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1. WSTEP niach drewnianych wg BN-65/7161-23; jako opakowa-

Przedmiotem normy jest Chwastox M, plynny $ro-
dek chwastobojczy majacy jako substancje biologicznie
czynne kwas 4-chloro-2-metylofenoksyoctowy o nazwie
zwyczajowej MCPA oraz kwas (%)-2-(4’-chloro-2’-me-
tylofenoksy)-propionowy o nazwie zwyczajowej mekop-
rop, wystgpujacych w postaci ich soli rozpuszczalnych
w wodzie.

2. OZNACZENIE

CHWASTOX M BN-79/6054-08

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Chwastox M powinien byc¢
klarowng cieczg barwy ciemnobrunatne)j.
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne — wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania

a) MCPA, %

b) Mekopropu, %

¢) Kwasow metylochlorofenoksyoctowych
ogotem w przeliczeniu na MCPA, %, nie
wigce) niz 15,0

d) pH roztworu 23 + 11,5

9.0 1.0
10,0 £1,0

3.3. Okres trwatosci. Chwastox M opakowany i prze-
chowywany zgodnie z rozdz. 4 powinien odpowiadac
wymaganiom wg 3.1 1 3.2 w ciggu 3.lat, liczac od daty
wyprodukowania.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Chwastox M nalezy pakowaé wg
PN-76/C-04657 rozdz. 2 w:

— butelki polietylenowe pojemnosci 0.5 1 1,0 dm?
wg PN-77/0-79750 o symbolu 1364-212a(lub 212b)+351
(lub 151) lub 552(lub 152), umieszczone w pudtach
transportowych tekturowych wg PN-73/0-79402 o sym-
bolu S-K-T1(lub T2)-R1(lub R2)-1(lub 2) albo w skrzy-

nie transportowe mozna stosowac tacki obciggane fo-
lig termokurczliwg: butelki nalezy zamyka¢ w sposob
zapewniajacy szczelno$é opakowania, pudta transporto-
we zamykac przez oklejenie klap tasma papierowa po-
wleczong klejem wg PN-75/P-50551;

— Kkanistry polietylenowe pojemnosci S
BN-71/6411-02;

— balony szklane pojemnosci 5, 25 i 50 dm?® wg
PN-62/G-79090 o wymiarach zgodnych z zasadami sys-
temu wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021,
umieszczone w koszach wiklinowych wg BN-72/
7167-04, wytozonych weing drzewna, przykrytych kap-
turami wiklinowymi wg BN-72/7167-05,

— bgbny stalowe pojemnosci 200 dm? wg BN-76/
5046-01 lub BN-76/5046-03 typ 1 lub 2.

Dopuszcza si¢ stosowanie innych opakowan jedno-
stkowych i transportowych po uprzednim uzgodnieniu
7 odbiorca, jezeli zabezpieczaja produkt nie gorzej niz
ww. opakowania 1 maja wymiary zgodne z zasadami
systemu wymiarowego opakowan wg PN-78/0-79021.

Znakowanie opakowan jednostkowych 1 transporto-
wych wykona¢ wg PN-76/C-04657 rozdz. 4, dotaczajac
do kazdego opakowania jednostkowego instrukcj¢ sto-
sowania oraz oddzielng ulotk¢ informujacg o sposobie
postgpowania w przypadku stwierdzenia osadu oraz
napis: ,Ostroznie, $rodek szkodhiwy — klasa IIT".
+Przechowywa¢ z dala od produktéow spozywczych,
zrodet wody, pasz i naczyn na zywnos$¢, w miejscach
niedost¢pnych dla dzieci®.

4.2. Formowanie jednostek tadunkowych — wg
PN-76/C-04657 rozdz. 3.

4.3. Przechowywanie. Chwastox M nalezy przecho-
wywaé zgodnie z PN-76/C-04657 rozdz. 5 w suchych
1 przewiewnych oddzielnych pomieszczeniach magazy-
nowych lub w wydzielonych boksach w temperaturze
nie nizszej niz 0°C, z dala od produktéw spozywczych,
pasz, ziarna siewnego 1 naczyn na zywnos¢, w miejscach
niedostgpnych dla dzieci.

