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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest
Roztoczol extra zawiesinowy 30, ktéry jest prosz-

kiem zawierajgcym okoto 30% 2,4,5,4'-czterochlaro-
dwufenylosulfonu (tetradiform), noénik mineralny i
mieszaninge Srodkéw powierzchniowo czynnych.

1.2, Zskres stosowania przedmiotu normy, Rozto-
czo0l extra zawiesinowy 30 jest uzywany do nisz-

czenis letnich jaj i form miodocianych przedzior-
kéw,

a No zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne, Wytyczne  po=-
bierania i przygotowywania prébek
PN-56/C-04501 Analiza sitowa
PN-70/C-04654 Pestycydy. Metoda cylindrowa ozna-—
czania trwatoscl zawiesin wodnych preparatéw
zawiesinowych
PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzady
do pobierania prébek. Zglebniki do produktéw
sypkich i w kawalkach
PN-70/0-79401 Opakowania kartonowe i tekturowe,
Pudelka. Wspblne wymagania i badania
PN-70/P-79005 Opeakowania transportowe. Worki pa-
pierowe

2. OZNACZENIE

ROZTOCZOL EXTRA ZAWIESINOWY 30 BN=71/6053-18
SWW 1246~312

3, WYMAGANIA

3,1, Wymagania ogélne, Roztoczol extra zawiesi-
nowy 30 powinien byé proszkiem o barwie kremowo-
szarej, latwo dajgcym po wymieszaniu z wodq Jjed-
nolitg paste.

1) Symbol wg SWWs 1246-312,

2, W anie fizyczne i chemiczne

Wymagania

a) Zawartoé tetradifonu, %

b) Trwaloéé 0,5-procentowej zawiesiny
wodnej po 30 min, %,nie mniej niz 50

¢) Pozostalofé na sicie o wymiarze boku
oczka kwadratowego 0,075 mm,%, nie
wiecej nii 2

d) pH 0,5-procentowe) zawiesiny wodnej 627

4, PAKOWANTE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1, Pakowanie. Roztoczol extra zawiesinowy 30
nalezy pakowaé¢ w woreczki polietylenowe  umiesz-
czone w pudetkach kartonowych wg PN-70/0-79401 lub
w puszkach blaszano-tekturowych (bez wkladki po-
lietylenowej) w ilosci pot 0,23 0,5 1 1 kg.

Ilosci po 5 1 10 kg nalezy pakowadé w +tréjwar—
stwowe worki papierowe z wkiadksg pelietylenowg wg
PN-70/P~79005.

Ilosci po 25 kg nalezy pakowacC w pigciowarstwo-
we worki z wkladks polietylenowg wg PN-70/P-79005,

Na opskowaniu powinna byé umieszczona w sposéb
trwaly etykieta zawierajgca:

~ nazwe¢ 1 znak wytwérni,

- oznaczenie wg rozdz. 2,

- numer rejestru Ministerstwa Rolnictwa,

- mas¢ netto,

- znsk kontrolny, numer partii i date produkcii,

- ceng detaliczng,

- procentowsg zawartos¢ skiadnika czynnego
Jego nazwe chemiczng,

- zastosowanle preparatu,

- przepis uzycia i przechowywania,

- objawy zatrucia i pierwszg pomoc,

- 8posdéb post¢powania z opréiznionym opakowariem,

- ostrzezenia: "Ostroznie - Arodek szkodliwy -
klasa IV" oraz "Przechowywaé¢ z dala od produktéw

oraz

Ziednoczenie Przemysty Organicznego ,Organika”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ,,Organika” dnic 3 wrzesnia 1971 r.
joko norma obowiqzujaca w zaokresie produkcji od dnia 1 czerwca 1972 r.

(Mon. Pol. nr 58/1971

poz.389)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Drok Wyd. Norm. W-wa Ark. wyd.0,55 Nakl.1300 + 50 Zam. 3751/71

. Cano xt 2,40
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zywnosciowych, pasz i naczyh na Zywnosé, w miej-
scach niedoste¢pnych dla dzieci",

- okres karencji.

Roztoczol extra zawiesinowy 30 w opakowaniach
drobnych w przypadku transportu nalezy pakowaé
dodatkowo w opakowania zbilorcze - pudta kartono-
we. Na opakowaniu wysylkowym zbiorczym powinna byé
umieszczona etykieta z napisem jak na opakowaniu
jednostkowym, podajgca dodatkowo liczbge opakowan
jednostkowych i numer pakowaczki.

Opakowanie i znakowanie opakowania eksportowego
powinno by¢ kazdorazowo uzgodnione z odbiorca.

4,2, Przechowywanie, Roztoczol extra zawiesino-
wy 30 nalezy przechowywaé¢ w suchych 1 przewiew-
nych magazynach w temperaturze nie wyzszej niz
BOOC, z dala od Srodké4w spozywczych, pasz i na-
czyn na 2ywnosé.

