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1. WSTEP 3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg
ymag Y g
tabl. 1.
” r 2 - y 1 N r S\.
.1.1. Pr.f,e\lmloAt normy. Przedmiotem no'rm} a Tablica 1
mieszanki herbicydowe o nazwach handlowych |
Aminopielik P, Aminopielik M i Aminopielik D. _ - e sl e
. 3 , Wymagania ‘ |
Sa to roztwory wodne soli aminowych kwasow: P ‘ M D
2,4-dwuchlorofenoksyoctowego o nazwie zwy- : ‘
czajowej 2,4-D jako substancji czynnej zasadni- a) pH g 7g 79
e 4 s ‘ . b) Substancji
—  2-(2",4-dwuchlorofenoksy) propionowego czymmych w i
o nazwie zwyczajowej dichlorprop (Aminopielik prreliczeniu
P). na kwasy,
; / / g o/dm? 50 493 50 195 | 450 +93
— ( 1)-2-(2"-metylo-4"-chlorofenoksy)prepiono- gidm | 450 =35 =2 | 60 =5
wego 0 nazwie zwyczajowej mekoprop (Amino- ¢) 24-D, % 26 3 26 43 36 £3
pielik M), d) Dichlorpro- ;
—  3,6-dwuchloro-2-metoksybenzocsowego o pu, % 13 =3 — ? —
nazwie zwyczajowej dikamba (Aminopielik D). e) Mekopropu, % — 13 23 | —
1.2. Zakres stosowania przedmiotu norimy. Ami- f) Dikamby, % | — ‘ — 28 +02

nopieliki P, M i D stosuje sie do zwalczania chwa-
stow dwulisciennych w zbozach ozimych i jarych.

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od substancji czyn-
nych wchodzacych w sklad mieszanki herbicydo-
wej rozroznia si¢ trzy rodzaje Aminopielikow:

a) Aminopielik P zawierajacy sole aminowe
2,4-D 1 dichlorpropu,

b) Aminopiclik M zawierajacy sole aminowe
2,4-D i mekopropu,

¢) Aminopielik D zawierajacy sole
2,4-D i1 dikamby.

2.2. Przyktad oznaczenia

AMINCPIELIK P BN-76/6054-04

aminowe

3. WYMAGANIA

3.1, Wymagania ogdlne. Aminopieliki P, M, D
sg to ciecze barwy ciemnozoéttej do brazowej z do-
puszezalnym lekkim zmetnieniem i charaktery-
styecznym zapachem aminy oraz chlorofenoli.

3.3. Trwalos¢. Aminopieliki, opakowane i prze-
chowywane zgodnie z rozdz. 4, powinny odpowia-
da¢ wymaganiom wg 3.1 i 3.2 w ciggu 3 lat od
daty wyprodukowania.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Aminopicliki P, M i D nalezy
pakowa¢ do bebndéw metalowych z dnami stalymi z
obreczami wytlaczanymi pojemnosci 200 dm? wg
BN-69/5046-01 Iub bebnow metalowych z dnami
stalymi z obreczami nasadzanymi pojemnosci
200 dm? wg BN-69/5046-03 albo do bebnow z po-
liolefin pojemnosci 50 dm? wg BN-73/6411-03, po-
jemnikow pojemnosci 5 dm?® wg WT-4/71 oraz
butelek z poliolefin poiemnosci 1 dm?* wg BN-72/
6412-02. Znakowanie bebnéw nalezy wykona¢
zgodnie z PN-67/0-79252, umieszczajac na kazdym
bebnie trwaly napis zawierajgcy co najmniej:

— nazwe lub znak wytwoérni,

Zgloszona przez Zjedncczenie Przemystlu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemyslu Organicznego ORGANI!KA dnia 1 lipea 1976 r.
jako norma obowigzujgca w zakresie produkeji i obrotu od dnia 1 czerwea 1977 r.
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— oznaczenie wg 2.2,

— numer partii i date produkceji,

— mase brutto i1 netto
oraz dolgczajgc do kazdego bebna etykiete.

Znakowanie butclek i pojemnikow nalezy wy-
konaé¢ zgodnie z PN-67/0-79251, umieszczajac na
kazdym opakowaniu etykiete lub trwatly napis za-
wierajacy co najmniej:

—- nazwe lub znak wytworni,

— oznaczenie wg 2.2,

— date produkeji, numer partii, znak KJ,

— mase netto 1 cene detalicznag,

«— numer rejestru Ministerstwa Rolnictwa,

— sposob uzytkowania, przechowywania i po-
stepowania z pustymi opakowaniami,

— napisy ostrzegawecze ,Ostroznie -— s$rodek
szkodliwy klasa III”, ,,Ostroznie 2 ogniem”,

— zakres stosowania preparatu,

— dzialanie na chwasty,

— terminy stosowania i dawki,

— przeciwskazania co do zastosowania prepa-
ratu,

— S$rodki ostroznosci i pierwsza pomoc,

— procentowa zawartos¢ skladnikéw czynnych
oraz ich nazwe chemiczng i zwyczajows,

— okres trwatosci.

