UKD 632.95.028

NORMA

BRANZOWA

BN-88

AGROTECHNIKA

Materiat roslinny
Oznaczanie pozostatosci
herbicyddw
Substancja aktywna
— haloksyfopetoksyetyl

9180-38

Grupa katalogowa 1502

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-
da oznaczania pozostalosci haloksyfopetoksyetylu
1 haloksyfopu w materiale ro§linnym, przy zastosowa-
niu chromatografii gazowe;.

1.2. Zakres stosowania normy. Norma ma zastosowa-
nie przy oznaczaniu pozostato§ci haloksyfopetoksyety-
lu, bgdacego sktadnikiem czynnym preparatu Gallant
125 EE, oraz haloksyfopu — glownego metabolitu
sktadnika aktywnego w przypadkach:

a) kontroli pozostatoscit haloksyfopetoksyetylu i ha-
loksyfopu w materiale ro§linnym w celu okreslenia
stopnia jego skazenia,

b) analiz pozostatos$ci w przypadkach incydentalnego
uszkodzenia upraw, analiz arbitrazowych 1 sadowych.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na wy-
dzieleniu haloksyfopetoksyetylu i haloksyfopu z probki
materiatu roslinnego w procesie ekstrakcji acetonitry-
lem, rozdzielaniu obydwu zwigzkdw, poprzez ekstrakcje
roztworem kwasnego weglanu sodowego, oczyszczeniu
ekstraktu od zanieczyszczen metoda chromatografii ko-
lumnowej oraz oznaczaniu ilosciowym badanych sub-
stancji (po uprzedniej estryfikacji haloksyfopu) metoda
chromatografii gazowe] z wykorzystaniem detektora jo-
nizacyjno-rekombinacyjnego. Wykrywalno$¢ metody
0,002--0,005 mg/kg.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a. przedestylowany z
szklane).

b) Acetonitryl techniczny, przedestylowany z nad
P:0s w aparaturze szklane;.

c) Alkohol n-butylowy cz.d.a.

d) Alkohol etylowy — 96%(V/V).

e) Alkohol metylowy cz.d.a. — przedestylowany
z aparatury szklane;.

f) Celit 545.

g) Chloroform przedestylowany z aparatury szklanej
1 stabilizowany etanolem (10 ml/1 1 chloroformu).

h) Dwuazometan, roztwor w eterze etylowym.

aparatury

Odwazy¢ 4,28 g N-metylo-N-nitrozo-p-toluenosulfo-
namidu, rozpuséci¢ w 60 cm® eteru etylowego i ochto-
dzi¢ w lodzie, dodaé¢ ochtodzony roztwér 0,8 ¢ wodo-
rotlenku potasowego w 20 ml etanolu. Jezeli powstaje
osad, doda¢ wigce) etanolu, az do catkowitego roz-
puszczenia. Nastepnie destylowaé roztwor eterowy
dwuazometanu z lazni wodnej o temperaturze okoto
40°C, stosujgc chtodnic¢ z dobrym chiodzeniem. De-
stylat odbiera¢ do kolbki stozkowej pojemnosci 250 ml,
zawierajacej 50 ml eteru etylowego, umieszczonej w faz-
ni z lodem.

Otrzymany roztwdr eterowy zawiera okoto 0.7 g
dwuazometanu. Przechowywaé w szczelnie zamkniete]
kolbie w temperaturze ponizej 0°C. Ze wzglgdu na
jego stosunkowo szybki rozktad (trwatos¢ okoto tygod-
nia) nalezy przygotowac taka ilo$¢, ktéra zostanie od
razu zuzyta. Dwuazometan jest zwigzkiem bagdzo tok-
sycznym i wybuchowym. Jego syntez¢ nalezy przepro-
wadza¢ wylgcznie pod wyciggiem, wyposazonym
w sprawny system wentylacyjny, w okularach ochron-
nych ze szkla organicznego (Plexiglas).

1) Eter etylowy do narkozy.

j) Florisil 60 = 120 mesh.

k) Fractosil 200, 170 =+ 230 mesh ASTM, firmy
Merck.

1) Gas chrom Q, 80 =+ 100 mesh.
) n-Heksan przedestylowany z aparatury szklanej.

m) n-Heksan nasycony acetonitrylem.

n) Kwas solny cz.d.a. stezony d — 1,19.

o) Kwas solny — 37 + 38%.

p) Mieszanina koagulacyjna.