4.4. Transport — wg PN-76/C-04657 rozdz. 6. Chwa-
stoxu M nie wolno tadowa¢ do jednego $rodka trans-
portu razem z materialami wymienionymi w 4.3.

dm’ wg

Zgloszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
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5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu zewngtrznego (3.1),

b) oznaczanie zawartosci MCPA (3.2a) i mekopropu
(3.2b),

¢) oznaczanie zawarto$ci kwaséw metylochlorofeno-
ksyoctowych ogotem w przeliczeniu na MCPA (3.2¢),

d) oznaczanic pH roztworu (3.2d).

5.2. Wielko$¢ partii  powinna wynosi¢
50 m’.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej prébki
laboratoryjnej wykona¢ zgodnie z zasadami podanymi
w PN-67/C-04500.

Z kazdej partii podlegajacej odbiorowi wybrac¢ w spo-
sOb losowy, w zalezno$ci od licznodei partii, nastgpuja-
ce liczby opakowan jednostkowych podane w tabl. 2.

T'ablica 2

najwyzej

; Liczba opakowan jednostko-
Liczba opakowan jednostko- gl i i ;' .
wych w partii, ktora nalezy

wych w partn ’ ; ;
l wybra¢ do pobrania probek

do 15 wszystkie
& = 15 s
16 - 25 7
26 = 63 8
64 =+ 160 9
powyvze) 160 10

Zawarto$¢ opakowan jednostkowych przed pobraniem
probek nalezy dobrze wymiesza¢. Z kazdego wyloso-
wanego opakowania jednostkowego nalezy pobraé
probnikiem nr 1 = 3 wg PN-74/C-60008, a pipetg lub
rurkg szklang 7 butelek tyle prébek pierwotnych po-
jemnosci po 100 cm?, aby objeto$¢ probki ogdlnej nie
byvla mniejsza niz 1 dm’.

Obje¢tos¢ sredniej probki laboratoryjnej powinna wy-
nosi¢ nic mniej niz 500 ¢m?.

Probke do analizy rozjemcezej przechowywaé przez
3 miesigee, a w przypadku cksportu 6 miesigey od daty
wysytki produktu z zakladu produkcyjnego.

5.4. Opis badan

5.4.1. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego wykonac
organoleptyeznie.

5.4.2. Oznaczanie zawartosci MCPA i mekopropu

5.4.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
przeprowadzeniu soli omawianych kwaséw w lotne es-
try przez estryvfikacj¢ metanolem wobec jonitu, rozdzie-
leniu mieszaniny estrow metodyg chromatografii gazo-
wej 1 obliczeniu zawarto$ci mekopropu i MCPA me-
todg wzorca zewngtrznego.

5.4.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatogral gazowy laboratoryjny z detektorem
Jonizacyjno-ptomicniowym 1 rejestratorem.

b) Kolumna chromatograficzna ze stali nierdzewnej
lub szklana diugosci 200 ¢cm i $rednicy wewngtrznej
3 mm.

¢) Kolumna jonitowa szklana dlugosct 30 ¢m i $red-
nicy wewngtrzne) 24 mm z kranem 1 wktadkg ze szkla
spickanego.

d) Lupa pomiarowa z podziatkag co 0,1 mm.

¢) Mikrostrzvkawka pojemnosci 10 mm?.

f) Wibrator do ubijania wypetnienia w kolumnie do
chromatografu gazowego (np. aparat do masazu).

5.4.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Azot sprg¢zony techniczny.

b) Czerwien metylowa — wskaznik, roztwor alko-
holowy 0.1-procentowy.

¢) Jonit-Amberlit JR-120 o $rednicy ziarna 0,2 =+
0,8 mm lub inny, o podobnych wtasciwosciach.

d) Kwas solny c¢z.d.a. — roztwér (1+1) objetoscio-
wO.

e¢) MCPA — wzorzec minimum 99%").

f) Mekoprop — wzorzec minimum 99%").

g) Metanol cz.d.a.

h) Metanol cz.d.a., roztwor (2+1) objgtosciowo.

1) Powietrze spr¢zone.

1) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.

k) Wata apteczna przemyta metanolem i wysuszona.

) Wata szklana lub kwarcowa.

m) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,IN

n) Wodor techniczny sprezony.

0) Wypelnienie kolumny do chromatogramu gazo-
wego:  10% bursztynianu  glikolu  dwuetylenowego
(DEGS) na Chromosorbie W mytym kwasem o uziar-
nieniu 60 = 80 mesh lub inne, o podobnych whasnos-
ciach.

