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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest
metoksychlor techniczny — substancja czynna stoso-
wana do produkcji preparatow owadobdjczych.

1.2. Okresienia. Metoksychlor techniczny jest to
substancja, ktdrej podstawowym skladnikiem jest
1,1,1-tréjchloro-2,2-bis (4’-metoksyfenylo) etan czyli
izomer p,p’-metoksychlor, ktéry ma:

a) wzor sumaryczny: CigHys0O,Cl3,

b) wzér budowy:

cngo—{ ) .-.7;“
\ ¥ l
CCly
I

c) mase czasteczkowaq: 345,66

d) inne nazwy podstawowego skladnika: 4,4'-
-dwumetoksydwufenylotréjchloroetan, dwu-p-metok-
syfenylo-trojchloroetan, DMDT.

1.3. Normy zwigzane

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

PN-67/C-04655 Pestycydy. Oznaczanie zawartosci
wody metoda K. Fischera

PN-68/C-06501 Przygotowanie roztworow wskazni-
kéw i roztwerdw buforowych

PN/C-60010 Chemiczne badania i préby. Przyrzady

1) Symbol wg SWW: 1246-121.

o pobierania probek. Zglebniki do produktéow
sypkich i w kawatkach

PN-64/O-79021 System wymiarowy opakowan

P-63/0-79027 Opakowania transportowe. Worki
papierowe. Szeregi wymiarowe

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor-
towych. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta-
wowe

PN-68/0-79027 Opakowania transportowe. Worki
papierowe

BN-70/6414-06 Opakowania transportowe z two-

sztucznych. Worki polietylenowe otwarte

ptaskie bez fatd bocznych, zgrzewane

rzyw

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od postaci rozréznia
siec dwa rodzaje metoksychloru technicznego: krys-
taliczny i lany.

2.2. Gatunki. Rozréinia sie dwa gatunki metoksy-
chloru lanego oznaczone kolejnymi cyframi rzymski-
mi: |, 1L

2.3. Przyklad oznaczenia metoksychloru technicz-
nego lanego gatunku I:

METOKSYCHLOR TECHNICZNY LANY | BN-71/6053-02
SWW 1246-121

3. WYMAGANIA

3.1. Wyglad zewnetrzny. Metoksychlor krystaliczny
powinien by¢ barwy biatej do kremowej, a metoksy-
chlor lany barwy rézowej lub jasnobrgzowej.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego ,,Organika”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego
,.Organika” dnia 7 listopada 1971 r. jako norma obowiqzujqgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 czerwca 1972 r.
(Mon. Pol. nr 12/1972 poz. 86)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE

Typo LédZ, zam. 240/72 Ob. 0,75 a.w. Naklad 1300450 egz.

Cena zt 3,60
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3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg
tabl. 1.
Tablica 1
K Lany
Wymagania Tysto- .
‘ liczny | I
1

a) lzomeru p,p’-metoksychloru, ’ |

%, nie miej niz | 850 82,0 75,0

— P | - ————p e || S ———

b) Kwasowosci w przeliczeniu

na H,SO,, %, nie wiecej }

niz 0,2 02 | 03

S Bt |

c) Substancji statych nieroz- | nie

puszczalnych w acetonie, norma-

%, nie wiecej niz 1 1 lizuje sie
d) Wody, %, nie wiecej niz 1 ‘ 2 4
e) Wodzianu chloralu, %, nie nie normalizuje

wiecej niz 0,025 sie

4, PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE
| TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Mctoksychlor techniczny przez-
naczony do obrotu krajowego nalezy pakowaé po
50 kg w otwarte klejone worki papierowe cztero-
warstwowe 1000600220 mm wg  PN-68/
0-79027 i wg PN-70/P-79005, z wlozonym do srodka
workiem polietylenowym wg BN-70/6414-06.

Za zgodg odbiorcy moina stosowaé inne opako-
wania o ile zabezpieczajg one produkt co najmniej
w takim stopniu jak wymienione opakowania i majq
wymiary zgodne z zasadami systemu wymiarowego
opakowan wg PN-64/O-79021.

Na opakowaniu nalezy podac¢ oznakowanie wg
PN-67/0-79252 i umiesci¢ trwaly napis zawierajqcy
co najmniej:

— nazwe i znak wytwdrni,

— oznaczenie wg 2.3,
procentowq zawartosé¢ sktadnika czynnego oraz
jego nazwe chemicznq,

|

znak KJ, numer partii i date produkeji,

— mase netto,
— ostrzezenia: ,,Ostroznie — srodek szkodliwy”,
»Klasa [lI”, ,,Przechowywaé z dala od produktow

zywnosciowych, pasz i naczyn na zywnosé, w miejs-
cach niedostepnych dla dzieci”.

