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obsahujicich herbicidy

Vynélez se tyké kvalitmtivniho a kvantit=tivniho zpisobu stanoveni smésf{ ldtek obs~hu-
Jicich herbicidy na bdzi derivitl substituov-nich arylmsiovin a substituovanych trismzinfl,

Dosud voufivané znisoby stanoveni suhbstitunvanich srylmnriovin obecného vzorce T
’

X — O -M{-',(_‘.-f.‘\/ 1 (0

kde X zna&i atom vodiku, helogen, methyl- neho methoxyskuninu, Y js atom vodiku, halogen,

methoxyskupina, trifluormethylskupins, R, = R2 alkyl- neho mlkoxyskunina Cy 2 C2, vouZivajl

nap¥iklad alkelické hydrolysy, kdy se vznikly alifeticky amin vydestiluie a stansvi tritrasng

V nékterych p¥ipadech, kdy je v herbicidnim nrost¥edkf vice G¥irnjeh sloiek, ns-?{klad
soudasné derivéty triszinu a srylmoZoviny, Je nutno nejnrve jeden typ uvadenich sin¥ak oddé-
1it (nap¥iklad extrekei) m teprve potom provést stanoveni druhé sloiky.

Triazinové derivdty obecného vzorce II,

4

V)

: N (11)
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kde X zna&{ halogen, methylthio-,ethylfhio-, methoxy-, ethoxyskupinu, Y alkylaminoskupinu
Cy a¥ 05 a 7 mé stejny vyznsm jako Y, s~ stanovujf (u viceslofkovych herbicidd po separaci)
jmk o velmi slabé aminy scidimetrickou titrac{ v nevodném prost¥edf, Takto se napfiklad
stanovuje 4-ethylamino-7-terc, butylamino-6-methyltrhiotriazin ve gm¥si s N~-(3-chlor -p-
-tolyl)-N", N’-dimethylmoZovinou, ale i v dalZich pi#ipadech,

Uvedené postupy jsou zna¥nd pracné, Zmsové ndrodné a vyZaduji specidlni techniku
(¢itrece v nevodnych prost¥edfch). 2Zvld¥té zdlouhavé je d8leni jednotlivjch slofek smésnych
herbicidd,

V nékterych piipédech se k déleni a analytickému stanoveni herbicidnich prost¥edkd
na bézi vyde uvedenfch derivédth moloviny a triaginu poufivé plynovéd chromatografie, aviak
nevyhoda je, %e jde o ldtky mélo t&kavé, jejich d8lenf je nutno provédét ga vyiiich teplot,
o#i kterych miZe dochdzet k jejich rozkladu.

Uvedené nevyhody odstranuje znlisob kvalitativniho a kvantitativniho stanoven{ smds{
14tek obsahujicich herbicidy na béei derivdtd substituovanych arylmofovin, subetituované
trisziny a soudmsnd létky vznikajfefl ofi jejich o¥{pravé, vychozi suroviny a nomoené létky
pomoci chromatografie podle vyndlezu, jehof podstata spo¥ivd v tom, e se smés uvedenych
analyzovanych 1étek rozpusti v voldrnim crganickém rogvouitédle nebo ve sméei rozpoudtédel,
nap¥iklad methanolu, ethanolu, na roztok o koncentraci 0,5 a% 5,0 g na 1litr, kterﬁ se dé1{
kapalinovou chromatografi{ na obrdcené fézi tvofené alkanem C,, v soustavd methanol - voda
v roméru 4 : 6 a¥ 6 : 4, pFifem% jednotlivé 1ldtky se identifikuji vpodle eludnich Easd
%istych standardd a kvantitativni{ stanoveni se provede pomoci kalibradn{ p¥{mky absolutné
nebo s vouZitim vnit¥niho standardu.

