moravské tiskafské zévddy,

stredisko 100, Studentskd tf.5, OLOMOUC Cena: 2,40 Ké&s
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