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NORMA BRANZOWA BN 67
$RODKI OCHRONY Pestycydy 6051-01
ROSLIN i IMPREGNACJI | Oznaczanie DDT, izomeru gamma HCH B
DREWNA i metoksychloru obok siebie
w formach uzytkowych
Grupa katalogowa X 19

1. WSTEP

1.,1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda oznaczania zawartosci DDT, izo-
meru gamma HCH i Metoksychloru obok siebie w formach uzytkowych pestycydéw.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Metode podang w normie stosuje sie¢ do ozna-
-czania DDT, izomeru gamma HCH 1 metoksychloru obok siebie w formach uzytkowych cie-
klych i pylistych, zawierajgcych dwa lub trzy produkty techniczne: DDT, metoksychlor

i izomer gamma HCH.,
Metoda nie moze by¢ stosowana, gdy zawarto$é jednego ze skladnikéw jest co najmniej
25-krotnie wieksza od zawartosci ktéregokolwiek z pozostalych.

1.3. Okreslenia. Metoksychlor - suma izomeréw pp'- i op'- dwumetoksydwufenylotrsj-

chloroetanu,
DDT - suma izomerdéw pp'- i op’'- dwuchlorodwufenylotréjchloroetanu,

1.4. Normy zwigzane
PN-64/C-O4655 Pestycydy. Metoda polarograficzna oznaczania izomeru gamma szeécio-
chlorocykloheksanu

2. METODA OZNACZANIA

2.1, Zasada oznaczania polega na rozdzieleniu sktadnikéw technika chromatografii
cienkowarstwowej i polarograficznym oznaczaniu poszczegélnych zwigzkdéw,

2.2, Aparatura, przyrzady i materialy
_ a) Polarograf z nasycong elektroda kalomelowa,

b) Ultratermostat.

¢) Lampa analityczna kwarcowa z filtrem kobaltowym przepuszczajgcym &wiatio przy.
dlugosci fali okolo 360 nm,

d) Miyn kulowy laboratoryjny.

e) Sita o boku oczka kwadratowego 0,063 i 0,036 mm,

f) Plytki szklane o szerokosci co najmniej 90 mm, wysoko$ci okolo 170 mm i éruboéci
okoXo 2 mm z brzegami oszlifowanymi.

g) Mikropipeta pojemnoéci 0,1 ml lub 0,2 ml z podzialka co 0,001 lub 0,002 ml.

h) Precik szklany o drednicy okolo 15 mm, diugoéci przekraczajacej 0 4 cm szerokosé
plytki, z jednej strony plasko zeszlifowana wzdluz dIugosdci.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztueznych ,Erg”
dnia 28 marca 1967 r. jako norma obowiazujaca w zakresie metod bodah od dnia 1 pazdziernika 1967 r.
(Mon. Pol. nr 30/1967 poz. 142)
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i) Spryskiwacz szklany lub inny o podobnym dziataniu (rys. 1).
j) Wieszak do blon fotograficznych lub Sciskacz przystosowany do przytrzymywania

piytek.
k) Szalka Petriego o Srednicy wigkszej od szerokosci stosowanych plytek o okolo 2 cm.

1) Krazek tekturowy (rys. 2).
m) Poloplast szerokodéci okolo 13 mm,
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Rys. 1. Spryskiwacz szklany Rys. 2. Kratek tekturowy z wycieciem do piytki
. chromatograficznej

2,3, Odczynniki 1 roztwory
a) Aceton cz.
b) Azot techniczny.

c) Etanol, rektyfikat 96,0-procentowy.
d) Faza ruchoma sporzadzona przez zmieszanie 9 cz., cykloheksanu c¢z. z 1 cz,

chloroformu cz.

e) Gips cz.

f) Krzemionka szerokoporowata firmy POCh, przygotowana do
warstwowej wg 2.4.1, lub krzemionka do chromatografii -cienkowarstwowej firmy Merck
(Kieselgel Gnach Stahl) albo innej.

