% 40 ARETIT ISLANABIIiR TOZ ILACININ AKTIF
- MADDESININ TAYINI !

Burcan ERSOY 2

GIRTS

% 40 Aretit 1slanabilir toz ilacmmn miessir maddesi (4 - 6 - dinitro - 2 - sec-
butylphenyl acetate) nin tayini igir TUrk - Hoechst firmasmmn génderdigi me-
todda, esas olarak, eterle ekstraksiyon, sonra kalevi vasatta ester sabunlagtir-
mas: yapilmakta, tegekkiil eden fenolat spektrofotometrik yolla Glglilmekte ve
Dr, Gorbach’'in Beckmann DU Spektrofctometresinde ve kendi laboratuvar
gartlannda tespit ettigi

B, x 16,3
% total DNBP =
G,
E, Olclilen ekstinksiyon
G, Formiilasyondan alinan tartim

16,3 Bir sabit
fermiililyle total DNBP tayin edilmektedir.

Ayri bir caligmayla da serbest DNEP tayini i¢giln numune tartilmakta,
sikloheksan ile kamgtirihp sliztildiikten sonra 4-5 defada 20 ml.0.IN NaHCO,
cizeltisiyle muamele ederek DNBP, NaHCOa ¢bzeltisine alinmakta ve «bu c¢i-
zeltinin ekstinksiyonu total DNBP tayininde oldugu gibi olglililrs denmekte-
dir. Hesap icin de

E, x 0.406

o serbest DNBP =

G,
B, Olgtilen ekstinksiyon

G, Formiildgyondan ahnan tartim

0.406 Bir sabit
formiiliit verilmektedir.

Ve netice olarak :

% Aretit miiessir maddesi = (% total DNBP — ¢ serbest DNBP) x 1.18
ile hesap yapimaktadar.

Bizim laberatuvarimmzda kullanmilan spektrofotometrenin farkl: olmasi deo-
layisiyle verilen sabitlerln aynen almmmasina imkin olmarmugtir. Bunun ilzeri-
ne Aretit aktif maddesiyle ve serbest DNBP tayini icin saf 0- DNBP i{le bhili-

1 Bu metod Hoechst A.G. firmasindan Dr. Gorbach’in metodunun dedistinilmis seklidir.
2 Zirah Mucadele ila¢ ve Aletleri EnstitUs0 Kimya Analiz L&b. Asistam - Ankara.
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nen konsantrasyonlar igin ekstinksiyon kiymetlerini tespit etmek ya eksinkgi-
yonun muayyen bir katsayiyla konsantrasyona bagll olmas: 8zelliginden isti-
fade ederek veya konsantrasyon - ekstinksiyon efrisini ¢izip mechul numune
icin efri lizerinde bir okuméa yaparak neticeye ulagmak yolu - ki, bu bizim ta-
kibettifimiz yoldur - segilmigtir.

.. Ayrica serbest DNBP tayininde sikloheksan i¢inde ¢oziinmiis bulunan
DNBP inin tamamimn NaH003 fazing cgekilmesi igin tavsiye edilen 20 ml. nin
kafi gelmedifi tespit edilmig ve bu miktar, ¢ok arttirilarak cahgilmigtir,

Agagada bu formiilisyon icin metodun degigtirilmig gekli izah edilmektedir.

MATERYAL VE METOD
1 — a) Reaktifler: ,
. Aretit aktif maddesl
Saf 0-DNBP
Eter (Analitik safiyette)
Sikloheksan (Analitik safiyette)
0,5 N Etanolik KOH
0,1 N NaHCO, c¢bzeltisi
b) Alet ve malzemeler : , _
U.V. Spektrofotometre ve 1 cm. lik kuartz hiicreleri
60° = 20°C ye ayarlanabilir su banyosu :
Soxhlet ekstraktoril.
2 — Cahsma tarz
a) Aretit Aktif maddesi ile sta.nda.rt egrimn glzﬂmes1 :
0.25 gr. civarinda Aretit aktif maddesi. hassas olarak tartihir, 20 - 23 ml.
0.5 N etanolik KOH ilave edilerek 60° T 2°C lik su ba.nyosunda 5- 10 daki-

ka sabunlagt:mhr

NO, NO,
ﬂ kadeol ’
v 0—C—CH+ H0 —— Q 04  +CH,—COOH
HC —CH—GH,—CH, HL —CH—CH—CH,

Denkleme gore tegekklil eden 0-DNBP (kalevi vasatta fenolat tuzu ha-
lindedir) su ile yikayarak 1000 m.l lik balon - jojeye aktarlir. Su ile ibla§ ya-
pilir ; iyice calkalanmr. Bu c¢tzeltiden sirayla 2; 6; 10; 14 ve 18 ml, ler 100 ml.
lik balon - jojelere aliir. Su ile ibldglan yapilr, iylce galkalamr ve her birinin
ekstinksiyonu 1 c¢m. lik kuvartz hiicrede 377 m. LI- da 01 N NaOHe kar‘g; bir
U.V. Spektrofotometrede okunur.