5.4.2.4. Przygotowanie kolumny do chromatografii ga-
zowej. Kolumng¢ napetni¢ wg ogdlnie przyjetych zasad
wypelnieniem wg 5.4.2.30), postugujgc si¢ wibratorem
i kondycjonowaé¢ przez 24 h w temperaturze 200°C,
przepuszczajac azot z szybkoscig 50 c¢cm?/min.

5.4.2.5. Przygotowanie jonitu do estryfikacji. Suchy
jonit wg 5.4.23¢) zala¢ w zlewce woda destylowang
1 odstawi¢ co najmniej na 2 h. Nastgpnie wodng za-
wiesing jonitu wprowadzi¢ do kolumny wg 5.4.2.2¢)
i przemywac roztworem kwasu solnego z szybkoscig
2 em¥/min do chwili, kiedy wyciekajacy z kolumny
cluat bedzie bezbarwny.

Nastgpnie jonit przemywac roztworem metanolu wg
5.4.2.3h) z szybkoscig 1 cm*/min do momentu, gdy po-
brane 10 cm? eluatu zobojetni si¢ od jednej kropli roz-
tworu wodorotlenku sodowego wobec czerwieni mety-
lowej.

Tak przygotowany jonit przemy¢ jeszcze 100 c¢m’
metanolu i przechowywaé w szczelnie zamknigtym na-
czyniu pod metanolem.

Przed uzyciem jonitu do estryfikacji nalezy kazdora-
zowo sprawdzi¢, czy roztwor przykrywajacy jonit ma
odczyn obojetny.

W przypadku stwierdzenia, ze odczyn jest kwasny,
roztwor znad jonitu zdekantowaé i jonit kilkakrotnie
przemy¢ metanolem.

Jonit po uzyciu regenerowa¢ w poprzednio podany
Sposob.

5.4.2.6. Warunki pomiaru chromatograficznego

a) Temperatura kolumny 170°C.

b) Temperatura dozownika 180°C.

¢) Temperatura detektora 200°C.

d) Przeptyw gazu nosnego (azotu) 100 ¢m?/min.

Rozprowadzany przez Polskie Odczynniki Chemiczne.
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¢) Przeptyw wodoru 1 powietrza ustali¢ zgodnie z in-
strukcjg aparatu.

f) Przesuw tasmy rejestracyjnej | cm/min.

5.4.2.7. Przygotowanie roztworu wzorcowego. Do kol-
by okrgglodennej pojemnosci 50 ¢cm?® odwazyé, z do-
kiadnoscia do £0,0002 g, 0,10 g wzorca mekopropu
oraz 0,11 g wzorca MPCA, doda¢ 10 ¢cm® metanolu
i 5 cm® zawiesiny jonitu metanolu, przygotowanego wg
5.4.2.5. Zawartos¢ kolby ogrzewaé przez | h pod chio-
dnicg zwrotng w temperaturze wrzenia.

Po estryfikac)i roztwor przesacezy¢ ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 25 ¢cm? przez lejek zawiera-
tacy niewielkg ilo$¢ przemytej waty metanolem oraz
3 g bezwodnego siarczanu sodowego, roztozonego w
lejku warstwyg réwnomiernej grubosci.

Kolbg dopetni¢ do kreski metanolem i doktadnie wy-
mieszac.

Przygotowa¢ rownolegle dwa roztwory wzorcowe.

5.4.2.8. Przygotowanie roztworu probki. Do kolby
okraglodennej pojemnosci S0 ecm? odwazy¢ z doktad-
noscig do +0.0002 g 1,20 g badanej probki, odparo-
wacé do sucha na tazni wodnej 1 dalej postgpowac jak
w 5.4.2.7.

Przygotowaé réwnolegle dwa roztwory probki.

5.4.2.9. Wykonanie oznaczania. W warunkach poda-
nych wg 54.2.6 wprowadzi¢ za pomoca strzykawki
na kolumne¢ chromatograficzng wg 5.4.2.2b) S mm’
roztworu wzorcowego przygotowanego wg 5.4.2.7, przy
takiej czutosci aparatu, aby piki chromatograficzne mies-
city si¢ w zakresie 40 do 80% skali rejestratora.

Wykona¢ co najmniej po dwa chromatogramy dla
kazdego roztworu wzorcowego.

Powierzchnie poszczegolne pikow dla danego sklad-
nika nic mogg si¢ roznié¢ wigeej niz o 5%.