Opakowanie i znakowanie opakowania eksporto-
wego powinno byé¢ uzgodnione kaidorazowo z od-
biorca.

Metoksychlor techniczny przeznaczony do przerobu
w zakladzie produkujgcym moze byé transportowany
na oddzialy produkcyjne luzem lub w bebnach sta-
lowych.

4.2. Przechowywanie. Metoksychlor techniczny na-
lezy przechowywaé w suchych i przewiewnych ma-
gazynach, z dala od srodkéw spozywczych, pasz
i naczyn na zywnosé.

4.3. Transport. Metoksychlor techniczny naleiy
przewozi¢ krytymi $rodkami transportu w opakowa-
niach transportowych wg 4.1.

Przy przewozie kolejq nalezy tadowaé do granic
wykorzystania wagonu, zabezpieczajgc opakowanie
zbiorcze przed przemieszczaniem sie w czasie tran-
sportu wg obowiqzujgcych przepisow kolejowych?).

5. BADANIA

5.1. Wielkosé partii. Wielkosé partii powinna wy-
nosi¢ co najmniej 600 kg.

5.2. Pobieranie prébek i przygotowywanie sred-
niej probki laboratoryjnej wykonaé¢ wg PN-67/
0O-04500. Z kazdej partii podlegajgcej odbiorowi
nalezy wybra¢ w sposodb losowy, w zaleinosci od
liczby opakowan w partii liczbe opakowan jednost-
kowych wg tabl. 2.

Tablica 2

| Liczba opakowan jed-

Liczba opakowan jednostkowych | nostkowych, ktéra nalezy

w partii wybra¢ do pobierania

probek

do 15 6
16+25 9
2663 12
64160 14
161-+250 ]
powyzej 250 16

Probki metoksychloru pobierac¢ zglebnikiem 5 wg
PN/C-60010, wprowadzajac go co najmniej do 3/,
glebokosci opakowania. Probki metoksychloru tech-
nicznego pobieraé¢ wg PN-67/C-04500.

Sredniq probke laboratoryjng o masie 2 kg me-
toksychloru technicznego przygotowaé wg PN-67/
C-04500.

Probke rozjemczq przechowywa¢ 3 miesigce,
a w przypadku eksportu 6 miesiecy od daty wysytki
z zakladu produkeyjnego.

W przypadku odbioru partii przeznaczonej do
zuzycia wewnetrznego w zakladzie produkujacym
probki  metoksychloru nalezy pobiera¢ podczas
oprozniania kondensatora bezposrednio po napel-
nieniu tac. Kazda taka taca stanowi opakowanie
jednostkowe.

5.3. Rodzaje badan.

a) oznaczanie zawartosci izomeru p,p’-metoksy-
chloru (3.2a),

b) oznaczanie kwasowosci (3.2b),

) Patrz Informacje dodatkowe p.3.
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c) oznaczanie substancji stalych nierozpuszczal-
nych w acetonie (3.2c),

d) oznaczanie zawartosci wody (3.2d),

e) oznaczanie wodzianu chloralu (3.2e).

5.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie zawartosci
toksychloru

5.4.1.1. Zakres

Metode stosuje sie do analizy produktéow technicz-
nych metoksychloru zawierajgcych 70 =+ 1009/,
izomeru p,p’-metoksychloru i do 20%, izomeru
o,p’-metoksychloru. Polega ona na ustaleniu war-
tosci absorpcji roztworow wzorcow izomerow o ste-
zeniu 0,3000 g/10 c¢m3 CCl, przy analitycznych licz-
bach falowych 557 i 612 cm’, pomiaru wartosci
absorpcji roztworow probki o takim samym stezeniu
i obliczeniu procentowej zawartosci oznaczanego
izomeru w probce z ukladu dwu réwnan opartych
na prawie addytywnosci absorpcji.

izomeru p,p’-me-

stosowania i zasada metody.

5.4.1.2. Aparatura i przyrzgdy

a) Spektrofotometr na podczerwien firmy Zeiss
typu UR-20 lub inny spektrofotometr IR umozliwia-
jacy prace od 530 cm™.

b) Kuwety o grubosci warstwy
0,4 mm z okienkami z KBr — 2 sztuki.

c) Kolby pomiarowe pojemnosci 10 cm3.

d) Strzykawki lekarskie pojemnosci 2cm3 — 2
sztuki.

