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1. Zasada oznaczania i zakres stosowania meto-
dy. Zasada oznaczania polega na wydzieleniu wol-
nych kwasow na jonicie i alkalimetrycznym ozna-
czaniu powstalych kwasow w eluacie.

Metode stosuje sie do analizy soli sodowej kwa-
su 2,4-D (Pielik), soli sodowej kwasu MCPA oraz
30-procentowego roztworu soli sodowej kwasu
MCPA (Chwastox). Produkty te nie mogg zawiera¢
siarczanow w ilo$ei wiekszej niz 0,1%.

2. Aparatura. Kolumna chromatograficzna joni-
towa, szklana oraz wkraplacz pojemnosci 250 cm?
z korkiem — wg rysunku; wymiary podano w mm.
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3. Odezynniki

a) Jonit — Amberlit IR-120 o $rednicy 0,2--
0,6 mm lub inny o podobnych wtasciwosciach.

b) Metanol cz. d. a., roztwor 2-'-1 obj.

¢) Kwas solny cz. d. a., roztw(r 1 -+ 1 obj.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwdir
1 .

e) Czerwien metylowa, 0,1-procentowy roztwdr
alkoholowy.

f) Eter etylowy do narkozy.

g) Chlorek barowy cz.d.a., roztwdér 10-pro-

centowy.

h) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

4. Sprawdzanie obecnoSci siarczanow. Badang
probke o masie 5 g, odwazong z dokladnoscig o
0,1 g, umiesci¢ w rozdzielaczu pojemnosci 250 cm?,
dodaé¢ 40 cm?® wody, 2 cm? kwasu azotowego (1,4)
i wymiesza¢. Ekstrahowa¢ trzykrotnie eterem w
ilo$ciach po 25 cm3. Warstwe wodna przenies¢ do
probowki, doda¢ kilka kropli roztworu chlorku
barowego. Po 10 min roztwoér powinien by¢ kla-
rowny. W przypadku wytracenia si¢ osadu uznac,
ze probka zawiera siarczany w ilosci powyzej 0,1%.

5. Przygotowanie kolumny z jonitem. Jonit za-
la¢ w zlewce wodg destylowang i odstawi¢ na
2 godz. Zawiesine wodng jonitu wprowadzi¢ do
kolumny w takiej ilosci, aby wypelnial calg obje-
tos¢ wezszej czesci kolumny. Przez kolumne prze-
puszcezaé roztwor kwasu solnego z szybkoscia nic
wieksza od 2 em3/min do chwili, gdy wyciekajacy
eluat bedzie bezbarwny.

Napelnié wkraplacz roztworem metanolu, szczel-
nie zamknaé korkiem szlifowanym 1 umiesci¢ go
nad kolumna w ten sposob, aby koniec rurki wkra-
placza znajdowal sie 5 mm od dna szerszej czesci
kolumny — wg rysunku. Otworzy¢ kran wkrapla-
cza i po chwili otworzy¢ kran kolumny tak, aby
szybko$¢ wyplywu metanolu wynosita 1 cm?/min.
Jonit przemywaé¢ do chwili, gdy na zobojetnienie
10 em? eluatu zuzyje sie nie wiecej niz 1 krople
roztworu wodorotlenku sodowego, wobec czerwie-
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ni metylowej jako wskaznika. Nastepnie przez
wiclokrotne przechylanie kolumny dokladnie ja
odpowietrzy¢ do calkowitego usunigcia pecherzy-
kéw powietrza oraz przemy¢ ja 10 cm? metanolu.

“6. Wykonanie oznaczania. Probke soli sodowe]
kwasu MCPA o masie 5 g, odwazong z dokladno-
scig do 0,001 g, umiesci¢ w kolbie pomiarowej po-
jemmnosci 50 ecm? a probke soli sodowej kwasu
2,4-D w kolbie pojemnosci 250 cm3, rozpusci¢ w
metanolu, dopelni¢ do kreski metanolem i staran-
nie wymieszac.

W przypadku badania 30-procentowego roztwo-
ru soli sodowej MCPA nalezy odwazy¢, z doklad-
noscig do 0,001 g, probke o masie 15 g, umiescic
w kolbie pojemnosci 50 em3 i rozpusci¢ w metanolu
jak podano.

Na kolumne wprowadzi¢ 25 ecm? roztworu soli
sodowej kwasu 2,4-D, a w przypadku soli sodowej
kwasu MCPA lub 30-procentowego jej roztworu —
5 cm3, otworzy¢ kran kolumny i zamkngé go do-
piero po zrownaniu sie poziomu cieczy z poziomem
wypelnienia. Przez kolumne przepuszcza¢ z wkra-
placza metanol wg 5 do chwili uzyskania 50 cm?
eluatu. Do eluatu dodac¢ 2 krople roztworu czerwie-
ni metylowej i miareczkowa¢ roztworem wodoro-
tlenku sodowego do trwalego zdltego zabarwienia.
Po trzech kolejnych oznaczaniach jonit przemyc¢
20 em3 roztworu kwasu solnego i nastepnie meta-

nolem wg 5. W czasie oznaczania nalezy zwraca¢
uwage, aby kolumna nie ulegla zapowietrzeniu.
Zawartos¢ kwasow (X) obliczy¢ w procentach
wedlug wzoru
Ven-A4-10-100

X = — — a.B
m

w ktorym:

V" — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go zuzytego do miareczkowania, ecm?3,

n  — normalnosé¢ roztworu wodorotlenku so-
dowego,
A — ilos¢ kwasu odpowiadajaca 1 ecm3 1n roz-

dia
0,2016, dla kwasu

tworu wodorotlenku sodowego, g;
kwasu MCPA =
2,4-D = 0,2210,

B — wspolczynnik przeliczeniowy dla kwasu
MCPA = 3,45, dla kwasu 2,4-D = 3,78,

a« — zawartos¢ chlorku sodowego w procen-
tach oznaczona wg BN-72/6051-10 ark. ¢4
p- 3,

m — odwazka probki, g.

7. Wynik. Za wynik priyjqé $rednig arytmetycz-
ng wynikow co najmniej dwoch oznaczan roznia-
cych sie miedzy sobg nie wiecej niz o 0,5%.
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