Czas retencji dla mekopropu wynosi okoto 8 min,
a dla MCPA okoto 14 min.

Nast¢pnic wprowadzi¢ na przemian po 5 mm’ roz-
tworu wzorca i probki.

Nalezy wykona¢ co najmniej po 2 chromatogramy
dla kazdej odwazki probki i po 3 dla kazdej odwazki
wzorca.

5.4.2.10. Obliczanie wynikow. Zidentyfikowaé piki
mekopropu 1 MCPA na chromatogramie probki+bada-
nej przez porownanie ich bezwzglednych czasow rete-
ncji 7 czasami retencji pikow na chromatogramie roz-
tworu Wzorcowego.

Obliczy¢ powierzchnie pikow oznaczanych sktadni-
kow, mnozgc wysokos¢ piku przez szerokos$¢ w poto-
wie wysokoscl.

Do pomiaru szerokosci pikow uzywac lupg pomiaro-
wg wg 5.4.2.2.d).

Zawarto$¢ mekopropu (X)) i MCPA (X:) obliczy¢
w procentach, porownujgc powierzchni¢ piku pocho-
dzacego z badanej probki z powierzchnig piku wzorca
najblize] potozonego, wg wzoru

P, = Gy < 100
X lub X = —————— (1)
B = m

W

w ktorym:
P, — powierzchnia oznaczanego sktadnika MCPA
lub mekopropu na chromatogramie probki
badanej, mm?,
G,, — masa wzorcowa mekopropu lub MCPA, g,
P, — powierzchnia piku wzorca mekopropu lub
MCPA na chromatogramie roztworu wzor-
cowego, mm?,
m — odwazka probki, g.
5.4.2.11. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nale-
zy przyjac¢ srednig arytmetyczng co najmniej dwoch
rownoleglych oznaczan (estryfikacji), réznigcych sig¢
mi¢dzy sobg nie wigeej niz o 1%.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci kwasow metylochlorofe-
noksyoctowych ogoétem w przeliczeniu na MCPA

5.4.3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
wydzieleniu wolnych kwasow na jonicie i alkalimetrycz-
nym oznaczaniu powstalych kwasow po stwierdzeniu
nieobecnoscl siarczanéow w ilosci 0,1% 1 oznaczaniu
chlorkow.

5.4.3.2. Aparatura. Kolumna jonitowa szklana dtu-
gosci 30 c¢cm i $rednicy wewngtrznej 24 mm z kranem
i wktadkg ze szkla spiekanego.

5.4.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a., roztwor (2+1) objgtosciowo.

b) Czerwien metylowa — wskaznik, roztwér alko-
holowy 0,l-procentowy.

¢) Jonit — Amberlit JR-120 o $rednicy ziarna 0,2 +
0.8 mm lub inny o podobnych wilasnosciach.

d) Wata przemywana roztworem_ acetonu.

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér mianowa-
ny 0,IN.

5.4.3.4, Przygotowanie jonitu wykonaé¢ wg 5.4.2.5,
7 nastgpujgcymi zmianami: jonit nalezy przemywac ace-
tonem, a nie metanolem i gotowy jonit nalezy prze-
chowaé¢ w zamknigtym naczyniu w acetonie, a nie w
metanolu.

5.4.3.5. Wykonanie oznaczania. Po sprawdzeniu
i stwierdzeniu, wg BN-72/6051-10.02 p. 4, Zze badany
produkt nie zawiera wigcej siarczanow niz 0,1% oraz
oznaczaniu zawarto$ci chlorkow wg BN-72/6051-04,
odwazy¢ z doktadnoscig do 0.0002 g do kolby pomia-
rowej pojemnosci 25 cm® okoto 3 g badanej probki,
dopetni¢ roztworem acetonu do kreski i doktadnie wy-
mieszac.

5.0 cm’ roztworu, przygotowanego w poprzednio
podany sposob, przenie$¢ do kolby stozkowej pojem-
nosci 25 ¢m?, doda¢ S ¢cm? jonitu w roztworze acetonu
przygotowanego wg 5.4.3.4, kolb¢ zamkna¢ szczelnie
korkiem 1 miesza¢ przez 5 min.