5.4.1.3. Odczynniki i wzorce

a) Czterochlorek wegla cz.d.a.
b) p,p’-metoksychlor — wzorzec chromatograficz-

absorpcyjnej

nie czysty.
c) o,p’-metoksychlor — wzorzec chromatograficz-
nie czysty.

5.4.1.4. Nastawienie aparatu. Pomiary absorpcji
wykonywac przy nastepujacych wartosciach para-
metrow spektrofotometru UR-20 firmy Zeiss.

a) Program szczeliny 4

b) Linia zerowa 989, przy 530 cm™

c) Szybkosé rejestracji 25 cm”/min

d) Szybkos¢ pisaka 64 sek/100%/,

e) Skala wykresu 20 mm/100 cm™'

f) Wzmocnienie ~8,8

g) Stala czasowa 2

5.4.1.5. Wykonanie oznaczania. Dwie kuwety na-
petni¢ czterochlorkiem wegla, wykonaé trzykrotnie
rejestracje  widma w zakresie liczb falowych
530 =630 cm™ przy parametrach aparatu, podanych
w 5.4.1.4. Z otrzymanych wykresow obliczyé sredniq
wartosé¢ tla kuwet z rozpuszczalnikiem dla liczb
falowych 557 i 612 cm.
Do dwdch kolb pomiarowych pojemnosci 10 cm3
wprowadzi¢ dwie odwazki wzorca izomeru p,p’-me-
toksychloru w ilosciach po 0,3000g, rozpuscié

w czterochlorku wegla uzupetniajac nim kolby do
kreski i zarejestrowaé 3-krotnie widma wzorca
z kazdej odwaiki w zakresie liczb falowych
530+630 cm™'. Z kazdego wykresu odczytaé wartosé
transmisji przy analitycznych liczbach falowych
557 cm™ oraz 612 cm™.

Wartosé absorpcji (A) dla kazdego wykresu wzor-
ca obliczy¢ na podstawie odczytanych wartosci
transmisji oraz obliczonej wg wymienionego po-
przednio sposobu sredniej wartosci tla kuwety
z rozpuszczalnikiem dla analitycznej liczby falowej
557 cm™ wg wzoru

Tr
A=lg — (1
Tw
w ktorym:
Tr — srednia wartosé tta kuwety z rozpuszczal-
nikiem dla analitycznej liczby falowej
557 ¢,

Tw — wartosé¢ transmisji roztworu wzorca, odczy-
tanej z danego wykresu dla analitycznej
liczby falowej 557 cm™.

Z otrzymanych wartosci absorpcji dla kazdego
wykresu wzorca dla analitycznej liczby falowej
557 cm™ obliczyé wartos¢ srednig absorpcji wzorca
jako sredniq arytmetyczng.

Sredniq warto$é absorpcji dla wzorca dla ana-
litycznej liczby falowej 612 cm™ obliczyé w ten sam
sposéb jak dla liczby falowej 557 ecm™ na podstawie
odczytanych z wykresow wartosci transmisji oraz
obliczonej sredniej wartosci tla kuwety z rozpusz-
czalnikiem dla analitycznej liczby falowej 612 cm.

Srednig wartos¢ absorpcji dla wzorca izomeru
o,p’-metoksychloru osobno dla kazdej z analitycz-
nych liczb falowych 557 i 612 cm™ obliczyé w ana-
logiczny sposob jak srednie wartosci absorpcji dla
wzorca izomeru p,p’-metoksychloru.

Wartosci  absorpcji  badarego  metoksychloru
technicznego osobno dla kazdej z analitycznych
liczb falowych 557 i 612 cm™ obliczyé dla kazdego
wykresu widma w podobny sposéb jok dla posz-
czegdlnych wzorcow. W tym celu do dwdch kolb
pomiarowych pojemnosci 10 cm3 odwaiyé po
0,3000 g probki i rozpusci¢ w 10 cm3 czterochlorku
wegla. Jezeli roztwory sg metne, to do napelniania
kuwet pobiera¢ je strzykawkqg z koncem igly owi-
nietym watg. Nastepnie zarejestrowac trzykrotnie
widmo w tych samych warunkach pomiarowych jak
widma wzorcow. Z otrzymanych wykreséw odczytaé
poszczegdlne wartosci transmisji osobno dla kazdej
analitycznej liczby falowej 557 i 612 cm™ i obliczyé
na ich podstawie wg wzoru (1) poszczegdlne war-
tosci absorpcji, podajac w nim uprzednio wyliczong
srednig wartos¢ tla kuwet z rozpuszczalnikiem dla
odpowiedniej analitycznej liczby falowej 557 cm™!
lub 612 cm™.
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Z obliczonych poszczegolnych wartosci absorpcji
dla odpowiedniej analitycznej liczby falowej obli-
czyé wartosci $rednie osobno dla kazdej odwazki
probki.

