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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ачотшши-з ,6-ДИХЯОРБШОЙНОЙ
киолоты методом гаво-1идкоотной хроматографии

се.
fCOOH

осн%

ее
Мол, вес 221 

Технический продукт - препараты дианат, дикамб,
«адибек, банвел-Д - водный раствор соли с диметидаюшом» 
содержащей 41,5% 2-метокси-3,6-дихлорбензойной киолоты* 

Химически чистая 2~метокаи~3,6-дихлорбензойная 
кислота - кристаллическое вещество белого цвета, плохо 
растворимая в воде, хорошо - в диатиловом >ре, хлороформеff 
различных спиртах. Температура плавления П4-П60, Мало- 
токсична, ЛД̂ д « Ю00-И00 нр/кг*

Принцип метода

Основан на экстракции 2-метоксй~3,б-дихлорбеннойной 
кислоты из водных растворов, почвы, сухой ш зеленой расти­
тельной массы органическими растворителями, метилировании 
извлеченной колоты в метиловый эфир и анализа эфира газо­
жидкостной хроматографией на хроматографах типа Цвет~1**64 
тш ЛЯ1-7А о плаиенно-иоаияациоякш1 детектором. Количество

Г сработан Киевским филиалом ГНИЙ Хлорной промышленности 
(А.АоРьтков, КЫКГейд, Е,П,Бабин, А,С*Овириденко, Л«АЛе

т т т п )

172 -



цетилового эфира 2-метокси~3 fб-дихлорбензойной кислоты 
определяется с помощью внутреннего стандарта.

Чувствительность метода -  0,4 и т/кг в водных раство­
рах, 0,8 мг/кг в почве и 1,5 мг/кг в растительной пробе, 

Средняя полнота определения 2-мзтокои-З,6-дихлорбен- 
войной кислоты из I литра воды 94,4% и ошибка определения 
13,9%. Из I кг почвы и зеленой или сухой растительной 
массы средняя полнота определения 91,2^ и 76,1% и средняя 
ошибка определения 16,5% и 23,1% соответственно.

Реактивы

Диэтиловый эфир (эфир оорный) Х.Ч., 2,4-дихлорбен- 
аойная кислота, х.ч*, гексан нормальный, х.ч.
Набивка для хроматографической колонки из нержавеющей 
стали, длиною 2 м, диаметром 4 мм:

готовят пропитком твердого носителя ТНД-ТО-4! (фрак­
ция 0,1743,18 мм) 4%чи эфирным расг ором П14ФС-4 или 
0Ш« Эфир испаряют на водяной бане и готовую набш&у су­
шат s сушильном шкафу при температуре не выше 80° до 
постоянного веса.

Эфирный раствор диазометана »
в пробирку (3 х 15), помещенную в стакан со льдом, нали­
вают 20 ип дйзтилового эфира, б мл водного раствора 40% 
едкого кали и при взбалтывании в течение 1-2 минут добавляют 
2 г измельченной нитрозометилмочевины, бо окончании реак­
ции водный слой сливают* темножелтый эфирный раствор дмаео- 
метана переносят в оранжевую склянку с притертой пробкой
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и суша® гранулированным едким кали (без острых краев) в 
течение 2-х часов. Сохраняю® на холоде.

Ии®розоме®илмочевина: в 0,5 литровую колбу наливаю®
100 г (105 мл) 25%-ного водного раствора метиламина, до­
бавляют кони, соляную кислоту 92,8 г (78 мл) я 5 7 , 2 ил 
дистиллированной воды и £50 г мочевины.

Раствор медленно кипятят но глицериновой бане при 
температуре 120° с обратным холодильником 2 ч. 45 мин. , 
затем повышают температуру бани до 127° и кипятят более 
энергично еще 15 мин. Полученный раствор охлаждают до ком­
натной температуры, раотворяют 55 г 95%-ного азотиотокас- 
яого натрия и охлаждают до 0°.

В 2-х литровом стакане (который охлаждают в бане оо 
льдом и солью) готовят омеоь 500 Г льда й 50 Г конц. серной 
кислоты х.ч. и к этому раствору при перемешивании Мешалкой 
приливают через стеклянный сифон холодный раствор нетияио- 
чевияы и нитрита, полученные ранее, о такой скоростью, 
чтобы температура не поднималась вше 0°.

Нитроаоиетияксчевива всплывает на поверхность в 
виде пены. По окончанию реакции содержимое стакана перено­
сят на воронку с бумажным фильтром и фильтруют о водоструй­
ным насосом; оставшуюся яа бумажном фильтре нитроаометия- 
мочевину промывают дистиллированной водой (10-20 мл) и 
сушат в вакууы-эксикаторе до постоянного веса.

Нитрозометилмочевину сохраняют на холоде в склянке 
с притертой пробкой.

