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Spanob analyzy ionogénnych Létok pri vy-
robe S-amino~4=chlor-2-fenylpyridazin-

[ 4
~3-0nu

(57) Rielenie sa tyka sposobu analyzy
fonogénnych Lhtok zo skupiny zahrnujtcej
mukochlornan, hydroxyfenyloctan, hydroxy~
benzoan, benzoan, fenolsulfonan, fenol~
disulfonan, naftosul fonan, siran, amoniak,
sodik a fenylhydrazin pri vyrobe herbici-
dy S-amino-4~chlor-2-fenylpyridazin-3-
~onu. Separdcia fonogénnych Latok 2z pri-
praveného zdsobného roztoku vzorky sa
uskutofni v izotachoforetickej kolone
a ich obsah v analyzovanej vzorke sa
vypolita z nameranej dl2ky zony analyzova-
nej LAtky a jej analyzovanys, hmotnostnym
mnolstvom, ktord sa urlf metdodou prismej
kalibrécie, Rielenie je moiné vyulit
v chemickom priemysle.
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Yyndlez sa tyka spgsobu analyzy fonogénnych Latok pri vyrobe S~am{no~4-chlor~2-fe~
nylpyr(dnz\n—§~5nu.

S-am1no-é—chl6r-2-fenylpyridaz1n-3-én, znémy pod vieobecnym ndzvom chloridazon sa
poutiva ako G¥inns Létka herbicidnych pripravkov na nitenie burin v polnohospodirskych
plodindch, najm¥ cukrovej a kfmnej repe. Vyrdba sa kondenzdciou fenylhydrazinu s kyseli-
nou mukochlorovou a aminédciou 2iskaného 4,5-d1chlér-Z-fenylpyridaz1n—5-6nu amonfakom
v pritomnosti soli 4-hydroxybenzoovej, fenol—4-sulf6novej, benzoovej alebo 1-paftol=-5-
~sulfonovej kyseliny alebo ich izomérov ako katalyzdtora. Ako fonogénne Litky tu teda
vystupujd najmi: mukochldrnan, hydroxyfenyloctan, hydroxybenzoan, fenolsulfonan, fenoldi-
sulfonan, benzoan, naftolsulfonan, siran, amonfak, sodik, fenylhydrazin. Ich analyza
v surovindch, medziproduktoch a konelnych produktoch je nevyhnutnou sGfastou kontroly
technologického procesu vyroby a kvality chloridazonu a herbicidnych pripravkov na jeho
baze,

Na stanovenie kyseliny mukochlérovej, hydroxyfenyloctovej, hydroxybenzoovej, fenol-
sulfonovej, benzoovej a naftolsulfdnovej v ich technickych produktorch sa najlastejdie
poutivajl odmerné acido-bizické alebo spektrofotometrické metody, Ich velkou nevyhodou je
ne:ctektivnosi, pre ktory ich nie je moiné pouiii na analyzu mnohozlolkovych zmesi.

Na stanovenie fenylhydrazinu sa poulfva najml jédometrickb mctédu, ktord viak tiel
nepo kytuje presné vysledky v pritomnosti inych redukujUcich zlo%iek v analyzovanej stUsta-
ve,

Sirany sa najlastej3ie stanovujiu gravimetricky, sodik plamenovou fotometriou alebo
atomovou absorp&nou spektrofotometriou, améniovy jon acido-bazickou titréciou po vydesti~
lovani amoniaku zo vzorky.

2 dostupnej literatUry nie sU znadme %iadne analytické net&dy na stanovenie mukochlor-
nanu a katalyzétorov amindcie 4,5-d1chlér-Z?fenylpyridazin-3-6nu na chloridazon v reaklnonm

prostredi, medziproduktoch, alebo technickom chloridazone.

I uvedeného vyplyva, %e viaceré z {onogénnych Létok pri vyrobe chloridszonu je sice
moiné stanovit zndmymi analytickymi postupmi, aviak fch zna&ni chemickd odlifnost si vylia~
dufe poutit viacero rozli&nych metdod, %o prakticky velmi sfafuje operativnu analyticky
kontrolu technologického procesu alebo ju vobec znemoiﬁuje—vzh(adom na skutoénos{, ie nie
s vgbec zndme analytické metédy niektorych Latok vo vzorkdch z vyroby chloridazonu.