W  kolbie pomiarowej pojemnosci 1 | rozpuscié
w wodzie destylowanej 6,25 g chlorku amonu i 10 ¢cm?
kwasu ortofosforowego. Po rozpuszczeniu uzupeini¢
woda do kreski.

q) Mieszanina alkoholu n-butylowego z kwasem
starkowym stezonym 49 + I(V/V).

v) N-metylo-N-nitrozo-p-toluenosulfonamid
zald) (cz.d.a.).

Handlowy produkt N-metylo-N-nitrozo-p-toluenosul-
fonamidu wymaga najczgScie] oczyszczania. Zwigzek
rozpuszcza si¢ we wrzacym eterze etylowym (1 ml/g)
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i dodaje réwng objetos¢ eteru naftowego, a nastgpnie
chtodzi w lodowce. Powstaty osad odsgcza si¢ 1 suszy
w eksykatorze z P,Os. Produkt nalezy przechowywacd
w ciemnym stoju, najlepiej w lodowce.

s) Olej siikonowy OV — 225,

t) Olej silikonowy XE — 60.

u) Roztwor eteru etylowego w n-heksanie 15% 140%.

w) Roztwor wodorotlenku sodowego o ¢(NaOH) =
= 0,2 mol/l.

x) Sgczek silikonowy — Whatman 1 P/S.

y) Weglan sodowy, kwasny cz.d.a. roztwor 1%.

z) Wzorzec haloksyfopetoksyetylu (2-/4-/3-chloro-
-5-trojfluorometylo-2-pirydynylooksy) fenoksy (pro-
pionian etoksyetylowy) o czystosci 99% otrzymany
z firmy Dow Chemical Co.

7) Wzorzec haloksyfopu (kwas 2-/4-/3-chloro-5-tréj-
[luorometylo-2-pirydynylo-oksy) fenoksy (propionowy),
o czystosci 99% otrzymany z firmy Dow Chemical Co.

7) Zel krzemionkowy 60 230400 mesh — firmy
Merck No 9385.

2.3. Aparatura, przyrzady i materiatly

a) Chromatogral gazowy z detektorem jonizacyjno-
-rckombinacyjnym (Ni®3 10 mC).

b) Homogenizator z pojemnikiem szklanym lub ze
stali nierdzewne;.

¢) Kolumna chromatograficzna ze szkta borokrze-
mowego o dlugosct 2,0 m 1 $rednicy 3 mm.

d) Kolumna szklana chromatograficzna z kranikiem
i 7 dnem 7ze szkia spiekanego o porowato$ci zero,
o dhlugosct 300 mm 1 Srednicy wewngtrznej 20 mm.

¢) Kolumna szklana chromatograficzna z kranikiem
i 7z dnem 7e szkla spiekanego o porowatosci zero,
o dlugosct 100 mm 1 Srednicy wewngtrznej 10 mm.

[) Mikser lub miynek do rozdrabniania probek ro-
slinnych.

¢) Mikrostrzykawka pojemnosci 10 pl.

h) Wyparka prézniowa rotacyjna.

1) Zamrazarka (do przechowywania prébek).

2.4. Przygotowanie roztworéw wzorcowych

Roztwor A. W kolbie- pomiarowe] pojemnosci 100 ml
rozpusci¢ w n-heksanie 0,1 g wzorca haloksyfopeto-
ksvetylu lub haloksyfopu odwazonego z doktadnoScig
do 0,0002 g, uzupetni¢ n-heksanem do kreski 1 dobrze
wytnieszac.

I ml tak przygotowanego roztworu zawiera 1000 pg
haloksyfopetoksyetylu lub haloksyfopu.

Roztwor B. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 10,0 ml roztworu A, uzupetni¢ n-heksanem
do kreski. I ml tak przygotowanego roztworu zawiera
100 pg wzorca.

Roztwér C. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 10,0 ml roztworu B, wypetni¢ n-heksanem
do kreski 1 wymieszaé. 1 ml tak przygotowanego roz-
tworu zawiera 10 pg wzorca.

