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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
Roztoczol extra plynny 8 — roztwor zawierajgey
okolo 8% 2454 -czterochlorodwufenylosulfonil
(tetradifonu) w  rozpuszczalniku organicznym
z dodatkiem $rodkow powicrzchniowo czynnych.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Ro-

ztoczol extra plynny 8 jest stosowany do niszeze-
nia letnich jaj i form mlodocianych przedziorkéow.

1.3. Normy zwiazane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne.
pobicrania i przygotowywania probek

PN-70/C-04652 Pestycydy. Metoda
trwalo$ci emulsji

Wytvezne
oznaczania

PN/C-60008 Chemiczne badania i proby. Przyrza-
dy do pobicrania probek. Zglebniki do produk-
tow cicktych

PN-66/0-79031 Opakowania transportowe. Bebny
i banki metalowe. Szereg wymiarowy

PN-67/0-79251 Produkty w opakowaniach jedno-
stkowych. Znaki 1 znakowanic. Wymagania
podstawowe

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach tran-
sportowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe

PN-66/0-79562 Opakowania jednostkowe szklane.
Butelki do pestycydow

BN-69/5045-02 Opakowania jednostkowe blasza-
ne. Kanistry

2. OZNACZENIE
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3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogélne. Roztoczol extra plyn-
ny 8 jest latwopalng cicezg o barwie jasno -
do ciemnobrazowej.

1) Symbol wg SWW: 1246-221.

3.2, Wymagania fizyczne i chemiczne

Wymagania

|

a) Zawartos¢ tetradilonu. % 8 104 ’

; b) Trwalosé 0,2-procentowej emulsji wo- ‘
dnej, godz, nie mnicj niz 3 |

¢) pI 0,2-procentowe] emulsii wadnej &= 7 ’
!

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Roztoczol cxtra plynny 8 na-
lezy rozlewa¢ do bebnow stalowych typu lekkiego
wg PN-66/0-79031 pojcinnosci 200 1, kanistrow
wg BN-69/5045-02 pojemnosci nominalnej 5 1 oraz
do butelek wg PN-66/0-79562 pojemnosei nomi-
nalnej 0,25,0,5i 1 1.

Do transportu butelki pakowa¢ do skrzynek
drewnianych z przegrodami. Mozna stosowaé inne
opakowania za zgody odbiorcey, jezeli zabezpiecza-
ja one produkt co najmniej w takim stopniu jak
ww. opakowania i majg wymiary zgodne z zasa-
dami systemu wymiarowego opakowar.

Bebny, kanistry oraz butelki powinny byé ozna-
kowane wg PN-67/0-79251, a opakowania trans-
portowe wg PN-67/0-79252 oraz mic¢ w sposob
trwaly umieszczong ctykicte zawicrajgeg co naj-
mniej:

a) nazwe i znak wytworni,

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

c¢) mase netto,

d) znak kontrolny, numer
dukeji,

¢) numer rejestru Ministerstwa Rolnictwa,

{) cene detaliczna,

g) przepis uzycia i przechowywania,

h) okres karencii,

i) procentowyg zawartosc
oraz jego nazwe chemiczna,

i) zastosowanic preparatu,

k) sposob postepowania z oproznionym opako-
waniem,

partii i date pro-

skladnika czynnego

Zjednoczenie Przemyslu Organicznego . Organika™
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysla Organicznego ,,Organika’™
norma obowigzujaca w zakresie produkeji od dnia

dnia 3 wrzesnia 1971 r.
58/1971 379)

jako

1 czerwea 1972 r. (Mon. Pol. or poz.

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE

KDA w Kaliszu Z:zm. 357

Obj. 0.50 a.w. Naktad 1300 ! 50 Cena zt 2,40
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1) ostrzezenia: |, Ostroznie — $rodek szkodliwy
— klasy IV, Uwaga, Iatwo zapalny”, ,,Przecho-
wywaé z dala od produktow zywnosciowych, pasz
i1 naczyn na zywnosc”,

) objawy zairucia i pierwsza pomoc.

Opakowanic i znakowanic opakowania ekspor-
towego powinno byé¢ kazdorazowo uzgodnione
z cdbiorca.