Zawartos¢ izomeru p,p’-metoksychloru (X) w me-
toksychlorze technicznym obliczy¢ wg wzoru

K s (As-Ag— Ag- A3) - my

€
(Ag- Ay = Az Ag) " my

w kiorym:
A -

srednia wartos¢ absorpcji obliczona dla
obu odwazek wzorca izomeru p,p’-metoksy-

chloru dla analitycznej liczby falowej
557 cm,

A; — srednia wartos¢ absorpeji obliczona dia
obu odwazek wzorca izomeru p,p’-m=toksy-
chloru dla analitycznej liczby falowej
512 cm™,

A; — srednic wartos¢ absorpcji obliczona dla
obu odwazek wzorca izomeru o,p’-metoksy-
chloru dla analitycznej liczby falowej
557 cm,

A; — srednia wartos¢ absorpeji obliczona dla
obu odwazek wzorca izomeru o,p’-metoksy-
chloru dla analitycznej liczby falowej
612 cm,

As — srednia wartosé¢ absorpcji obliczona z trzech
wykreséw widma danej odwazki probki ba-
danego metoksychloru technicznego dla
liczby falowej 557 cm™,

A; — srednia wartosc¢ absorpcji obliczona z trzech
wykresow widma danej odwazki probki ba-
danego metoksychloru technicznego dla
liczby falowej 612 cm™,

m; — odwazka wzorca izomeru p,p’-metoksychlo-
ru, g,

my, — odwazka prébki badanego metoksychloru

technicznego, g.

5.4.1.6. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig arytme-
tyczng co najmniej dwoéch wynikdw rownoleglych
oznaczan, ktére nie mogq sie réznié wigcej niz
o 20/, wyniku wyzszego.

5.4.2. Oznaczanie kwasowosci

5.4.2.1. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a.

b) Czerwien metylowa cz.d.a. roztwér 0,1-procen-
towy.

c) wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,02n.

5.4.2.2. Wykonanie oznaczania. Okoto 10g ba-
danego metoksychloru odwazyé z dokladnoscig do
0,19 i umiesci¢c w suchej kolbie stozkowej pojem-
nosci 250 cm3, dodaé 25cm3 acetonu i ogrzaé na
tazni wodnej do calkowitego rozpuszczenia. Dodaé
75cm3 wody i natychmiast miareczkowaé 0,02n
roztworem wodorotlenku sodowego wobec czerwieni

metylowej. Jednoczesnie przeprowadzié w ten sam
sposob miareczkowanie kontrolne mieszaniny 25 cm3
acetonu i 75 ¢cm3 wody destylowane].

Kwasowosc (X;) w przeliczeniu na kwas siarkowy
obliczy¢é w procentach wg wzoru

0,00098 (V-V;)

Xy = 100 (3)
m
w ktdrym:

V — objetos¢ 0,02n roztworu wodorotienku
sodowego zuiytego do miareczkowa-
nia badanej probki, cms3,

V, — objetos¢ 0,02n roztworu wodorotlenku
sodowego zuiytego do miareczkowa-
nia probki kontrolnej, cm3,

m — odwazka badanej probki, g,

000098 — ilos¢ kwasu siarkowego, odpowiada-

jaca 1cm? 0,02n wodorotlenku sodo-
wego, g.

£.4.2.3. Wynik. Za wynik oznaczania nalezy przy-
ig¢ srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwdch oznaczan, migdzy ktérymi réznica nie prze-
kracza 19/, wyniku mniejszego.

5.4.3. Oznaczanie substancji stalych nierczpusz-
czainych w acatenie

£.4.3.1. Odcrynniki
a) Aceton cz.d.c.

5.4.3.2. Wykonanie cznaczania. Odwazyé okolo
10 g badanego metoksychloru z dokiadnoscia do
0.1 g. Odwaike umiesci¢ w czystej, suchej kolbie
stozkowej pojemnosci 250 cm3, dodaé 150 cm3 ace-
tonu, kolbe polgczyé z chiodnicg zwrotng i ogrze-
waé na fazni wodnej o temperaturze 60°C przez
20 min.

