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1

Vyndlez ¥e¥{ zplsob analyzy halogenovanych dibenzo-p-dioxind reakci s kyselinou siro-
vou za p¥ftomnosti acetdtového komplexu trojmocného Zeleza.

Uvedené sloudeniny vznikajf jeko prim&si pPi primyslové vyrob¥ herbicidd ne bdzi
fenoxykerboxylovych kyselin (Kulka, M, Canad, J. Chem., 39, 1961, s. 1973; Pohland, A.E. -
Yang, G.C.: J. Agr. Food Chem. 20, 1972, s. 1093). Jednéd se o vysoce toxické ldtky, které
ohro#ujf Z#ivotnf prostiedi (Sendermann, W.: Naturwissenscheften, 61, 1974, s. 207). Udaje
o chemickych vlastnostech t&chto sloudenin v odborné literatufe jsou ojedin&lé. Zndmé
zpdsoby enalyzy t&chto vysoce toxickych sloufenin jsou omezeny na \dzky soubor fyzikdlng
chemickych metod. Rede popsenych metod stenoveni halogenovanych dibenzo-p-dioxind zshrnuje
predchoz! separa&ni chromatografické postupy (Williems, D.T. - Blanchfield, B.J. - J. Assoc.
Offic. Analyt. Chem. 54, 1971, s. 1429).

Detekce chlorovenych dibenzo-p-dioxini se provddi detektorem elektronovéno zdchytu
(Elvigde, D.A, Anelyst, 96, 1971, s. 721, Porter, M.I. - Burks, J.A.,, J. Assoc., Offic.
Analyt. Chem., 54, 1971, s. 1246) nebo hmotovym spektrometrem (Konde, A.S. - Wade, J.J.,
Enviroment, Health Perspectiv., 9 1973, 49). Dosud v3ak v literatufe chybi jednoduchd
a selektivni metoda stanoveni halogendibenzo-p-dioxind.

Vy8e uvedené nedostatky jsou odstrandny navrienym zpisobem analyzy podle vyndlezu,
jeho% podstatou je reakce halogendibenzo-p-dioxinu s kyselinou sirovou p¥i spolupisobeni
acetdtového komplexu trojmocného Zeleza. Intenzita zbarveni resk&niho produktu odpovidd
koncentraci stenovovené slofky s obsahu studoveného heslogendibenzo-p-dioxinu lze stanovit
kolorimetricky. P¥idavek scetdtového komplexu trojmocného Zeleza umoZfuje prabsh reakce.
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Pokud by k reskei byls pouZita pouze &istd kyselina sirovd, neprob&hne reskce za
viditelné barevné zm&ny. Vzhledem k rozpustnosti tetrahalogendibenzo-p-dioxinu v uhlovo-
dikovych rozpoudtddlech (n-heptan, xylén, isookten), lze tuto sloudeninu snadno oddglit
od vE&t8iny rudivych sloZek, Ostetnf 2inidla na bdzi kyseliny sirové neposkytuji s halogen-
dibenzo-p-dioxiny pozitivn{ berevnou reekdnf zm¥nu. Vzhledem k uvedenym skutednostem lze
povaZovat navrieny zplsob enalyzy podle vyndlezu zs jednoduchy a selektivnf.

Pri{iklaed 1

Byl pouZit vzorek 2,3,7,8 tetrachlorodibenzo-p-dioxinu syntetizovany v chloroformovém
roztoku p¥imou chlorec{ dibenzo-p-dioxinu (Ullmann, H., - Stein, J., Ber. dtsch. chem. ges.,,
39, 1906, s. 624). Produkt byl trojnésobn¥ &ist&n vekuovou sublimaci & inditifikovén metodou
spektrofotometrie v ultrafiaslové a infradervené oblasti spektra (Pohlend, A.E, - Yang, G.C.,
J. Agr. Food. Chem. 20, 1972, s. 1093). '

Jednotlivé vzorky byly pfipraveny odvdZenim 1 8% 5 mg uvedené sloudeniny e ke kaZdému
pfiddny 2 ml acetétového komplexu trojmocného Zeleze, pripraveného rozpudténim C¢,3 g chloridu
Zelezitého v t ml vody 2 dopln¥no ne 10 ml 99% kyselinou octovou. Potom bylo dopln¥no na
25 ml 96% kyselinou sirovou, Maximdlnf absorbance byla p¥i spektrofotometrickém stanoveni
odet{téna pfi 789 nm. Timto zpdsobem bylo provedeno 3¢ peralelnich stenoven{ a zji¥t¥na mez
stavitelnosti, kterd &inils 1,1.10'5 mol.l'1, cof predstavuje 3,1,pg.m1'1.

