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ANALIZA NISKOPROCENTOWYCH AEROZOLI PESTYCYDGOW

Alina Dabrowska, Irena Missala, Danuta Wasiak-Wisniewska
Instytut Przemystu Organicznego w Warszawie

W ostatnim okresie coraz czedciej wprowadza sie aerozolowe for-
my preparatéw insektobdjczych majace zastosowanie gidwnie w pomie-
szczeniach domowych, ogrddkach dzialkowych i w weterynarii. Sg to

na ogétr preparaty niskoprocentowe, czesto zawierajgce kilka substan-

cji aktywnych w rozpuszczalnikach organicznych, oraz freon. Anali-
za niskoprocentowych preparatdéw aerozolowych, szczegdlnie kilku-
sktadnikowych, nastrecza wiele trudnosdci zardéwno w samym sposoble
oznaczania, jak i przy pobieraniu prdébek.

W naszym Instytucie analizowano nastepujgce preparaty aerozolo-
we, zawierajgce substancje aktywne o stezeniach od 0,05 do 0,5%:
Iposep i Ipowet (s.a. bromfenwinfos), Propotox M (s.a. p,p -meto-
ksychlor, propoksur), Kotatkozol extra (s.a. - p,p -metoksychlor +
endosulfan, propoksur,X-JK}D. Jako metode analityczng przyjegto
chromatografie gazowg stosowang uprzednio do oznaczania substancji
aktywnych w preparatach zawiesinowych, pylistych i koncentratach
emulsyjnych [ 6-8 ], badZ w pozostatodciach gladowych (1, 2, 9] .

W dostepnej literaturze opisano kilka metod pobierania prdébek do
badania z pojemnikéw aerozolowych [ 3-5, 10] . Stosowano sposéb po-
dany w BN-75/6053%=26 modyfikujac warunki uwalniania prébek od nad-

miaru freonu.
MATERIAT I METODY

Aparatur a: chromatograf gazowy GCHF - 18,3, detektor
jonizacyjno-ptomieniowys; kolumny chromatograficzne ze stali nie-
rdzewnej dxugoséci 1 m i Srednicy wewnetrznej 3-4 mm; gtéwka roz-



340 ) A. D4BROWSKA I IN.

pryskowa z rurkg z tworzywa sztucznego diugosci 12 cm, $rednicy
wewnetrznej 1 mm i Srednicy zewnetrznej 2 mm, odczynniki aceton
cz.d.a.; bromfenwinfos - wzorzec o znanej zawartosdci izomeru Z;
endosulfan - produkt handlowy firmy Hoechst, wzorce pozostaxych
substancji aktywnych o zawartosci minimum 99% rozprowadzane przez
Wzormat Warszawa.

Pobieranie prdbek 2z pojemnikéw aerozolowych za
pomocg gidwki rozpryskowej zaopatrzonej w rurke z tworzywa sztucz-
nego. Réznica mas pojemnika przed i po pobraniu prébki stanowila
jej odwazke. Prébki uwalniano od nadmiaru freonu przez pozostawie-
nie w temperaturze pokojowej na okres 6 godzin, albo przez ogrze-
wanie otwartej kolbki na %*aZni wodnej o temperaturze 40-50°C w
ciggu 20 minut, albo przez ogrzewanie na wrzgceJj *azZni wodnej pod
chtodnicg zwrotng w ciggu 2 minut.

Warunki chromatograficzne. Stosowano gaz
nosny azot o przepiywie 100 cmB/min. Wypeinienie kolumn: I - 3%
OV-17 na Chromosorbie G,60-80 mesh, II - 5% DC 200 na Chromosorbie
G 80-100 mesh. Preparaty Iposep i Ipowet analizowano w kolumnie I
w statej temperaturze 210°C przy uzyciu wzorca zewnetrznego. Propo-
tox M 1 Koxatkozol extra analizowano w kolumnie II stosujac dla
Propotoxu M temperature poczgtkowsg 150°C w ciggu 9 min., a nastep-
nie wzrost temperatury do 200°C (BOO/min), dla Kozatkozolu extra
temperature poczgtkowg 165°C w ciggu 18 minut i wzrost temperatury
do 200°C (30°/min). Do oznaczen ilosSciowych przyjeto metode wzorca
wewnetrznego. Substancje wzorcowg stanowita aldryna.