Tespit edilen ekstinksiyon lnymetleri, tartilan miessir madde miktarlan-
nin tekabiil ettikleri 0 - DNBP degerlerine karst grafige geglrilir.

b) Formiilisyonun Analiz :

0.25 gr. aktif maddeye tekabiil edecek kadar formdiildsyon hassas olarak
tartihr, Bir soxhlet ekstraktoriinde ekstrakte ed:llr Eter su ba.nyosunda bu-
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harlagtinhr. Bakiyeye 20-25 ml. 0.5 N etanollk KOH ilave edilir, 60° = 2°C
lik su banyosunda 5 - 10 dakika sabunlagtinlir, Sabunlasma mahgsulil su ile yi-
‘kayarak 1000 ml, lik balon - jojeye aktarilir, igaretine kadar su doldurulur ve
iyice galkalanir., Bu ¢ézeltiden 10 ml, 100 ml. lik bir balon - jojeye aliur. Su
fle iblag edilir ve calkalamr. Aym tarzda 377 m. p da 0.1 N NaOHe kar§1 :
1 em. lik kuvartz hiicrelerde ekstinksivon o&lgiiliir.

AXktif madde ile cizilen grafikte, okunan ekstinksiyona tekabﬁl - efen
0 -DNBP bulunur. Aktif madde ve formiilisyon icin yapilan seyrelimeler na-
zar: itibare alinarak formiildsyondaki toplam 0 - DNBP. yiizdesi hesaplanir,

¢) O0-DNBP saf maddesi ile standart egri cizilmesi :

0.05 gr. civarinda saf 0- DNBP tartilir. 1000 ml. lik balon - JOJeye N/10
NaHCO, ile ¢coziiliir, N/lo NaHCO, ile iblag edilir ve iyice galkalanir. Bu ¢g-
zeltiden sirayla 0.5; 1.0; 1.5;'2.0 ml ler 50 ml lik balon - jojelere alinir, N/10
NaHCO, ile iblaglar yapibr, calkalamr. Herbirinin ekstinksiyonu- 377 m.y da
N/10 NaHCO, a karst 1 cm. lik kuvartz hiicrelerde §lciiliir. Elde edilen ekstink-
siyon degerlerl tekabiil ettikleri 0 - DNBP miktarlarina karg graflg'e geclrilir,

d) Formiildsyondaki serbest 0-DNBP tayini :

0.2 gr. civarimda numune 50 ml. sikloheksan ile bir ayurma humsme akta-
rilir 5 dakika galka.]amr Sonra ikinei bir ayirma hunisine siizerek alinir, 7 de-
fa 50 ml. lik basiyonlar halinde N/'lO'NaHCO ile- calkamr, Sulu fazlar 500 ml,
lik “balon - Jo;jede toplatur. 'N/10 NaHCO, 1le| iblag’ yapibir; iytce calkalamr.
‘Bu gozeltu uygun nisbette seyreltilerek 377 m. g da 1 c¢m. lik kuvartz hiicrede
N/10 NaHCO, a karst ekstinksiyon odlciiliir. Tespit edilén- ekstinksiyon. degeri-
nin grafikten tekabul ettigi 0 - DNBP miktarindan, yap11an seyreltmeler Hazar']
1t1bare alinarak, ¢ serbest DNBP bulunur

e) Neticenin hesa.planmasl '

DNBP asetik asit esterimin molekil agirhgt = 282 L

DNBP'nin molekiil agirhg: = 240 . .
olduguna gore tespit edilen 9 DNBP degerlerinden % Aretlt muesmr ma,dde-

