
UKD 63295·543064 
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Pestycydy 6051-05 
PESTYCYDY Oznaczanie pozostałości śladowych DDT, 

izomeru gamma HCH i DMDT obok siebie 

w ekstraktach z materiałów roślinnych 

1, WSTĘP 

1 . 1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest 
metoda oznaczania pozostałości śladowych pp 'DDT, 
izomeru gamma HCH i DMDT obok siebie wekstraktach 
z materiałów rośl innych lub innych materiałów bio
logicznych, przygotowanych według odpowiednicb norm 
przedmiotowych. 

1. 2. Zakres stosowania . Metodę podaną w normie 
stosuje się do: 

a) okre ślania , czy materiał badany zawiera mak

symalną dopuszczalną ilość DDT, izomeru gamma HCH 
i DMDT , 

b) oznaczania ilościowego pozostałości pojedyn
czych insektycydów: DDT , izomeru gamma HCH i DMDT 
oraz ich mieszanin dwu- lub tr6jskładnikowych w 
ekstraktach z materiałów rośl innych l ub innychma
teriał6w biologic znych , przy zawartości odO,05:wm') 
do 0 , 2 ppm.Oznaczanie większych ilości ww, i nsek-

tycyd6w jest możliwe przez odpowiednie rozcień

czenie ekstraktów roślinnych, 
1.3. Określenia . DMDT - suma izomerów pp' - i op' 

-dwumetoksydwufenylotrójchloroetanu. 

2 . METODA OZNAC ZANIA 

2. 1 . Zasada oznaczania polega na rozdzieleniu 
składnik6w techniką chromatografii cienkowarstwo
wej i p6łilościowym oznaczaniu poszczególnych 
związków na podstawie wizualnej oceny wielkości i 
intensywności plam, 

2.2. Aparatura. przyrządy i materiały 

a) Lampa kwarc owa analityczna, 
b) Młyn kulowy laboratory jny. 
c) Sito o boku oczka kwadratowego 0,056 mm. 
d) Dmuchawa powietrza elektryczna lub butla ze 

sprężonym azotem, dwutlenkiem węgla lub powiet
rzem. 

e) Naczynie szklane o średnicy co najmniej 
180 mm i wysokości co najmniej 220 mm , zaopatrzo
ne w szczelną pokrywę o bokach wyłożonych bibułą 

do sączenia , z wyciętym otworem umożliwiającym ob
serwację wnętrza . 

')Ang, parts per mi lion (1 część na milion) . 

Grupa katalogowa X 19 

f) Spryskiwacz s zklany lub inny o podobnym dzia
łaniu (rys. 1) . 

g) Płytki szklane o szerokości co najmniej 
170 mm, wysokości 200 mm i grubości około 2 mm , 
z brzegami oszlifowanymi (rys. 2) . 

b) Pręcik szklany o średnicy około 15 mm , dłu

gości przekraczającej o 4 cm szerokość płytki , z 
jednej strony płasko oszlifowany wzdłuż długości . 

i) Mikropipeta pojemności 0 , 1 mI z podziałką co 
0 , 001 mI. 

j) Polop last szerokośc i około 15 mm i ~rubośc i 

0 , 25 mr: .• 
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RyS. 2. Płytka chrolll8.tograticzna z n aniesionymi substancjami 

Zjednoczenie Przemysłu Organicznego 
Ustanowiono przez Dyrektora ZPO dnia 20 łutego 1969 r. 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 

jako norma obowiązująca w zakresie metod badań od dnia l stycznia 1970 r. 
(Mon. Pol. nr 2 7 /1969 poz. 218) 

O' \l k, Wyd. Norm. W - WG Ark. wyd 0 ,4 5 Nalo.ł . 1500 + 61 lam. 2832 169 Cena t.1 2, 040 
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2. 3. Odczynniki i roztwory 
a) n - Heksan c z . 
b) Etanol - rektyfikat 96-procentowy. 
c) Faza ruchoma sporządzona przez zmie szanie 9 

części cykloheksanu cz. z 1 częścią chloroformu cz. 
d) Siarczan wapniowy strącony uwodniony cz . 
e) Krzemionka do chromatografii cienkowarstwowe j 

produkcji Merck (Kieselgel G nach Stahl) albo ~~ 
lub krzemionka szerokoporowata produkcji POCh, 
przygotowana do chromatografii cienkowarstwowej 
wg 2. 4.1 . . 

f) Azotan s r ebra cz . d . a . , roztwó r etanolowy,~5-
procent owy , przechowywany przez okres najwy:l:ej 2 
tygodni w naczyniu ze szkł a oranżowego. 