4.3, Transport, Roztoczol extra zawiesinowy 30
nalezy przewozic¢ krytymi Srodkami transportowymi
w opakowaniach wg4.1. Przy przewozie kolejg naleiy
radowaé¢ do granic pelnego wykorzystania wagonéw,

z zachowaniem obowigzujacych przepiséw kolejo-
wych”),
5, BADANTA
5.,1. Pobieranie i1 przygotowanie probek  nalezy
przeprowadzié zgodnie z PN-67/C-04500. 7 kazdeJ

partii podlegajacej odbiorowi naleiy wybraé w spo-
86b losowy, w zaleznosci od licznosci partii, na-
stepujace liczby opakowan Jjednostkowych.

Licsba opukoms sedno- | Licaba chskoad tutacrtionich,
stkowych w partii rania prébek
do 15 6
16= 25
26= 63 12
64=160 14
161-250 15
powyzej 250 16

7 kazdego wylosowanego opakowania nalezy pobraé
probke jednostkowsg o masie:

50 g — w przypadku opakowania Roztoczolu w pu-—
delkach,

100 g - w przypadku opskowania Roztoczolu w wor-
kach.

Prébki jednostkowe z worké4w pobraé zgigbnikiem 5
wg PN/C-60010, wprowadzajac go co najmniej do 3/4
giebokosci opakowania, a w przypadku pudeiek -~
przez odsypywanie. Pudelka z Roztoczolem  nalezy
wybraé¢ co najmniej z 3 opakowan zbiorczych. Wprzy-
padku mniejszej ich liczby niz 3, prébki naleiy po-
bierac¢ z katdego opaskowanlia zblorczego.

Pobrane prébki jednostkowe zsypaé¢ razem 1 do-
ktadnie wymieszaé, tworzgc prébke ogbdlng., Z proéb-
ki ogblnej wydzielié¢ srednig prébke laboratoryjng
wg PN-67/C-04500, w ilosci okoto 500 g. Proébke

1) Patrz Informacje dodatkowe.

rozjemczg przechowywaé¢ w ciggu 3 miesigey, a w
przypadku eksportu przez 6 miesigcy od daty wysyz-
ki z zakladu produkujgcego.

.2, Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartoscl tetradifonu metodq wa-

gowg, po wyodrebnieniu go metodg chromatografii
kolumnowe j,

b) oznaczanie trwatosci O,5-procentowe]j zawie-
siny wodnej,

c) oznaczanie pozostalosci na sicie,
d) oznaczanie pH O,5-procentowe] zawiesiny wod-
nej.

5.3. Opis badah

2+3.71, Oznaczanie zawartosci tetradifonu metodg
wagowg, po wyodrebnieniu go metodg chromatografii
kolumnowe j

2:3.1.1. Apargtura_i przyrzgdy

a) Kolumna chromatograficzna o érednicy wewne-
trznej 13 mm i dugosci 50 cm.

b) Parownica szklana o srednicy 5 + 6 cm.

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

d) Aparat Soxhleta pojemnosci 100 cm3.

e) Zestaw do destylacji lgczony szlifami: kolba
kulista pojemnosci 500 cm” i chtodnica Liebiga
dtugosci 40 cm.

£) Aparat do oznaczania temperatury topnienia,
umozliwiajgqcy Jednoczesny pomiar w dwu kapilarachi

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

e3.1.2, Odczynniki

a) Czterochlorek wegla cz.d.a.

b) Benzen cz.d.a.

¢) Etanol - rektyfikat 96-procentowy.

a) Zel krzemionkowy do chromatografii - frakcja
o wielkosci ziarna 0,08 = 0,15 mm i zawartoici wo-
dy 5 + 10%.

e) Tetradifon - wzorzec o temperaturze topnienia
nie nizszeJ niz 148,500, otrzymany w nastepujgcy
sposdébs 50 g 2,4,5,4'-czterochlorodwufenylosulfonu
technicznego rozpuscié w okoto 700 cm” czterochlor-
ku we¢gla, stosujgc stabe ogrzewanie w celu przy-
spleszenia rozpuszczania. Roztwér przesgczyé przez
karbowany saczek 1 przesgcz zagescié do objetodci
100 cm5, oddestylowujgc nadmiar rozpuszczalnika,
Zageszczony roztwér przelaé do zlewki 1 pozosta-
wié¢ do krystalizacjl, Osad odsgczyé na le Jku sito-
wym (BYichnera), rozpuscié na gorgco w niezbedne]
i1losci czterochlorku wegla i pozostawié do kry-
stalizacji. W podobny sposéb przeprowadzié trze-
cig krystalizacje z czterochlorkiem wegla., Krysta-
liczny osad rozpuscié¢ w okoto 70 cm” benzenu, za-
gescié roztwédr do objetosci okolo 35 cm5, Pozo-
stawié¢ do krystalizacji i odsgczyé. Osad rozpusd-
cié na gorgco w okoto 800 cm” etanolu, wykrysta—
lizowaé 1 pobraé niewielkg 1los¢é osadu do ozna-~
czania temperatury topnienia, znéw rozpuscié w
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etanolu, drugl raz przekrystalizowa¢ 1 odsqczony
osad wysuszyé w temperaturze 80°C, Koncowa tempe-
ratura topnienia preparatu, odczytana z dokladno-
scig do 0,1°C po pierwszej 1 drugiej krystaliza-
¢ji z etanolu, powinna by¢ teka sama - w grani-
cach 0,5°C.