Do transportu Aminopieliki w butelkach nalezy
pakowa¢ do skrzynek wg BN-72/7161-49.

Na skrzynkach nalezy umieszczaé etykiety z na-
pisem jak na opakowaniu jednostkowym.

4.2. Formowanie jednostek ladunkowych.
W przypadku stosowania paletyzacji jednostki
ladunkowe powinny by¢ formowane na paletach
wg PN-68/M-78216. Ladunek na palecie nalezy
zabezpieczy¢ przed przesuwaniem sie i deforma-
cja.

4.3. Przechowywanie. Aminopieliki w szczelnie
zamknictyeh opakowaniach wg 4.1 nalezy prze-
chowywa¢ w przewiewnych pomieszczeniach zabez-
pieczonych przed opadami atmosferycznymi, w
temperaturze od 0 do 30°C, z dala od artykulow
zywnosciowych, pasz i naczyn na ZywnoSC.

Opakowania z preparatem nie powinny by¢
umieszczone w poblizu przewodow grzejnych oraz
w miejscach nastonecznionych.

4.4. Transport. Aminopieliki nalezy przewozi¢
krytymi srodkami transportowymi z zachowaniem
warunkéw wg 4.1 i 4.3 oraz zgodnie z przepisami
kolejowymi 1).

W transporcie samochodowym nalezy ladowa¢
preparat zgodnie z instrukcjg o ladowaniu samo-
chodéw i przyczep ').

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewnetrznego (3.1),

b) oznaczanie pH (3.2a),

¢) oznaczanie zawartosci substancji czynnych
w przeliczeniu na kwasy (3.2h),

d) oznaczanie zawartosci 2,4-D (3.2¢) i dichlor-
propu (3.2d) w Aminopieliku P,

¢) oznaczanie zawartosci 2,4-D (3.2¢) i meko-
propu (3.2e) w Aminopieliku M,

f) oznaczanie zawartosci 2,4-D (3.2¢) i dikamby
(3.2f) w Aminopieliku D.

5.2. Wielko$¢ partii. Partie stanowi najwyzej
50 t produktu.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej
probki laboratoryjnej nalezy wykonaé zgodnie
z PN-67/C-04500. Z kazdej podlegajacej odbiorowi
partii nalezy wybra¢ w sposob losowy, w zalez-
nosci od liczno$ci partii, nastepujgce liczby opa-
kowan jednostkowych wg tabl. 2.

Tablica 2
Liczba opakowan jed-
Liczba opakowan nostkowych, ktorg na-
jednostkowych w partii lezy wybraé¢ do pobra-
nia probek
do 6 wszystkie
1=+ 1> 6
16+ 25 9
26~ 65 . 12
64 = 160 i 14
161 =+ 250 15
powyzej 250 16

Przed pobieraniem probek zawartcsé opakowan
nalezy dobrze wymieszac.

Probki z bebnéw pobiera¢ prébnikiem 1 lub 2
wg PN-74/C-60008 z butelek pipetg lub szklang
rurg. llos¢ pobieranych probek pierwotnych z jed-
nego opakowania powinna by¢ taka, zeby po spo-
rzadzeniu probki ogoélnej przez zmieszanie probek
pierwotnych i wydzieleniu $redniej probki labo-
ratoryjnej, srednia probka laboratoryjna nie byla
mniejsza niz 2000 g. Czgs$¢ $redniej probki labora-
toryjnej w ilosci nie mniejszej niz 1000 g nalezy
przechowywaé do analizy kontrolnej przez 3 mie-
siace od daty wyslania.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego nale-
zy wykona¢ wizualnie.

5.4.2. Oznaczanie pH nalezy wykona¢ za pomo-
ca pehametru, stosujgc elektrode szklang i kalo-
melowa.
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5.4.3. Oznaczanie zawartoSci
nych w przeliczeniu na kwasy

substancji czyn-

5.4.3.1. Zasada metody polega na wydzieleniu
wolnych kwasow na jonicie i alkalimetrycznym
oznaczaniu powstalych kwaséw w eluacie, ozna-
czaniu zawartosci chlorkow w przeliczeniu na
znlorek sodowy i obliczeniu z réznicy tych ozna-
czan zawartosci substancji czynnych.

5.4.3.2. Aparatura

a) Kolumna jonitowa szklana diugosci 300 mm
1 srednicy wewnetrznej 20 - 30 mm z kranem
i z wkladka ze szkla porowatego lub wg rysunku.

b) Pompa dozujaca (np. typ 315 firmy Unipan
Warszawa).

¢) Tygiel z dnem ze szkla spiekanego 2 G2.

(( LL\

%

<<
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Kolumna do przygotowania i regeneracji joenitu

5.4.3.3. Odczynniki i roztwory
) Aceton, cz.d.a., roztwor 2--1 (objetosciowo).

l)) Czerwien metylowa, 0,1-procentowy roztwoér
alkoholowy.