Teraz sa zistilo, %e analyzu iinogénnych Latok pri vyrobe S-umino-é-chlér-E-fenyL-
pyridazin-3-onu 20 skupiny zahrnujtcej mukochlornan, hydroxyfenyloctan, hydroxybenzoan,
fenolsulfonan, naftosulfonan, stran, amoniak, sodik a fenylhydrazin je moiné uskutolnit
spgsobom pod(a vynilezu, Jeho podstata spoliva v tom, %e separbcis analyzovanych fono-~
génnych LAtok v pripravenom z&sobnom roztoku vzorky sa uskutoln{ v fzotachoforetickej
kolone a ich obsah v analyzovanej vzorke sa vypolita na zdklade priamoUmernej zdvislosti
medzi dl{3kou zony LAtky a jej analyzovanym hmotnostnym mnofstvom, ktors sa urii metodou

priamej kalibréacie,

Anslyzu ifonogénnych l&tok pri vyrobe chloridazonu spgsobom pod(a vyndlezu je moin¢
uskutodnit polas 10 a% 20 minit s poulitim kapilarnej kolény /d(2ka 15 cm, vnitorny prie-
mer 0,8 alebo 0,3 mm/, pritom vhodnou volbou intenzity elektrického produ je moiné tento
2as edte skratit., Koncentradny-rozsah dostatolne presného stanovenia uvedenych fonogénnych -
Ldtok je od 0,001 do 100 X hmotnostnych, Medza dokazu je velmi nizka., Na Gplnu kvantita-
tivnu alebo kvalitatifvnu analyzu stalf injektbvai do jzotachoforetfckej kolény Lidtkové

8 do 10"10 molu analyzovanej ifonogénnej Latky v 1 mm3 roztoku,

mnolstvo od 107

Vysokh selektivita, rychlost, presnosf a spolahlivosf spdsobu sanalyzy fonogénnych
LAtok pri vyrobe chloridazonu pod{a vyndlezu a najm¥ to, %e umoinuje technicky nendrodnu
sGlasny kvantitativnu i kvalitativnu analyzu vietkych ionogénnych Latok pritomnych vo vzor-
ke, bez fch chemjckej derivitizdcie, poskytuje 3iroké molnosti jeho uplatnenia najm¥ pri
komplexnej medzioperalnej analytickej kontrole technologického procesu vyroby chloridazonu,
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kda doteraz znlme snasohy mali{ {ba obmedzené poulitie alebo na piektoréd Latky vobec ne=

bol{i zname apgsoby analytickej kontroly.

Nasledujlce priklady ilustruja, ale neobmedzujli predmet vynhlezu.

Priklad 1

Stanovenie mukochlornanu a 4-fenolsulfonanu vo filtridte z pripravy 5-amino-4-chlor-
2-fenylpyr1dazin-3-6nu.

Do odmernej banky na 100 crn3 sa presne naviiilo 2,0 a% 2,5 g vzorky a po znalku
sa pridala voda, 2 takto pripraveného roztoku se na analyzu pouilo 2 mm~, Izotachofo~
retickd analyza sa uskutolnila 2a tychto podmienok:
- ako vodiaci elektrolyt sa poulil roztok kyseliny chlérovodikovej o koncentracii 0,01

mol. duhz, neutralizovany na pH 4,0 beta~alaninom,

- ako ukon®ujaci elektrolyt sa pou?il roztok kyseliny kapronovej o koncentrdcii 0,01
mol. dm™ ,
separdcia sa uskutoénila v dvojkolénovom systéme pri intenzite elektrického pridu
200 /uA, dlske kolény 15 ¢cm a jej vnUtornom priemere 0,8 mm 3 pri 50 IuA, dlike kolo-
ny 17 cm a8 jej vnUtornom priemere 0,3 mm,
- na detekciu sa pou?il konduktometricky detektor s diferencidlnym zdznamom.
Analyza sa vyhodnotila metodou kalibra&nej krivky, zostrojenej ako zhvislost dliky
zény analyzovanej Litky od jej analyzovaného hmotnostného mnolstva alebo pomocou ka-

Libratnej rovnice, ziskanej regresnou analyzou,
Rovnakym postupom a za uvedenych podmienok jzotachoforetickej analyzy sa daju stano-
vit aj dal¥ie Latky pouiivané vo funkcii katalyzatorov tlakove; amindcie pri priprave

S-amino-4~chlor-2-fenylpyridazin-3- onu.

Priklad 2

Stanovenie mukochlornanu v reak&nej zmesi 2 pripravy 4,5-dichlor-2-fenylpyridazin-
-3-~0nu.

Do odmernej banky na 100 cm® sa navalilo tolko vzorky, aby ndvaipk vzorky obsaho~
val 0,1 &% 0,2 g analyzovanej létky a jej obsah sa doplnil po zna&ku vodou. Na analyzu
sa poutilo 2 mm3 takto pripraveného roztoku, Izotachoforetickd analyza sa uskutolnila
2a tychto podmienok:

- ako vodiaci elektrolyt sa pouiil roztok kyseliny chlorovodikovej o koncentricii 0,01
mol. dm~>, neutralizovany na pH 6,0 histidinom,

- ako ukonfujlci elektrolyt sa poulil roztok kyseliny kaprylovej o koncentrécii
0,01 mél, da°,
~ fzotachoforetickd separédcia sa uskutolnila pri hodnote elektrického pradu 250 /uA

v kolone s dl3ikou a vnatornym priemerom 0,8 mm,
Analyza sa vyhodnotila metodou priamej kalibrécie ako v priklade 1.