Метиламин, 25$-ный водный раотвор,
Моч мша, х.ч.,
Вода дистиллированная, „ „



На ярки сернокислый, х.ч„ безводный,
Оерная кислота, х.ч„,
Налий едкий* х,ч, плавленный»
Калий едкий, х.ч* *к$~нцй раствор,
Соляная кислота, киь 
Натрий ааот иотокислыИ, хвч,

Приборы и посуда 
Сосуды для экстракции,
Делительные воронки на 50, 100, И50 и 500 мл.,
Аппарат Оокслета,
Аппарат дли отгонки растворители, 

состоит из нисходящего холодильника и круглодшшой колсш 
емкостью ИЮ-150 мл на шлифах,

Хроматографы типа Цвет 1-6Л или ЛХ11-7А*

Ход анализа

Ш Ш Ш Ш Ш ' *
I* Из водных растворов; к навеске водного раствора 

(100 мл) в делительной воронке добавляют I мл разбавленной 
(III) серной кислоты х .ч , и встряхивают 5 мин. Выделившуюся 
2нйет0ксй-3,6-дахатрбви8ойную кислоту экстрагируют Г00 мн 
(5 раз по 20 мл) диэтилового эфира, Полученные экстракты 
сушат над безв* сульфатом натрия, фильтруют и отгоняют 
диэтиловый эфир на водяной бане до объема 3**5 мл,

2» Из почвы; к навеске почвы 50 г добавляют 50 мл 
двэ?илевого эфира и Г мл разбавленной ( I : I ) серн ой кис
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ЛОТИ Х,Ч, И ВСТрНХИИЯЮТ 5 МИН, , эКИТрЗКТ фильтруют И ПО ВТОv 
ршмт и яв печение еше четыре раза порциями эфира по 15 мл и 
ооотвотптну кичим количеством серной кислоты* Собранные 

энотрякти сушат над безводным сульфатом натрия, фильтруют 
и отгоняют эфир до объеме >N-5 мл,

5* Из овощей, фруктов, сена, фуража и других проб 
растительного происхождения: навеску пробы в 25 г измель­
чают (2 х 5 мм) и помешают в патрон из фильтровальной 
бумаги, который вкладывают в аппарат Соколета* В колбу ан­
ис рота Оокслетя наливают примерно 200-250 мл диэтилового 
эфира о 3 мл водного раствора (1:1) серной кислоты х*ч. 
экстракцию проводят 2 часа*

Полученный экстракт сушат над безводным сульфатом 

натрия, фильтруют и отгоняют эфир до объема 3-5 мл*

Метилирование, К концентратам экстрактов (иэ воды, 
почвы, растений) добавляют небольшими порциями эфирный 

раствор свежеприготовленного диазометана до появления жел­
того цвета, встряхивают 5 мин* и оставляют на 10 мин* Затем 
отгоняют эфир на водяной бане*

ГазохроматограФичеокий анализ* К концентрату метило- 
ного эфира 2-метокси~3(6~дихлорбенаоШшй кислоты вводят 
ми кроит рицем расчетное количество эфирного раствора мети­
лового эфира И^-дихлорбенэойной кислоты (внутренний стан­
дарт) и полученную смесь анализируют не хроматографе при 
следующих режимах) •» растворе н. * *-ксвин):
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1« Температура испарителя 
Ьщ Температура колонки 
3. Входное сопротивление 

Множитель шкалы
5. В II С
6, Вшшд ГИД
?. Расход газов

а) аоситель-авот
б) водород
в) воздух

Цвет-1 ВХМ-?4

245°
165° н;ч"

I09 *•
10 -
- [ : 1
- ! • 1

1,6 л/час 1,6 «/ч««
0,9 л/час 0,9 я /48с
6,0 л/час 6,0 л/чио

8* Ввод пробы I - 2 шел. I ~ 2 м«л
Количество 2-метокси-З,6-дихлорбензойной кислоты в 

анализируемой пробе вычисляют по хроматограмме

I .  Растворитель н-гекеан; Z . Метиловый вфир 
дихлорбеазойной кислоты; 3. Метиловый зфир 2-метокои 
~ 3,^-дихлпрбеивойной кислоты
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I */«,.. fc...
j :

к - /
f ̂  3t ■ количество ?•метокои~3,6-дихлорЯен войной

КИСЛОТ» В 1ЙГ*

V идоыадь пика внутреннего стандарта,

> Х  плояад* пика цетилового эфира 2-иетокси-$,6~

яихдорбенвойной кислот»,
У, количество вваленного внутреннего стандарта

(метиловый эфир ? f 't- дихлорбеияойной кип лоты) 
в иг,

f  ’ постоянная не ревела ?-меток<ш~5*6- лихлорбен-
войной киолоты в ее метиловый афйр,

М - поправочный емиирический коИ«Ипиент 

Значение К выявляется по хроматограммам смеси одного 

и т о т  ме количества внутреннего стандарта и рев личных 

ксщче«*тц анализируемого компонента «о атой же формуле.
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авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома­
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1 $ 3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб  ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго Ш Л *

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, шахе, семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева РД*, Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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