4.2. Przechowywanie. Roztoczol extra plynny 3
nalezy przechowywaé w  szezelnych opakowa-
niach, w przewicewnych magazynach, z dala od
produktow zywnosciowych, pasz i naczyn na zv-
wnosé, w temperaturze nie nizszej niz 5°C. Insta-
lacje elektryezng nalezy zabezpieczy¢ przed is-

krzeniem.
Do magazynu nic wolno wchodzi¢ z otwartym
ogniem.

4.3. Transport. Roztoczol extra plynny 8 mozna
przewozi¢ dowolnymi krytymi srodkami transpor-
towymi w opakowaniach wg 4.1. Przy przewozic
koleja nalezy ladowaé¢ do granic wykorzystania
wagonow, z zachowaniem obowigzujacych prze-
pisow kolejowych').

5. BADANIA

5.1. Pobieranie i przygotowanie probek — wg
PN-67/C-04500 pobicrajac z kazdej partii podle-
gajacej odbiorowi w sposob losowy, w zaleznosci
od licznosci partii, nastepujace liczby opakowan
jednostkowych.

i Liczba opakowan
Liczba cpakowan jednostkowych, ktora

’ jednostkowych w partit nalezy wybra¢ do

; pobrania prébek

|

{

\

|

{

|

do 15 5

16 = 23 i

26 -- 63 8

64 = 160 9

| powyzej 160 10

Zawartos¢ opakowan jednostkowych przed po-
braniem probki nalezy dobrze wymieszaé. Probki
z bebnéw i kanistrow nalezy pobiera¢ zglebnikiem
wg PN/C-60008, z butclek pipetag lub rurka szkla-
na.

Srednig probke laboratoryjna przygotowad wi
PN-67/C-04500, w ilosci 1 kg. Probke do analizy
rozjemezej przechowywad w ciagu 3 miesigey, a
w przypadku cksportu w ciggu 6 micsiecy oa daty
wysyiki z zakiadu procdukeyjnego.

1) Patrz Informacje dodatkowe.

BN-71/6053-17

5.2. Rodzaje badan

a) oznaczanic zawarto$ci tetradifonu metody
wagowg po wyodrebnieniu metodg chromatografii
kolumnowej,

b) oznaczanic trwalosci 0,2-procentowej emul-
sjl wodnej,

¢) oznaczanie pH 0,2-procentowej emulsji wo-
dnej.

5.3. Opis badan

5.2.1. Oznaczanie zawartoéci tetradifonu metody
wagewg po wyodrebnieniu metoda chromatografii
kolumnowej

5.3.1.1. Aparatura i przyrzady

a) Kolumna chromatograficzna o Srednicy we-
wnetrznej 13 mm i dlugosei 50 em.

b) Parownice szklane o $rednicy 5 == 6 cm.

¢) Wkraplacz pojemnosci 250 e¢cm? z kurkiem
z otworem o Srednicy 4 mm.

d) Zestaw do destylacji taczony szlifami: kolba
kulista pojemnosci 500 em?® i chiodnica Liebiga
dlugosei 40 em.

¢) Naczynie z kroplomierzem do odwazania cie-
czy.

f) Aparat do oznaczania temperatury topnienia,
umozliwiajgcy jednoczesny pomiar w dwu kapi-
larach.

g) Termometr o zakresie pomiarowym do
150°C, z dzialkg clementarng 0,1°C.

5.3.1.2. Odczynniki

a) Benzen cz.d.a.

b) Czterochlorek wegla cz.d.a.

¢) Alkohol etylowy rektyfikat 96-procentowy.
d) Zel krzemionkowy do chromatografii — fra-

keja o wielkosci ziarna 0,08 = 0,15 mm i zawar-
tosci wody 5 -+~ 10%.
¢) Tetradifon — wzorzec o temperaturze top-

nienia nie nizszej od 148,5°C, otrzymany w na-
stepujgcy sposob: 50 g 2,4,5,4"-czterochlorodwu-
fenylosufonu technicznego rozpusci¢ w okoto 700
em? czterochlorku wegla, stosujac stabe ogrzewa-
nie w celu przyspieszenia rozpuszczenia. Roztwor
przesaczyé przez karbowany saczek i przesgcz za-
gesci¢ do objetosci 100 cm? |, oddestylowujge na-
dmiar rozpuszczalnika. Zageszcezony roztwor prze-
la¢ do zlewki 1 pozostawié¢ do krystalizacji. Osad
odegezy¢ na lejku sitowym (Bichnera), rozpuscic
na goraco w niezbednzj ilosei czterochlorku wegla

i pozostawic do krystalizacji.