Roztwor D. Do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 10,0 ml roztworu C, uzupeini¢ n-heksanem
do kreski. I ml tak przygotowanego roztworu zawiera
1 pg wzorca.

2.5. Estryfikacja roztworu wzorcowego haloksyfopu

2.5.1. Otrzymywanie estru metylowego.. Do kolby
stozkowe] pojemnosci 100 ml wla¢ 4 ml roztworu wzor-
cowego D i odparowaé do sucha. Do suchej pozosta-
tosci doda¢ 4 ml roztworu eterowego dwuazometanu,
kolb¢ zamknaé¢ pod wyciggiem na okoto 30 min
w temperaturze 20°C. Nast¢pnie kolbg¢ umiesci¢ w taz-
ni wodnej o temperaturze-30°C 1 wydmucha¢ powie-
trzem do sucha eter etylowy. Pozostalo$¢ rozpusci¢
w 4,00 ml n-heksanu.

2.5.2. Otrzymywanie estru butylowego. Do probowki
lub kolbki pojemnosci 10 ml wla¢ 4 ml roztworu wzor-
cowego D odparowac do sucha, nastepnie doda¢ 2 ml
Swiezo sporzadzone] mieszaniny alkoholu n-butylowego
ze stezonym kwasem siarkowym, zatozyé chtodniczke
powietrzng 1 ogrzewa¢ przez 30 min w temperaturze
110+112°C. Po ochlodzeniu probke¢ przenie$¢ do roz-
dzielacza, przy uzyciu 50 ml wody destylowanej, doda¢
4,00 ml n-heksanu 1 cato$¢ wytrzasa¢ okoto 3 min.
Po rozdzieleniu si¢ warstw zebra¢ 2 ml roztworu
heksanowego.

2.6. Pobieranie,
probki

2.6.1. Pobieranie prébek — wg PN-78/R-04011.

2.6.2. Przygotowanie prébek do analizy. Srednia prob-
k¢ materiatlu roslinnego (ziarno, stoma, czgsci zielone
roslin, owoce, warzywa itp.) pobrang wg 2.6.1 nalezy
rozdrobni¢ w miynku, mikserze lub krajalnicy 1 wy-
mieszaé. Z tak przygotowanej probki nalezy pobraé
odpowiednig odwazke¢ do dalszej analizy laboratoryjne;j.

przygotowanie i przechowywanie

2.6.3. Przygotowanie probki do anmalizy. W celu za-
bezpieczenia przed rozkladem substancji aktywnej,
préobke pobrang wg 2.6.1, przygotowang wg 2.6.2, prze-
chowuje si¢ w temperaturze -20°C, w zamknigtym pu-
detku z tworzywa sztucznego, tekturowym lub worecz-
ku foliowym z widocznym na wierzchu numerem prob-
ki. Do analizy pobra¢ odwazk¢ po uprzednim catko-
witym rozmrozeniu probki.

2.7. Wykonanie oznaczania

2.7.1. Ekstrakcja prébek

2.7.1.1. Owoce truskawek, malin, borowka czarna

a) 40 g probki przygotowanej wg 2.6.2 umiesci¢ w po-
jemniku homogenizatora, nast¢pnie doda¢ 100 ml ace-
tonitrylu oraz takg ilo§¢ stezonego kwasu solnego
(okoto 2 ml), aby roztwor osiggnat pH = 12 (pH
sprawdza¢ przy uzyciu uniwersalnego papierka wskaz-
nikowego). Catos¢ miksowaé przez 15 min. Probke
przesaczy¢ przez saczek do kolbki pojemnos$ci 250 ml,
pozostalo$s¢ na saczku przemy¢ acetonitrylem w ilosci
2030 ml. Pofgczone ekstrakty acetonitrylowe zaggscié
na wyparce do okolo 20 ml. Przenie$¢ zaggszczony
ekstrakt, przy uzyciu 200 ml wody redestylowanej,
z kolbki do rozdzielacza 1 catos$¢ ekstrahowac chloro-
formem w ilosci 50, 30 1 30 ml. Warstwg chlorofor-
mowa zbiera¢ do rozdzielacza pojemnosci 500 ml, do-
da¢ okolo 200 ml wgglanu sodowego, wstrzasnac
2--3 min i pozostawi¢ do rozdzielenia si¢ warstw. Dol-
na warstwg¢ chloroformowa zawierajacg haloksyfopeto-
ksyetyl zebra¢ do kolbki, przepuszczajagc w celu osu-
szenia przez saczek silikonowy.
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Nastepnie chloroform odparowaé bardzo ostroznie
do sucha, na wyparce rotacyjnej w tazni o tempera-
turze 40°C. .