¢) Jonit Amberlit JR-120 o uziarnieniu 0,2 +—
0.8 mm lub inny o podobnych wlasnosciach (w
formie wodorowej).

d) Kwas solny, cz.d.a.,
ciowo).

e) Wodorotlenek sodowy,
nowany 0,1 N.

roztwor 1--1 (objetes-

cz.d.a., roztwor mia-

5.4.3.4. Przygotowanie jonitu. Okolo 250 g su-
chego handlowego jonitu wprowadzi¢ do zlewki
zawierajacej 500 cm?® wody. Zawiesine wodng po
6 godz wprowadzi¢ do kolumny jonitowej. Jonit

przemywac roztworem kwasu solnego, przettacza-
jac za pomoca pompy dozujacej z predkoscig
4 -5 em3/min, do chwili uzyskania bezbarwnego
eluatu.

W przypadku braku pompy dozujacej, jonit
przemywa¢ z zachowaniem ustalonej predkosci
wyptywu eluatu z kolumny. Nastepnie przettaczaé
z ta sama predkoscia wode, do uzyskania odczynu
oboj¢tnego wzgledem wskaznikowego papierka
uniwersalnego.

Przygotowanie jonitu zakoneczy¢ przemywaniem
roztworem acetonu do chwili, gdy 10 ¢m3 eluatu
zobojetni si¢ od 1 kropli reztworu woderctlenku
sodowego wobec czerwieni metylowej.

Tak przygotowany jonit przechowywaé¢ pod roz-
tworem acetonu w szczelnie zamknigtym na-
czyniu,

Przed uzyciem jonitu kazdorazowc sprawdzié,
czy roztwor przykrywajacy jonit ma odczyn obo-
jetny. W przypadku stwierdzenia odczynu kwas-
nego, roztwér znad jonitu zdekantowac i jonit kil-
kakrotnie przemy¢ roztworem acetonu. Jonit po
zuzyciu regenerowa¢ w wyzej podany sposob.

5.4.3.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby po-
miarowe]j pojemnosci 25 cm? odwazy¢ okolo 3 g
probki z dokladnoscia do 0,001 g, dopeini¢ roz-
tworem acetonu i starannie wymiesza¢. Odmie-
rzy¢ pipeta 5 cm3 roztworu probki do kolby stoz-
kowej pojemnosci 25 cm3, doda¢ 5 cm? jonitu w
roztworze acetonu wg 5.4.3.4.

Roztwor jonitu pobiera¢ pipetg z podzialkg po-
jemnosci 10 em?, z ucietym koncem, odczeka¢ az
jonit opadnie i powoli spusci¢ zadana objetoseé,
zostawiajgc warstwe jonitu w pipecie tak, aby
roztwor znad jonitu nie dostal sie do kolby. Kolbe
szczelnie zamkngé korkiem 1 wytrzgsa¢ 5 min. Za-
wartos¢ kolby przenies¢ ilosciowo do tygla lub
przesagczy¢ przez lejek zwykly z niewielky iloscig
waty; jonit przemywac roztworem acetonu az do
odczynu obojetnego, sprawdzajac to papierkiem
wskaznikowym. Roztwor miareczkowaé reztwo-
rem wodorotlenku sodowego wobec czerwieni me-
tvlowej do trwalego Zzéltego zabarwienia.

5.4.3.6. Oznaczanie zawarteSei chlorkow wvko-
na¢ wg BN-72/6051-10 ark. 04.

5.4.3.7. Obliczanie mnoznika przeliczeniowego
(A) dla Aminopielika P i M wykona¢ osobno wg
wzoru

- M i
A= VMM %)
. v+
w ktorym:
y — stosunek zawartosci 2,4-D do dichlorpro-

pu obliczonv wg 5.4.4.9 lub do mekopro-
pu obliczeny wg 5.4.5.9,

M; — masa czasteczkowa 2,4-D (221),

M, — masa czagsteczkowa dichlorpropu (235)
lub mekopropu (214,7).
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MnoZnik przeliczeniowy A dla Aminopielika D

przyjgé jako rovwny 221.

5.4.3.8. Olbliczanie zawartosci substancji czyn-
nych w przeliczenive na kwasy, jako suma sklad-
nikow danej mieszanki (X) w procentach, wyko-
na¢ wg wzoru

X = ! = B -« (2)

w ktéorvm:

V — objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go zuzytego do miareczkowania wg 5.4.3.5,
cm®,

N normainose roztworu wodorotlenku sodo-
wego,

A — mnoznik przeliczeniowy obliczony wg
5.4.3.7,

m — odwazka prébki badanego Aminopielika,
g,

B — mnoznik przeliczeniowy w  przypadku

Aminopielika M = 3,75, Aminopielika P =
= 3,86, Aminopielika D = 3,78,
a — zawartos¢ chlorkow w przeliczeniu na
chlorek sodowy oznaczona wg 5.4.3.6.
5.4.3.9. Zawartos¢ substancji czynnych w po-
szezegolnych aminopielikach w  przeliczeniu na
kwasy (Y) w g/dm3 obliczy¢ wg wzoru
Y=X-d4-10 (3)
w ktorym:

X — zawartos¢ substancji czynnych obliczona
wg 5.4.3.8,
d — gesto$¢é badanego aminopielika w 20°C

wg PN-66/C-04004.

