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(54) Spdsob priameho stanovenia obsahu substituovanych fenolov v herbi-
cidne Géinnych technickych produktoch a finilnych pripravkoch typu
fenoxyalkankarboxylovych kyselin

Spbsob priameho stanovenia obsahu substi-
tuovanych fenolov v herbicidne uc¢innych
technickych produktoch a vo finalnych pri-
pravkoch typu fenoxyalkinkarboxylovych
kyselin metdédou plynovej chromatografie,
z presne navaZeného mnoZstva vzorky, ktoré
sa prevedie do rozpustnej, stanovitelnej for-
my s kon§tantnym objemom pridanim zmesi
rozpustadiel, tvorenej HCl v koncentrécii
1 mol. 11 a aceténom vo vzidjomnom pome-
re objemov 2 :3 a nasledne analyzuje na
chromatografickej koléne pri teplote v roz-
sahu 140 aZ 170 °C, pri¢om sa obsah jednotli-
vych stanovovanych substituovanych fenolov
vyhodnocuje porovnanim chromatografického
zéznamu so zdznamom zmesi Standardov jed-
notlivych stanovovanych substituovanych fe-
nolov upravenych a chromatografovanych
rovnakym spdsobom, pri¢om dalej po elucii
stanovovanych substituovanych fenolov sa
stanovené fenoxyalkankarboxylové kyseliny
vypudia z kolény zvySenim teploty najmenej
na 250 °C.

Vzorky sa s vyhodou stanovuju na chro-
matografickej kolone so zakotvenou fazou ty-
pu silikénového polyméru.
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Predmetom vyndlezu je spbsob priameho
stanovenia obsahu substituovanych fenolov
v technickych produktoch a vo finalnych pri-
pravkoch latok s herbicidnymi Géinkami, ty-
pu fenoxyalkdnkarboxylovych kyselin metd-
dou plynovej chromatografie.

Doterajsie postupy stanovenia obsahu sub-
stituovanych fenolov v technickych produk-
toch a findlnych pripravkoch fenoxyalkéan-
karboxylovych kyselin -si zaloZené alebo na
skupinovej reakcii fenolickych latok so 4-
-aminoantipyrinom za vzniku charakteristic-
kého zafarbenia a naslednym kolorimetric-
kym vyhodnotenim vzorky, (Gottlieb S.; Marsh
P. B,, Ind. Eng. Chem. Anal. Ed. 18, 16, 1946)
ktord neumoZiluje stanovenie jednotlivych
zliéenin, ani presné stanovenie celkového ob-
sahu fenolickych 1atok, alebo na predchadza-
jucej extrakecii substituovanych fenolov zo
vzoriek, ich naslednej derivatizacii vhodnym
derivatizaénym éinidlom a stanovenim extra-
hovanych, derivatizovanych zltéenin metédou
plynovej chromatografie [M. P. Heenan; J.
Chromatogr. Sci. 12 (2) 89—90 (1974)].

Teraz sa zistilo, Ze obsah substituovanych
fenolov moZno stanovit priamo, spdsobom
podla vynélezu.

Podstata vyndlezu spoéiva v tom, Ze sa
presne navazené mnozstvo vzorky prevedie do
rozpustnej, stanovitelnej formy s konstan-
tnym objemom pridanim zmesi rozpustadiel
zlozenej z HCI s koncentriciou 1 mol.1! a
aceténu so vzijomnym pomerom objemov
2 :3. Takto pripraveny roztok sa analyzuje
na chromatografickej koléne pri teplote
v rozsahu 140 aZ 160 °C, pri¢om obsah jed-
notlivych stanovovanych substituovanych fe-
nolov sa vyhodnocuje porovnanim so zmesou
§tandardov jednotlivych stanovovanych sub-
stituovanych fenolov upravenych a chroma-
tografovanych za rovnakych podmienok ako
vzorka. Po elucii stanovovanych latok sa ne-
stanovované fenoxyalkankarboxylové kyseli-
ny z kolény vypudia zvySenim teploty mini-
malne na 250 °C.

Stanovenie podla vyndlezu je vyhodné
uskutoénif na chromatografickej koléne so
zakotvenou fazou typu silikénového polymé-
ru. )
iOkrem umoZnenia priameho stanovenia ob-
sahu substituovanych fenolov dalSie vyhody
vynélezu oproti zndmym postupom spocivaju
v tom, Ze umoZiiuju presné, rychle a dosta-
toéne spolahlivé stanovenie obsahu jednotli-
vych substituovanych fenolov v technickych
produktoch a upravenych pripravkoch s her-
bicidnym téinkom typu fenoxyalkankarboxy-
lovych kyselin vo vzorkach Iubovolnych fy-
zikalno-chemickych vlastnosti.