Pro bl1%¥{ objasnéni nodstaty vynilezu jsou ddle uvedeny p¥iklady provedeni,

P¥{klad 1

DElené smés:

14tka ozn, % ve smisi
N4 (4-methyl-3-chlorfenyl)-N, N -dimethylmofovina 1 4
N-(4-methylfenyl)-N, N -dimethylmoZovina 1 4
N-(4-mathylfenyl)=N -methylmodovina III 4
N-(4-methyl-3-chlorfenyl)molovins Iv 4
N-4-methylfenylmofovina v 4
big-N,N(4-methyl-3-chlorfenyl)mofovina vI 20
1-methylthio=3-ethylamino-5-isooropylaminotriazin VII 20
1-methylthio=-3-isopropylamino~5-isopropylaminotriazin VIIX 20
l~methylthio=3=-ethylamino=-5-terc, butylaminotriazin IX 20

Roztok smési v metanolu o koncentramci cca 1,0 g na litr byl nastiikovén v mno¥stv{
5 mikrolitrd na kolonu kapalinového chromatografu s povrchovd porésnim silikagelem s chemicky
zakntvenym alkanem C,g. Délka kolony 100 cm, primér 2,3 mm, Jako mobilni féze byla pouZita
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soustava methanol-voda 50 : 60, pritok 0,5 ml/min. Detekce orovéddéna UV detektorem p¥i vlno-
vé délce 254 nm,

Litky se rozd&li v tomto pofadi:

po¥ad{ 14tka eludni Zas/s/
o v 460

2 IT 550

3 v 600

4 ITT 700

5 I 840

6 VII 1 225

7 VITI 1775

8 X 2 160

9 VI 24 000

P¥iklad 2

Déland smés:

létka ozn, % ve smsi
N—(4-methy1-3—chlorfgny1)-N:N’-dimehtylmoéovina I 5
N-(4-methyl-3-chlorfenyl )moSovina II 35
big«N(-4-methyl~3-chlorfenyl)mo3ovina VI 10

l-methylthio-3-isoprooylamino-5-
-isopropylaminotriazin VIII 50

Roztok smési v 907 vodném metanolu (koncentrace asi 0,5 g na 1itr) byl nastPikovsn
v mnoZstvi 1041 na kolonu jako v nifkladu 13 mobilni fézi byle soustava methanol : voda

60 : 40 pfi pritoku 0,4ml/min, detekce UV detektorem pii 254 nm,

Létky se rozd8li v noPadf:

vo¥ad{ 1dtka eludni &ag/s
1 v \ 390
2 I 450
3 VIIT ’ 660
4 VI 1 350
PFiklad 3

Délend smés:

14tka ozn, “ ve smdsi
N—4(methyl-B-chlorfenyl)-N:N'—dimethylmoéovina I 40
l-chlnr-3,5(bis~ethylamino)triazin X1I 30

2-isnoropylamino-4-(3-methoxypronylamine)-

~6-methylthiotriazin XTTI 30
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Roztok létek (celkové koncentrace 5,0 g

na 1itr) v.e smési tetrahydrofuran : metanol

(1 : 9) byl v mno¥stvi 5 4l nast¥ikovén ne kolonu jake v pFikladu 1, mobilni féziybyla s

methanol ~ vods 60 : 40, pritok 0,35ml/min.

Létky se rozddlf v pofadi:

nofadi 14tka
1 X11
2 1
3 X111
PH{klad 4
D&lend smés!
1étka

N-4(methyl-B-chlorfenyl)-N:Nidimethylmoéovina
N-4 (methyl=3-chlorfenyl)moZovina
1-methy1th1o-3-1sooropylamino-S-isopropyl—
aminotriszin

4-methyl~3-chlortoluidin

chlorbenzen

bis~N(-4-methyl-3-chlorfanyl)moZovina

Roztok vzorky mél koncentraci cea 2,0 g na litr,

eludn{ Zas/s/

530
640
850

ozn, % ve smési
I 30
v 5
VIII 50
X 5
XI
VI 5

rozpoustédlo smés tetrahydrofuran -

- methanol 1 : 9., Délen{ provéddno za steinjch podminek jsko v pFikladu 3.