g) Roztwór wzorcowy i zomeru pp' - DrT (roztwór Ao 
DDT) ; odwa żyć ściśle 0 ,1 000 g i zomeru pp DDT o 
temperaturze topnienia 108 , 5 ~ 109 , 50 C, otrzyma
nego przez krystalizację t echnicznego pp DDT z 
etanolu, przenieść il ośc iowo do kolby pomiarowej 
poj emnośc i 100 mI , rozpuścić w n -heksanie i do

pełnić n -heksanem do kre ski . 
1 ml tak przygotowanego r ozt woru zawiera 1000 flg 

izomeru pp 'DDT . 

h) Roztwór wzorcowy i zomeru gamma HCH (roztwórAo 
HCH) : odważyć ściśle 0 ,1000 g i zomeru gamma HCH o 
temperaturze topnienia 11 2,0 ~ 113 ,OoC , otrzyma
nego przez krystalizację Lindanu z etanolu, prze
nieść ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 
100 ml , rozpuścić w n-heksanie i dopełnić n -hek
sanem do kreski. 

1 ml tak przygotowane go roztwor u zawiera mo (lg 
izomeru gamma HCH. 

i) Roztwór wzorcowy izomeru pp' DMDT (roztwór Ao 
DMDT) : odważyć ściśle 0 , 1000 g izomeru pp' DMDT o 
temperaturze topn ienia 890 C, otrzymanego przez 
krystalizację technicznego DMDT z metanolu, prze
nieść ilościowo do kolby p omia rowej pojemności 

100 mI, rozpuścić w n- heksanie i dopełnić n-hek
sanem do kreski . 

1 ml tak przygotowanego rozt woru zawiera 1cxx) p g 
izomeru pp ' DMDT . 

j) Roztwór trójskładnikowy ( roztwór A): odwa
żyć ściśle po 0 ,1000 g izomeru pp DDT, izomeru gam
ma HCH i izomeru pp' DAIDT , przenieść ilościowo do 
kolby pomiarowej pojemności 100 ml, rozpuścić w 
n - heksanie i dopełnić n -heksanem do kreski . 

1 mI t ak przygotowanego roztworu zawiera 
po 1000 iJg izomeru PIl DDT , izomeru gamma HCH i iz,,
meru pp' DMDT . 

Roztwory : Ao DDT , Ao HCH, Ao DMDT oraz A prze
chowywać nie dłuże j niż 1 mie siąc w szczelnie zamk
niętych kolbach . 

2 . 4 . Przygotowanie do oznac zania 

2 . 4 . 1 . Przygotowanie ekstraktów 

2. 4 . 1 . 1. Ekstrakt nieska:l:oQy (Roztwór B) otrzy
muje się przez poddanie nie skażonego badane go ma
teriału roślinnego lub innego nie skażonego ma
teriału biologicznego procesowi ekstrakcji właś

ciwym r ozpuszczalnikiem i oczyszczenie go według 

odpowiednich norm przedmiotowych. 

2 . 4 ,1,2, Ekstrakt ska:l:ony (Roztwór C) otrzymu j e 
się przez poddanie skażonego badanego materiału 

roślinnego lub innego skażonego materiału biol o
gicznego procesowi ekstrakcji i oczyszczenie go 
według odpowiednich norm przedmiotowych. 

2. 4 . 2. Przygotowanie krzemionki do chromatogra
fii , Krzemionkę szerokoporowatą mleć VI młynie ku

lowym 7 ~ 8 godz . Po tym czasie przesiać ~z si
to o boku oczka kwadratowego 0 , 056 mm. Do ozna
czań używaĆ krzemionkę o wielkości ziarna poniżej 
0 , 056 mm. Gips sproszkowany ogrzewać w temperatu
rze 105 ~ 1200 C w ciągu 4 ~5 godz , a następnie 
przesiać przez sito w sposób podany wyżej, dodać 

w ilości 10% do krzemi onki i całość wymieszać do
kładnie przez ręczne wytrząsanie w zamkniętym sło
ju. Tak przygotowadą krzemionkę su s zyć w tempera
turze 1100 C w ciągu 4 godz. Przechowywać w szczel
nie zamkniętym słoju . 

2. 4.3. Pr5Ygotowanie płytki do chromatografii . 
Płytkę szklaną wg 2. 2 g) przymocować wzdłuż boków 
za pomocą plastra do szklanej płyty lub stołu. 