Priklad 3

stanovenie fenylhydrazinu v technickom produkte,

Do odmernej banky na 250 cm3 sa odmeralo S cm3 /0,5 mol. dm-sl roztoku kyseliny

chlorovodikovej, pridalo sa 0,2 a2 0,4 g presne navdleného fenylhydrazinu a voda po znal-
ku. Z takto pripraveného roztoku sa na fzotachoforeticku analyzu pouiilo 2 nmj. Izotacho-

foretickd analyza ss uskutolnila za tychto podmienok:
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-~ ako vodiaci elektrolyt sa poulil roztok hydroxidu draselného o koncentricii 0,01 mol. dn3

neutcralizovany kyselinou oftalovou na pli 5,0,

ako ukondujltcti elektrolyt sa pouil roztok hydroxidu tetrabutylaménncho neutralizovany

na pH 4,3,

-~ {zotachoforetickd separdcia sa uskutoénila pri hodnote elektrického priadu 45 ,uA
v koléne s dl{%kou 17 cm 2 vnUtornym priemerom 0,3 mm,
Analyza sa vyhodnotila pomocou kalibralnej zavislosti medzi dlikou zony fenylhydrazi-
nu na {fzotachoforegrame a analyzovanym hmotnostnym mnolstvom fenylhydrazinu,
Rovnakym postupom a za uvedenych podmienok izotachoforeticke] analyzy sa d4 stanovit
aj fenylhydrazin v reakénej zmesi z pripravy 4,S-d{chlér-Z-fenylpyriénzin-S-anu,
pridom ndvatok vzorky sa upravi pod(a koncentrécie fenylhydrazinu vo vzorke s oh{adom
na rozsah kalibra&nej z4vislosti {zotachoforetickej analyzy.

Priklad 4

Stanovenie fenol-4~-sulfonanu, fenol-2-sulfonanu, fenol-2,4-disulfonanu a siranu
v technickej kyseline fenol~4~sulfonovej alebo v jej sodnej solf.

Do odmernej banky na 100 cm3 sa presne navdiilo 0,2 a% 0,3 g vzorky a po znalku

sa pridala voda. I takto pripraveného roztoku sa na izotachoforetickd analyzu poulilo
2 mmj. 1zotachoforetickd analyza a jej vyhodnotenie sa uskutolnilo ako v priklade 1.

Priklad 5

Stanovenie amoniového i0nu 2 sodika v odpadovej vode z vyroby chloridazonu,

Do odmernej banky na 100 cm3 sa presné navédiilo 0,5 a% 2,5 g vzorky a po znalku
sa pridala voda, I takto pripraveného roztoku sa di izotachoforetickej kolény injektovalo
1 a% 10 mm> v zévislosti od koncentrécie amonfového idnu alebo sodika v analyzovanej vzor=
ke a od separalinej kapacity fzotachoforetického kolonového systému. lzotachoforeticks
analyza sa uskutolnila za tychto podmienok:

- ako vodiaci elektrolyt sa pousil roztok hydroxidu draselného o koncentrécii 0,01 mol, dn
neutralizovany glycinom na pH 10,0,

- ako ukondujuci elektrolyt sa pouiil roztok morfolinu o koncentracis 0,01 mot, dm'3.

paliie podmienky {zotachoforetickej analyzy a jej vyhodnotenie boli rovnaké ako v pri-
klade 1,

’

-3
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PREODMET VYNALETZU

Spasob analyzy fonogénnych LAatok pri vyrobe S-anino-k-chl6r-2-fenylpyridazin-3-
-onu zo skupiny zahrnujlce] mukochlérnan, hydroxyfenyloctan, hydroxybenzoan, benzoan,
fenolsul fonan, fenoldisulfonan, naftolsulfonan, siran, amoniak, sodik a fenylhydrazin,
vyznadujict sa tym, YXe separécia analyzovanych {onogénnych Létok z pripraventédho zidsob-
ného roztoku vzorky sa uskutofni v izotachoforetickej kolone a ich obsah v analyzova-
nej vzorke sa vypolita z nameranej d(3ky zony analyzovapej latky, na zdklade priamo-~
Gmernef zAvislosti medzi d{3kou 2ony latky a jej analyzovanym hmotnostnym mnoistvorm,
ktord sa urd{ metodou priamej kalibracie.
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