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Roztoczol extra 

1, WSTĘP 

1,1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
Roztoczol extra zawle8inowy 30, który jest prosz
kiem zawierającym około 30% 2,4,5,4'-czterochl~ 
dwufen;ylosulfonu (tetrad.iibw.), nośnik mineralny i 
mieszaninę środków powierzchniowo czynnych. 

1,2, Zakres stosowania przedmiotu .nOrmy, Rozto
czol extra zawiesinowy 30 jest utywan;y do nisz
czenia letnich jaj i form mlodocian;ych przędzior
ków. 

1,3. Normy związane 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po

bierania i przygotowywania próbek 
PN-56/C-04501 Analiza sitowa 
PN-70/C-04654 P6stycydy. Metoda cylindrowa ozna

czania trwałości zawiesiu wodnych preparatów 
zawiesinowych 

PN/C-60010 Chemiczne badania i próby. Przyrządy 

do pobierania prÓbek. Zgłębniki do produktów 
sypkich i w kawałkach 

PN-70/0-79401 Opakowania kartonowe i tekturowe. 
Pudełka. Wspólne wymagania i badania 

PN-70/P-79005 Opakowania transportowe. Worki pa
pierowe 

2. OZNACZENIE 

ROZTOCZOL EXTRA ZAWIESINOWY JO BN-71/605J-18 
SWlł 1246-J12 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wymagania og6lne. Roztoczol extra zawiesi
nowy 30 powinien być proszkiem o barwie kremowo
szarej, łatwo daj ącym po wymieszaniu z wodą jed
nolitą pastę. 

1)SJmbol wg SWIft 1246-'12. 

zawiesinowy 30 

Grupa katalogowa X 16' ) 

3,2. Wymagania fizyczne i chemiczne 

W;ymaganla 

a) Zilwarto'~ tetrad1tonu, " 'O ±1,5 
b) Trwillo'~ O,S-prooentowej &awie.iny 

wodnej po 'O .in, ",nie .niej nit 50 

o) Pozostalo'~ na sioie o w;ym1aru boku 
oc&ka kwadratowego 0,075 .. ,",nie 
więcej nU 2 

d) pK O,5-proceatowej sawiesift1 wodnej 6+7 

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Roztoczol extra zawiesinowy 30 
nalety pakować w woreczki polietylenowe umiesz
czone w pudełkach kartonowych wg PN-70/0-79401 lub 
w puszkach blaszano-tekturowych (bez wkładki po
lietylenowej) w ilości pOł 0,21 0,5 i 1 kg. 

Ilości po 5 i 10 kg nale~y pakować w trójwa~ 

stwowe worki papierowe z wkładką polietylenową wg 
PN-70/P-79005. 

Ilości po 25 kg należy pakować w pięciowarstwo
we worki z wkładką polietylenową wg PN-70/P-79D05. 

Na opakowaniu powinna być umieszczona w sposób 
trwały etykieta zawierającał 

nazwę i znak wytwórni, 
- oznaczenie wg rozdz. 2, 

numer rejestru Ministerstwa Rolnictwa, 
- lIlasę netto, 

znak kontrolny, numer partii i datę produkcji, 
- cenę detaliczną, 

- procentową zawartość składnika czynnego oraz 
jego nazwę chemiczną, 

zastosowanie preparatu, 
przepis utycia i przechowywania, 
objawy zatrucia i pierwszą pomoc, 

- sposób postępowania z opr6~nionym opakow~, 
ostrzeżeoiał "Ostro~nie - środek szkodliwy -

klasa IV" oraz "Przechowywać z dala od produktów 

Zje dnocze nie Przemysłu' Organicznego "Org a nika " 
Ustanow iono przez Dyre ktora Zjednocze nia Przemysłu Organiczne go .. Organika" dnia 3 wrześn i o 

jako no rmo obow iązująco w zakresie produkc ji od dnia 1 cze rwca 1972 r. 
(Mon. Pol. nr 58/1971 poz. 389) 

