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PESTYCYDY Zoocydy
Akaritox koncentrat
Grupa katalogowa X 16%)
1. WSTEP 2.2, Przyklad oznaczenia Akaritoxu koncentra-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
Akaritox koncentrat, uzywany jako substancja
biologicznie czynna do produkcji preparatéw roz-
toczobdjezych o nazwie Roztoczol extra.

1.2. Okre§lenia. Akaritox koncentrat jest tech-
nicznym 2,4,5,4"-czterochlorodwufenylosulfonem,
produktem otrzymywanym w wyniku reakcji za-
chodzacej pomiedzy 2,4,5-trojchlorobenzenosulfo-
chlorkiem i chlorobenzenem, w obecno$ci bez-
‘wodnego chlerku glinowego.

Akaritox ma:

a) wzor sumaryczny — Cy3HgO,Cl,S,

b) wzér budowy Cl

Cl—/ ﬁ-i\——SO-.—/—-\—Cl
NSNS

cr’
¢) mase czasteczkowyg — 356,07,
d) nazwe zwyczajowg — tetradifon,
e) inne nazwy — tedion.
1.3. Normy i dokumenty zwiazane
PN-£7/C-04500 Produkty chemiczne.
pobierania i przygotowywania préobek
PN/C-04513 Oznaczanie granic temperatury top-
nienia lub temperatury rozkiladu substancji
organicznych
PN-67/C-04656 Pestycydy. Oznaczanie zawarto$ci
wody metoda K. Fischera
PN/C-60010 Chemiczne badania i proby. Przy-
rzady do pobierania prébek. Zgiebniki do pro-
duktow sypkich i w kawalkach
Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wago-
néw towarowych w komunikacji wewnetrznej.
Zalgcznik nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4 DKP.

Wytyczne

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. Rozroznia sie¢ dwa gatunki Akari-
toxu koncentratu oznaczone cyframi rzymskimi
IilIl

1) Symbol wg SWW: 1246-161.

tu gatunku I:
AKARITOX KONCENTRAT I BN-71/6053-12

SWW 1246-161
3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogoélne. Akaritox koncentrat po-
winien by¢ drobnokrystalicznym proszkiem o bar-
wie cd jasnokremowej do jasnobrazowej.

3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne

Gatunki
Wymagania N
I I
a) Tetradifonu, %, nie mniej
niz 95 90
b) Temperatura topnienia, °C | 141-=-150 130140
¢) Wody, %, nie wiecej niz 1 2
d) Substancji stalych nieroz-
puszczalnych w acetonie,
%, nie wiecej niz 4 5

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Akaritox koncentrat nalezy pa-
kowaé w worki z folii PCW, ktére powinny byé¢
umieszczone w bebnach blaszanych, Masa netto
jednego opakowania powinna wynosi¢ 40--50 kg.
Dopuszcza sie inne pojemnosci opakowania w za-
leznosci od zyczen odbiorcy.

Na opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaly napis
zawierajgcy co najmniej:

a) nazwe i znak wytworni,

b) oznaczenie wg 2.2,

¢) mase netto,

d) znak kontrolny zawierajacy numer partii
i date produkeiji,

e) napisy ostrzegawcze ,,Ostroznie — $rodek
szkodliwy. Klasa IV”, , Przechowywaé¢ z dala od
produktow zywnosciowych, pasz i naczyn na zyw-
nos¢”,

Zjednoczenie Przemystu Organicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego dnia 4 czerwea 1971 r.
jako norma cbowigzujgca w zakresie produkeji od dnia 1 kwietnia 1972 r.
(Mon. Pol. nr 44/1971 poz. 285)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

RZG — 2497 OR]. 0,60 ark. wyd. Nakl. 1500+ 50 egz. Druk. sat. 61x85 V k1. 70 g

Cena z! 2,40
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4.2. Przechowywanie. Akaritox koncentrat na-
lezy przechowywa¢ w suchych i przewiewnych
magazynach, z dala od produktow spozywczych,
pasz i naczyh na zywnose,

4.3 Transport. Akaritox koncentrat nalezy prze-
wozi¢ dowolnymi krytymi srodkami transportu
z zachowaniem warunkow podanych w 4.2. Przy
przewozie koleja nalezy go ladowaé¢ do granic
wykorzystania wagonow. Bebny zawierajace Aka-
ritox koncentrat mogg by¢ spietrzane w pozycji
stojacej do wysokosci 3 warstw. Bebny powinny
byé zabezpieczone przed przesuwaniem sie¢ w cza-
sie transpertu w sposob okreslony w § 2 i 76
zataeznika nr 10 do DKP.