g) Rodamina B, 0,1-procentowy roztwér etanolowy.

h) Roztwér podstawowy: 11 g chlorku czterometyloamoniowego cz. odwazyé z dokladno-
écig do 0,1 g, przenies§é do kolby pomiarowe) pojemnosci 500 ml, rozpuscié w 220 ml wo-
dy 1 dopeinié etanolem rektyfikatem 96-procentowym do kregki.

i) Roztwér wzercowy izomeru pp’- DDT: okolto 1,5 g izomeru pp’- DDT o temperaturze
topnienia 108,5 & 109,0°C, otrzymanego przez krystalizacje z etanolu, odwazyé 2z do-
kladnoécig do 0,0002 g do kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml, dodaé acetonu do rozpu-
szczenia i dopeinié acetonem do kreski,

J) Roztwér wzorcowy metoksychloru: okolo 1,5 g izomeru pp'- metoksychloru o0 tem=
peraturze topnienia 89°C, otrzymanego przez krystalizacj¢ z metanolu, odwazyé z do-
ktadnoscig do 0,0002 g do kolby pomiarowej pojemnosci 50 ml, dodaé acetonu do rozpusz-
czenia 1 dopelnié acetonem do kreski,

k) Roztwér wzorcowy izomeru gamma HCH: okolo 1,5 g izomeru gamma HCH o temperaturze

chromatografii cienko-
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topnienia 113% odwazyé z dokladnoscig do 0,0002 g do kolby pomiarowej pojemnodci
50 ml, dodaé acetonu do rozpuszczenia i dopeinié acetonem do kreski.

2,4, Przygotowanie do oznaczania

2,4.1, Przygotowanie krzemionki do chromatografii, Krzemionke szerokoporowata mleé
w mlynie kulowym przez 7 + 8 godz. Po tym czasie przesiaé¢ przez sita o boku oczka
kwadratowego 0,063 mm 1 o boku oczka kwadratowego 0,056 mm., Do oznaczanl uzywaé krze-
mionke o grubodci ziarna 0,056 + 0,063 mm.

Gips sproszkowany, wysuszony w temperaturze 130°c, przesiaé przez sita w sposéb
podany wyzej, dodaé w 1lodci 10% do krzemionki 1 caloéé wymieszaé dokladnie przesz
reczne wytrzgsanie w zamknietym skoju.

Przechowywaé w szczelnie zamknigtym sloju.

2,4.2, Przygotowanie plytki do chromatografii, Plytke szklangq wg 2.2 f) przymoco-
waé wzdiuiz bokéw przy pomocy plastra do szklanej pltyty. 2,5 g krzemionki do chromato-
grafii clenkowarstwowej odwazyé z dokladnodcig do 0,1 g do kolby stozkowej pojemnosci
50 ml, (Przy plytkach znacznie szerszych od 90 mm, uzyé krzemionki w odpowiednio wiek-
szej ilodei).

Dodaé 6 ml wody i mieszaé zawartodé w ciggu 1 min, Otrzymang =zawiesine wylaé na
brzeg plytki i rozprowadzié precikiem szklanym, jednym ruchem, od jednej nie zaklejo-
nej plastrem krawedzi do drugiej (rys. 3).