W podobny spostb przeprowadzi¢ krystalizacje
z czterochlorkiem wegla. Krystaliczny osad rozpu-
fei¢c w okolo 70 em? benzenu, zagescié roztwor do
objgoscl okolo 85 cm?, pozostawié do krystalizacji
Osad rozpusci¢ na gorgeco w okoio

1 ca ""(‘”»'J.t'
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800 ¢m?® ctanolu, wykrystalizowaé¢ 1 pobra¢ nie-
wiclky ilo$é osadu do oznaczania temperatury to-
pnienia, znow rozpusci¢c w etanolu, drugi raz prze-
krystalizowac 1 odsaczony osad wysuszy¢ w tem-
peraturze 80°C. Koncowa temperatura topnienia
preparatu odezytana z dokladnoscig do 0,1°C po
pierwszej 1 drugicj krystalizacji z ctanolu po-
winna by¢ taka sama w granicach 0,5°C. Wydaj-
nos¢ — okolo 15 g preparatu czystego.

5.3.1.3. Przygotowanie kolumny chromatogra-
ficznej. Do zlewki pojemnos$ei 250 em?® odwazy¢
20 g zelu krzemionkowego 1 zala¢ 100 em? cztero-
chlorku wegla zmicszanego z benzenem w stosun-
ku 4:1. Do dolaej czesei kolumny wprowadzic
troche waty 1 kilka krazkéw bibuty do saczenia
o $rednicy rownej srednicy wewnetrznej kolumny.
Kolumine ustawi¢ pionowo i przez lejek napelnié
zawiesing krzemionki, mieszajac zawiesine w zlew-
ce szklanym precikiem. Kolumna powinna by¢
wypelniona osadem krzemionki do wysokosci
33 +— 35 cm tak, aby nie zawicrala pecherzykow
powietrza. Bezpowictrzne napelnienie kolumny
ulatwia lekkie stukanie w nig korkiem gumowym
osadzonym na szklanym preciku. Szybko$¢ swo-
bodnego wyplywu rozpuszczalnika z kolumny po-
winna wynosi¢ okoto 1,5 ecm? na 1 min. Przygoto-
wang w ten sposob kolumne mozna uzywacé 6
razy, jezeli nie ulegnie zapowietrzeniu. Przy wie-
lokrotnym uzytkowaniu kolumny nalezy po kazdej
probie zdja¢ za pomocg pipety gorng warstwe
(1 = 2 cm) zelu krzemionkowego zanieczyszczo-
nego brunatnym osadem i uzupelni¢ ubytek Swie-
zym zelem.

5.3.1.4. Rozdzial chromatograficzny. Z naczynka
do odwazania cieczy wkropli¢ do kolumny okolo
1,3 g probki Roztoczolu extra plynnego 8, odwa-
zonej z dokladnoscia do 0,0002 g. Sciany kolumny
sptuka¢ kilkoma cem? mieszaniny czterochlorku
wegla z benzenem (4:1). Gdy poziom cieczy w ko-
lumnie zréwna sie z poziomem krzemionki, wpro-
wadza¢ z wkraplacza mieszanine czterochlorku
wegla z benzenem (4:1) w sposob ciagly, pod
cisnieniem statego slupa cicezy. Korek gorny
wkraplacza jest wtedy zamkniety, kurck przelo-
towy calkowicic otwarty, a rurka wyplywowa
umicszezona w kolumnie 5 ¢m nad poziomem zelu
krzemionkowego. Przy pierwszym rozdziale chro-
matograficznym na przeznaczonym do tego celu
adsorpencie nalezy ustali¢, kiedy przechodzi fralk-
cja gtéwna zawierajgca tetradifon, zbicrajgc cluat
porcjami po 5 cm® w ponumerowanych probdw-

kach. Po odparowaniu rozpuszezalnika z proboéwcek
okreglic na podstawic wystepowania suchej pozo-
stalosci poczatek 1 koniec frakcji glownej.