b) Do pozostatej w rozdzielaczu warstwy wodnej,
zawierajace] haloksyfop, dodac stezonego kwasu solne-
go, doprowadzajac do pH = | +2, mierzonego uniwer-
salnym papierkiem wskaznikowyrh, lekko wytrzasac,
a nast¢pnie ekstrahowac chloroformem (50, 30 1 30 ml).
Ekstrakty chloroformowe zebra¢ bezposrednio do kolb-
ki, odparowaé¢ do sucha na wyparce rotacyjnej.

2.7.1.2. Warzywa

a) 40 g probki przygotowanej wg 2.6.2 umiesci¢ w po-
jemniku homogenizatora, nast¢pnie doda¢ 100 ml ace-
tonitrylu 1 takg ilo$¢ kwasu solnego wg 2.20) (okotlo
2 ml), aby roztwor osiagnat pH = 1 +2. Cato$¢ mikso-
wac przez 15 min. Probke¢ przesaczy¢ przez saczek do
kolbki pojemnosci 250 ml, pozostato$¢ na saczku prze-
my¢ acetonitrylem. Polaczone ekstrakty acetonitrylowe
zagesci¢ na wyparce do pojemnosci okoto 20 ml. Prze-
nie$¢ przy uzyciu 200 ml wody destylowanej zaggsz-
czone ekstrakty do rozdzielacza 1 ekstrahowac¢ 50 ml
chloroformu, a nast¢gpnie n-heksanem w ilosci 30
i1 30 ml. Otrzymany ekstrakt odparowaé na wyparce
do sucha, pozostato$¢ rozpusci¢c w 50 ml chloroformu,
przenie$¢ do rozdzielacza. Kolb¢ przemy¢ 2-krotnie 5 ml
chloroformu wlewajac go do rozdzielacza.

Doda¢ okoto 200 ml weglanu sodowego, wytrzgsac
2-+3 min, a nastgpnie pozostawi¢ do rozdzielenia sie
warstw. Dolng warstwg chloroformowa zawierajacg
haloksyfopetoksyetyl, zebra¢ do kolbki i przepuszcza-
jac przez saczek silikonowy w celu osuszenia i odpa-
rowac ostroznie do sucha na wyparce rotacyjnej w tem-
peraturze 40°C.

b) Postgpowac dalej wg 2.7.1.1b).

2.7.1.3. Bulwy ziemniaka. 40 g prébki przygotowanej
wg 2.6.2 umiesci¢ w stoju majagcym zamknigcie, dodac
100 ml acetonitrylu i 50 ml kwasu solnego (wg 2.2n)
i miksowaé przez 15 min, potem zamkna¢ st6j 1 pozo-
stawi¢ cato$¢ na noc. Nastgpnie przesaczy¢ przez sgczek
do kolbki pojemnosci 500 ml i pozostato$¢ na saczku
przemy¢ 50 ml acetonitrylu. Polaczone ekstrakty aceto-
nitrylowe zagg$ci¢ do okoto 20 ml. Zaggszczony eks-
trakt przenie$¢ przy uzyciu 200 ml wody destylowanej
do rozdzielacza. Doprowadzi¢ roztwor do pH = 152,
dodajgc kwas solny (wg 2.20). Nast¢pnie ekstrahowac
50 ml chloroformu, a nast¢gpnie n-heksanem w iloSci
30 1 30 ml. Potagczone ekstrakty odparowa¢ do sucha
na wyparce rotacyjnej.

© 2.7.1.4. Burak cukrowy (korzen, liscie). 40 g probki
przygotowanej wg 2.6.2 umiesci¢ w stoju majacym
zamknigcie, doda¢ 150 ml acetonitrylu 1 takag ilos¢
kwasu solnego (wg 2.20), aby roztwor osiagnagt pH =
= 1-+2. Nastgpnic miksowaé¢ przez 15 min. Catos¢
przesaczy¢ przez sgczek do kolby pojemnosci 500 ml,
pozostalo§¢ na saczku przemy¢ 50 ml acetonitrylu,
a otrzymany ekstrakt odparowac do sucha na wyparece.
Pozostatos¢ rozpusci¢ w 5 ml acetonu, doda¢ 50 ml
wodorotlenku sodowego 1 pozostawi¢ na noc w lo-
dowce.