Roztwor przesaczy¢ ilosciowo przez lejek ze zwitkiem
waty, jonit na lejku przemywac roztworem acetonu, az
do uzyskania przesgczu o odczynie oboj¢tnym. Otrzy-
many przesgcz miareczkowac roztworem wodorotlenku
sodowego wobec 2 kropli roztworu czerwieni metylo-
wej jako wskaznika do uzyskania trwalego zo6ttego za-
barwienia.

Zawarto$¢ kwaséw metylochlorofenoksyoctowych
(X) obliczy¢ w procentach wg wzoru
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V- N-0,2006 - 5 - 100

X= — -343-a-0935-b (2)
m
w ktoérym
V' — objgtos¢ roztworu wodorotlenku sodowe-
go uzyta do miareczkowania, cm?,
N — normalno$¢ roztworu wodorotlenku so-
dowego,

0.2006 — ilos¢ kwasu MCPA odpowiadajgca 1 cm?
IN roztworu wodorotlenku sodowego,

b — zawarto$¢ mekopropu oznaczona wg

542, %,

5.4.3.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy
przyjac¢ $rednig arytmetyczng co najmniej dwdch ozna-
czan, roznigcych si¢ migdzy sobg nie wigcej niz o0 0,5%.

5.4.4. Oznaczanie pH wykonaé pehametrem, stosujac
elektrod¢ szklang 1 kalomelowa.

5.5. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczacych
koncowych wynikéw oznaczan wg 3.2 nalezy wykonaé

g/cm?, wg PN-70/N-02120 p. 3.3.2.
m — odwazka probki badanej, g, 5.6. Ocena wynikéw badan. Dana partia produktu
3.43 — wspolczynnik przeliczeniowy z chlorku so-  jest uznana za dobra, jezeli wyniki badan $redniej prob-
dowego na kwas MCPA, ki laboratoryjnej reprezentujacych tg¢ parti¢ sg zgodne
a — zawarto$¢ chlorku sodowego oznaczona  z wymaganiami podanymi w rozdz. 3.
wg BN-72/6051-10.04, %, 5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan stwierdzajgce
0,935 — wspolczynnik przeliczeniowy mekopropu  zgodno$¢ z wymaganiami normy dotgczyé do kazdej
na MCPA, wysytki produktu.
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Zaklady Chemiczne ORGA-
NIKA-SARZYNA, Nowa Sarzyna.
2. Dotychczas obowigzujace mormy. Ninicjsza norma zastgpuje
ZN-76/MPCh/0g-2310.
3. Normy zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobicrania i przy-
gotowywania probek
PN-76/C-04657 Pestycydy. Pakowanie. przechowywanie i transport
PN-74/C-60008 Probniki do  pobierania probek  produktow bez-
ksztattnych
PN-62/G-79090 Balony szklane. Wymagania i badania techniczne
PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania 1 zapisywania liczb
PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy
PN-73/0-79402 Opakowania transportowe tekturowe. Pudta
PN-77/0-79750 Opakowania jednostkowe z tworzyw sztucznych. Bu-
telki. Podzial i okreslenia
PN-75/P-50551 Tasma papierowa powleczona klejem
BN-76/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bebny cigzkie
z obrgczami wyttaczanymi
BN-76/5046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bebny cigzkice
7 obrgezami nasadzanymi

BN-72/6051-10.02 Metody badan pochodnych zwigzkéw fenoksyoc-
towych. Oznaczanie ogdlnej zawartosci chlorofenoksykwaséw w
ich solach sodowych lub potasowych metoda alkalimetryczng
i chromatografii jonowymiennej

BN-72/6051-10.04 Mectody badan pochodnych zwigzkéw fenoksyoc-
towych. Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw w solach sodowych
lub potasowych kwasoéw chlorofenoksyoctowych

BN-71/6411-02 Opakowania z tworzyw sztucznych. Kanistry z po-
lietylenu, prostokgtne z jednym uchwytem

BN-65/7161-23 Skrzynki z tarcicy do produktéw w butelkach zwyk-
tych

BN-72/7167-04 Opakowania transportowe. Kosze wiklinowe do ba-
lonéw szklanych

BN-72/7167-05 Opakowania transportowe. Kaptury wiklinowe do
balonéw szklanych w koszach

4. Przepisy transportowe — wg PN-76/C-04657.

5. Symbol wg SWW — 1246-523.

6. Autor projektu mormy — Janina Zembron — Zaklady Che-
miczne ORGANIKA-SARZYNA, Nowa Sarzyna.
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