WYDAWNI CT WA NORMALIZACYJNE Druk Wyd . Nor"" W-wo Ark . wyd. O, 55 Noll .130 0 + 50 lam. 3 75 1/71 

1971 r. 
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żywnościowych, pasz i naczyń na żywność, w miej
scach niedostępnych dla dzieci", 

- okres karencji. 
Roztoczol extra zawiesinowy 30 w opakowaniach 

drobnych w przypadku transportu należy pakować 

dodatkowo w opakowania zbiorcze - pudła kartono
we. Na opakowaniu wysyłkowym zbiorczym powinna być 
umieszczona etykieta z napisem jak na opakowaniu 
jednostkowym, podająca dodatkowo liczbę opakowań 

jednostkowych i numer pakowaczki. 
Opakowanie i znakowanie opakowania eksportowego 

powinno być każdorazowo uzgodnione z odbiorcą. 

4 . 2. PrzechOWYWanie. RoztoCZQI extra zawiesino
wy 30 należy przechowywać w suchych i przewiew
nych magazynach w temperaturze nie wyższej niż 

300 C, z dala od środkÓw spożywczych, pasz i na
czyń na żywność . 

4 . 3. Transport. Roztoczol extra zawiesinowy 30 
należy przewozić krytymi środkami transportowymi 
w opakowan1.adl wg4.1. Przy przewozie koleją należy 

ładować do granic pełnego wykorzystania 
z zachowaniem obowiązujących pr~episÓw 

wych ") . 

5. BADANIA 

wagonÓw, 
kolejo-

5. 1. Pobieranie i przygotowanie próbek należy 

przeprowadzić zgodnie z PN-67/G-04500. ~ każdej 

partii podlegającej odbiorowi należy wybrać w spo
sÓb losowy, w zależności od liczności partii, na
stępujące liczby opakowań jednostkowych. 

L1e:!:ba o~kowań jedno-
L1esbs opakowań jedno.tkowyeh. 
kt6r, nalei,. wybra6 do pob1e-

atko""eh >I ~rt1i rania pr6bek 

do 15 6 

1~ 25 9 
2~ 63 12 

64-;0160 14 

161.;.250 15 
powyżej 250 16 

Z każdego wylosowanego opakowania należy pobrać 
prÓbkę jednostkową o masie: 

50 g - w przypadku opakowania Roztoczolu w pu
dełkach , 

100 g _ w przypadku opakowania Roztoczolu w wor
kach. 

PrÓbki jednostkowe z worków pobrać zgłębn1kitJn 5 
wg PN/C-60010, wprowadzając go co najmniej do 3/ 4 

głębokości opakowania, a w przypadku pudełek 

przez odsypywanie. Pudełka z Roztoczolem należy 

wybrać co najmniej z 3 opakowań zbiorczych. W{r'l'iy'
padku mniejszej ich liczby niż ~prÓbki należypo
bierać z każdego opakowania zbiorczego. 

Pobrane próbki jednostkowe zsypać razem i do
kładnie vlymieszać, tworząc prÓbkę ogólną. Z prób
ki ogólnej wydzielić średnią próbkę laboratoryjną 
wg PN-67/C-04500 , w ilości około 500 g. Próbkę 

1)Patrz Informaeje dodatkowe. 

rozjemczą przechowywać w ciągu 3 miesięcy, a w 
przypadku eksportu przez 6 miesięcy od daty wySJ'ł
ki z zakładu produkującego. 

5.2. ROdzaje badań 
a) oznaczanie zawartości tetradifonu metodą wa

gową, po wyodrębnieniu go metodą chromatografii 
kolumnowej, 

b) oznaczanie trwałości O,5-procentowej zawie
siny wodnej, 

c) oznaczanie pozostałości na sicie, 
d) oznaczanie pH O,5-procentowej zawiesiny wod

nej. 