Nastgpnie przy uzyciu 100 ml wody przenies¢ catosé
do rozdzielacza, doda¢ takag ilos¢ kwasu solnego (wg
2.20) okoto 3+4 ml), aby roztwor osiagnat pH = 12
(mierzonego uniwersalnym papierkiem wskaznikowym)
i ekstrahowa¢ chloroformem w ilosci 50, 50 1 30 ml,
zbierajac chloroform do kolbki z dnem okragtym.
Ekstrakty chloroformowe odparowac¢ do sucha.

Sucha pozostato$¢ rozpuscic w 5 ml acetonu, dodac
50 ml mieszaniny koagulacyjnej, 2 g celitu, wytrzgsac
1+2 min 1 pozostawi¢ na 10 min. Nast¢pnie roztwor
zdekantowac przez saczek do rozdzielacza. Pozostatosc¢
w kolbie wytrzasng¢ z 50 ml mieszaniny koagulacyj-
nej zawierajacej 10% acetonu, pozostawi¢ na 12 min
1 zdekantowac ciecz przez saczek do rozdzielacza. Po-
nownie pozostatos¢ wytrzasng¢ z 50 ml mieszaniny
koagulacyjnej] zawierajacej 10% acetonu 1 catos¢ prze-
saczy¢ do rozdzielacza. Do ekstraktu dodac¢ 50 ml
wody destylowanej, sprawdzi¢ pH (w razie potrzeby
doprowadzi¢ do pH = 1-+2 dodajac kwas solny wg
2.20) 1 ckstrahowaé¢ chloroformem w ilosct 50, 50
1 30 ml. Warstwg chloroformowg przenies¢ do roz-
dzielacza 1 wytrzasa¢ z 200 ml weglanu sodowego.
Chloroform odrzuci¢. Warstwg wodng, zawierajacg
haloksyfop, doprowadzi¢ do pH = 12, dodajac kwasu
solnego wg 2.20), lekko wytrzgsac 1 ekstrahowac po-
nownie takimi samymi porcjami chloroformu. Warstwe
chloroformowa zbiera¢ do kolbki pojemnosci 250 ml
1 odparowa¢ do sucha na wyparce rotacyjnej.

2.7.1.5. Naniona rzepaku. 30 ¢ nasion przygotowa-
nych wg 2.6.2 umiesci¢ w stoju majgcym zamknigcie,
doda¢ 150 ml acetonitrylu i takg ilo$¢ kwasu solnego
wg 2.20) (okoto 2 ml), aby roztw6r osiggnal pH =
= 1-+2. Calo$¢ miksowaé przez 15 min. Nastgpnie
przesaczy¢ do rozdzielgcza, pozostatosc na sgezku prze-
my¢ 50 ml acetonitrylu. Ekstrakt acctonitrylowy wy-
trzgsng¢ z 100 ml n-heksanu nasyconego acetonitry-
lem. Po rozdzieleniu warstw, zebra¢ warstweg acetonitry-
lowg do kolbki i odparowa¢ do sucha. Pozostatosc
rozpusci¢ w 5 ml acetonu, doda¢ 50 ml wodorotlenku
sodowego i pozostawi¢ na noc w lodowce. Przeniesé
cato$¢ do rozdzielacza za pomoca 200 ml wody desty-
lowanej, doprowadzi¢ roztwdér do pH = 1+2 przez
dodanie kwasu solnego wg 2.20) 1 ekstrahowac chlo-
roformem (50, 50 1 30 ml). Warstwe¢ chloroformu ze-
bra¢ do rozdzialacza i1 wytrzgsa¢ z 200 ml wegglanu
sodowego. Warstwe chloroformowa odrzuci¢. Do war-
stwy wodnej doda¢ (2-+3 ml) kwasu solnego wg 2.20)
(pH = 1+2), lekko wytrzgsaé i ponownie ckstrahowac
chloroformem (50, 50 1 30 ml). Ekstrakty chlorofor-
mowe odparowa¢ do sucha na wyparce rotacyjnej.

