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N O R M A BRANŻOWA BN-88 
Materiał roślinny 

9180-38 
AGROTECHN IKA Oznaczanie pozostałości 

herbicydów 
Substancja aktywna 

- haloksyfopetoksyetyl Grupa kata logowa 1502 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto
da oznaczania pozostałości haloksyfopetoksyetylu 
i haloksyfopu w materiale roślinnym , przy zastosowa
niu chromatografii gazowej. 

1.2. Zakres stosowania normy. Norma ma zastosowa
nie przy oznaczaniu pozostałości haloksyfopetoksyety
lu, będącego s kładn ikiem czynnym preparatu Gallant 
125 EE, oraz haloksyfopu - głównego metabolitu 
składnika ak tywnego w przypadkach : 

a) kontroli pozostałości haloksyfopetoksyetylu i ha
loksyfopu w materiale roślinnym w celu określenia 

stopnia jego skażenia, 
b) analiz pozostałości w przypadkach incydentalnego 

uszkodzenia upraw, analiz arbitrażowych i sądowych. 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczan ie polega na wy
dzieleniu haloksyfopetoksyetylu i haloksyfopu z próbki 
materiału' roślinnego w procesie ekstrakcji acetonitry
lem , rozdzielaniu obydwu związków, poprzez e kstrakcję 
roztworem kwaśnego węglanu sodowego, oczyszczeniu 
ekstra ktu od zan ieczyszczeń metodą chromatografii ko
lumnowej oraz oznaczaniu ilościowym badanych sub
stancji (po uprzedniej estryfikacji haloksyfopu) metodą 
chromatografii gazowej z wykorzystaniem detektora jo
nizacyj no-rek ombinacyjnego. Wykrywalność metody 
0,002+0,005 mg/kg. 

2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Aceton cZ.d.a. przedestylowany z aparatury 

szklanej. 
b) Acetonitryl techniczny, przedestylowany z nad 

P20 S W aparaturze szklanej. 
c) Alkohol n-butylowy cZ.d.a. 
d) Alkohol etylowy - 96%(VIV) . 
e) Alkohol metylowy cZ.d .a. - przedestylowany 

z aparatury szklanej. 
f) Celit 545. 
g) Chloroform przedestylowany z aparatury szklanej 
stabilizowany etanolem (10 mI/ l I chloroformu) . 
h) Dwuazometan, roztwór w eterze etylowym. 

Od ważyć 4,28 g N-metylo-N-nitrozo-p-toluen osulro
nam idu, rozpuścić w 60 cm 3 eteru etylowego i ochło
dzić w lodzie , dodać ochłodzony roztwór 0,8 g wodo- . 
ro tlenku potasowego w 20 mi etanolu. Jeże l i powstaje 
osad, dodać więcej etanolu, aż do całkowitego roz
puszczenia . Następnie desty lować roztwór eterowy 
dwuazometanu z łaźni wodnej o temperaturze około 
40°C, stosując chłodnicę z dobrym chłodzeniem. De
stylat odbir;rać do kolbk i stożkowej pojemnośc,i 250 mi, 
zawierającej 50 mi eteru etylowego, umieszczonej w łaź
ni z lodem. 

Otrzymany roztwór eterowy zawiera około 0,7 g 
dwuazometanu. Przechowywać w szczelnie zamkniętej 
kolbie w tempera turze poniżej O°c. Ze względu na 
jego stosunkowo szybki rozkład (trwałość około tygod
nia) należy przygotować taką ilość, która zosta nie od 
razu zużyta. Dwuazometan jest związkiem bardzo tok
sycznym i wybuchowym. Jego syntezę należy przepro
wadzać wyłącznie pod wyciągiem, wyposażonym 

w sprawny system wentylacyjny, w okularach ochron
nych ze szkła o rganicznego (Plexiglas). 

i) Eter etylowy do narkozy. 
j) Florisil 60 + 120 mesh . 
k) Fractos il 200, 170 + 230 mesh ASTM , firmy 

Merck. 
I) Gas chrom Q, 80 + \00 mesh. 
ł) n-Heksan przedestylowany z aparatury szklanej. 

m) n-Heksan nasycony acetonitrylem . 
n) Kwas solny cZ.d .a . s tężony d - 1, 19 . 
o) Kwas solny - 37 + 38%. 
p) Mieszanina koagulacyjna. 