282
sine geginek igin = 1.18 katsayisi ile ¢arpmak lazimdir.
240

(% Toplam DNBP — ¢ Serbest DNBP) x 118 = 9% Aretit miiessir mad-

desi,

MUNAKASA VE KANAAT

Formiilisyondaki serbest DNBP tayini icin Dr. Gorbach’th metoduna uy-
gun olarak caligmak istendiginde tavsiye edilen 20 ml. N/10 NaHCO, m sikle-
heksan igindeki DNBP’yi NaHCO, fazina tamamen gegirmeye kafi -gelmedig],
organik fazin hal4 renkli olmasindan, miigahade edilmigtir. NaFICO, miktar
100 ml. ye kadar ¢ikarildiginda hald renk kaybolmanugtir. © Bunun {izerine
NaI—ICO miktarmmn daha da arttlnlma.m dixgunulmilgtur o

Durumu tahkik icgin muhtellf konsa.ntrasyonlarda saf DNBP 11e de ga.h-
grlmagtir. Sikloheksan fazindaki rengin tamamen kaybolmas: igin 6-7. defa. 50
ger ml. lik porsiyonlar halinde N/10 NaHCO ile y1kamal gerektlgl ka,na.atma
varlmistir, ' R

195



BITKI KORUMA BULTENI CiLT 7, NO. 4

Konsantrasyon arttikga belirtilen 20 ml. N/10 NaHCO,in hi¢ k&fi gel-
medigi, sikloheksan fazindaki rengin hili meveut olmasi yaninda beklenen
konsantrasyon - ekstinksiyon egrisinin, konsantrasyon yiikselmesine paralel
olarak agagi dogru fazla egilmesinden de anlasilmigtir. 20 ml. yerine 100 ml
Na‘I-IC‘O3 kullanarak c¢ahgildifinda.egri yine yliksek konsantrasyonlarda, orga-
nik fazin renkli olmasini teyid eder gekilde, biraz agaft dogru kivrilnughir. Sik-
loheksan fazinin, renginin tamamen kaybolmasi ve gizilen efrinin biikiiimeden
seyretmesi ancak 300 -350 ml NaHCO, ile yikamakla mimkiin olmugtur.

Bir kere hacim 500 ml. ye N/10 NaHCQ, ile tamamilanarak N/10 NaHCO, a
karg ekstinksiyon, bir kere de iblag su ile yapilarak aym oranda su- NaH003
karngunm referans kullanarak ekstinksiyon Slgilildiigiinde tespit edilen deger-
ler arasinda dikkate almacak bir fark gorilimemigtir. Iblfglar N/10 NalHCO,
ile yapilarak N/10 NaHCO, a kargt ekstinksiyon okunmustur.

O ZET

Tiirk - Hoechst firmasina ait 9, 40 Aretit 1slanahilir toz ilacimin milessir
maddesinin tayini i¢in Dr. Gorbach tarafindan vazedilen metodda, gerek kul-
lamlan sabitierin Beckmann DU Spektrofotometresine gbre verilmig deferler
olmasy dolayisiyle bizim spektrofotometremize gire yeni sabitler hesaplanmas
lilzumy, gerek serbest DNBP tayini igin tavsiye edilen yolun - reaktifler baki-
mindan - yeterll bulunmamas) sebebiyle bazi degigiklikler yapiimagtir,

Metodun esas1 sudur ;

Aretit 9, 40 1slanabilir toz ilAcimn aktif maddesi (4,6 - dinitro - sec - buthyl
phenyl acetate) formiilisyondan eterle ekstrakte edilir. Eter uzaklagtirmldik-
tan sonra bakiye sabunlagtiriiir. Tegekkiil eden DNBP fotometrik yolla tayin
edilir, Ayr bir numunede ise, yine fotometrik yolla serbest DNBP tayinl wya-
pilir, Toplam 9% DNBP ile serbest 9% DNBP arasindalki farktan aktif madde
yiizdesi hesaplanir,

SUMMARY

DETERMINATION OF ACTIVE INGREDIENT IN 40 %
ARETIT W. P. FORMULATION

Method described hy Dr. Gorbach for the determirnation of DNBP, was
modified in order to calculate new constants when U.V. Spectrophotometer is
used In place of Beckman DU Spectrophotometer which is given in original
method, and inadequacy of the recommended analytical method for the deter-
mination of free DNBP in regard to reageunts.

Active ingredient of the ABRETIT formulation (trade name of Hoechst
for 4,6 - dinitro - 2 - sec ~ butyl - phenyl acetate) is extracted by ether. Ext-
ract, after ether content was evaporated, is saponificated. DNBP which 1s for-
med with saponification, is measured by U.V. Spectrophotometer Free DNBP
is determined from a separate sample.

Percentage of active ingredient in the Aretit formulation is calculated
from the difference between total and free DNBP,
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