5. BADANIA

5.1. Pobieranie prébek i przygetowanie $redniej
probki laboratoryjnej. Nalezy stosowaé¢ zasady
podane w PN-67/C-04500. Z kazdej partii podle-
gajacej odbiorowi nalezy wybra¢ w sposob lo-
sowy, w zaleznosci od licznosci partii, mastepu-
jace liczby opakowan jednostkowych.

Liczba opakowan
jednostkowych,
ktore nalezy wybraé
do pobrania prébek

Liczba opakowan
jednostkowych w partii

do 15 6

16+ 25 9
25+ 63 12
64160 14
powyzej 160 15

Probki Akaritoxu koncentratu pobieraé zgleb-
nikiem 5 wg PN/C-60010, wprowadzajagc go co
najmniej do %1 glebokosci opakowania. Srednig
probke laboratoryjng o masie 2 kg przygotowac
wg PN-67/C-04500. Probke rozjemcza przecho-
wywaé¢ w ciagu 3 miesiecy, a w przypadku eks-
portu — w ciagu 6 miesiecy od daty wysylki
z zakladu produkujacego.

5.2."Rodzaje i wyvkonanie badan

5.2.1. Oznaczanie zawarteéci tetradifonu mete-
da spektrofotometrii w podczerwieni (metoda roz-
jemcza)

9.2.1.1. Zasada oznaczenia. Oznaczanie polega
na pomiarze absorpeji roztworu probki w cztero-
chlorku wegla w pasmic analitycznym przy licz-
bie falowej 880 ¢! melody linii podstawowe].

a) Spelitrofotometr na podcezerwien firmy Zeiss
typ UR-20 lub UR-10 albo inne typy o podobnym
zakresie pomiarowym (dwuwigzkowy).

b) Dwa naczynka z NaCl o gruboSci warstwy
absorpeyjnej 1,00 mm.

c) Kolby pomiarowe pojemnoéci 25 cm?.

d) Dwie strzykawki lekarskie pojemnosci 1 om3
z iglami.

5.2.1.3. Odczynniki

a) Czterochlorek wegla cz.d.a.

b) Tetradifon wzorcowy o temperaturze top-
nienia 148,5--149°C,.

5.2.1.4. Przygotowanie wzorca tetradifonu. 50 ¢
Akaritoxu rozpuscié w 700 cm?® czterochlorku
wegla, stosujgc stabe ogrzewanie w celu przy-
spieszenia rozpuszczania, Roztwdér przesaczyé
przez karbowany saczek i przesacz zagesci¢ do
objetosci 100 cm?® oddestylowujac nadmiar roz-
puszczalnika. Zageszczony roztwoér przela¢ do
zlewki i pozostawi¢ do krystalizacji. Osad odsa-
czy¢ na lejku sitov;fym, nastepnie rozpusci¢ na
gorgco w niezbednej iloSci czterochlorku wegla
i pozostawi¢ do krystalizacji. W podany sposob
przeprowadzi¢ trzecig krystalizacje z czterochlor-
kiem wegla. Krystaliczny osad rozpusci¢ w okolo
70 c¢cm?® benzenu, zagesci¢ roztwor do objetosci
okoto 35 cm3, pozostawi¢ do krystalizacji i od-
saczyc. Osad rozpusci¢ na goragco w okolo 800 cm?
alkoholu etylawego, wykrystalizowa¢ i pobraé
niewielky ilo$¢ osadu do oznaczania temperatury
topnienia, znéw rozpusci¢ w etanolu, drugi raz
przekrystalizawaé, Odsaczony osad wysuszyé w
temperaturze 80°C. Koncowa temperatura topnie-
nia preparatu odczytana z dokladnoscig do 0,1°C
po pierwszej i drugiej krystalizacji z etanolu nie
powinna sie rozni¢ wiecej niz o 0,5°C.

5.2.1.5. Nastawienie aparatu. Pomiary absorpcji
wykonyv?aé przy nastepujacych wartosciach pa-
rametrow spekirofotometru UR-20 firmy Zeiss:

program szczeliny 4

szybkoéé rejestracji 25 ecm—!/min

czas zapisu 64 sek/100%0

skala rejestracji 20/100 cm™—!

wzmocnienie 3,8

stala czasowa 2

Przy uzyciu spelktrofotometru innego typu za-
stosowal usztawienie aparatu mozliwie bliskic po-
danym wartoiciom szybkcSei rejestracji, pisaka
i ckali.