Plytki mozna przygotowaé réwniez
innymi sposobami, Po okoio 15 min wsta-

Gdra plytki

wié plytke na 15 min do suszarki o tem- Eoe ¥R B ¥ Warstwa
peraturze 75°C. Po ostygnieciu zeskro- L ELEE L krzemionk(
baé krzemionke dookola plytki, tworzgc '§ v J
margines szerokoéci okolo 0,5 cm. 3 R
Plytki przechowywaé w eksykatorze z § ’
P,0, nie diusej niz miesiac. S
2,4,3, Przygotowanie roztworu mie- éﬂg szgigzzz?wm
szaniny wzorcowej, Zmieszaé ze sobg %'g
§cidle odmierzone objetoscli roztworéw § g
wzorcowych substancji sporzadzonych wg g,g
2.3, w takim stosunku, aby sklad pro- E‘g
centowy wzorcowej mieszaniny byl zbli- 3
zony do przewidzianego w analizowanym §
preparacie. g
2,4,4, Przygotowanie roztworu bada- : ¢ -i-r-: -i-:- i- «
nej formy uzytkowej cieklej. Badana : - R
prébke odwazyé z dokladnodcia do 0,0002 g
do kolby pomiarowej pojemnodéci 25 ml, 0o plytki
dodaé acetonu do rozpuszozenia, PO CZym  pys, 3, Prytke chromatograficzna z naniesionymi
objetosé kolby uzupeilnié acetonem do : substanc jami
kreski.

Wielkosé odwazki powinna byé tak dobrana, aby 1 ml roztworu zawieral 0,03 g czyn-
nych substancji,

2.4.5., Przygotowanie roztworu badanej formy uzytkowej pylistej, Badang prébke od-
wazyé z dokladnoécia do 0,0002 g do kolby ze szlifem pojemnosci 25 ml 1 dodaé pipeta
10 ml acetonu,
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Kolbe¢ zamknaé szczelnie korkiem i zawarto$é wstrzasaé energicznie przez 5 min. Pozo-

stawlé do opadnigcia osadu no$nika. Roztwér do nanoszenia na plytke pobieraé znad osadu.
Wielkoéé odwazki powinna by¢ tak dobrana, aby 1ml roztworu zawieral 0,03 g czynnych substancji.
2.5, Wykonanie oznaczania

2.5.1, Wykonanie rozdzialu chromatograficznego, W 2 uprzednio zaznaczonych punktach
plytki przygotowanej wg 2.4.2 nanieéé przy pomocy mikropipety w punkcie 1 roztwér préb-
ki badanej przygotowanej wg 2.4.4 lub 2,.4.5, w punkcie 2 - roztwér mieszaniny wzorco-
wej przygotowanej wg 2,4.3. 3rednica naniesionej plamki nie powinna przekraczaé 0,7 cm
(rys. 3). W przypadku analiz seryjnych nanosié na odpowiednio szerokie piytki: w 2
punktach roztwér wzorcowy i w 6 punktach roztwory badanych prébek. Nanosié takie obje-
todci roztworéw, aby suma substancji czynnych miedcila si¢ w granicach 0,0020 = 0,0040 g,
tj. okolo 0,05 + 0,12 ml,

Na marginesie plytki chromatograficznej umiedcié tekturowa ramke grubosci okolo 1 mm
tak, aby brzegami nie dotykala krzemionki, Plytke do chromatografii przykryé plytka
szklang o takich samych wymiarach i obie spigé ciasno metalowymi klamrami,

Do szalkl Petriego wlaé takg 1loéé fazy ruchomej, aby wysoko$é warstwy cieczy wyno-

silta okolo 1 cm,
Plytki umiedcié w otworze tekturowego krazka przykrywajacego szczelnie szalke

Petriego 1 wstawié do szalki Petriego tak, aby naniesione substancje znajdowaly sie w

dolnej czesci plytki (rys. 4).
b

f—roe

a
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Rys. 4. Zestaw do rozwijania chromatogramu: u=- Szero- Rye. 5 Chromat

g » ogram: &) Tritoxu piynnego
koéé piytki, be- érednica szalki 30%, b) mieszaniny substanc ji wzorcowycg,

W ktérym I~ metoksychlor, 2« izomer gem-
ma HCH, 3- DDT
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Chromatogram rozwijaé do czasu, gdy front wedrujacej ku gérze fazy ruchomej dojdzie
do wysokosdci 12 cm od 1linii startu,

Nastepnie plytke do chromatografii wyjaé, wysuszyé na powiétrzu pod wyciggiem 1
spryskaé réwnomiernie roztworem rodaminy B przy uzyciu sprezonego azotu lub jakiego-
kolwiek innego obojetnego gazu.