5.3. Opis badań 

5.3.1. Oznaczanie zawartości tetrad1fonu metodą 
wagową. po wYodrębnieniu go metodą chromatografii 
kolumnowej 

5.3.1.1. Aparatura. i przyrządy 

a) Kolumna chromatograficzna o średnicy wewnę

trznej 13 mm i długości 50 cm. 
b) Parownica szklana o średnicy 5 ~ 6 cm. 
c) Wkraplacz pojemności 250 cm3 z kurkiem 

otworem o średnicy 4 mm. 
d) Aparat Soxhleta pojemności 100 cm3• 

z 

e) Zestaw do destylacji łączony szlifamiI kolba 
kulista pojemności 500 cm3 i chlodnica Liebiga 
długości 40 cm. 

f) Aparat do Oznaczania temperatury 
umożliwiający jednoczesny pomiar w dwu 

g) Termometr o zakresie pomiarowym do 
działką elementarną O,1 0 C. 

5.3.1.2. OdCZYnniki 
a) Czterochlorek węgla cz.d.a. 
b) Benzen cz.d.a. 
c} Etanol - rektyfikat 96-procentowy. 

topnienia, 
kapilars.cru 

1500 C z 

a} Zel krzemionkowy do chromatografii - frakcja 
o wielkości ziarna 0,08 ~ 0,15 mm i zawartości w0-

dy 5 ~ 10%. 
e) Tetradifon - wzorzec o temperaturze topnieni.a 

nie niższej niż 148,5°C, otrzymany w następujący 
sposób I 50 g 2,4~,4'-c.zterochlorodwufenylosulfonu 

teChnicznego rozpuścić w OKoło 700 cm3 czterochlo~ 
ku węgla, stosując słabe ogrzewanie w celu przy
spieszenia rozpuszczania. Roztwór przesączyć przez 
karbowany sączek i przesącz zagęŚCić do objętości 
100 cm3 , oddestylowując nadmiar rozpuszczalnika. 
Zagęszczouy roztwÓr przelać do zlewki i pozosta
wić do krystalizacji. Osad odsączyć na lejku sito
wym (BUchnera); rozpuścić na gorąco w niezbędnej 

ilości czterochlorku węgla i pozostawić do kr7-
stalizacji. W podobny sposób przeprowadzić trze
cią krystalizacjf z czterochlorkiem węgla. Krysta
liczuy osad rozpuścić wokoło 70 cm3 benzenu, za
gęŚCić roztwór do objętości około '5 cm', pozo-
stawić do kr7stalizacji i Ods~CzyĆ. Osad rozpuś

cić na gorąco wokoło 800 cm etanolu, wykry8t_ 
lizować i pobrać niewielką ilośĆ osadu do ozna
ozan,ia temperatury topnienia, znów rozpuśoić w 



etanolu, drugi raz prsekrystalizowaĆ i odsączony 

osad wysuszyĆ w temperaturze 800 0. Końcowa tempe
ratura topnienia preparatu, odczytana z dokładno
ścią do 0,1 0 0 po pierwszej i drugie.j krystaliza
cji z etanolu, powinna być taka sama - w grani
cach 0,50 0. 
WydajnośĆ - około 15 g preparatu czystego. 

5.3.1.3. PrZygotowanie pr6bek do chromatografii. 
PrÓbk, Roztoczolu extra zawies1nowego 30 o masie 
2 g utrzeĆ w moździerzu agatowym, odwa~yĆ około 

0,35 g s dokładnością do 0,0002 g w gilzie ekstrak
cyjnej i poddaĆ ekstrakcji czterochlorkiem węgla 

W aparacie Soxhleta. Ekstrakcję prowadzić przez 5 
godz z szybkością 10 przelewów na godzin,. l'łis~p-

nie ektrakt )rzenieść ilościowo do zlewki 
ności 100 cm i odparować do 5 0m3• 

pojem-

5.3.1.4. PrZygotowanie kolumny chromatografioz
B!.iL Do zlewki pojemności 250 cm3 odwdyć 30 g ~e
lu krzemionkowego i zalać go 100 cm3 czterochlorku 
węgla zmieszanego z benzenem w stosunku 4:1 . Do 
dolnej części kolumny wprowadzić trochę waty i kilka 
krątk6w bibuły do sączenia o średnicy r6wnej średni
cy wewnętrznej kolumny. Kolumnę ustawić pionowo i 
przez lejek napełniĆ zawiesiną krzemionki, miesza
jąc zawiesinę w zlewce szklanym pręcikiem. Kolum
na powinna być VO'Pełniona osadem krzemionki do wy
sokości 33 ~ 35 cm tak , aby nie zawierała pęche