5.2.1.8. Wykonurie oznaczania. Odwazyé 0,1100 g
z cokladnoscia do 0,0002 g
rozpu-

tetradifonu

wzorca
w kolbic romiarowej pojernnosci 25 em?,
czterochlorku wegla i dopelni¢é do kreski
dokiadnoscia

scié w
czterochlorkiem wesla.
do ¢,0002 g w kolbie romiarowej pojemnosci 25
cm? okolo 0,1200 g Akaritoxu roztertego uprzednio
w mozdzierzu agatowym. Rozpusci¢ w czterocilor-

Qdwasve

ku wegla, a nastepnie uzupelnié¢ do kreski cztero-
chlorkiem wegla. Jezzli prébka wymaega osuszenia
(jest metna), wsypa¢ do kolby bezwodny weglan
sodowy, weglan potasowy lub bezwodny siarczan
sodowy.
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Roztwor z kolby pobiera¢ strzykawka poprzez
filtr z waty. Jedno z naczyniek spektrofotome-
trycznych napelni¢ za pomocy strzykawki cztero-
chlorkiem wegla, drugie przygotowanym roztwo-
rem wzorcowym. Wstawi¢ naczynka do spektro-
fotometru i wykona¢ pomiar absorpcji (A4,) przy
ustalonych parametrach aparatu w zakresie liczb
falowych od 800 do 900 em~'. Pomiary te po-
wtirryé trzykrotnie, nie wyjmujac naczyniek
z aparatu.

Wartos¢ absorpcji obliczy¢ metodg linii pod-
stawowej. Linie podstawowa prowadzi¢ miedzy
860 i 895 cm~!'. W ten sam sposob wykonaé po-
miar (A4,) dla roztworu badanego.

Zawartos$¢ tetradifonu (X) obliczyé w procen-
tach wg wzoru

A, - m,
x="7F__.500
A my,
w ktorym:
A, — warto$¢ ahsorpeji wzorca,
A, -— wartos¢ absorpeji probki,
m, — odwazka wzorca, g,
T
m, — odwazka probki, g.

5.2.1.7. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednia aryt-
metyczng co najmniej dwu oznaczan rézniacych
sie najwyze] o 2%o.

5.2.2. Oznaczanie zawarto$ci tetradifonu w pro-
dukcie technicznym meteda wagowa po rozdziale
chromatograficznym

5.2.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega
na ilosciowym wyodrebnieniu tetradifonu metodg
chromatografii kolumncwej na krzemionce, wa-
gowym okresleniu jego ilosci po odparowaniu
rozpuszcrainikow 1 okrefleniu prozentowej
wartoscl tetradifonu ra podstawie roznicy tem-
peratur topnienia wrvorca i cirzymanego osadu.

-0
La=

5.2.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Kolumna chrematograficzna o srednicy we-
wnetrznej 13 nun i diugaici 50 em.

k) Parownice szilane o Srednicy 5--5 cm.

¢) Whkraplacz pojemmnos=ci 250 em? z kurkiem
z otworermn o Srednicy 4 mm.

) Zoctaw do destylacji laczony szlifami: kol-
ba kullia pejemnoscl 500 em® 1 chlodnica Lic-

biga diugoesci 40 cn.

e) liaczynie = kvopleiticrzem do odwazania cle-
czy.

f) Aparet do onn temp topnie-
nia, umediwidjaey jedrocvzesny vroawu

1

kapilarach,

g) “crmorretr o pomiarowsym do

s/
150°C, z dzialkg clementrna 0,1°C.
5.2.2.2. Odczynniki

a) Crterochlovek wegla cz.d.a.
b) Benzen cz.d.a.

¢) Alkohol etylowy rektyfikat 96-procentowy.

d) Zel krzemionkowy do chromatografii —
frakeja o grubosci ziarna 0,08--0,16 mm i zawar-
to$ci wilgoci 5-+10%o.

e) Tetradifon — wzorzec o temperaturze ton-
nieria nie nizszej niz 148,5°C otrzymany wg
2.2.1.4.

52.2.4, Przygotowanie probek do chromatogra-
fii. Probke Akaritoxu w ilo$ci okolo 1 g utrzec
dolzladnie w moZdzierzu agatowym.

