
N&i? 

2,6-Dichiorbenzonitril, als Herbizid such Dichlobenil genannt, wird bei der 
Bek5mpftmg von Unkr5mem auf den verschiedensten Gebieten eingesetzt_ Seine 
Riickstandsbestimmung wird nach Extraktion aus dem jeweihgen Substrat gew6hn- 
lich gaschromato_oJaphisch vorgenommen, weiI die Substanz am Elektroneneinfang- 
Detektor eine hohe Emptidlichkeit besitzt. 

1st die zu untersuchende Wasserprobe stiirker verschatzt oder sollen BGden 
untersucht werden, so e&Jilt man Extrakte, die meist nicht ohne aufwendige Vor- 
reinigung ,oashromatographisch gemessen werden k&men. Beynon et al.’ schlagen 
daher aIs cleanup-Verfahren die KaIiumperman_gacat-Oxidation, eine Wasserdampf- 
destillation sowie diinnschicht- oder s%rienchromatographische Gperationen var. 

Eeschreibwzg des Verfahrens 
Auf der Suche nach einer fiir 

Methode von StarstoKen fmden wir 
den vorgesehenen Zweck geeigneten Abtrenn- 
heraus, dass sich die relativ hohe Fhichtigkeit 

voa 2,6-Dichlorbenzonitrii mit Wasser N seiner Eliminierung aus w%srigen oder 
wasserhaltigen Medien durch Destillation heranziehen lisst. Dabei geniigt es, 20-30 % 

_ _ 
dcr Wasserprobe tiberzudestrlheren, da schon die ersten Anteik des von den poIaren 
Verunreinigungen befreiten DestilIats das Nitril enthahen; die aus dem Destillat 
erhahenen organ&hen Extra&e sind iiE>erraschend sat&r_ Insbesondere bei der 
Untersucbung von B&ien erweist sich das Verfahren ah Ieistungssfahig. Die Boden- 
probe wird hierbei mit einem Uberschuss an reinem Wasser versetzt und ein Teil 
davon iiberdestiliiert. 

In einer Destillationsapparat mit Liebig-Kiihler werden SO0 ml der Wasser- 
probe im l-l Rundkolben zum Sieden gebracht nnd etwa Xl0 ml iiberdestihiert. Gegen 
Ende der Destiilation wird die Kiihhmg abgestellt, bis die DampQhase das Ende des 
DestiBationsvorstosses erreicht hat- Auf diese Weise werden eventneB an den kiihlen 
TeiIen des KiihIers kondensierte Spuren an Wirkstoff in die Vorlage get&eben. 

Fiir Bodenuntersuchungen werden in den 1 I-Rundkolben der Apparatnr 
700 mI reines Wasser ein,gefiIIlt nnd 100 g der Bodenprobe hinzugegeben. Die 



Dtzstillati*n Ii%& a-uf diese Weise bei mfssigem Erhitzen ohne eiu nenneriswertes 
Stossen des KoBpinhaltes ab. Urn einen abergaug eon anfZinglich bei bestimmten 
l36den zuweile~ aultreteudem Schaum in das Des&at zu vermeiden, kann erforder- 
lichenfalls ein griisseret Koiben verwendet o&r ein kurzes, weitlumiges Steigrohr 
xv&&en Kolben und Destilla_tionsauf”tz eingesetzt werden. Das wurde in unseren 
Vers’uchen aber nur dann erforderlich, wenn der Boden-Anteil des Gemisches 
wesentlich erh6ht worden war; Die Destillation-wird ansonsten wie oben beschrieben 
durchgefilhrt. 

Zur Extrakfion des Nitriis aus dem Destillat wurde ein Schnellverfahren an- 
gewandt, bei dem hier 250 ml-Messkolben als Schiitie?gei%sse eingesetzt wunien2. 
AJ.s Extraktiommi!&l &eaten 5 ml Toluol, van denen sich bei der Extraktion 0.15 mi 
im Wasser I&en, so dass das Endvolumen des Extraktes 4.85 ml betigt. Nach dem 
Schtitteln wurden aus dem Hals des Messkolbens von der iiberstehenden ToIuol- 
Phase l-2 pl entnommen und der Gehalt an Nitril unmittelbar gaschromatographisch 
gemessen. 

Gzschomatographische Bedingmgee 
Die GlasGule hatte 1.5 m tinge und 2 mm I.D. Die SaulenfGlhmg war 

2% ov-101 t 3% QFl auf Chromosorb W AW DMCS (80-180 mesh). Die Tem- 
peraturen waren: Injektor, 170 “C; SIulenofen, 125 “C; Detektorofen, 190 “C. 
Detektor: Elektroneneinfangdetektor, Iritium; T&ger_ea: StickstoE, 30 ml/m& 

RESULTATE 

Das Verfahren wurde mit Leitungswasser, iiberdurchschnittlich verschmutz- 
tern Ober85chenwasser sowie mit 4 verschiedenen Bodenarten geptift, denen Dichlor- 
benzonitril-Konzentration vcn l-200 p8$8 bzw- Liter zugesetzt worden waren. Nach 
Zusatz des WrrkstofF.. zu den Bi5den wurden diese iiber Nacht verschlossen stehen 
gelassen. Die Wieder&dungsraten lagen sowohl bei den W%serz~ als such bei den 
B&&n zwischen 92 und 93%. 
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