Po tym czasie zawartos¢ kolby przesgczyé przez
wysuszony i zwazony z dokladnascig do 0,0002 g
tygiel z sqczkiem ze szkic spiekanego G3, osad na
tyglu przemyé czterokrotnie acetonem, kazdorazowo
po 10 cm3. Tygiel z zawartoscig suszyé w tempera-
turze 110°C, w ciggu 30 min, a nastepnie zwazyé.

Zawarto$é substancji stalych nierozpuszczalnych
w acetonie (X;) obliczy¢ w procentach wg wzoru

mq - 100
X; = 4
m
w ktorym:
m; — masa pozostalosci nierozpuszczalnej w ace-
tonie, g,

m — odwazka badanej prébki, g.

5.4.3.3. Wynik. Za wynik oznaczania nalezy przy-
jac srednig arytmetyczng wynikdw co najmniej
dwéch oznaczan, miedzy ktérymi réinica nie prze-
kracza 19/, wyniku mniejszego.

5.4.4. Oznaczanie zawartosci wody wykonaé me-
todg miareczkowg wg PN-67/C-04656.
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5.4.5. Oznaczanie wodzianu chloralu

5.4.5.1. Odczynniki i roztwory.

a) Wodorotlenek sodowy cz., roztwér 40-procen-
towy.

b) Wodzian chloralu, roztwdr wzorcowy przygoto-
wany w nastepujgcy sposob: 5 mg wodzianu chlora-
lu cz.d.a. rozpusci¢ w 100 cm3 wody nie zawierajqgcej
dwutlenku wegla. Roztwdr przechowywaé w naczy-
niu szklanym z doszlifowanym korkiem.

c) Pirydyna cz.d.a.
d) Woda destylowana nie zawierajgca dwutlenku
wegla, przygotowana wg PN-68/C-06501.

5.4.5.2. Wykonanie oznaczania. Okolo 20 g bada-
nego metoksychloru odwazonego z dokladnosciq
do 0,1g wsypaé do kolby pojemnosci 500 cm3
zaopatrzonej w mieszadlo mechaniczne z zamknieg-
ciem rteciowym i dodaé 200cm3? wody. Kolbe
umiesci¢ w fazni olejowej, polaczyé z chlodnicq
Liebiga i ogrzewaé przy energicznym mieszaniu do

temperatury 140 = 160°C. Temperature tak regulo-
waé, aby otrzymaé¢ w ciggu 30 = 60 min 100 cm3
destylatu. Zebraé¢ w odbieralniku 100 cm3 destylatu
i przesqczy¢ do czystej zlewki. Do probowki wla¢
2 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego, dodaé
1 cm3 pirydyny i 4 cm3 przesqczonego destylatu.
W drugiej probowce w ten sam sposéb do 4 cm3
wzorcowego roztworu wodzianu chloralu dodac
2 cm3 roztworu wodorotlenku sodowego oraz 1 cm3
pirydyny, obie probowki wstrzqsaé, a nastepnie
ogrzewaé na wrzqcej tazni wodnej w czasie 1 min.

Zawartos¢ wodzianu chloralu jest zgodna z wy-
maganiami normy, jezeli czerwone zabarwienie
warstwy pirydyny powstate w probowce z badanym
roztworem nie jest ciemniejsze od zabarwienia
warstwy pirydyny w probdwce zawierajgcej roztwor
WZOrcowy.

5.4.5.3. Liczba oznaczan. Wykonaé¢ co najmniej
dwa réwnolegle oznaczania, ktérych wyniki powin-
ny byé zgodne.

KONIEC

INFORMACIE DODATKOWE do BN-71/6053-02

1. Zalecenia migdzynarodowe i odpowiedniki w normach
zagranicznych

RWPG PC MeTOKCHXJIOp TeXHHUECKHil — norma zgodna w zak-
resie rodzaju krystalicznego i w zakresie metod badan.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6053-02

a) wprowadzono rodzaje metoksychloru z
krystalicznego i lanego w miejsce mielonego i bryl,

rozréznieniem

b) wprowadzono oznaczanie substancji czynnej metodq

spektrofotometrii w podczerwieni, a nie poprzez chlor hydroli-
zujqey,
c) wprowadzono oznaczanie zawartosci
K. Fischera w miejsce metody destylacyjne;j.
d) rozszerzono rozdz. Pakowanie i przechowywanie o tran-
sport.

wody metodq

3. Istniejqce przepisy transportowe. Przepisy o fadowaniu
i wyladowywaniu wagonéw towarowych w komunikacji wewng-
trznej. Zatgcznik nr 10 (do art. 27 ust. 4 pkt. 4 DKP).
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