5.4.3.10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng wynikow co
najmniej dwéch oznaczan, nie rézniacych sie mie-
dzv sobg wiecej niz o 0,5%0 wartosci mniejszej.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ei 2,4-D i dichlor-
propu w Aminopieiiku P '

5.4.4.1. Zasada metody polega na przeprowadze-
niu aminowych soli kwaséw w lotne ¢stry metylo-
we przez cstryfikacje metanolem wobee kationitu,
rozdziale mieszaniny esiréw za pomoca chromato-
grafii gazowej, obliczeniu sitosunku ilosci peszeze-
golnych estrow z powierzehni pikow i przeliczeniu
na zawartosci poszezegélnych kwasow; poniewaz
metoda polega na oznaczeniu stosunku kwasow
nalezy wyznaczy¢ wspolezvnnik proporcjonalnosci
K na podstawie pomiaru chromatograficznego
zestryfikowanej mieszaniny wzorcowej kwasow.

5.4.4.2. Aparatura i sprzet

a) Chromatograf gazowy z detektorem plomie-
niowo jonizacyjnym i rejestratorem.

b) Kolumna szklana lub ze stali kwasoodpornej

do chromatografii gazowej o dlugosci 200 cm,
srednicy wewnetrznej 0,3 cm.

¢) Mieszadlo magnetyczne.

d) Mieszalnik magnetyczny z podgrZewaniem
elektrveznym.

e) Mikrostrzykawka pojemnosei 5 mm?.

f) Szuszarka prézniowa.

g) Tygiel z dnem ze szkla spickanego 1 G2,

5.4.4.3. Odczynniki i roztwory

a) Azot techniczny sprezony.

b) 2,4-D,
140°C.

¢) Dichlorprop, wzorzec, o temperaturze topnie-
nia 119°C.

d) Jenit  Amberlit IR — 120 o uziarnieniu
0,2 = 0,8 mm lub inny kationit o podobnych wlas-
nosciach.

e) Metanol, cz.d.a.

f) Metanol, cz.d.a., roztwor 2-+1 objetosciowo.

g) Powietrze sprezone.

h) Siarczan sodowy bezwodny, cz.d.a.

i) Wodor techniczny sprezony.

i) Wypelnienie — 10% bursztynianu glikolu
dwuetylowego (DEGS) naniesionego na chromo-
sorb W o uziarnieniu 60 =- 80 mesh, myty kwa-
sem, przygotowany w nastepujacy sposob: w kol-
bie okragiodennej umiesci¢c 2,5 g DEGS, doda¢
100 em?® chloroformu lub chlorku metylenu
i wprowadzi¢ malymi porcjami 22,5 g mytego
kwasem chromosorbu W o uziarnieniu 60 -~ 80
mesh. Umiesci¢ kolbe na lazni wodnej i ogrzewaé
pod zmniejszonym cisnieniem do calkowitego
odparowania rozpuszczalnika, mieszajge od czasu
do czasu w celu zapewnienia rownomiernego osa-
dzenia fazy.

wzorzee, o temperaturze topnienia

5.4.4.4. Przygotowanie jonitu. Jonit przygoto-
wae wg 5.4.2.4. Przygolowanie jonitu zakonczyd
przemywaniem roztworem metanolu do momentu
az roztwor ma odczyn obojetny. Nastepnie jonit
przemyc¢ 150 em3 metanolu i przechowywaé¢ w me-
tanolu w szczelnie zamknigtym naczyniu. Przed
uzyciem jonitu kazdorazowo sprawdzic¢, czy meta-
noi nad jonitem ma cdezyn obojetny. W przypad-
ku stwierdzenia odczynu kwasnego roztwor znad
jonitu zdekantowaé¢ i jonit kilkakrotnie przemy¢
metanolem.

5.4.4.5. Przygotowanie kolumny chromatogra-
ficznej. Kolumne napelni¢ wsypujac wypelnienie
przez lejek matymi porcjami i ubijajac za pomocy
wibratora. Koniec kolumny zabezpieczy¢ filtrem
mikroporowatym lub watg szklang.

Kolumna po napelnieniu powinna byé kondy-
cjonowana w temperaturze 200°C, w strumieniu
azotu co najmniej przez 12 godz.
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5.4.4.6. Warunki pomiaru chromatograficznego w ktéorym:
Przeplyw gazu nosnego azotu — 100 cm®/min. K — wspélezynnik  proporcjonalnosci  ozna-
Temperatura kelumny 165°C. czony wg 5.4.4.7,
Temperatura dozownika 180°C. A; — powierzchnia piku 2,4-D, w probce, cm?,
Tos¢ wprowadzana na kolumng od 1 do 5 mm?. Ay — poisrachiia pike dichlorpropn w prob-

Szybkos¢ przesuwu papieru 3 em/min.
Przeptyw wodoru i powietrza ustali¢ wedtug
-nstrukeji aparatu.