W kolbie pomiarowej pojemności I l roZpUSClC 
w wodzie destylowanej 6,25 g chlorku amonu i 10 cm 3 

kwasu ortofosforowego. Po rozpuszczeniu uzupeł n i ć 

wodą do kreski. 
q) Mieszanina alkoholu n-butylowego z kwasem 

siarkowym stężonym 49 + I(V IV). 
i") N-metylo-N-nitrozo-p-toluenosulfonamid (Dia

zald) (cz.d.a .). 
Handlowy produkt N-metylo-N-nitrozo-p-toluenosul 

fonamidu wymaga najczęściej oczyszczania. Związek 

rozpuszcza się we wrzącym eterze etylowym (l mI/g) 
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i d odaje równą objętość eteru naftowego, a następnie 

chlodzi w lodówce . Powstały osad odsącza s i ę i 'suszy 
w e ksykatorze z P 20 S. Produkt należy przechowywać 
w ciemn ym sł oj u , najlepiej w lodówce . 

s) O lej s ili konowy OV - 225 . 
t) Olej s ilik onowy XE - 60. 
u) Roztwór eteru etylowego w n-h eksani e 15% i 40% . 
w) Roztwór wo dorot lenku sodowego o c(NaOH) = 
0,2 mol/ I. 
x) Sączek silik onowy - Whatman 1 P/S. 

y) Węglan sodowy, kwaśny cZ. d .a. roztwór 1% . 
z) Wzorzec hal oksy fopet oKsyety lu (2-/4-/3-ch loro

-5-trójlluorometyI0-2-pirydyny looksy) fenoksy (pro

pion ian e toksyety lowy) o czys tości 99% otrzymany 
z firmy Dow C hemica l Co. 

ź ) Wzorzec halo ksy fopu (kwas 2-/ 4-/3-chl oro-5-trój
fi uoromety I0- 2-pi rydyny lo-oksy) fenoksy (propio nowy), 
o czys t ośc i 99% o trzymany z firmy Dow Chemica l Co . 

ż) Żć l krze m io nk owy 60 230...;..400 mes h - firmy 
Mcrck No 9385. 

2.3. Aparatura, przyrządy i materiały 

a) C hromat ogra f gazowy z detektorem jonizacyjno
-n:ko mbi nacyjnym (N i63 lO mC). 

b ) Homogenizator z pojemnik iem szk la nym lub ze 
sta li ni e rdzewnej. 

c) Ko lumna ch romatograficzna ze szkła borokrze
mowego o długośc i 2,0 m i ś red nicy 3 mm. 

d) Kolumna sz klana ch romatograficzna z kranikiem 
i 7 dne m ze sz kła spieka nego' o po rowa tośc i zero , 
o długości 300 mm i ś redn i cy wewnętrznej 20 mm . 

c) Kolumn a szk la na chromatograficzna z kranikiem 
i "I dnem ze szkla spiekanego o porowatośc i zero , 

o dlU!~oścl 100 mm i średn i cy wewnętrznej 10 mm. 
I") Mik ser lub młynek d o rozdrabniania próbek ro-

śli n nych. 

g) Mikrostrzy ka wka pojemności lO ~1. 

h) Wypa rk a próż niowa ro tacyj na . 

i) Zamrażarka (do przec howywan ia próbek). 

2.4. Przygotowanie roztworów wzorcowych 
Roztwór A. W ko lbie pomiaro wej pojemn ości 100 mi 

rozpuścić w n-hek san ie O, I g wzorca ha loksyfopeto 
byct ylu lub ha lo ksy fopu odważo nego z do kładn ością 
lip 0,0002 g, u zupełnić n-hek sa nem do kreski i dobrze 
wymieszać. 

I m i tak przygo towanego roztworu zawiera 1000 ~g 
ha lo ksyfope to ksye tylu lub ha loksyfopu. 

Roztwór B. Do ko lby pomiarowej pojemnośc i 100 m i 
odmier7Yć 10,0 mi ro ztwo ru A , u zupełnić n-heksanem 
do k res ki. I mi tak przygotowan ego roztworu zawiera 
](JO ~lg wzorca . 

Roztwór C. D o kolby pomiarowej pojemności 100 mI 
odmierzyć 10,0 m i roztwor u B, wypełni ć n-heksanem 
d o kresk i i wymieszać. I mi tak przygo towanego roz
tworu zawi era 10 ~g wzorca . 

Roztwór D. Do ko lb y pomiarowej poj emnośc i 100 m I 
odmie rzyć 10,0 m i ro zt wo ru C, uzupełnić n-heksanem 
do kresk i. I mi tak p rzygotowa nego roztworu zawiera 
I ~l g wzorca. 

2.5. Estryfikacja roztworu wzorcowego haloksyfopu 

2.5.1. Otrzymywanie estru metylowego. Do kolby 
s tożkowej pojemności 100 mi wlać 4 mi roztworu wzor
cowego D i odparować do sucha. D o suchej pozosta
ł ości dodać 4 mI roztworu eterowego dwuazometanu, 
kolbę zamknąć pod wyciągiem na około 30 min 
w temperaturze 20°C. Następnie kolbę umieścić w łaź
ni wodnej o temperaturze' 30°C i wydmuchać powie
trzem do sucha ete r etylo wy. Pozostałość rozpuścić 

w 4 ,00 mi n-h eksanu. 

