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PESTYCYDY O znaczanie ogólnej zawartości 
chlor ofenoksykwasów w ich sojach 
s od owych lub p ota sowych metodą 
aJkalimetryczną i chromato grafi i 

jon ow ymiennej Grupa katalogowa X 19 

l. Zasada oznaczania i zakres stosowan ia meto
dy. Zasada oznaczan ia polega na wydzieleniu wol
nych kwasów na jonicie i alkalimetrycznym ozna
czani u powstałych kwasów w eluacie. 
Metodę stosuje się do ana lizy soli sodowe j k w a·

su 2,4-D (piel ik), soli sodowej kwasu MCPA ornz 
3D-procentowego roztworu soli sodowej kwas u 
MCPA (Chwastox). Produkty te nie mogą zawierać 
siarczanów w ilości wi ększej niż 0,1%. 

2. Aparatura . Kolumna chromatog raficzna joni
Łowa, szklana oraz wkraplacz poj emności 250 cm:1 

z korkiem - wg rysunku; wymiary podano w mm. 
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a) Jonit - Amberlit IR- 120 o średnicy 0,2-'.-
0,8 mm lub inny o podobnych właściwościach. 

b) Metanol cz. d. a., roztwór 2 -',-1 obj. 
c) Kwas solny cz. d. a., roztwć ,r 1 + 1 obj. 
d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roz tV'/(lr 

0, 1 n. 
e) Czerwień m etylowa, O,l-procentowy rozhvc.;r 

a lkoholowy. 
I) Eter etylowy do narkozy. 
g) Chlorek bnrowy cz.d. a. , roztwór l O-pro 

centowy. 
h) Kwas azotowy cZ.d.a. (1,4). 

4. Sprawdzanie obecności siarczanów. Badaną 
próbkę o masie 5 g, odważoną z dokładnością do 
0,1 g , umieśc:ć w rozdzielaczu poj emności 250 cm':' 
dodać 40 cm:l wody, 2 cm 3 kwasu azotowego (1,4) 
i wymieszać. Ekstrahować trzykrotnie eterern w 
ilości ach po 25 cm~. Warstwę wodną prze nieść do 
probówki, dodać k ilka kropli roztworu chlorku 
barowego. Po 10 min roztwór powinien być k13-
rowny . W przypadku wytrącenia się osadu uznac:, 
że próbka zawiera siarczany w i l ości powyżej 0,1 %. 

5. Przygotowanie kolumny z jonitem . J oni t za
lać w zlewce wodą destylowaną i odstawi ć na 
2 godz. Zawi esinę wodną jonitu wprowadzić do 
kolumny w takiej ilości, aby wypełniał całą obję

tość węższej części kolumny. Przez kolumnę prze·
puszczać roztwór kwasu solnego z szybkością nie 
większą od 2 cm 3/min do chwili, gdy wyciekający 
eluat będzi e b ezbarwny. 

N<lpeln i ć wkraplacz roztworem metanolu , szczel
nie 7,a mknąć korkiem szlifowanym i umieścić go 
nad kolumną w ten sposób, aby koniec rurki wkra
placza znajdował się 5 mm od dna szersze j częśc i 

kolu mny - wg rysunk u . Otworzyć kran wkrapla
cza i po chwili otworzyć kran kolumny tak, aby 
szybkość wypływu m et[molu wynosi ła 1 cm3/min. 
Jonit przemywać do chwili, gdy na zobojętn ienie 
]0 cm3 eluatu zużyje się n ie więcej niż 1 kropl~ 
roztworu wodorotlenku sodowego, wobec czerwie-
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n i rnetylowej jako wskaźnika. Następnie przez 
w ielokrotne przechylanie kolumny dokładnie j ą 

odpowietrzyć do całkowi tego usunięcia pęcherzy

k ów powietrza oraz przemyć ją 10 cm3 metanolu . 

6. Wykonanie oznaczania. Próbkę soli sodowej 
kwasu l'vICPA o masie 5 g, odważoną z dokładno .. 
ścią do 0,001 g, um i eścić w kolbie pomiarowej po .. 
jenmości 50 cm3, a próbkę soli sodowej kwasll 
2,4-D w kolbie pojemności 250 cm 3 , rozpuścić \v 

m tanolu, dopełnić do kresk i metanolem i staran
nie wymieszać. 

W przypadku badania 30-procentowego roztwo
ru soli sodowej MCPA należy odważyć, z dokład
nością do 0,001 g, próbkę o masie 15 g, umieścić 
w k olbie pojemności 50 cm3 i rozpuścić w m etanol u 
jak podano. 

Na kolumnę wprowadzić 25 cm3 roztworu soli 
sodowej kwasu 2,4-D, a w przypadku soli sodowej 
kwasu MCPA lub 30-procentowego je j roztworu -
5 cm:!, otworzyć kran kolumny i zamknąć go do·· 
piero po zrówna niu się poziomu cieczy z p oziomem 
wypełnienia. Przez kolumnę przepuszczać z wkra
placza metanol wg 5 do chwili uzyskania 50 cm J 

eluatu. Do eluatu dodać 2 krople roztworu czerwie
n i metylowej i miareczkować roztworem wodoro
tlenku sodowego do trwałego żółtego zabarwienia . 
P o trzech kolejnych oznaczaniach jonit przemyć 

20 cm~ roztworu kwasu solnego i następnie meta-

nolem wg 5. W czasie oznaczania na l eży zwracać 

uwagę, aby k olum na n ie uległa zapowietrze niu. 

Zawartość kwasów (X) obliczyć w procen tac1l 
według wzoru 

v . n' A · 10 · 100 
x -= - - a . B 

w k tórym: 

F - objętość roztworu wodorotlenku sodowe .. 
go zużytego do m iareczkowania, cm3, 

n normalność roztworu wodorotlenku so·
dowego, 

A - i lość kwasu odpowiadaj ąca 1 cm3 In roz-· 
tworu wodorotlenku sodowego, g; dla 
kwasu MCPA = 0,2016, dla kwas cl 
2,4-D = 0,2210 , 

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

CI zawartość chlorku sodowego w procen
tach oznaczona wg BN-72/ 6051-10 ark. 0-1 
p. 3, 

m - odważka próbki, g. 

7. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytmetycz
ną wyników co na jmniej dwóch oznaczań różnią
cych się między sobą n ie więcej niż o 0,5%. 
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