5.4.4.7. Wyznaczanie wspélezynnika proporejo-
calnoSei (K). Do kolby plaskodennej pojemnosei
100 em3 ze sziifem odwazyé z dokladno$eia do
0,0002 g wzorca: 0,15 g 2,4-D i 0,1 g dichlorpropu,
doda¢ 10 em?® metanolu, 3 ecm? zawiesiny jonitu
w metanolu odmierzonego jak w 5.4.3.5, wrzuci¢
mieszadlo magnetyczne. Zawartos¢ kolby ogrze-
wac¢ 1 godz pod chlodnicg zwrotng w tempera-
turze wrzenia rozvuszezalnika, na lazni wodnej
umieszezonej na mieszalniku magnetycznym.

Roztwér mozna ogrzewa¢ bez uzycia mieszadla
mnagnetyeznego, ale z dodatkiem porcelanki zapc-
biegajacej przegrzewaniu sie roztworu.

Roztwoér ostudzi¢, przesgczy¢ przez warstwe
2.5 g siarczanu sodowego, wprowadzi¢ mikrostrzy-
rawka na kolumne i wykona¢ pomiar chromato-
graficzny w okreslonych warunkach, przy takiej
czulosei aparatu, aby wysokos¢ pikéw wynosiia
50--70"s skali rejestratora.

Zrnierzy¢ powierzchnie pikéw, mnozge wysokose
oiku przez jego szerokos¢ w polowie wysokosci
1 obliczy¢ wspoétezynnik proporcjonalnoscei (K) wg
Wzoru

m; - A.

B = (4)
ey - A,y
w ktorym:
m; -— masa wzorca 2,4-D, g,
A, — powierzchnia piku dichlorpropu we wzor-
cu; em?,
m, — muasa wzorca dichlorpropu, g,
Ay — powierzchnia piku 2,4-D we wzoreu,

cm?3.
Za wspolezynnik proporejonalnosei przyjac sred-
nig arytmetvezng pieciu chromatogramow.
5.4.4.8. Wykonarte oznaczania, Odwazyve z do-
Idadnos=cia do 0,0002 g okoto 0.6 g probki, wprost
100 e¢m3 ze
odparow swae wode ogrzewajge kolbe na

do kolby plastodernej pojemnosci
sziifent &
fazri wodnej lub w suszarce prozniowej (t=30°C,
p — 30 =40 mm Hg, czas — 40
doda¢ 10 em* metanolu, 5 em? zawiesiny jonitu
w metanolu i dalej postepowac jak w 5.4.4.7.

min), nast¢pnie

5.4.4.9. Obliczenie stosunku zawartosci 2,4-D do
dichlorpropu (y) wykona¢ wg wzoru

A
y=K-=! (3)

ce, cm2,
5.4.4.16. Obliczanie zawarto$ci 2,4-D (X,) wyko-
na¢ w procentach wg wzoru

(¢ R

Xoam B L (6)
y+1
w ktoérym:
y — stosunek zawartosci 2,4-D do dichlorpropu
oznaczony wg 5.4.4.9,
x — zawarto$¢ substancji czynnych wg 5.4.3.8,
/.

5.4.4.11. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwoch oznaczan nie réznigeych sie wie-
cej niz o 0,5.

5.4.4.12. Obliczenie zawartoSci dichlorpropu (X,)
wykona¢ w procentach wg wzoru

X,=X—X, (7
w ktorym:
X — zawarto$¢ substancji czynnych wg 5.4.3.8,

/o,

X, — zawartos¢ 2,4-D wg 5.4.4.10, %.

5.4.4.13. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej dwéch oznaczan nie réznigeych sie wie-
cej niz o 0,5.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci 2,4-D i mekopropu
w Aminopieliku M

5.4.5.1. Zasada metody — zgodnie z 5.4.4.1.

5.4.5.2. Aparatura i sprzet — wg 5.4.4.2.

5.4.5.3. Odczynniki i roztwory — wg 5.4.4.3,
z tym ze zamiast wymienionego w poz. ¢} dichlor-
propu jest Mekoprop wzorzee, o temperaturze top-
nienia 95°C, kationit.

5.4.5.4. Przygotowanie jonitu — wg 5.4.4.4.

5.4.5.5. Przygotowanie kolumny chromaiogra-
ficznej — wg 5.4.4.5.

5.4.5.6. Warunki

go — wg 5.4.4.6.

pomiaru chromatograficzne-

5.4.5.7. Wyznaczunie wspdlezynnika proporejo-
nalnosci K. Do kolby plaskodennej pojemnosci
100 em? ze szlifem odwazyé z dokladnoscia do
0,0002 g, wzorca: 0,15 g 2,4-D i 0,1 g mekopropu
i dalej postepowa¢ jak w 5.4.4.7.