5 , 0 g krzemionki do chromatografi i cienkowarstwo
wej odważyć z dokładnośc ią do 0,1 g do kolby stoż
kowe j pojemności 50 mI. Dodać 10 mI wody wolnej 
od chlorków i mieszać zawartość VI ciągu 1 min . 
otrzymaną zawiesinę wylać na płytkę wzdłuż jej g6r>

nej krawędzi i rozprowadzić pręcikiem szklanym, 
jednym ruchem, do dolnej krawędzi płytki (rys.2) . 
Po upływie 3 min zdjąć ostrożnie plaster z płytki 
i susz~ć ją przez 15 min w suszarce o temperatu

rze 750 C. Warstwę krzemionki można także nanieść 
w inny sposób. Stosowane ilośc i krzemionki i wody 
dostosować do rodzaju aparatów używanych do roz
prowadzania warstwy krzemionki, której grubość po
winna wynosić 0 , 2 ~ 0 ,3 mm. 

2.4.4 . Przemywanie płytek. Do komory chromato
graficznej wlać taką ilość wody destylowanej wol-
nej od chlorków , aby płytka pionowo umieszczona 
w komorze zanurzona była nie wyże j niz nawyso
kości 0 , 5 cm. 

płytkę wstawić do otwartej komory i gdy czoło wę
drującej wody osiągnie górną krawędź płytki, WY
jąć ją i sus zyć przez 15 min na powi etrzu, a na
stępnie w ciągu 15 min w suszarce o temperaturze 
750 C. 

Dla krzemionki firmy Merck wystarcza jedno pr~ 
mycie, dla krzemionki innego pochodzenia należy 

przemywanie powtórzyć . 

Płytki przechowywać w eksykatorze nie dłużej niż 
miesiąc. 

2. 5. Wykonanie oznaczania 

2. 5.1 . Próba wstępna i stwierdzenie dop uszczal
nej zawartości insektycydów (DDT , HCH i DMDT) 

2.5 , 1.1. Wykonanie próby. Na linię s t artu płyt
ki chromatogr aficznej w p ięciu uprzednio zazna
czonych punktach nanieść (rys . 2): 

- w punkcie 1 - 0,05 mI roztworu B (~ór nie 
skażony ) ; 
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- w punkcie 2 - 0,05 mI rozt woru B i roztworu A 
w ilości odpowiadającej dopuszczalnej zawartości 

insektycydu, np. jeżeli dopuszczalna zawartość 

wszystkich insektycyd6w wynosi 1 pp m, to należy 
nanieŚć na płytkę 1 x K &t g insektycydu (K - wsp6ł

czynnik wydajnoŚci ekstrakcji); na przykład, je
żeli dopuszczalna zawartość ws zystkich insektycy
d6w (DDT, HCH i DMDT) w ziemniakach wynosi 1 ppm, 
a wsp6łczynnik wydajności ekstrakcji dla ziemnia
k6w wynosi 0,7, to na płytkę chromatograficzną ~ 
leży nanieŚć 1 x 0,7 f s , tj. 0,7 ~g każdego insek
tycydu; 

- w punkcie 3 - 0 , 05 ml roztworu B i ~ na-
niesionej w punkcie 2 ilości roztworu A, zawiera
jącą jednak nie mniej niż 0,1 ~g insektycydu ; 

- w pankcie 4 - 0 ,05 mI roztworu C (~ska
żony); 

- w punkcie 5 - 0,05 mI roztworu C + 1 ~g każ

dego z oznaczanych insektycydów. 

Roztwory nanosić mikropipetą pojemności 0,1 mi, 
dawkując na płytkę porcje około 0,001 ml, aby u
zyskać plamkę o średnicy około 0,5 cm. 
Płytkę umieścić w komorze chromatograficznej, 

do kt6re j wprowadzono minimum co najmnie j na 1 godz 
przed wstawi eniem płytki, nasyconą mieszaninę roz
puszczalnik6w sporządzoną wg 2.3 c). 

Chromatogram rozwijać do wysokości 15 cm od li
nii startu (okolo 40 min) w komorze zamkniętej. 

Po wyjęciu i wysuszeniu płytki na powietrzu 
spryskać ją roztworem wywoływacza przygotowa
nego wg 2.3 f). Następnie naświetlać płytkę lampą 
kwarcową analityczną bez filtru w ciągu 10 min dla 

wywołania DDT i DMDT, a w ciągu p6ł godziny dla 

wywołania HCH. 
Ze względu na szkodliwe 

trafioletowych czynności 

niem lampy analitycznej 

działanie promiezLi ul
związane z zastosowB

kwarcowej wykonywać w 
szklanych okularach przeciwsłonecznych. 

