UKD 632.95;543.062

NORMA BRANZOWA BN-71
Pestycydy 6051-09
PESTYCYDY :
Fungicydy
Oznaczanie zawartosci dwutiokarbaminianow Grupa katalogowa X 19
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania zawartosci dwutiokarbaminianéw
w koncentratach i formach uzytkowych fungicydéw,
np. w proszkach zwilzajacych sie.

1.2. Normy zwiqzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po-
bierania i przygotowywania probek

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody polega na rozkladzie dwutio-
karbaminianu kwasem mineralnym. Wydzielajacy
sie dwusiarczek wegla po pochtonieciu w metanolo-
wym roztworze wodorotlenku potasowego daje ksan-
togenian potasowy, ktory nastepnie miareczkuje sie
roztworem jodu.

2.2. Pobieranie i przygotowanie probek — wg
PN-67/C-04500.

2.3. Aparatura

a) Zestaw do ilosciowego rozkladu dwutiokarba-
minianow w srodowisku kwasnym (rysunek), w skiad
ktorego wchodzq:

~ kolba reakeyjna 1 ze szlifem, z krotka, szeroka
szyjka, pojemnosci 100 cm3,

— chlodnica Liebiga 2 o dlugosci plaszcza wod-
nego 480 mm i srednicy zewnetrznej 44 mm,
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— pluczka 3 do pochtaniania siarkowodoru, o diu-
gosci 215 mm i srednicy zewnetrznej 26 mm,

— pluczka 4 do pochianiania dwusiarczku wegla
o dlugosci 215 mm i srednicy zewnetrznej 26 mm,

— pluczka zabezpieczajqca 5 o dlugosci 215 mm
i srednicy zewnetrznej 26 mm,
— zlewka pojemnosci 800 cm3, stosowana jako taz-
nia wodna.

b) Kolba stozkowa pojemnosci 750 c¢m3,

c) Biureta pojemnosci 50 cm? i dzialce elemen-
tarnej 0,1 cm3.

2.4, Odczynniki i roztwory

a) Azot z butli.

b) Kwas fosforowy cz.d.a., roztwor 85-procentowy.
c) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30-procentowy.
d) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., 2n roztwor
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metanolowy, przygotowany w nastepujgcy sposéb:
112 g wodorotlenku potasowego rozpusci¢ w 500 cm3
alkoholu metylowego, przesqczyé przez zwitek waty
i uzupetni¢ metanolem do objetosci 1 dm3.

Do badan uzywa¢é roztworu bezbarwnego, klarow-
nego. Nie przechowywaé roztworu dluzej niz w ciggu
1 tygodnia.

e) Octan olowiowy lub otowiawy, roztwdr 10-pro-
centowy.

f) Jod cz.d.a., roztwor 0,1n.

g) Skrobia rozpuszczalna cz., roztwor 1-procen-
towy.

h) Fenoloftaleina, 0,1-procentowy roztwér alkoho-
lowy.

2.5. Przygotowanie aparatury do oznaczania.
Przed przystqpieniem do oznaczania aparature do-
ktadnie wymyé.

Do pluczki 3 odmierzyé 50 cm3 10-procentowego
roztworu octanu olowiawego; pluczke 4 napetni¢ do
2/3, a pluczke 5 do 1/3 wysokosci 2n metanolowym
roztworem wodorotlenku potasowego. Nastepnie po-
laczyé wszystkie czesci aparatury wg schematu po-
danego na rysunku i dla sprawdzenia szczelnosci
polgczen uruchomi¢ pompe wodng.

Pluczka 3 powinna w czasie przeprowadzania
oznaczania znajdowaé sie w taini wodnej o tempe-
raturze 70--80°C, a pluczka 4 w zlewce napelnione;j
wodqg z lodem.

Jezeli pecherzyki powietrza przechodzq przez
wszystkie pluczki, aparatura jest dostatecznie szczel-
na. Szybkos¢ przeplywu pecherzykow powietrza,
ktéra powinna wynosi¢ 3 pecherzyki na 1 sek, ure-
gulowaé wielkoscig strumienia wody w pompie
wodne;j.

2.6. Wykonanie oznaczania. Odwaiy¢ z doklad-
noscig do 0,0002 g takq ilosé¢ badanego koncentratu
lub preparatu uzytkowego, aby ilos¢ zawartej w nim
substancji czynnej wynosila 0,2--0,3 g, i umiescié
w kolbie reakcyjnej 1. Kolbe polqczyé z aparatura
przygotowang wg 2.3.

Przez zestawiong aparature przepusci¢ staby stru-
mien azotu w celu catkowitego usunigcia powietrza.
Nastepnie przez chlodnice 2 wlaé 50 cm3 ogrza-
nego do wrzenia roztworu kwasu fosforowego. Za-
wartos¢ kolby ogrzaé do wrzenia. Lekkie wrzenie
oraz ssanie pompy utrzymywac¢ w ciggu 50 min,
przepuszczajgc azot z szybkosciq 3 pecherzykéw na
sekunde. Nastepnie wylqczyé na 2--3 min doplyw
wody do chlodnicy i podgrzewaé kolbe nadal tak,
aby przepusci¢ przez chlodnice pewng ilo$¢ pary
w celu catkowitego wypchniecia dwusiarczku wegla.
Nastepnie odiqczy¢ pluczki 4 i 5 i ilosciowo prze-
nies¢ ich zawartosé do kolby stozkowej, uzywajgc do
tego 75100 cm3 wody.

Otrzymany roztwér zobojetni¢ roztworem kwasu
octowego, stosujqgc jako wskaznik roztwor fenolofta-
leiny i dodac jeszcze 3 krople roztworu kwasu octo-
wego. Nastepnie doda¢ 250 cm3 wody i 5 cm3 roz-
tworu skrobi i nie pdiniej po 0,5 min miareczkowaé
roztworem jodu do pojawienia sie¢ niebieskiego za-
barwienia utrzymujgcego sie w ciggu 15 sek.

2.7. Wykonanie proby kontrolnej. Réwnoczesnie

z oznaczaniem przeprowadzi¢ probe kontrolng me-
todq podang w 2.6, lecz bez odwaiki.

2.8. Obliczanie wynikéw. Zawartosé dwutiokarba-
minianu (X) obliczyé w procentach wg wzoru
_(V4=V3)-0,1-R- 100
a 1000 - m

X

w ktorym:
Vi — objetosé 0,1n roztworu jodu zuiytego do
miareczkowania probki badanej, cms3,
objetos¢ 0,1n roztworu jodu zuiytego do
miareczkowania w probie kontrolnej, cm3,
R - roéwnowainik masy badanego dwutiokarba-
minianu, rowny masie czqsteczkowej zwiqz-
ku podzielonej przez liczbe grup CS,
w czqsteczce,

m — odwazka badanej probki, g.

V, —

2.9. Wynik. Za wynik nalezy przyjqé sredniq aryt-
metyczng wynikow co najmniej dwoch oznaczan réz-
niqcych sie nie wiecej niz o 0,5%.
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