Zmierzy¢ powierzchnie pikéw mnozac wysokosé
piku przez jego szeroko$¢ w polowie wysokosci
1 obliczy¢ wspolczynnik proporcjonalnosei (K) wg
wzoru
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m. - A,
w ktérym:

my — masa wzorca 2.4-D, g,

A, powierzehnia piku mekopropu we wzor-
cu. em?,

m, — masa wzorca mekopropu, g,

Ay — powierzchnia piku 2,4-D we wzorcu,
cm?,

Jake wspolezannik proporcjonalncsei przyjac

$rednig arvimetyvezng z piceiu chromatogramow.
5.4.5.8. Wykonanie oznaczania — wg 5.4.4.8.
5.4.5.%. Obkliczenie stosunku zawartoSci 2,4-1D do
mekopropu (y) wykona¢ wg wzoru

A
y=K 9)

1a

w ktérym:
K — wspétczynnik proporcjonalnosci oznaczo-
ny wg 5.4.5.7,
Ay -
As — powierzchnia piku mekopropu w probcee,
cm?,
5.4.5.10. Obliczenie zawartosci 2,4-D (X,) wyko-
na¢ w procentach wg wzoru

powierzchnia piku 2,4-D w probce, cm?,

%, o AR (10)
y—+1
w ktorym:
y — stosunek zawartosci 2,4-D do mekopropu
obliczony wg 5.4.5.9,
x — zawartos¢ substancji czynnych wg 5.4.3.8,

0/q.

5.4.5.11. Wynik koncowy oznaczania, Za wynik
nalezy przyja¢ srednia arytmetyczng wynikow
z co najmniej dwoch oznaczan nie roznigeych sie
wiecej niz o 0.5.

5.4.5.12. Obliczanie zawarto$ci mekopropu (X,)
wykona¢ w procentach wg wzoru

X = Fe R (11)

w ktorym:

X — zawarto$¢ substancji czynnej wg 5.4.3.5,

(I/’“‘

X, — zawarto$¢ 2,4-D wg 5.4.5.10, Y.

5.4.5.13. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik
nalezy przyjac¢ srednig arytmetyczng wynikéw co
najmnie] dwéch oznaczan, nie rézniacych sie wie-
cej niz o 0.5.

5.4.6. Oznaczanie zawartosci 2,4-D 1 dikamby
w Aminopicliku D

5.4.6.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega
na wydzielaniu z formy uzytkowej wolnych kwa-
sow 2,4-D i dikamby przez zakwaszenie ich soii
aminowej, ekstrakeji wydzielonych kwaséw chlo-

rcformem, oddestylowaniu chloroformu i pomiarze
absorpcji roztworu w dwusiarczku wegla przy
liczbie falowej 1012 em ! oraz absorpeji roztworu
w  1,2-dwuchloroetanie przy liczbie falowe]
1080 em 1. Wyniki oznaczan skladnikéw obliczane
sa na podstawie pomiaru abhsorpcji mieszanin
wzorcowych przy podanych liczbach falewych.
5.4.6.2. Aparatura i sprzet

a) Kuwety o grubosei 0,5 mm z okienkami
NaCl — 2 sztuki.

b) Naczynie z kroplomierzem do odwazenia cie-
czy.

¢) Spektrofolometr na podezerwien sredniego
zakresu.

d) Strzvhkawka lekarska pojemnocscl 1 -2 em”,
z igta diugosci okolo 10 cm.

5.4.6.2. Odczynniki

a) Chloroform cz.d.a.

b) Dikamba wzorzec, o temperaturze topnienia
114 =+ 115,8°C.

¢) 1,2-Dwuchloroetan — do spektroskopii IR lub
cz.d.a.

d) Dwumetyloamina techniczna, 40-procentowy
roztwoér wodny.

e) 2,.4-D cz., firmy Fluka, wzorzec.

f) Dwusiarczek wegla destylowany nie dalej
jak przed tygodniem.

g) Kwas solny stezony cz.d.a.

h) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.

5.4.6.4. Przygotowanie roztworow wzorcow. Do
kolby rozdzielacza odwazy¢ na wadze analitycznej
z dokladnoécia do 0,0002 g okoto 0,085 g 2,4-D
i 0.007 g dikamby, rozpusci¢ dodajac 0,2 em? dwu-
metyloaminy i 5 em3 wody. Do zawartosci rozdzie-
lacza doda¢ kroplami kwasu solnego az pH roz-
tworu osiggnie wartos¢ 1, wtedv doda¢ jeszcze
nadmiar 5 kropli kwasu dla zapewnienia catkowi-
tego wytracenia kwasow.

Nastepnie doda¢ 25 em? chloroformu i wytrzs-
sa¢ az vsad sic rozpuscl, Zebra¢ warstwe chloro-
formows do lolby stozkowej, elstrakeje powtd-
rzyé jeszeze dwa razy, dodajac po 15 c¢cm? chloro-
formu i zbierajac ekstrakty w tej samej kolbie.
Do kolby =tozkowej wrzuci¢ kilka peretek szkla-
nych, polaczyé kolbe z chiodnicg Liebiga i odde-
stylowaé chloroform na lazni wodnei.

