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6051-01 ROŚLIN i IMPREGNACJI Oznaczanie DDT, izomeru gamma HCH 
DREWNA I metoksychloru obok siebie 

w formach użytkowych 
G rupa katalogowa X 19 

i. WST~P 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda oznaczania zawartości OOT, izo
meru gamma HCH i Metoksychloru obok siebie w formach utytkowych pestycydów. 

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Metodę podaną w normie stosuje się do ozn&-· 
. czania OOT, izomeru gamma HCH i metoksychloru obok siebie w formach użytkowych cie
kłych i pylistych, zawierających dwa lub trzy produkty techniczne: ODT, metoksycblor 
i izomer gamma HCH. 

Metoda nie może być stosowana, gdy zawartość jednego ze składników jest co najmni~ 
25-krotnie większa od zawartości któregokolwiek z pozostałych. 

1.3. Określenia. Metoksychlor- :'Juma izomerów pp'. 1 op'- dwumetoksydwufenylotr6j-. 

chloroetanu. 
OOT - suma izomer6w pp'- i op'- dwuchlorodwufenylotrójehloroetanu. 

i.4. Normw związane 
PN-64/C-04655 Pestyoydy. Metoda polarograficzna oznaczania izomeru gamma 8ześcio

chlor ocykloheksanu 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczan1a polega na rozdzieleniu składników techniką Chromatografii 
cienkowarstwowej i polarograficznym oznaozaniu poszczególnych związków. 

2.2. Aparatura, przyrządY i materiały 

a) Polarograf z nasyconą elektrodą kalomelową. 
bl Ultratermostat. 
c) Lampa analityczna kwarcowa z filtrem kobaltowym przepuszczającym światło przy. 

długości fali około 360 om. 
d) Młyn kulowy laboratoryjny. 

e) Sita o boku oczka kwadratowego 0,063 i 0,056 mm. 
f) Płytki szklane o szerokości co najmniej 90 mm, wysokości około 170 mm i grubości 

około 2 mm z brzegam1 oszlifowanym1. 
g) Mikropipeta pojemności O,i mI lub 0,2 mI z podziałką co O,OOi lub 0,002 mI. 
h) Pręcik szklany o średnicy około i5 mm, długośoi przekraczającej ~ 4 cm szerokość 

płytki, z jednej strony płasko zeszlifowana wzdłut długości. 

Zjednoczenie Przemysłu Organicznego i Tworzyw Sztucznych "Erg" 
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Organicznego i Tworzyw Sztucznych "Erg" . 

dnia 28 marca 1967 r. jako norma obowiązująca w zakresie metod badań od 'dnia l października 1967 r. 
(Mon . Pol. nr 30/1967 poz. 142) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE DrUK. Wyd. Norm. W-wo. Ark . wyd 0 .55 Nokl.1600 ·H33 ZA",. 1414/61 Ceno x ł 3.60 
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i) Spryskiwacz szklany lub inny o podobnym działaniu (rys. i). 
j) Wieszak do błon fotograficznych lub śoiskacz przystosowany do przytrzymywania 

płytek. 

k) Szalka Petrlego o średnicy większej od szerokości stosowanych płytek o około 2 cm •. 

l) Krątek tekturowy (rys. 2). 
m) Poloplast szerokośoi około i3 mm. 
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Rys. 1. Spryskiwacz szklany Rys. 2. Krą~ek tekturowy z wycięciem do płytki 
chromatograficznej 

2.3. Odozynniki i roztwory 
a) Aceton cz. 
b) Azot techniozny. 
c) Etanol, rektyfikat 96,0-procentowy. 
d) Faza ruchoma sporządzona przez zmieszanie 9 cz. cykloheksanu cz. z 1 cz.: 

chloroformu cz. 
e) Gips cz. 
f) Krzemionka szerokoporowata firmy POCh, przygotowana do chromatografii cienko

warstwowej wg 2.4.1, lub krzemionka do chromatografii ~ cienkowarstwowej firmy Werek 

(Kieselgel Gnach Stahl) albo innej. 
g) Rodamina B, O,i-procentowy roztw6r etanolowy. 
h) Roztw6r podstawowy: li g chlorku czterometyloamomow~o cz. Odważyć z dokładno

ścią do 0,1 g, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 500 mI, rozpuśc~ w 220 mI wo
dy i dopełnić etanolem rektyfikatem 96-procentowym do kreski. 

i) Roztwór w~crcowy izomeru pp'- DDT: około 1,5 g izomeru pp'- DDT o temperaturze 
topnienia 108,5 ~ 109,OoC, otrzymanego przez krystalizację z etanolu, odważyć z do
kładnością do 0,0002 g do kolby pomiarowej pojemności 50 mI, dodać acetonu do rozpu
szczenia i dopełni6 acetonem do kreski. 

j) Roztwór wzorcowy metoksychloru: około 1,5 g izomeru pp' _ metoksychloru o tem
peraturze topnienia 89 0 C, otrzymanego przez krystalizację z metanolu, Odważyć z do
kładnością do 0,0002 g do kolby pomiarowej pojemnośoi 50 mI, dodać acetonu do rozp~
czenia 1 dopełniĆ acetonem do kreski. 

k) Roztwór wzorcowy izomeru gamma BCH: około 1,5 g izomeru gamma BCB o temperat~e 
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topnienia 1130 C odwatyć z dokładnością do 0,0002 g do kolby pomiarowej pojemnośoi 
50 mI, dodać acetonu do rozpuszczenia i dopełnić acetonem do kreski. 