Plytke naswietlaé okolo 1 min swiatlem lampy kwarcowe].

Zaznaczyé w swietle lampy kwarcowe] przechodzacym przez filtr kobaltowy kontury
plamek substancji wzorcowych oraz lezgce na tej same) wysokosdci plamki z badanej préb-
ki. Najbliz2ej 1inii startu znajduje si¢ plamka metoksychloru, nastepnie izomeru gamma
HCH, najdalej DDT (rys. 5).

2.5.2, Przygotowanie roztworéw do polarografowania. Ostrg metalowg lopatka zeskro-
baé dokladnie plamki o zaznaczonych konturach substancji wzorcowych i1 badanych prébek
na male kawalki glansowanego papieru i przeniesé do naczyniek polarograficznych,

Nastgepnie do kazdego naczyrnka odmierzyé po 2,5 ml etanolu, zmieszaé 1 dodaé po
2,5 ml roztworu podstawowego wg 2.3 h).

Naczyrnka polarograficzne kolejno umieszczaé w termostacie o temperaturse 22 io,5°c
i przepuszczaé¢ w ciggu 15 min azot przez znajdujgcy sie w nich roztwér.

2.5,3. Wykonanie polarogramu izomeru gamma HCH - wg PN-64/C-04655,

2.5.4. Wykonanie polarogramu DDT. Wykonaé polarogramy roztworéw przygotowanych wg

2.5.2._Rejestrowaé krzywg w zakresie od -0,4 V do -1,4 V, przy takiej czulosdci polaro-
grafu, aby wysokos¢ fali nie*byla mniejsza niz 30 mm.

Wykresélié styczne do odcinka krzywej miedzy -0,4 V a -0,86 V, do odcinka pradu dyfu-
zy jnego oraz do grzbietu fali,

W punktach przecigcia 2 stycznych wykredlié¢ proste réwnolegle do odciete] (rys. 8),
Odlegloéé miedzy prostymi zmierzyé z do-
ktadnoécia do 0,5 mm, Odleglosé ta Jest
wysokoscia fali polarograficzne] prébki h.

Przy rejestracji Krzywych roztworu z
plamki substancji wzorcowej 1 2z plamki
substancji badanej 2zachowaé¢ takie same
parametry ustawienia polarografu,

2,5.3., Wykonanie polarogramu metoksy-

chloru, Polarogram wykonaé¢ wg 2.5.4 z roz-
tworéw przygotowanych wg 2.5.2.

2.5.6. Obliczanie wynikéw, Zawartosd izo-
meru gamma HCH w badanej prébce X obli-

czyé w procentach wg wzoru -04v  -08v EE

hym

X:, « 100

l'”l4

w ktérym: Rys. 6. Sposéb pomiaru wysokosci fali polarogra=
h - wysoko§é ' fall polarograficzne] f£icznej DDT 4 DMDT

roztworu z plamki substancji wzor-
cowej, mm,

h, - wysokoé§¢ fall polarograficznej roztworu = plamki substancji badanej, mm,

m - masa oznaczanego skladnika prébki wzorcowe) w objetofécli naniesionej na plytke
chromatografioczng, g,

m, - masa ozraczanego sSkladnika prébki badanej naniesionej na plytke chromatogra-

»1
ficzng, g£.
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W analogiczny sposéb obliczy¢é zawartodé DDT i metoksychloru,

2.5.7, Wynik. Za wynik przyjaé érednig arytmetyczng wynikéw co najmniej 2 oznaczan,
réznigcych sie migedzy sobg nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszego przy zawartosoiach
powyze) 10% 1 nie wiece) niz o 10% wyniku mniejszego przy zawartoéciach ponizej 10%.

KONTIEC



	BN_67_6051_01_01
	BN_67_6051_01_02
	BN_67_6051_01_03
	BN_67_6051_01_04
	BN_67_6051_01_05
	BN_67_6051_01_06