Predmet vyndlezu ilustrujd, ale neobme-
dzuju nasledujuce priklady.

Priklad 1

Stanovenie obsahu 2-metylfenolu, 6-chlér-
-2-metylfenolu, 4-chlér-2-metylfenoclu a 2,4-
-dichlér-6-metylfenolu v technickom pro-
dukte 4-chlor-2-metylfenoxyoctovej kyseliny
(MCPA). :

Do 100 cm?2 odmernej banky sa navazi 10 g
zhomogenizovanej vzorky a rozpusti sa v zme-
si rozpustadiel. Roztok sa davkuje na chro-
matograficki kolénu. Obsah jednotlivych
zloZiek sa stanovi porovnanim pléch prislus-
nych pikov s plochami pikov chromatografo-
vaného kalibraéného roztoku, obsahujuceho
v 100 cm3 10 mg §t. 2-metylfenolu, 10 mg &t.
6-chlor-2-metylfenolu, 50 mg §t. 4-chlér-2-
-metyl-fenolu a 10 mg &t. 2,4-dichlér-6-me-
tylfenolu.

Priklad 2

Stanovenie obsahu 2-metylfenolu, 6-chlér-
-2-metylfenolu, 4-chlér-2-metylfenolu a 2,4~
~dichlér-6-metylfenolu v technickom produk-
te 4-chlér-2-metylfenoxypropiénovej kyseliny-
(MCPP).

Do 100 cm3 odmernej banky so zdbrusom
sa navazi 10 g zhomogenizovanej vzorky a
upravi zmesou rozpustadiel ako v priklade 1.
Chromatograficky zdznam sa vyhodnocuje na
kalibraény roztok pripraveny ako v pri-
klade 1.

Priklad 3

Stanovenie 2-metylfenolu, 6-chlér-2-metyl-
fenolu, 4-chlér-2-metylfenolu a 2,4-dichlér-
-6-metylfenolu v pripravku obsahujicom sod-
nud sol MCPA.

Do 100 cm3 odmernej banky so zdbrusom
sa navézi 30 g vzorky. Objem sa doplni zme-
sou rozpusfadiel. Chromatograficky zaznam
sa vyhodnocuje na kalibraény roztok pripra-
veny ako v priklade 1.

Priklad 4

Stanovenie 2-metylfenolu, 6-chlér-2-me-
tylfenolu, 4-chlor-2-metylfenolu a 2,4-di-
chlérfenolu v pripravku obsahujucom dime-
tylaminovu sol MCPP.

Do 100 cm3 odmernej banky so zdbrusom
sa navazi 25 g vzorky. Objem sa doplni zme-
sou rozpusfadiel. Chromatograficky zdznam
sa vyhodnocuje na kalibraény roztok pripra-
veny ako v priklade 1.
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PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob priameho stanovenia obsahu substi-

tuovanych fenolov v herbicidne Géinnych
technickych produktoch a vo findlnych pri-
pravkoch typu fenoxyalkdnkarboxylovych
kyselin metédou plynovej chromatografie,
vyznaCeny tym, Ze sa presne navaZené

mnoZstvo vzorky prevedie do rozpustnej,.

stanovitelnej formy s konstantnym obje-
mom pridanim zmesi rozpustadiel, tvore-
nej HCl v koncentrécii 1 mol.1"! a aceté-
nom vo vzdjomnom pomere objemov 2 :3
a nasledne analyzuje na chromatografickej
koléne pri teplote v rozsahu 140 az 170 °C,
priom sa obsah jednotlivych stanovova-
nych substituovanych fenolov vyhodnocu-

P

je porovnanim chromatografického zézna-
mu so zdznamom zmesi §tandardov jed-
notlivych stanovovanych substituovanych
fenolov upravenych a chromatografova-
nych rovnakym spdsobom, pri¢om dalej po
eltcii stanovovanych substituovanych feno-
lov, sa stanovované fenoxyalkankarboxylo-
vé kyseliny vypudia z kolény zvySenim
teploty najmenej na 250 °C.

. Spdsob priameho stanovenia obsahu substi-

tuovanych fenolov podfa bodu 1, vyznade-
ny tym, Ze sa vzorky s vyhodou stanovuja
na chromatografickej koléne so zakotvenou
fazou typu silikénového polyméru.
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