2.4. Przygotowanie do oznaczania 

2.4.1, Przygotowanie krzemionki do chromatografii, Krzemionkę szerokoporowatą mleć 
w młynie kulowym przez 7 ~ 8 godz. Po tym czasie przesiać przez sita o boku oczka 
kwadratowego 0,063 mm i o boku oczka kwadratowego 0,056 mm. Do oznaczań utywać krze
mionkę o grubości ziarna 0,056 ~ 0,063 mm. 

Gips sproszkowany, wysuszony w temperaturze 130oC, przesiać przez sita w spo8Ób 
podany wytej, dodać w ilości 1~ do krzemionki i całość wymieszać dokładnie ' prze. 
ręozne wytrząsanie w zamkniętym , słoju. 

Pr~echowywać w szczelnie zamkniętym słoju. 

2.4.2. Przygotowanie płytki do chromatografii. Płytkę 8zklaną wg 2.2 f) przymoco
waó wzdłuł bok6w przy pomocy plastra do szklanej płyty. 2,5 g krzemionki do chromato
grafii cienkowarstwowej odwatyć z dokładnośoią do 0,1 g do kolby stotkowej pOjemności 
50 mI. (Przy płytkach znacznie szerszych od 90 mm, utyć krzemionki w odpowiednio witk
ezej ilości). 

Dodać 6 al wody i mieszać zawartość w ciągu 1 min. Otrzymaną zawiesinę wylać na 
brzeg płytki 1 rozprowadzić pręcikiem szklanym, jednym ruchem, od jednej nie zaklejo
nej pla8trem krawędzi do drugiej (rys. 3). 

Płytki motna przygotować r6wniet 
innymi sposobami, Po około 15 min wsta
wić płytkę na i5 min do suszarki o tem
peraturze 750 C. Po ostygnięciu zeskro
bać krzemionkę dookoła płytki, tworząo 

margines szerokośoi około 0,5 cm. 
Płytki przechowywać w eksykatorze z 

P205 nie dłutej nit miesiąc. 

2,4.3. Przygotowanie roztworu mie-
szaniny wzorcowej, Zmieszać 

śoiśle odmierzone objętośoi 
ze sobą 

roztwor6w 
wzorcowych substancji sporządzonych wg 
2.3, w takim stosunku, aby skład pro
oentowy wzorcowej mieszaniny był zbli
tony do przewidzianego w analizowanym 
preparacie, 

2.4,4, PrzygotGwanie roztworu bada-
neJ formy utytkowej ciekłej. Badaną 

pr6bkę odwatyć z dokładnością do 0,0002 g 
do kolby pomiarowej pojemności 25 mI, 
dodać aoetonu do rozpuszozenia, po c~~ 
obję~ość kolby uzupełnić acetonem do 
kreski. 

6dra 'pTytki , 
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Rys. 3. Płytka chromatograficzna z naniesionymi 
substancjami 

Wielkość odw~ki powinna być tak dobrana, aby i mI roztworu zawierał 0,03 g czyn-

nych substancJi. 

2.4.5. Przygotowanie roztworu badanej formy ułytkoweJ pYlistej, Badaną pr6bkt od
ważyć z dokładnością do 0,0002 g do kolby ze szlifem pojemności 25 mI i dodać pipetą 

10 mI aoetonu, 
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Kolb ę zamknąć szczelnie korkiem i zawartość wstrząsać energicznie przez 5 mln. Pozo

stawi6 do opadni ęcia osadu nośnika. Roztwór do nanoszenia na płytkę pobierać znad osadu. 
Wielkość odwdki powinna być tak dobrana, aby im1 roztworu zawierał 0,03 g czynnych substancji. 
2.5. Wykonanie oznaczania 

2.5.i. Wykonanie rozdziału chromatograficznego. W 2 uprzednio zaznaczonych pwrurtach 

płytki przygotowanej wg 2.4.2 nanieść przy pomocy mikropipety w punkcie 1 roztwór prób

ki badanej przygotowanej wg 2.4.4 lub 2.4.5, w punkcie 2 - roztwór mieszaniny wzoroo

wej przygotowanej wg 2.4..3. ~rednica naniesionej plamki nie powinna przekraczać 0,7 cm 

(rys. 3). W przypadku analiz seryjnych nanosić na odpowiednio szerokie płytki: w 2 

punktach roztwór wzorcowy i w 6 punktach roztwory badanych próbek. Nanosić takie Obję

tości roztworów, aby suma substancji czynnych mieściła się w granicach 0,0020 ~ 0,0040 g, 

tj. około 0,05 + 0,i2 mI. 