2.7.2. Chromatografia kolumnowa

2.7.2.1. Haloksyfop-etoksyetyl. Do kolumny (2.3d)
wlaé¢ okoto 70 ml 15% roztworu eteru etylowego
w n-heksanie. Usypac¢ 5 g zelu krzemionkowego, a na-
stgpnie 5 g florosilu stosujac ciagly przeptyw cieczy.
Aby uzyska¢ réwnomierne ubicie wypelnicnia, nalezy
w czasie usypywania wprawi¢ kolumng¢ w lekkie drea-
nia przez uderzenie prgcikiem szklanym lub kawatkiem
weza.
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Po przygotowaniu kolumny pozostawi¢ nad adsor-
bentem 2 mm warstwg cieczy i nanie$¢ iloSciowo
otrzymany wg 2.7.1.1a) 1 2.7.1.2a) ekstrakt, po uprzed-
nim rozpuszczeniu suchej pozostatosci w 2-+3 ml 15%
roztworu eteru etylowego w n-heksanie. Kolbe z reszt-
kami ckstraktu przemyé dwukrotnie 2+3 ml tego sa-
mego roztworu 1 nanies¢ kazda porcj¢ na kolumne,
gdy gorny poziom cieczy obnizy si¢ na wysokosé 2 mm
nad powierzchni¢ adsorbenta (nie dopusci¢ do catko-
witego wycieku cieczy z kolumny). Zanieczyszczenia
z kolumny wymywaé za pomoca 90 ml 15%, a substan-
cj¢ aktywng 100 ml 40% roztworu eteru etylowego
w n-heksanie, stosujgc szybko$¢ wymywania okoto
I ml/min. Wyciek z kolumny zbiera¢ do kolby z dnem
okragtym pojemnosci 250 ml 1 odparowacé ostroznie
do sucha na wyparce rotacyjnej w temperaturze 40°C.
Suchg pozostato$¢ rozpusci¢ w 4,00 ml n-heksanu.

2.7.2.2. Haloksyfop. Do kolumny (2.3e) wla¢ chloro-
form, usypa¢ 2 g fractosilu, przy cigglym przeptywie
cicczy. Aby uzyska¢ rownomierne ubicie, kolumng
wprawi¢ w lekkie drgania przez uderzenie prgcikiem
szklanym lub kawatkiem weza.

Po przygotowaniu kolumny, pozostawi¢ nad adsor-
bentem 2 mm warstwe cieczy 1 nanie$¢ ilo$ciowo eks-
trakt otrzymany wg 2.7.1.1b), 2.7.1.2b), 2.7.1.3, 2.7.1.4
i 2.7.1.5 rozpuszczony w 10 ml chloroformu. Kolbg
z resztkami ekstraktu przemy¢é 2-3 ml chloroformu
i nanic$¢ na kolumng. Zanieczyszczenia wymywac 50 ml
chloroformu, a haloksyfop 50 ml mieszaniny chloro-
iormu z metanolem (1:1) V/V, z szybkoscia okoto
I ml/min. Wyciek z kolumny zbiera¢ do kolbki pojem-
nosci 250 ml i odparowa¢ do sucha na wyparce ro-
tacyjnej.

2.7.3. Estryfikacja. Haloksyfop mozna oznacza¢ jako
ester butylowy lub metylowy.

a) Otrzymywanie estru metylowego. Suchg pozosta-
los¢ otrzymang wg 2.7.2.2 estryfikowaé¢ wg 2.6.1.

b) Otrzymywanie estru butylowego. Sucha pozstatosc
otrzymang wg 2.7.2.2 ‘przenie$¢ przy uzyciu 3+5 ml
n-heksanu do probdédwki lub kolbki pojemnosci 10 ml.
Dalej postgpowaé wg 2.6.2.

2.7.4. Chromatografia gazowa. 2 pl roztworu otrzy-
manego wg 2.7.3 i 2.7.2.1 wprowadzi¢ przy uzyciu
mikrostrzykawki na kolumng chromatograficzna, przy
czym przed rozpoczgciem analizy badanych prébek
wprowadzi¢ roztwor wzorca otrzymany wg 2.5.