Létky se rozddli v pofadi!

poraddl 1étke

1 Iv

2 X

3 I

4 *I

S VIIT

6 VI
PAikled 5

Délend smés

17tka
N-4 /mathyl-3=chlorfenyl)=N,N-dimetylmoFovina
N-4 {mathyl-3-chlorfenyl)mnofovina
l-methylthio-3-ethylamino-5-1isopropyl-

srinntrirzin

eluéni 3as/s/
510
565
625
710
1 020
2 690

oznt. % ve smési
I 44,5
v 9,6
vII 45,9



Bylo provedeno kvantitativni stanoven{ slofek smdsi sestavené z ¥istfch létek o uve-
deném ‘slo¥eni, PouZilo se metody vnit¥niho standardu, JimZ byl l-methylthio-3-isopropyl-
amino-5-isopropylaminotriazin (ozn. VIII = JS), Koncentrace sm&si 1,860 g/1, koncentrace
#nit¥niho standardu ceca 1,306 g/l. Kalibradni roztok obsahoval 0,886 g/1 sloZky I, 0,136
sloZky II, 0,664 g/l slo¥ky VII a 1,165 g/1 vnit¥niho standardu (JS = VIII). Plochy pikt
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g/1

byly stanoveny integritorem - poditalem a z nich vypodteny kongstenty KP (rovnice kalibrad-

nich pFimek) pro jednotlivé slofky kalibrainfho roztoku a ddle obsah sloYek ve smési podle

vztahl obsa’envch v programu integrdtoru - poditade:

&q sloékyi

SloZka

Iv

I

Vil
VIIT=JS

Cy « Py

Py « Css

NJS L] m‘i * Pi

Nyz « Pgs

« 100

(1)

(2),

Je koncentrace sloZky i v kalibra&nim roztoku,

Je plocha niku slo¥ky %,

Je plocha piku vnit¥niho standardu,

Je koncentrace vnit¥niho standardu v kalibra*nim rozt-ku,

Je navéika vnit¥niho standardu do m#¥eného roztoku vzorku (naph. v g/l1),

konstanta ldtky 1,

olocha piku slofky i v mé&Feném roztoku vzorku,

navdZka vzorku do m&¥eného roztoku vzorku a

plocha piku vnit¥niho standardu v m&¥eném roztoku vzorku

Kalibradni roztok

ol. Sas
/s/
565
931
1 621
2 749

P

122 467
1595 323
1 040 975
1 322 934

KF

1,636
0,819
0,940
1,000

Méfeny roztok smési

el, Zas P %
/s/
358 153 839 9,2
924 1 500 510 44,9
1 596 1 325 587 45,5
2 689 1 777 653
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PREMET®T YVYNLALEZU

Zpteob kvalitativafho a kvantitstivafho stanoveni smési{ l4tek obuﬁhujicich herbicidy
ne tZzi derivétd substituovanych arylmoovin a trimziny, pFiSemi arylmofoviny maif obecny

vzoree I,

- - ::aﬁ-cc-i;\/ (1)

kie 7 zna3{ atom vodiku, halozen, methyl- nehto methoxyskupinu, Y Je atom vod{iku, halogen,
methoxyskupina, trifluormethyl, Rl a R, alkyl- neho alkoxyskunine G1 a% 02 a triaziny meji

ntweny vznrec II,

]

=4

(1)
Y ¥ Nz

kde X znaéi halogen, methylthio-, ethylthic-, methoxy-, eth~xyskupinu, Y alkylaminoskupinu.
Cqy aZ Cos 7 m5 stein’ vienam jako Y, a souiasnd 1étky venikajfci pfi jejich pFipravé,

jako N-(4-mathylfenyl)-F,N-dimethyl moZovina, N-(4-methylfenyl)-N-methylmn*ovina, N-(4-methyl
-3-chlorfanyl)moisvina, Ned-methylfenylmo®ovina, vychoz{ suroviny, jJako 4-methyl-3-chlor-
tnluidin, a pomoené liétky, jako chlorbenzen, pomoci chromstografie, vyznaiujfec{ se tim,

5 ge smés uvedenich mnalysovanfch 14tek rozpusti v noléranim orgenickém rozpou3tédle nebo

ve smési rozpouitédel, napfiklad methanolu, ethanolu na roztok o koncentracl 2,5 &% 5,0 g

na litr, ktery se déli kapalinovou chromatografif{ na obrécené fédzi tvofené alkény Cyg

v goustavé metranol - voda v voméru 4 3 6 a¥ 6 : 4, niiZemZ jednntlivé 1étky se identi-

fikuif nodle elu¥nich 3asd ¥istych standardd a kvantitativnf stanoveni se provede nomoci

k-1ibradni n¥*Imky absolutné nebo s pouZitim vnit¥niho standardu.
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