Wydajnosé - okoto 15 g preparatu czystego.

1 Przygotowanie prébek do chromato i1
Prébke Roztoczolu extra zawiesinowego 30 o masie
2 g utrzeé w moizdzierzu egatowym, odwazy¢ okoio
0,35 g & doktadnoscig do 0,0002 g w gilzie ekstrak-
cyjnej 1 podda¢ ekstrakcji czterochlorkiem wegla
w aparacie Soxhleta. Ekstrakcje prowadzié przez 5
godz z szyhkoscig 10 przelewédw na godzing. Festep-
nie ektrakt przeniesé¢ ilosciowo do zlewki pojem—
noéci 100 cm” i odparowaé do S cmj.

5.3:1,4, Przygotowanie kolumny chromatograficz—

nej, Do zlewki pojemnosci 250 cm” odwazyé 30 g ze-
lu krzemionkowego i zalaé go 100 cm5 czterochlorku
wegla zmieszanego z benzenem w stosunku 4:1, Do
dolnej czesci kolumny wprowadzié¢ troche watyi kilka
kratkéw bibuly do sgczenia o srednicy réwnej sredni-
cy wewnetrznej kolumny, Kolumng¢ ustawié pionowo i
przez lejek napeinié zawiesinq krzemionki, miesza-
Jac zawiesing w zlewce szklanym precikiem, Kolum-
na powinna by¢ wypeiniona osadem krzemionki do wy-
sokosci 33 + 35 cm tak, aby nie zawierala peche-
rzykéw powletrza., Bezpowietrzne napelnianie ko-
lumny utatwia lekkie stukanie w nig korkiem gumo-
wym osadzonym na szklenym preciku. Szybkoéé
bodnego wyplywu rozpuszczalnika z kolumny powinna
wynosié okoxo 1,5 cn? na. 1 min., Przygotowang w
ten sposdéddb kolumng mozna uzywaé 6 razy, Jezeli
nie ulegnie zapowietrzeniu., Przy wielokrotnym u-
zytkowaniu kolumny nalezy po kazdej prébie zdjgé
za pomocg pipety gérng warstwe (1 « 2 zelu
krzemionkowego zanieczyszczonego brunatnym osadem
i uzupeinié ubytek Swieiym zelem,

5:3%:1.,5, Rozdzial chromatograficzny, Ekstrakt
przygotowany wg 5.3.1.3 wprowadzié 1losciowo do

kolumny, spiukujgc zlewke i Scianki kolumny kil-
koma cm5 mieszaniny czterochlorku wegla i benzenu
(4:1), Gdy poziom cieczy w kolumnie zréwna sie z
poziomem krzemionki, wprowadzaé z wkraplacza mie-—
szaning czterochlorku wegla z benzenem (4:1) w
sposéb ciggly, pod cisnieniem stalego stupa cie-
czy. Korek gérny wkraplacza jest wtedy zamkniety,
kurek przelotowy catkowicie otwarty, a rurka wy-
piywowa umieszczona w kolumnie 5 cm nad poziomem
2elu krzemionkowego.

Przy pierwszym rozdziale chromatograficznym na
przeznaczonym do tego celu adsorbencie nalezy u-
stalié¢, kiedy przechodzi gidéwna frakcja
jaca tetradifon, zbierajac eluat porcjami poficm5
w ponumerowanych probéwkach., Po odparowaniu roz-
puszczalnika z probéwek okreslié na podstawie wy-
stepowania suchej pozostatos$ci poczgtek 1 koniec
frakcji gtéwnej.