Resztki rozpuszezalnika odpedzi¢ z kolby stru-
mieniem powietrza z dmuchawy. Do kolby z eks-
traktem odmierzy¢ z biurety 10 em?® dwuchloro-
ctanu, zamkngé kolbe do catkowitego rozpuszcza-
nia. Do roztworu wrzuci¢ okeclo 2,5 g siarczanu
sodowego, wymiesza¢ zawartos¢ zamknietej kolbki
i pozostawi¢ na 1/» godz. Jest to roztwor 1.

Do rozdzielacza odwazy¢ na wadze analityczne]
0,65 g 2,4-D i 0,05 g dikamby, doda¢ 1 c¢m? dwu-
metyloaminy, 10 ecm? wody i wymieszac.
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Reziwér w rozdzielaczu zakwasi¢c do pH = 1,
doda¢ 5 kropli nadmiaru kwasu i przeprowadzié¢
ckstrakcje biorge kolejno 60 cm3,
chloroformu.

trzykrotna
25 ecm?® 1 15 cmd

Z zehranych w kolbie stozkowej ekstraktow od-
destylowae chloroform, pozostalosé wysuszyé po-
delrzem, do kolby wprowadzi¢é 10 em?® dwusiarcz-
ku wegla oraz okolo 2,5 g siarczanu sodowego, za-
wartosé po zamknigeiu kolby korkiem szklanym
starannie wymiesza¢ 1 odstawi¢ na /2 godz. Jest
to roztwor 2.

5.4.6.5. Wykonanie pomiarow absorpcji wzor-
cow. Z kolby z roztworem 1 przenies¢ ciecz za po-
mocag strzvkawki z igla owinietg klaczkiem waty
i napelni¢ kuwete probka. Kuwete odnosnika na-
peli¢ dwuchloroetanem z tego samego opakowa-
nia i zarejestrowa¢ czterokrotnie widmo w za-
kresie 950 = 1130 em™! 2z szybkoscig okolo
40 em™ "/min. Pomijajac wykres pierwszy dla po-
zostatych obliczyé wartosci absorpeji dla maksi-
mum pelozonego w okolicy 1080 em™!, przyjmujac
za linie podstawowg styczng do krzywej transmisji
w najnizszym punkcie przydzialu liczb falowych
970 - 990 em™ ! poprowadzong rownolegle do osi
odcietych 1 obliczy¢ wartos¢ Srednig absorpeji:

A“’zmso
Tak samo napeini¢ kuwete probki roztworem 2,
a kuwete odnosnika dwusiarczkiem wegla, zare-
jestrowaé widmo i obliczy¢ S$rednia warto$é ab-
sorpeji  dla maksimum polozonego w okolicy
1012 em™3:

A““:lmz
Do obliczen zawartosci oznaczanych sktadnikéow
w probkach nalezy bra¢ wartosci Srednie Auw.j0s0
1 Awz1m2 wyznaczone z prob réwnoleglych, nie
réznigeyeh si¢ miedzy soba wiecej niz o 3,0%
w stesunku do stalych odwazek 0,05 g dla dikamby
i 0,085 g dla 2,4-D.

Zasadniczym wymaganiem jest, aby mierzone
wartosel Awsios0 1 Aw-1912 miescily sie w  grani-
cach 0,450 = 0,530, Jesli przekraczajg te granice,
nalezy zmieni¢ odwazki wzorcow,
utrzyvmujac stosunek ilosciowy dikamby do 2,4-D
w przyblizeniu jak 1:13 lub dobraé¢ odpowiednig
grubos¢ kuwety.

odpowiednio

5.4.6.6. Wylkonanie oznaczania. Z naczynia do
odwazania cieczy odwazy¢ na wadze analitycznej
do rozdzielacza okolo 0,22--0,24 g probki, dodac
5 em?® wody i dalej postepowac jak przy przygoto-
waniu wzorca wg 5.4.6.4, aby otrzymaé¢ roztwoér 3

odpowiadajacy pod wzgledem mierzonej wartosci
absorpcji w przyblizeniu roztworowi 1.

Odwazy¢ okolo 1,7 g probki i postepujac odpo-
wiednio jak w 5.4.6.4, przygotowa¢ roztwor 4 od-
powiadajgcy wzorcowemu roztworowi 2.

Pomiary absorpcji probki wykonac¢ tak samo jak
dla wzorcow wg 5.4.6.5, wyznaczajac $rednie war-
tosci absorpcji.

Zawartos¢ 24-D (X;) obliczy¢ w procentach
wedlug wzoru

Apr 1980 - 0,085 - 100
By = ——— : (12)
Awz 1980 * Mpy

w ktorym:

Apr 1080 — S$rednia warto$é absorpeji roztworu
badanej probki dla maksimum poto-
zonego w okolicy 1080 em™1,

Auw:q9s9 — Srednia warto$é absorpeji roztworu
wzorcowego dla maksimum polo-
zonego w okolicy 1080 ecm 1,

m,, — masa probki, g.