5.2.2.5. Przygotowanie kolumny chromatogra-
ficznej. To zlewki pojemnosci 250 c¢cm?® odwazy¢
S0 g zclu krzemionkowego i zzla¢ 100 cm?® cztero-
chlorku wegla zmieszanego z benzenem w sto-
sunku 4:1. Do dolnej czesci kolumny wprowa-
dzi¢ troche waty i kilka krazkow bibuly do s3-
czenia o srednicy rownej srednicy wewnetrznej
lolumny. Kolumne ustawi¢ pionowo nad zlewkg
i przez lejek napelni¢ zawiesing krzemionki, mie-
szajac zawiesine w zlewce szklanym precikiem.
Kolumna powinna by¢ wypelniona osadem krze-
mionki do wysokosci 33--35 cm tak, aby nie za-
wierala pecherzykéw powietrza. Bezpowietrzne
napelnienie  kolumny ulatwia stabe stukanie
w nig korkiem gumowym, osadzonym na szkla-
nym preciku.

Szybkosé swohodnego wyplywu rozpuszezalnika
z kelumny powinna wynosi¢ okoto 1,5 ¢m®/min.

Przygotowang w ten sposob kolumne mozna
uzywacé 6 razy, jezeli nie ulegnie zapowietrzeniu.

Przy wielokrotnym uzytkowaniu kolumny na-
lezy po kazdej pribie zdja¢ za pomocg pipety
goérna warstwe (1--2 em) zelu krzemionkowego

zanieczyszczonego brunalnym osadem i uzupei-
ni¢ ubytek §wiezym zelem.
5.2.72.¢6. Rezdzial chromatograficzny. Proébke

Akaritoxu w ilosci okolo 0,11 g, odwazong z do-
kladnoseia do 00002 g, rozpuseié w 5--10 cm?
miezzaniny cztercchlorku wegla (4:1) i roztwor
wprowadzié ileéciowo na kolumne, sptukujac na-
czynic z roztwerem prébki i Scianki kilku em3
rezpuszezelnika,

Gdy poziom cieczy w

z poziomern krzcmionki,

kolumnie zréwna sie

wrrewadzié z whkrap-
czterechlorl benzo-

iegzaninme

acza rni lorku wegla z
nem {4:1) sposch ciagly, pod ci$nieniem =ta-
iego slupa cieczy.

Korek géeny whraplacza jost wtedy zamkniaty,
Lurelr precictewy celkowicie otwarly, a rurka

wypiywowa umie ia w koluminie 5 em nad
pozioirem zslu hizemionkoivego. Przy pierwszym

izle chromatorraficznym na przeznaczonym
do tcgo celu adsorkencie nalezy ustali¢, kiedy
przechedzi fralicja glowna zawierajaca tetradi-
fon, zbierajac eluat peicjami po 5 em3 w ponu-
mercwanych probéwkach.
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Po odparowaniu rozpuszczalnika z probowek
okresli¢ na podstawie wystepowania suchej po-
zostalosci poczatek i koniec frakeji glownej.

W nastepnych prébach chromatograficznego
rczdzialu eluat nalezy zbiera¢ zaczynajac od
objetosci odpowiadajgeej trzeciej probowce przed
poczatkiem wystepowania suchej pozostalosci,
a konczac na piatej probdéwce po ostatniej, w kté-
rej jeszcze wystepowala sucha pozostatose.

W przypadku uzycia adsorbentu Silicagel
160--200 mesh f.d. Chromatographie firmy
T. Schuchardt — Miinchen, po wprowadzeniu

probki na kolumne odrzuci¢ pierwsze 70 cm?
eluatu, a nastepnie zebra¢ 180 cm? eluatu sta-
nowiacego glownag frakcje. Szybkos¢ wyply-
wu powinna wynosi¢ od 1,5--2,0 ¢m?/min, Jezeli
szybko$¢é spadnie ponizej 1,5 cm?/min, poruszy¢
precikiem gérng warstwe zloza adsorbentu. Ze-
brany eluat przenies¢ ilosciowo do kolby desty-
lacyjnej i oddestylowaé. rozpuszczalnik do obje-
totci okolo 30 cm?. Zageszczony roztwor prze-
nieé¢ ilosciowo do parownicy szklanej, uprzednio
wysuszonej do stalej masy w temperaturze 85°C,
i odparowa¢ do sucha, a nastepnie wysuszy¢ do
stalej masy w tej samej temperaturze. Oddesty-
lowany rozpuszczalnik mozna uzy¢ przy nastep-
nych rozdzialach chromatograficznych.