Chromatografi¢ przeprowadzi¢ w nast¢pujacych wa-
runkach:

— detektor jonizacyjno-rekombinacyjny N63 10 mC,

— kolumna chromatograficzna wg 2.3c),

— wypelnienie 4 czgsci wagowe 1% XE-60 + 1 cz.wag.
10% OV 225 na Gas Chrom Q 80-100 mesh.

— Temperatura kolumny:

a) cster metylowy 205°C,

b) ester etoksyetylowy 220°C,

c) ester butylowy 220°C,

— gaz no$ny: argon 45 c¢m?/min,

— oznaczalno$¢ 0,05 ng.

2.7.5. Obliczanie wyniku oznaczania. Pozostatosci ba-
danych zwigzkoéw: haloksyfopetoksyetylu lub haloksy-
fopu (x) nalezy obliczy¢ w mg/kg wg wzoru

Vo hp—a - 100
* Va-hu-g-n
w ktorym:
V, — catkowita obj¢to$¢ roztworu prébki do ana-
lizy chromatograficznej, ml,
h, — wysoko$¢ piku sktadnika oznaczonego, mm,
a — ilo$¢ wzorca wprowadzonego na kolumng, ng,
V. — wprowadzona do kolumny objetos¢ probki,
pl,
h, — wysoko$¢ piku roztworu wzorcowego wpro-

wadzonego na kolumng, mm,
g — odwazka probki wzigtej do analizy, g,
n — odzysk metody, % (wg 2.8).

2.8. Wyznaczanie odzysku metody. Przygotowac jak
w 2.6 probki nietraktowanego herbicydami materiatu
roSlinnego 1 odwazy¢ 7 probek po 30 g z doklad-
noscig do 0,1 g. Probki umiedci¢ w zamknigtych pojem-
nikach (kolby stozkowe z dnem okraglym lub stoje).

Do trzech pojemnikéw dodaé¢ po 3 ml roztworu D,
co odpowiada poziomow: 0,1 mg/kg.

Do trzech pojemnikéw dodaé¢ po 3 ml roztworu C,
co odpowiada poziomowi 1,0 mg/kg.

Jedng pozostawi¢ jako probke kontrolng. Po uptywie
3 h przeprowadzi¢ analizy wg 2.7. Wynik obliczy¢
w procentach odzyskanej substancji aktywnej, przy
czym odzysk dla kazdego poziomu nie moze by¢ mniej-
szy niz 70%.

Za odzysk do obliczen przyjac $rednig arytmetyczng
uzyskanych wynikow dla dwu poziomow.

Odzysk wyznaczy¢ dla kazdego rodzaju analizowane-
go materiatu i sprawdzi¢ wyrywkowo, co pewien czas
dla jednego wybranego poziomu.

2.9. Wyznaczanie liniowosci detektora wykonac za
pomocg roztworu wzorcowego haloksyfopetoksyetylu
przygotowanego wg 2.4, a haloksyfopu po estryfikacji
wg 2.5. Przez odpowiednie rozcienczenia sporzadzié
roztwory o st¢zeniu 0,1-+1,0 pg/ml 1 wprowadzi¢ na
kolumn¢ 2 pl kazdego roztworu.

Analize prowadzi¢ w warunkach wg 2.7.4. Nastgpnie
wykresli¢ wykres: wysoko$¢ piku (mm) = £ (ilo$¢ wzor-
ca w ng). Wykres powinien mie¢ charakter liniowy
dla calej skali rejestratora.

2.10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik oznacza-
nia nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej
2 oznaczan réznigcych si¢ migdzy soba nie wigcej niz
25% dla wyzszych poziomow. Dla stezen bliskich gra-
nicy wykrywalnos$ci r6znica moze dochodzi¢ do 50%.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

I. Instytucja opracowujaca norme — I[nstytut Uprawy, Nawd®zenia
1 Gleboznawstwa.
2. Normy zwigzane
PN-78/R-04011 Material roslinny i1 gleba. Pobieranie prébek do
iloSciowego oznaczania pozostato$ci pestycydow

3. Autor projektu normy — doc. dr hab. Barbara Kostowska —
Instytut Uprawy, Nawozenia i Gleboznawstwa. Zaktad Ekologii
1 Zwalczania Chwastow.
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