W
rozdzialu eluat nalezy zbicra¢ zaczynajge od objo-

nastepnych probach chromatograficznego

tosci odpowiadajacej trzecicj probowce przed po-

czatkiem wystepowania suchej pozostatosci, a kon-
czac na pigtej po ostatniej, w ktorej jeszcze wy-
stepowata sucha pozostatosé. W przypadku uzycia
adsorbentu Silicagel 100 =+ 200 mesh f.d. Chroma-
tographic firmy T. Schuchardt-Minchen, po po-
daniu probki na kolumne odrzuci¢ pierwsze 70 cm?

elunatu, a nastepnie zebra¢ 180 cm3 elunatu
stanowiacego glownag frakeje. Szybkos¢ wy-

plywu powinna wynosi¢ 1,5 = 2 cm®/min. Jesh
szybkos¢ spadnie ponizej 1,5 cm®/min, poruszyc
precikiem gorng warstwe zloza adsorbentu. Ze-
brany cluat przeniese ilosciowo do kolby destyla-
cyjnej 1 oddestylowaé rozpuszezalnik do objetosci
okolo 30 em? roztworu. Zageszczony roztwor prze-
niesé ilosciowo przy pomocy 10 em? czterochlorku
wegla do parownicy szklanej, uprzednio wysuszo-
nej do stalej masy w temperaturze 85°C, i odpa-
rowa¢ do sucha, a nastepnie wysuszy¢ do stalej
masy w tej samej temperaturze. Oddestylowany
rozpuszezalnik mozna uzy¢é przy nastepnych roz-
dzialach chromatograficznych.

5.3.1.5 Oznaczanie roéznicy temperatur topnie-
nia. Suchg pozostalo§¢ w parownicy starannie wy-
mieszac, rozetrzeé¢ i wprowadzi¢ do rurki kapi-
larnej odpowiednig ilo$§¢ substancji (warstwa
1 = 2mm). Do drugiej kapilary wprowadzi¢ taka
samg ilog¢ wzorca tetradifonu i obie kapilary umies-
ci¢ w aparacie do oznaczania temperatury topnie-
nia nagrzanym do 120°C. Podnoszac temperature
(z szybkoscig 1 =+ 2°C na minute odezyta¢ tempe-
ratury calkowitego stopnienia probki (7, ) i wzor-
ca ( {,) z dokladnoscig do 0,1°C i obliczy¢ roznice
wzoru

At =t ,—t,

5.3.1.6. Obliczanie procentowej zawartosci tetra-
difonu w prébcee. Procentowa zawartos¢ tetradi-
fonu w probee (X) obliczye wg wzoru

mi (100 — At - 1,4)

me
w ktorym:

masa suchej pozostalosei frakeji glow-

mi —
nej, g,

me — masa probki wzietej do oznaczania, g,

At — roznica temperatur topniecnia wzorca

i probki, °C,

1,4 — procentowa zawartos¢ tetradifonu — od-
powiadajgca roznicy temperatur topnic-
nia roéwnej 1°C.

. Za wynik przyjaé¢ $rednig ary-

swodwu rownoleglych oznaczan

wyni

tmetyezna
nic ré7nigeych sie wiecej niz o 0,4%.

3. Ounaczanic  trwalofei  0,2-procentowe]
e woidnej noaleiy przeprowadzi¢ wg PN-70/
C-04632 stosuige metode 1 oraz dodajge 0,2 cm?
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badanego preparatu do 100 ecm? wody o twardosci
7,0 mval i temperaturze 20 +1°C. W czasic wpro-
wadzania probki do zlewki z odmierzong woda
konicce pipety powinien sie znajdowa¢ 2 cm nad
powicrzchnig wody. Po 3 godz pozostawania w
spokoju w tej samej temperaturze emulsja po-
winna by¢ jednolita.

5.3.3. Oznaczanie pH 0,2-procentowej emulsji
wodnej. Sporzadzi¢ emulsje wodna jak w 5.3.2
i oznaczy¢ jej pH pehametrem. Sposéb pomiaru
zalezny jest od typu uzZywanego przyrzadu.
W przypadku braku pchamctru pH emulsji ozna-
czy¢ za pomoca uniwersalnego papierka wskazni-
kowego, dostosowanege do oznaczan pH.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6053-17

1. Potychezasowe
ZN-64/MPCH/OL-3310.

2. Przepisy obowiazujace w komunikacji wewnetrznej
Przepisy o ladowaniu i wyladowaniu wagonow towaroe-
wyeh w komunikacji wewnetrzrej. Zalgeznik nr 10 do
arl. 27 ust. 4 pkt 4 DKP

normy. Ninicjsza norma zasiepuje

2. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 2350-70  {lectuimint. Terpanndoil TeXunyeckni.
— norma zgodna w zakresic oznaczania zawartosci tetra-
difonu
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