rzyków powietrza. Bezpowietrzne napełnianie ko
lumny ułatwia lekkie stukanie w nią korkiem gumo
wym osadzonym na szklanym pręciku. Szybkość swo
bodnego wypływu rozpuszczalnika z kolumny powinna 
wynosi ć około 1,5 cm3 na . 1 min. Przygotowaną w 
ten sposób kolumnę mo~na u~ywać 6 razy, je~eli 

nie ulegnie zapowietrzeniu. Przy wielokrotnym u
~ytkowaniu kolumny nale~y po ka~dej pr6bie zdjąć 

za pomocą pipety g6rną warstwę (1 ~ 2 cm) ~elu 

krzemionkowego zanieczyszczonego brunatĄYm osadem 
i uzupełniĆ ubytek świe~ym ~elem. 

5.3.1. 5. Rozdział chromatograficzny. Ekstrakt 
przygotowaĄY wg 5. 3 . 1 .3 wprowadzić ilościowo do 
kolumny spłukując zlewkę i ścianki kolumny kil
koma cm3 mieszaniĄY czterochlorku węgla i benzenu 
(411). Gdy poziom cieczy w kolumnie zrówna się z 
poziomem krzemionki, wprowadzać z wkraplacza mie
szaninę czterochlorku węgla z benzenem (4:1) w 
spos6b ciągły, pod ciśnieniem stałego słupa cie
czy. Korek górny wkraplacza jest wtedy zamknięty, 
kurek przelotowy całkowicie otwarty, a rurka wy
pływowa umieszczona w kolumnie 5 cm nad poziomem 
~elu krzemionkowego. 

Przy pierwszym rozdziale chromatograficznym na 
przeznaczonym do tego celu adsorbencie nale~y u
stalić, kiedy przechodzi gł6wna frakcja zawiera
jąca tetradifon, zbieraj ąc eluat porcjami po 5 cm3 

w ponumerowanych prob6wkach. Po odparowaniu roz
puszczalnika z probówek określić na podstawie wy
stępowania suchej pozostałośc i początek i koniec 
frakcji gł6wnej. 

, 
W następnych pr6bach chromatograficznego ros

działu eluat nalety zbierać, zaczynając od obję

tości odpowiadającej trzeciej probówce przed po
ozątkie. występowania suchej pozostałnści, a koń
cząc na piątej po ostatniej, w kt6rej jeszcze nie 
występowała sucha pozostałość. W przypadku utycia 
adsorbentu Sil10agel 100 + 200 mesh f.d. Ohroma
tographie f~ T. Schuchardt-MUnchen, po podaniu 
pr6bki na kolumn, odrzucić pierwsze 70 cm3 eluatu , 
a następnie zebraĆ 180 ~m3 eluatu stanowiącego 
frakcję główną. Szybkość wypływu powinna wynosit. 
1.,5 + 2 cm3/min. Jeśli szybkość spadnie ponitej 
1,5 cm3/min, poruszyć pręcikiem górną warstw, ~ 
ta adsorbentu. Zebr8ĄY eluat przenieść ilościowo 

do kolby destylacyjnej i oddestylować rozpuszczal
nik do objętości około 30 cm3 roztworu. Zagęszczo
ny roztwór przenieśĆ ilościowo przy utyciu 10 cm3 

czterochlorku węgla do parownicy szklanej,uprzed
nio wysuszonej do stałej masy w temperaturze 850 0 

i odparowaĆ do sucha, a następnie wysuszyĆ do sta
lej masy w tej samej temperaturze. Oddestylowany 
rozpuszczalnik motna użyć przy następnych rozdzia
łach chromatograficznych. 