2.5.1.2. Interpretacja chromatogramu. Na pod
stawie por6wnania wielkości i intensywności zabar
wienia oraz położenia plamek określić, czy zawar
tość badanego związku jest r6wna lub większa od 
maks,ymalnej dopuszczalnej zawartości oznaczanych 
insektycyd6w. Plamki pochodzące od wszystkichroz
twor6w powinny znajdować się w następujących od
ległościach od lin11 startlt: 

- około 1,5 cm dla DMDT (R/)= 0,1), 

- około 5,5 cm dla HCH (R f = 0,4), 
- około 9,5 cm dla DDT (R f = 0,7). 

Plamki pochodzące z roztwor6w naniesionych w 
punktach 2,3,4 i 5 powinny być położone w tej sa
mej odległości od linii startu. Dopuszcza się je
dynie r6żnice dotyczące wielkości i intensywności 

zabarwienia plamek. W szczeg6lności otoczenie plam
ki z punktu 4 nie powinno się różnić od otocze
nia plamki z punktu 5. 

Obecność plamki z roztworu badanego (punkt 4) 
mniejszej od plamki z punktu 2 świadczy o wystę

') Rt - stosunek długości drogi substancji lp lallLld) do 
długości ta&1 rucho •• j. 

powaniu insektycydu IV ilośc i mnie j ,,~ ," _ maksy
malnej dopuszczalnej zawartości oznaczanych insek
tycyd6w. 

Brak plamki z roztworu nanie sionego w punkcie 3 
oznacza, że chromatogram został źle wykonany i 
oznaczanie na leży powt6rzyć. Brak plamek pocho
dzących z roztworu badanego (punkt 4) z położe

niem zgodnym z położeniem plam poszczeg61nych in
sektycyd6w pochodzących z roztworu B z dodatkiem 
roztworu A (punkty 2 i 3) świadczy o niewystępo

waniu pozostałości tych związk6w lub występowaniu 
ich w ilości poniżej 0,1 ppm. Pr6bę moźnapow

t6rzyć , nanosząc 0,1 ml badanego roztworu (wykry
walność zwiększy się do 0 ,05 ppm). 

W przypadku konieczności wykonania oznaczania 
ilościowego okreŚlić orientacyjną zawartość ozna
czanych insektycyd6w, porównując wielkość i za
barwienie plamek pochodzących z punktu 4 w odnie
sieniu do plamek z punkt6w 2 i 3. 

2.5 . 2. Oznaczanie ilościowe. Na linię startu 
płytki chromatograficznej w odstępach około 2 cm 
nanosić kolejno mikropipetą następujące roztwory: 

-0,05 ml ekstraktu z materiału badanego, nieska
żonego (roztw6r B) i roztworu A zawierającego zna
ną ilość a substancji oznaczanych, 

- 0,05 ml roztworu B i roztworu A zawierającego 
w nanoszonej objętości a - 0,2 ~g oznaczanej sub
stancji, 

- 0,05 ml roztworu B i roztworu A zawierającego 
w objętości nanoszonej a + 0,2 pg oznaczanej subs
t ancji, 

- 0,05 ml ekstraktu z materiału badanego, ska
żonego (roztw6r C). 

Chromatogram rozwijać i wywoływać jak w 2.5.1.1. 
Jeżeli plamka DDT, HCH lub DMDT różni się wiel

kością od plamek pochodzących z roztwor6w B i A, 
należy powt6rzyć oznaczanie, nanosząc na płytkę 

obok ekstraktu badanego 0,05 ml roztworu B z do
datkiem roztworu A o odpowiednio zmienionym stę

żeniu. 

W ten sposób postępować aż do uzyskania plamek 
pochodzących z roztworu badanego i z roztworu wz.o:p. 
cowego r6wnych co d~ wielkości i intensywności. 

2.5.3. Obliczanie wynik6w. Zawartość pozo~oś

ci DDT w materiale badanym ( X, ) obliczyć w ppm wg 

wzoru 

w kt6rym: 

A 
X, = m' K 

A - oznaczona ilość DDT, ~g, 
m - masa badanego materiału roślinnego odpowia

dająca objętości naniesionego ekstraktu, g, 
K- wsp6łczynnik uwzględniający wydajność eks

trakcji. 

W analogiczny spos6b obliczyć zawartość izomeru 
gamma HCH (X2 ) i DMDT ( X 3 ). 

2.4.5. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytme
tyczną wynik6w co najmniej dw6ch oznaczań r6żnią
cych się między sobą nie więcej niż o 0,2 ppm. 
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