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Note

Zur Riickstandsbestimmung von 2,6-Dichlorbenzonitrii aus Boden und Wasser
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(Eingegangen am 3. Januar 1580)

2,6-Dichlorbenzonitril, als Herbizid auch Dichlobenil genannt, wird bei der
Bekampfung von Unkrantern auf den verschiedensten Gebieten eingesetzt. Seine
Riickstandsbestimmung wird nach Exiraktion aus dem jeweiligen Substrat gewdhn-
lich gaschromatographisch vorgenommen, weil die Substanz am Elekironencinfang-
Detektor eine hohe Empfindlichkeit besitzt.

Ist die zu untersuchende Wasserprobe stirker verschmutzt oder sollen Béden
untersucht werden, so erhalt man Extrakte, die meist nicht ohne aufwendige Vor-
refnigung gaschromatographisch gemessen werden kdnnen. Beynon ef al* schlagen
daher als cleanup-Verfahren die Kaliumpermanganat-Oxidation, eine Wasserdampf-
destillation sowie diinnschicht- oder saulenchromatographische Ogerationen vor.

EXPERIMENTELLES

. Beschreibung des Verfahrens

Auf der Suche nach einer fur den vorgesechenen Zweck geeigneter Abtrenn-
Meathode von Siorstofien fanden wir heraus, dass sich die relativ hohe Flichtigkeit
von 2.6-Dichlorbenzonitrili mit Wasser zu seiner Eliminierung aus wassrigen oder
wasserhaltigen Medien durch Destillation heranzichen lasst. Dabei gentigt es, 20-309,
der Wasserprobe tberzudestillieren, da schon dic ersien Anteile des von den polaren
Verunreinigungen befreiten Destillats das Nitril enthalten; die aus dem Destillat
erhaltenen organischen Extrakte sind tiberraschend sauber. Insbesondere bei der
Untersuchuag von B&den erweist sich das Verfahren als leistungsfahig. Die Boden-
probe wird hierbei mit einem Uberschuss an reinem Wasser versetzt und ein Teil
davon iberdestilliert.

Versuchsdurchiihrung

Ia einer Destillationsapparatur mit Liebig-Kithler werden 800 ml der Wasser-
probe im 1-1 Rundkolben zum Sieden gebracht und etwa 200 ml Gberdestilliert. Gegen
Ende der Destillation wird die Kihlung abgestellt, bis die Dampfphase das Ende des
Destillationsvorstosses erreicht hat. Auf diese Weise werden eventuell an den kithlen
Teilen des Kiihlers kondensierte Spuren an Wirkstoff in die Vorlage getricben.

Fiir Bodenuntersuchungen werden in den 1 I-Rundkolben der Apparatur
700 m! reines Wasser eingefiillt und 100 g der Bodenprobe hinzugegeben. Die
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Destillation lauft auf diese Weise bei massigem Erhitzen ohne ein nennensweries
Stossen des Kolbeninhaltes ab. Um einen Ubergang von anfanglich bei bestimmten
Béden zuweilen aufiretendem Schaum in das Destillat zu vermeiden, kann erforder-
lichenfalls ein grdsserer Kolben verwendet oder ein Kurzes, weitlumiges Steigrohr
zwischen Kolben und Destiliationsaufsatz eingesetzt werden. Das wurde in unseren
Versuchen zber nur dann erforderlich, wean der Boden-Anteil des Gemisches
wesentiich erhdht worden war. Die Destillation wird ansonsten wie oben beschrieben
durchgefiibrt.

Zur Extraktion des Nitrils aus dem Destillat wurde ein Schnellverfahren an-
gewandt, bei dem hier 250 mlI-Messkolben als Schiittelgefiisse eingesetzt wurden?.
Als Extraktionsmittel dienten 5 ml Toluol, von denen sich bei der Extraktion 0.15ml
im Wasser 16sen, so dass das Endvolumen des Extraktes 4.85 ml betrigt. Nach dem
Schiitteln wurden aus dem Hals des Messkolbens von der iiberstehenden Toluol-
Pbase 1-2 ul entnommen und der Gehalt an Nitril unmittelbar gaschromatographisch
gemessen.

Gaschromatographische Bedingungen

Die Glassaule hatte 1.5 m Linge und 2 mm L.D. Die Saulenfiillung war
2% OV-101 + 39 QF1 auf Chromosorb W AW DMCS (86-100 mesh). Die Tem-
peraturen waren: Injektor, 170 °C; Saulenofen, 125 °C; Detektorofen, 190 °C.
Betektor: Elektronencinfangdetektor, Tritium; Trigergas: Stickstoff, 30 ml/min.

RESULTATE

Das Verfahren wurde mit Leitungswasser, iiberdurchschnittlich verschmutz-
tem Oberflachenwasser sowie mit 4 verschiedenen Bodenarten gepriift, desen Dichlor-
benzonitril-Konzentration ven 1-200 ug/kg bzw. Liter zugesetzt worden waren. Nach
Zusatz des Wirkstofis zu den Baden wurden diese iiber Nacht verschlossen stehen
gelassen. Die Wiederfindungsraten lagen sowohl bei den Wissern als auch bei den
B&den zwischen 92 und 93%.
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