P¥{iklad 2

Byly smichéhy v ekvimoldrnich pom&rech kyselina 2,4,5 trichlorfenoxyoctovd, 2,4 dime-
tylfenoxyoctovd a 2,3,7,8 tetrachlorodibenzodioxin., 1 g pPipravené sm&si byl extrahovin
5 x 20 ml n-heptenu pfi teplot¥ 56 °C. Ze spojenych extraktd bylo odpipetovédno 1¢ ml,
odpefteno k suchu, prfidény 2 ml roztoku p¥ipraveného z 0,3 g FeClj, 1 ml vody a 9 ml 99%
CH3COOH a doplné&no na 25 ml 96% H2SO4. Absorbance byla ?deéiténa pri 789 nm, Zjist&ni
mez stenoveni z 20 paralelnich m&Fen{ &inile 3,5 mg,ml” , co¥ odpovidd vysledkdm, uvedenym
v p¥fkledu 1, V daldim odparku, piipreveném z 10 ml n-heptanového extraktu byls zkoumdna
pF{tomnost pouZitych fenoxyoctovyeh kyselin,

P¥{kled 3

Byly pripreveny vzorky 1,3,6,8 tetrachlorodibenzo-p-dioxinu, 1;2,3,4,7 pentschlorodi-
benzo-p-dioxinu. (Pohlend, A.E, - Yang, G.C., J. Agr. Food Chem., 2C, 1972, s. 1093),
04 keZdé ldtky byly odvéZenim pPipreveny vzorky o hmotnosti 0,5 a¥ 6 mg, splédchnuty do
odm&rnych ban¥k 2 ml roztoku, piipraveného rozpuitdnim 3 g FeCl3 v 10 m1 vody a 90 ml
99% CH3COOH a ddle 10 ml 96% kyseliny sirové., Po temperaci p¥i 65 °C po dobu 35 minut byly
Jednotlivé vzorky doplndny 96% kyselinou sfirovou na 25 ml. Pozitivnf vysledky ddval vzorek
1,3,6,8 tetrachiorodibenzo-p-dioxinu p#i 779 nm a 1,2,3,4,7 pentachlorodibenzo-p~dioxinu
pti 806 nm. Mez stenovitelnosti 1,3,6,8 tetrachlorodibenzo-p-dioxinu dinile 2,6,ug.m1'1
a 1,2,3,4,7 pentachlorodibenzo~p-dioxinu 2,3 lag.ml'].

Podle xyndlezu lze stanovit nefddoucl p¥im&si halogenovanych dibenzo-p-dioxind, zejmé-
ne 2,3,7,8 tetrachlorodibenzo-p-dioxinu v herbicidnfich sm&sfch na bdzi fenoxyoctovych
kyselin, které pifi poufitf{ zplsobu analyzy podle vyndlezu nerud{ vlestni stenoveni.
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PREDMET VYNLALEZU

Zplsob analyzy helogendibenzo~-p-dioxind kyselinou sirovou p¥i spolupisobeni komplexu
%eleza, vyznaleny tim, ¥e vzorek halogendibenzo-p-dioxiné, nap¥iklad 2,3,7,8 tetrachloro-
dibenzo-p-dioxinu, nebo 1,2,3,4 tetrachlorodibenzo-p-dioxinu se pisobi roztokem soli troj-
mocného %elezs v 50 aZ 75% kyselin& octové a 96% kyselinou sfirovou kdy vznikd zbarveny produkt
stanovitelny spektrofotometricky.
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