SWO=—

cm)

zawiera-

¥ nastepnych prébach chromatograficznego roz-
dziatu eluat nalezy zbieraé, zaczynajgs od obJje-
tosci odpowiadajaceJ trzecie] probéwce przed po-
czgtkiem wystepowanla suchej pozostainfci, a koh-
czgc na pigtej po ostatniej, w ktérej jeszcze nie
wystepowata sucha pozostalosé, W przypadku uszycia
adsorbentu Silicagel 100 + 200 mesh f.d. Chroma-
tographie firmy T. Schuchardt-Miinchen, po podaniu
prébki na kolumne odrzucié pierwsze 70 cm? eluatu ,
a nastepnie zebraé 180 315 eluatu stanowigcego
frakc jo gtéwng. Szybkosé wyplywu powinna wynosié
1,5 + 2 cm”/min, Jeéli szybkosé spadnie ponize]
1,5 cm5/min, poruszy¢ precikiem gdérng warstwe zlo-
2a adsorbentu. Zebrany eluat przeniesé ilosciowo
do kolby destylacyjnej i oddestylowaé rozpuszczal-
nik do objetosci okoxo 30 c:.ln3 roztworu, Zageszmo-
ny roztwér przeniesé ilosciowo przy uzyciu 10 cn?
czterochlorku wegla do parownicy szklane], uprzed—
nio wysuszonej do stale] masy w temperaturze 85°C
i odparowaé do sucha, a nastegpnie wysuszyé do sta-
lej masy w tej samej temperaturze., Oddestylowany
rozpuszczalnik mozna uzy¢é przy nastepnych rozdzia-
tach chromatograficznych,

5+%+1+6, Oznaczanie rdéinicy temperatur topnie-
nia, Suchg pozostalosé w parownicy starannie wy-

mieszaé, rozetrzeé i wprowadzié do rurki kapilar-
nej odpowiednig ilos¢ substancji (warstwa 1< 2mm).,

Do drugiej kapilary wprowadzié takg ssmg 1losdé
wzorca tetradifonu i obie kapilary umiescié w apa-—
racie do oznaczania temperatury topnienia, nagrza—
nym do 120°¢, Podnoszgc temperature z szybkobcig
1 + 2° na 1 min odczytaé temperatury catkowitego
stopnienia prébki (t,) i wzorca (t,) z doktadno-
scig do O,1°C i obliczyé réznice wg wzoru

At =1t, —t,

5.3,1.7. Obliczanie procentowej zawartosci tetrg-
difonu w prébce, Procentowsg zawartosé tetradifonu

w prébece (X) obliczyé wg wzoru
m1(100— At - 1,4)
ma

N =

w ktérym:
m, - masa suchej pozostatosci frakcji gibwnej, g,
At - réznica temperatur topnienia wzorca i préb—
ki, °c,
1,4 - procentowa zawartosé tetradifonu odpowia-
dajgca réznicy temperatur topnienia réw-
nej 1°C,

m, = masa prébki wzietej do oznaczania, g.

2

5¢321,8, Wynik, Za wynik przyjgé Srednig aryt-
metyczng wynikéw dwu réwnolegtych oznaczan nie
réznigcych sie wiecej niz o 0,4%.

2¢3.2. Oznaczanie trwaltosci 0,5-procentowej za-
wiesiny wodnej nalezy wykonaé wg PN=70/C=04654 z
pominigciem skladowanis w specjalnych warunkach,
Do oznaczania odwazyé 1,25 g Roztoczolu extra
zawiesinowego 30 z dokladnoscig do 0,0002 g.
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Otnaczenie tetradifonu w 0,1 objetoscl zawiesi-
4y, po uprzednim odparowaniu do sucha, nalezy wy-—
kKonac WE 5347

5.%.3. Oznaczanie pozostatosci na sicie przepro-
wadzi¢ metodg mokra wg PN/C-04501, biorgc do ozna-
czania 10 g badanego Roztoozolu extra zawiesino-
wego 30, Podczas przemywania na sicie badany ma-
torial mieszaé strumieniem wody, a nie pedzelkiem
Lobrowym nr 3, jak to przewiduje ww., norma. Nie

nalezy réwniez zanurzonego materiatu rozprowadzad
pedzelkiem bobrowym nr 3,

4, Oznac e rocentowe zawies
wodnej, Sporzgdzié zawiesine wodng jak w 5.3.2 1
oznaczyé jej pH za pomocg pehametru, Sposédb po-
miaru zalezny Jjest od typu uZywanege przyrzadu.
W przypadku breku pehametru pH zawiesiny oznaczyé
za pomocy uniwersalnego papierka wskaZnikowego,
dostosowanego do oznaczah pH,

EONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6053-18

7. Dotychczasowe normy. Niniejsza norma zaste-~
je ZN-65/MPCh/OE~3316.

1o

_Zazlecenia migdzynarodowe
RUPG PC 2350-70 [llectunuzan. TerpaaudoBH TexHUYec—

3

KH# —norma zgodna w zakresie oznsczania zawar-

tosci tetradifonu,

. isy kolejowe obowigzujgce w komunikaciji
wewnetrznej, Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu
wagonéw towarowych w komunikacji wewnetrznej. Za-
tgcznik nr 10 do art. 27 ust. 4 p. 4 DKP.
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