5.2.2.7. Oznaczanie réznicy temperatur topnie-
nia. Sucha pozostalo$¢ w parownicy starannie
wymieszaé, rozetrze¢ i wprowadzi¢ do rurki ka-
pilarnej odpowiednig ilo$¢ substancji (warstwa
1+-2 mm). Do drugiej kapilary wprowadzi¢ taka
samg iloé¢ wzorca izomeru 2,4,5,4" i obie kapi-
lary umie$ci¢ w aparacie do oznaczania tempe-
ratury topnienie, nagrzanym do temperatury
120°C.

Podnoszac temperature z szybkoscig 1-+-2°C na
minute zaobserwowaé¢ temperatury calkowitego
stopnienia probki (t,) i wzorca (t,) z dokladno-
$cig do 0,1°C i obliczy¢ réznice wg wzoru

At=ty—1t,
5.2.2.8. Obliczanie procentowej zawartoSci te-
tradifonu w préobece. Zawartoé¢ tetradifonu

w probee (X) obliczyé w procentach wg wzoru

my(1—At-0014) .

X = 100
me
w ktérym:
m; — masa suchej pozostalosci frakeji glow-
nej, g,

m, — masa prébki wzietej do oznaczania, g,
At — roznica temperatur topnienia.wzorca

i probki, °C,
0,014 — wspéiczynnik zaleznos$ci temperatury

topnienia od zawartosci tetradifonu.
5.2.2.9. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig aryt-
metyezna wynikow dwu réwnoleglych oznaczan
nie réznigeych sie wigcej niz o 1%,

5.2.3. Oznaczanie temperatury topnienia nalezy
wykona¢ wg PN/C-04513, wstawiajac termo-
metr z kapilara do aparatu do oznaczania tem-
peratury topnienia, ogrzanego do temperatury
o 15°C nizszej od granicy temperatur topnienia.

5.2.4, Oznaczanie zawarto$ci wody — wg PN-67/
C-04656. ;

5.2.5. Oznaczanie pozostaloSci substancji sta-
lych nierozpuszczalnych w acetonie

5.2.5.1. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
10 g badanego Akaritoxu z dokladno$cig do 0,1 g.
Odwazke umiesci¢ w suchej kolbie stozkowej po-
jemnosci 250 cm?, doda¢ 150 cm® bezwodnego
acetonu, kolbe polaczy¢ z chiodnica zwrotna
i ogrzewa¢ na lazni wodnej o temperaturze 60°C
w ciggu 20 min. Po tym czasie zawartosé kolby
przesaczy¢ przez wysuszony do stalej masy i zwa-
zony z dokladno$ciag do 0,0002 g lejek z filtrem
ze szkla spiekanego G3. Osad na lejku przemy¢
czterokrotnie acetonem, porcjami po 10 cm3. Le-
jek z zawartoscia suszy¢ w temperaturze 110°C
w ciggu 30 min, a nastepnie zwazy¢.

Zawartosé substancji nierozpuszczalnych w ace-
tonie (X) obliczy¢é w precentach wg wzoru
oy - 100

m,

w ktorym:
m; — masa pozostalosci
w acetonie, g,
my — odwazka badanej proébki, g.

nierozpuszczalnych

5.2.5.2. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ sred-
nia arytmetyczng co najmniej dwu oznaczan roz-
nigeych sie najwyzej o 0,1%.
6. POSTANOWIENIA PRZEJSCIOWE

Do dnia 31 grudnia 1972 r. dopuszcza sie pro-
dukcje Akaritoxu koncentratu:

a) w gatunku I — o temperaturze topnienia
140--150°C,
b) w gatunku II — o zawartoSci skladnika

czynnego nie mniejszej niz 85% i cze$ci nieroz-
puszczalnych w acetonie — nie wiekszej niz 8%,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6053-12

1. Dotychczasowe normy. Niniejsza zastepuje norme zakladowsg ZN-69/MPCh/O-3306.

2. Zalecenia mig¢dzynarodowe

RWPG PC 2350-70 Ilecrmumpnl. Terpagu$on rexnuiecknit — norma zgodna w zakresie wymagan i metod badan dla
gatunku I, a dla gatunku II tylko w zakresie meted badan.
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