Na marginesie płytki chromatograficznej umieśoić tekturową ramkę grubości około 1 mm 

tak, aby brzegami nie dotykała krzemionki. Płytkę do ohromatografii przykryć płytką 

szklaną o takich samych wymiarach i obie spiąć ciasno m~talowymi klamrami. 

Do szalki Petriego wlać taką ilość fazy ruchomej. aby wysokość warstwy cieozy wyno

siła około i CIB. 

Płytki umieścić w otworze tekturowego krążka przykrywającego szczelnie szalkę 

Petriego i wstawić do szalki Petriego tak, aby naniesione substancje znajdowały się w 

dolnej części płytki (rys •• )~ 
b 
a 
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Rys. 4. Z~staw do rozwijania chromatogramu: u - szero
kość pł~tki. b - średnica szalki 
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Rye. 5 Chroma t ogram: a) Tritoxu płynnego 
30% . b) -mieszaniny substancji wzorcowych. 
w którym 1- metoksychlor. 2- izomer gam-

ma HCH . 3 - DDT 
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Chroaato,ram rozwijaÓ do ozasu, ,dy front wtdruJące~ ku górze fazy ruoho.ej dojdzie 

do wysokośoi 12 cm od linil startu. 
Następnie płytkę do chromatografii wyjąć, wysuszyć na powietrzu pod wyoi_gle. i 

.pry.kać równo.iernie roztworem rodaminy B przy utyciu sprę1one~o azotu lub jaki.co

kolwiek innego obojętnego gazu. 
Płytkę naświetlać około i .in . światłe. laapy kwarcowej. 

Zaznaczyó w świetle lampy kwarcowej przechod~ący. przez filtr kobaltowy kontury 
plamek substancji wzoroowych oraz letące na tej samej wysokości plamki z badanej prób

ki. Najbliiej liuii startu znajduje się plamka metoksychloru, następnie izo •• ru gaaaa 

BCB, najdalej DDT (rys. 5). 

2.5.2. Przygotowanie roztworów do polarografowania. Ostrą aetalową łopatką zeskro

baó dokładnie plamki o zaznaczonych konturach substancji wzorcowych i badanych próbek 
n& .ał. kawałki ~lansowanego papieru i przenieść do naczyniek polarograficznyoh. 

Następnie do każdego naczyńka odmierzyć po ~,5 mI etanolu, z.ieszać i dodać po 

2,5 mI roztworu podstawowego ~g 2.3 h). 
Naczyńka polarograficzne kolejno umieszczać w termostacie o temperatur •• 22 ±O,5 0 C 

i przepuszczać w oiągu i5 min azot przez znajdujący się w nich roztwór. 

2.5.3. wykonanie pOlarogramu izomeru gamma BCB - wg PN-64/C-04655. 

2.5.4. Wykonanie polarogramu DDT. Wykonać polarogramy roztworów przygotowanyoh wg 
2.5.2. Rejestrować krz~ą w ząkresie od -O,, V do -i,4 V, przy takiej czułości polaro

grafu, aby wysokość fali nie·była mniejsza nit 30 m •• 

Wykreślić styczne do odcinka krzywej między -0,4 V a -0,6 V, do odcinka prądu ~u

zyJnego oraz do grzbietu fali. 
W punktaoh przecięcia 2 stycznych wykreślić proste równoległe do odciętej (rys. 6). 

Odległość między prostymi zmierzyć z do
kładnością do 0,5 mm. Odległość ta jest 

wysokością fali polarograficznej próbki h . 

Przy rejestracji krzywych roz tworu z 

plamki substancji "'zorcowej i z plamki 
substancji badanej zachować takie same 
parametry ustawienia polarografu. 

2.5.3. Wykonanie polarogramu metoksy
ohloru. Polarogram wykonać wg 2.5.4 z roz
twor6w przygotowanych wg 2.5.2. 

2.5.6. Obliczanie wynik6w. Zawartość1zo

.eru gamma BCH w badanej próbce X obli
czyć w procentach wg wzoru 

h1 •· 111 O O X--_ · 1 
- h . 111

1 
w którym: 

h - wysokość . fali polarograficznej 

roztworu z plamki substancji wZCX'
c·owej, _, 

- O,4 V - o,S V 

Rys. 6. Spos6b pomiaru wysokości fali polarogra
ficznej DDT i DMDT 

h
1 

wysokość fali polarograficznej roztworu z plamki substancji badanej, -, 

nt - masa oznaczanego składnika próbki wzorcowej ~ objętości nanieslonej na p~k, 

ohromatografiozną, g, 
7n

1 
- masa oznaczanego slrładnika próbki badanej naniesi onej na płytkę cbromatogra-

fiozną, g. 



, 
W analogiczny sposób obliozyć zawartość DDT i metoksychloru. 

2.5.7, Wynik. Za wynik przyj~ó średnią arytmetyczną wyników co najmniej 2 oznac~ 

r6tniącycb się .1łdzy sobą nie wiłcej ni* o 5~ wyniku aniejazego przy zawartośoiach 

powyżej i~ i nte wiłcej ni~ o i~ wyniku aniejszego przy zawartościach ponitej i~. 

K O N I E C 
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