#

OMOWIENIE WYNIKOW I WNIOSKI

J

Chromatogramy badanych preparatdéw aerozolowych przedstawiono na
rysunkach 1-4. W przyjetych warunkach dla preparatéw Ipowet i Ipo-
sep otrzymano dobry rozdziar substancji aktywnej bromfenwinfosu od
rozpuszczalnikéw i synergetyka wystepujgcego w Iposepie w ilosci
2,5%. Zastosowanie programu temperatury przy analizie preparatdw
Propotox M 1 Kotatkozol extra pozwolito na rozdziax poszczegdlnych
substancji aktywnych i rozpuszczalnikdéw. Stwierdzono, ze tylko wy-
soko wrzgce sk*adniki mieszaniny rozpuszczalnikéw (Farbosol) posia-
daty zblizone czasy retencji do ¥ -HCH, ktdéry stanowit jeden ze
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Rys.2. Chromatogram preparatu
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Rys.4. Chromatogram preparatu
Kotatkozol extra; 1 - propoksur,
2 -X HCH, 3 - aldryna, 4 -oC-
endosulfan, 5 -Pp - endosulfan,

6 - c,p -metoksychlor, 7 - p,p’
-metoksychlor
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sktadnikdéw aktywnych KoXatkozolu extra. W opracowanych warunkach
chromatograficznych obecnodé Farbasolu wpiywata ujemnie na dolng
granice oznaczalnos$ci ¥ -HCH zwiekszajgc znacznie btad przy okre-
$laniu jego zawartosci. Wytypowane metody wzorca zewngtrznego i wew-
netrznego pozwolity na wiasciwg oceng zawartosci substancji aktyw-
nych w omawianych preparatach. Dokadnos¢ opracowanych metod zosta-
Ya sprawdzona na mieszaninach wzorcowych.
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Wprowadzono

Rys.5. Krzywa zaleznosci stosunku zawartosci bromfenwinfosu wpro-
wadzonej i oznaczonej do nominalnej w mieszaninach wzorcowych

' Rysunek 5 przedstawia graficzng zalezno$é migdzy ilodcig substan=-
cji wprowadzonej i oznaczone] w preparatach Iposep 1 Ipowet. W
przebadanym zakresie stezen (tab. 1) stwierdzono liniowg zaleznos¢
wskazujgcg na wystarczajgcg doktadnosé opracowanej metody. Rozrzu-
ty charakteryzujgce dokiadnos$é metody dla preparatéw: Propotox M
i Koxatkozol extra w przebadanym zakresie stezen (tab. 1) przed-
stawiono na rysunku 6.

Pomimo do$é duzych rozrzutdw wynikdéw siegajgcych do 1 6% wzgled-
nych, wartoéci te nie mialy istotnego znaczenia ze wzglgdu na nie=-
wielkg zawarto$é substancji aktywnych. Odzyski dla poszczegdlnych

sktadnikdéw mieszanin wzorcdédw gwarantujg oznaczanie wtasciwego skia-
du iloéciowego analizowanych preparatdw.
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Rys.6. Maksymalne wartos$ci bXedu oznaczania substancji aktywnych

dla mieszanin wzorcowych Propotoxu M i KoXatkozolu extra

Tabela 1

Wzgledne odchylenia standardowe dla zawartoséci substancji aktywnych

Preparat Substancja Nominalne Badany zakres Odchyle-
aktywna stezenie zen nie stan-
w % s.a. w 5 dardowe
Iposep bromfenwinfos 0,5 0,3=1,2 0,03
Ipowet bromfenwinfos 0,1 0,09-0,15 0,06
Propotox M p,p -metoksychlor 0,3 0,15-0,5 0,04
propoksur 0,2 0,1=0,3 0,01
Kotatkozol p,p -metoksychlor 0,3 0,15-0,5 0,08
extra aC+Pbendosu1fan 0,1 0,06-0,15 0,07
propoksur 0,05 0,03-0,07 0,02
¥ -HCH 0,05  0,03-0,07 0,03
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W tabeli 1 przedstawiono otrzymane wyniki wzglednego odchylenia

standardowego w przebadanych zakresach stezen przy zatozonej zawar-
tosci nominalnej substancji aktywnych w omawianych preparatach.
Uzyskane wartosci odchylen standardowych wskazujg na mozliwos$é za-

stosowania opracowanych metod do analizy niskoprocentowych prepa-
ratéw aerozolowych.
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A. Jlom6poBcka, U. Muccanra, . Bacaxk-BucoHEBCKaA
AHAJIN3 HUA3KOIPOUEHTHHX AJPO30JbHHX I[TECTUIHAIOB

PeasawwMme

[lpercraBireHo De3yabTaTH XpoMaTorpadMuecKoro aHajgu3za a’po30ib-

HHX MHCEKTHUWLOB Unocen u MmoBeT comzepxammx 6pombenBuHpoc, I[lpomo-
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TokCc M comepxamu#f METOKCHXJIOD+IDPOMOKCYpP, KOJATKO30J JKCTpa conep-

Xamuii METOKCHXJOpP+3HIOCYAbDaH+IpONOKCYp+JIUHLAH ,

A. Dgbrowska, I. Missala, D. Wasiak-Wisniewska
ANALYSIS OF LOW-CONCENTRATED PESTICIDE AEROSOLS

Summary

Results of gas chromatography analysis are presented of four
aerosol insecticides Iposep and Ipowet containing bromfenwinphos,
Propotox M containing metoxychlor + propoksur and Kotatkozol Extra
containing metoxychlor + endosulfan + propoksur + lindane.



