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Uvod
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Cile prace

zmerit retencni parametry u homologické
rady 4-n-alkylanilinu

posoudit jejich linearitu /\/\
‘/\

/
HZN/\/
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Teoreticka cast

Plynova chromatografie je fyzikalne-chemicka
metoda, ktera slouzi k indikaci a déleni vSech
atek, které se mohou za aplikovanych
podminek separace vyskytovat v plynné fazi.
Zakladem procesu je nepretrzité ustalovani
rovnovahy delené sméesi mezi mobilni a
stacionarni fazi
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Schema plynového chromatografu

zesileni signalu a
vzorek zpracovani

regulator nasfik vzorku a
prutoku nosného plynu
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Reten€ni parametry

* retencni cas (tz), retencni objem (Vy)

* mrtveé retencni parametry (t,,, V)

» redukované retencni parametry( t's, V's)
» relativni retencni Cas (Rye)
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Anomalie v reten €nich
charakteristikach n-alkylfenol u |

v homologické radé n-alkylfenolu byla prokazana zména
smernice primky v bodé n=9

e pron > 9 masmeérnice vétsSi hodnotu nez pron<9

e strmost grafu ovliviiuje ruzné soubor experimentalnich
podminek

* vliv ma pouzita stacionarni faze, poloha substituentu,
esterifikace

zdroj Buryan P., Macak J.;
Journal of Chromatography,

HO 237, 381- 388; 1982.
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Zavislost log Rt(rel) na poctu
uhlikd v para- (1) a ortho- (2) n-
alkylfenyl metyletherech mérena
na polarni koloné.
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Zavislost log Ry na poctu uhlikt
v para- (1) a ortho- (2) n-alkylfenyl
metyletherech mérena na nepolarni

koloné.
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Anomalie v reten c¢nich

charakteristikach n-alkylfenol
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Zavislost log Ry na poctu uhlikd v n-
alkyl benzenech na nepolarni (1) a
polarni (2) koloné
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Zavislost log Rt(rel) na poctu
uhlikd v ortho- (3), meta- (2), a
para- (1) n-alkylfenolech méfena
na nepolarni koloné.
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Spektroskopicka studie
substituovanych fenol U

spektroskopicka studie n-alkylfenolu, ktera byla
na zakladé zmerenych dat vypracovana pro
zjisténi pricin nelinearity retenénich faktoru
naznacuje intramolekularni interakci mezi
benzenovym jadrem a vodikem z posledniho
uhliku n-alkylu , ktera by mohla vysvétiovat i
anomalii v retencnich charakteristikach
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Experimentalni cast

Pro zjisténi retenCnich parametra byl na '\
chromatografu HP 6890 s hmotnostnim |
detektorem HP 5973 meéren roztok smesi™ ,
para-n-alkylanilin:  4-methylanilin,  4- = we
ethylanilin, 4-n-propylanilin, 4-n-butylanilin,
4-n-pentylanilin a 4-n-hexylanilin

Pro zjisSténi mrtvého retenéniho ¢asu byl
dale méren methan jako latka, ktera neni
v koloné zadrzovana

Pro zjisténi retenénich indexu byly sledovany n-alkany: n-hexan, n-
heptan, n-oktan, n-nonan, n-dekan, n-undekan a n-dodekan
Mérfeni 4-alkylanilin, methanu a n-alkand probéhla vzdy za stejnych

podminek a to na stacionarni fazi pri teplotach 110 - 180<C a na polarni
fazi pfi teplotach 130 - 180C
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Vysledky a diskuze

priklad namérenych dat

Data namerena na polarni fazi RTX-5 amine pfi 140C

ty, [min] substituent t, [min] n t°, [min] R (rel) log R (rel) RI
methyl 2.893 7 1.941 1 0 604.77
ethyl 4.095 8 3.143 1.619 0.209 704.77
n-propyl 5.98 9 5.028 2.590 0.413 804.72
0.952 n-butyl 9.383 10 8.431 4.344 0.638 904.75
n-pentyl 14.888 11 13.936 7.180 0.856 1004.75
n-hexyl 24.059 12 23.107 11.905 1.076 1104.75




Diskuze vysledk

e na obou stacionarnich fazich, pri vsech
teplotach se v bodé n = 9 méni hodnota
smernice a pro n > 9 ma graf strmejsi
charakter nez pron<9

e anomalie ktera byla prokazana u n-
alkylfenolu byla prokazana i u
homologické rady n-alkylanilinu
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Diskuze vysledk u

y = 0.2205x - 1.5698

log Rt(rel)
o o
o 0o

o
~
|

y =0.2067x - 1.4459
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Zavery

 Zména smérnice u sledovanych n-alkylanilint
Vv intencich dat zjistenych u n-alkylfenolu napovida, ze u
sledovanych latek s poctem uhliku n > 9 dochazi
K intramolekularnim mustkum mezi benzenovym jadrem
a vodikem z posledniho uhliku n-alkylu

e Jjedna se ojedinelé a v odborné literature dosud
nepublikovane zjisténi, které muze prispét k upresneni
znalosti o intramolekularnich interakcich

o ZjiStéené anomalie mohou mit také vyznam pro
chromatografii nebot pfi indikaci neznamych latek muze
pri pouziti linearity retencnich parametru pfi indikaci
neznamych latek dochazet k chybam
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