5.3,1.6. Oznaczanie r6~nic~temperatur topnie
nia. Suchą pozostałość w parownicy s tarannie wy
mieszać, rozetrzeć i wprowadzić do l~rki kapilar
nej odpowiednią ilośĆ substancji (wru:'s twa 1 -:- 2 1l11ll ). 

Do dru~ej kap Hary wprowadziĆ taką samą iloś ć 

wzorca tetradifonu i obie kapilary umieścić w apa
racie do oznaczania temperatury topnienia, nagrza
nym do 120°C. Podnosząc temperaturę z szybkością 
1 + 2°C na 1 min odczytać temperatury całkowitego 
stopnienia próbki (t p ) i wzorca ( tw) z dokladno
śCią do 0,1 0 0 i oblicżyĆ r6±nicę wg wzoru 

LIt = t w - t p 

5,3,1,7. Obliczanie procentowej zawartości tetra
difonu w pr6bce. Procentową zawartość tetradifonll 
w pr6bce (X) obliczyć wg wzoru 

m
1 

(100- LI t ,1,4) 
X = --'--------

w którym: 
m 1 - masa suchej pozostałości frakcji gl6imej, g, 

LI t - r6±nica temperatur topnienia wzorca il1'Ób
ki, °0, 

1,4 - procentowa zawartość tetradifonu odpowia
dająca ró±nicy temperatur topnienia r6w
nej 1oC, 

m 2 - masa próbki wziętej do oznaczania, g. 

5.3.1.8. Wynik. Za wynik przyjąć średnią aryt
metyczną wyników dwu r6wnoległych oznaczań nie 
r6tniących się więcej ni± o 0,4%. 

5.3.2. Oznaczanie trwałości 0.5-procentowej za
wiesi~y wodnej nale~y wykonać wg PN-70/C-04654 z 
pominięciem składowania w specjalnych warunkach. 
Do oznaczania odwa±yć 1,25 g Roztoczolu extra 
zawiesinowego 30 z dokładnością do 0,0002 g. 
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_. ------------------------------------------------

Otnac zan.1e te tradifonu w 0,1 objętości zawie8i
!:V' 9 pO uprzednim odparowaniu do sucha, nalety wy
kon ... c wg 5.3.1. 

:b.2 , 2. Oznaczanie pozostałości na sicie przeprc>
wadzić metodą mokrą wg PN/C-045Q1, biorąc do ozna
czania 10 g badanego Roztoozolu extra zaw1es1no
wego 30. Podczas przemywania na sicie badany ma
te riał mieszać strumieniem wody, a nie pędzelkiem 
l:,obrowym nr 3. jak to przewiduje _. norma. Nie 

nalety r6wn1et zanurzonego materiału rozprowadzać 
pędzelkiem bobrowym nr 3. 

5.3.4, Oznaczapie pK O.5-procentowej zawiesinY 
wodnej, Sporządzić zawiesin, wodną jak w 5.3.2 i 
oznaczyć jej pH za pomocą peh.ametru. Spos6b po
m11lr1l zaletny jest od typu utywanego przyrządu. 

W przypadku braku pehametru pH zawiesiny oznaczyć 
za pomocą uniwersalnego papierka ws'katn1kowego, 
dostosowanego do oznaczań pH, 

r.: O Ił I B C 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6053-18 

J._D.:.t;ychczasowe n0l'll!.Y. Niniejsza norma zastę

p'.1 je ZN-65/MFCh/OE-3316. 

~. ~ecenia międZYnarodowe 

mlPG PC 2350-70 neCTKnK~. TeTpa~HwoH T6XHHQ6C-

KRA - norma zgodna w zakresie oznaczania zaw8.1'
toścl tetradifonu. 

3. PrzepiSl kolejowe obOWiązujące 'tli komunikaCji 
wewnętrznej. Przepisy o ładowaniu i wyładowywaniu 
wagonów towarowych w komunikacji wewnętrznej. Za
łącznik: nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4 DU. 
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