Zawartos¢ dikamby (Xs) obliczy¢ w procentach
wedlug wzoru
Apr 1012 + 0.05 - 100

X,= (13)
Awz 1012 * Mpy
w ktérym:

Aprine — S$rednia wartos¢é absorpeji roztworu
badanej probki dla maksimum potlo-
zonego w okolicy 1012 em™1,

Auwz 192 — $rednia wartos¢ absorpeji roztworu
wzorcowego dla maksimum polo-
zonego w okolicy 1012 cm ™1,

m,,. -— masa probki, g,

5.4.6.7. Wynik koncowy oznaczania, Za wynik
nalezy przyja¢ warto$¢ srednia dwu oznaczan
rownoleglych, nie réznigeych sie miedzy soba wie-
cej niz o 1,5 dla 2,4-D i nie wiecej niz o 0,2 dla
dikamby.

5.5. Zaokraglanie 1 zapisywanie liczb dotycza-
cveh koncowych wynikow oznaczan parametrow
wg 3.2 nalezy wykonaé¢ zgodnie z PN-70/N-02120
p- 3.3.2 Metoda Z.

5.6. Ocena wynikéw badan. Partie Aminopieli-
kow nalezy uzna¢ za zgodna z wymaganiami nor-
my, jezeli wyniki badan podanych w 5.1 sg zgodne
z wymaganiami w 3.1 i w 3.2.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Kazda
partia powinna mie¢ zaswiadczenie o wynikach
badan stwierdzajace zgodno$¢ z wymaganiami
normy.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Nadodrzanskie
Zaklady Przemystu Organicznego ROKITA.

2. Dotychezasowe Niniejsza norma zastepuje

ZN-T3/MPCh/Og-3188.
3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-66/C-04004 Przetwory naftowe.
(masy wlasciwe))

PN-67/C-04500 Produlkty chemiezne. Wytyczne pobierania
i przygotowywania probek

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktow
bezksztaltnych

PN-75/M-78216 Palety ladunkowe plaskie jednoplytowe
czterowejsc.owe bez skrzydel drewniane 800X1200 —
EUR

PN-T0/N-02120 Zasady zaokraglamia 1 zapisywania liczb

PN-67/0-79251 Produkty w opakowaniach jednostkowych.
Znaki i zmakowanie. Wymagania podstawowe

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

BN-69/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Beb-
ny ciezkie z obreczami wytlaczanymi

BN-69/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Beb-
ny ciezkie z obreczami nasadzanymi

BN-72/6051-10 ark. 04 Metody badan pochodnych zwigzkéw
fenoksyoctowych., Oznaczanie zawartosci chlorkow
w solach sodowych lub potasowych kwaséw chlorofe-
noksyoctowych

BN-73/6411-03 Opakowanmia transportowe 2z tworzyw
sztucznych. Bebny z poliolefin. Wymagania i badania

BN-72/6412-02 Opakowania jednostkowe z  tworzyw
sztucznych. Butelki. Ogolne wymagania i badania

BN-72/7161-49 Skrzynki z tarcicy do pestycydéw w butel-
kach WT-4/71 Pojemniki 5 dm?® dla CPN (Warszawska
Fabryka Tworzyw Sztucznych)

normy.

Oznaczanie gestoscl

Przepisy o ladowaniu i wyladowywaniu wagonow towa-
rowych w komunikacji wewnetrznej. Zaltacznik nr 10
(do art. 27, ust. 4, p. 4 DKP)

Przepisy o przewozie koleja materialow i przedmiotow
niebezpiecznych (PMN) z dnia 15 wrzesnia 1968 r.
(Dz. TiZK nr 20, poz. 84 z 1966 1.)

Rozporzadzenie Ministrow Komunikacji i Spraw We-
wnetrznych z dnia 27 listopada 1971 r., w sprawie
bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materialow nie-
bezpiecznych na drogach publicznych (Dz. U. PRL
nr 35, poz. 310 z dnia 17 grudnia 1971 r.)

Przepisy o ladowaniu 1 rozladowywaniu samochodow
ciezarowych i przyczep. Zalacznik do Zarzadzenia Mi-
nisterstwa Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. Mon,
Pol. nr 23, poz. 123

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych
w miedzynarodowej komunikacji towarowej stano-
wigce zalgeznik nr 4 do Umowy SMG-S (Dz.TiZK
nr 7, poz. 35> z 1966 1r.)

Regulamin miedzynarodowy do przewozu koleja towarow
niebezpiecznych (RJD), stanowigcy zalaeznik 1 do
konwencji (CIM) (Dz. U. PRL nr 21, poz. 137 z dnia
29 czerwca 1968 1r.)

Informacja nr 1/71 z dnia 21 maja 1971 r. w sprawie za-
sad i sposobow likwidacji niepelnowartosciowych che-
micznych $rodkéw wycofanych z obrotu handlowego
oraz oproznionych opakowan po tych srodkach wy-
dang przez Centrale Rolnicza Spoéldzielni ,Samopomoc
Chlopska™ i Centrali Spoéldzielni Ogrodniczych
4. Autor projektu normy — inz Zofia Nowak, inz

Armin Lefler — NZPO ROKITA.
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