2.5.2. Otrzymywanie estru butylowego. Do probówki 
lub kolbki pojemności 10 mi w lać ~ mi roztworu wzor
cowego D odparować d o sucha, następnie dodać 2 m i 
świeżo sporządzonej mieszaniny a lkoholu n-butylowego 

ze stężonym kwase m siarkowym, założyć c hłodniczkę 
powietrzną i ogrzewać przez 30 min w temperaturze 
I 10...;.. 1 12°C. Po ochłodzeniu próbkę prze nieść do roz

d zielacza, przy użyciu 50 mI wody destylowanej, dodać 
4,00 mi n-heksanu i całość wytrząsać około 3 min. 
Po rozdzieleniu się warstw zebrać 2 mi roztworu 
heksanowego. 

2.6. Pobieranie, przygotowanie przechowywanie 
próbki 

2.6.1. Pobieranie próbek - wg PN-78/R-040 II. 
2.6.2. Przygotowanie próbek do analizy. Srednią prób

kę materiału roślinnego (ziarno, słoma, częśc i zie lone 

roślin , owoce, warzywa itp.) pobraną wg 2.6. 1 należy 
rozdrobnić w młynku , mikserze lub krajalnicy i wy
mieszać. Z tak przygotowanej próbki należy pobrać 

odpowiednią odważkę d o dalszej a nalizy laboratoryjnej . 

2.6.3. Przygotowanie próbki do analizy. W cel u za
bezpieczenia' przed rozkładem substancji ak tywnej, 

próbkę pobraną wg 2.6. 1, przygotowaną wg 2.6.2, prze
chowuje się w temperaturze -20°C , w zamkn iętym pu
dełku z tworzywa sztucznego, tekturowym lub worecz
ku fol iowym z widocznym na wierzchu numerem prób

ki. Do analizy pobrać odważkę po uprzednim całk o

wi tym rozmrożeniu próbki . 

2.7. Wykonanie oznaczania 
2.7.1. Ekstrakcja próbek 

2.7.1.1. Owoce truskawek, malin, borówka czarna 
a) 40 g próbki przygotowanej wg 2.6 .2 umieścić w po

jemniku homogenizatora , następnie dodać 100 mi ace
tonitrylu oraz taką ilość s tężonego kwasu ' solnego 
(około 2 mi), aby roztwór osiągnął pH = 1...;..2 (pH 

s prawdzać przy użyciu uniwersa lnego papierka wskaź

nikowego) . Całość miksować przez 15 min. Próbkę 

przesączyć przez sączek d o ko lbki pojemnośc i 250 mI, 
pozostałość na sączku przemyć ace toni trylem w i lośc i 

20...;.. 30 mI. Połączone ekstrakty acetonitrylowe zagęścić 

na wyparce do około 20 mI. Przenieść zagęszczony 

ekstrakt, przy użyciu 200 mI wody redes tylowanej, 

z kolbki do rozdzie lacza i całość e k st rahować chloro
formem w il ości 50, 30 i 30 mI. Warstwę chlorofor
mową zbierać do rozdzie lacza pojemnośc i 500 mi, do

dać około 200 mi węglanu sod owego , wstrząsnąć 

2...;.. 3 min i pozostawić do rozdzieleni a się warstw. D o l

ną warstwę ch loroformową zawi erającą ha loksyfopeto
ksyetyl zebrać do kolbki , przepuszczając w ce lu osu
szen ia przez sączek silikonowy . 
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Następnie chloroform odparować bardzo ostrożnie 
do sucha, na wyparce rotacyjnej w łaźni o tempera
turze 40°C. 

o 

b) Do pozostałej w rozdzielaczu warstwy wodnej, 
zawierającej haloksyfop, dodać stężonego kwasu so lne
go, doprowadzając do pH = l + 2, mierzonego uniwer
sa lnym papierkiem wskaźnikowym, lekko wytrząsać, 

a następnie eks trahować chloroformem (50, 30 i 30 mi) . 
Ekstrakty chloroformowe zebrać bezpośrednio do kolb
ki , odparować do sucha na wyparce rotacyjnej. 

2.7.1.2. Warzywa 
a) 40 g próbki przygotowanej wg 2.6.2 umieścić w po

jemniku homogenizatora , następnie dodać 100 mi ace
tonitrylu i taką ilość kwasu solnego wg 2.20) (około 
2 mi), aby roztwór osiągnął pH = 1+2. Całość mikso
wać przez 15 min . Próbkę przesączyć przez sączek d o 
kolbki pojemności 250 mi, pozostałość na sączku prze
myć ace tonitrylem. Połączone ekstrak ty aceton itrylowe 
zagęścić na wyparce do pojemności około 20 mI. Prze
nieść przy użyciu 200 mi wody destylowanej zagęsz
czone eks trakty do rozdzie lacza i ekstrahować 50 mi 
ch loroformu, a następnie n-heks~nem w ilości 30 
i 30 mI. Otrzymany ekstrakt odparować na wyparce 
do sucha, pozostałość rozpuścić w 50 mi ch loroformu, 
przenieść do rozdzielacza. Kolbę przemyć 2-~rotnie 5 mi 
ch loroformu wlewając go do rozdzielacza. 

Dodać około 200 mi węglanu sodowego, wytrząsać 
2 -i- 3 min, a następnie pozostawić do rozdzielen ia s i ę 
warstw. Dolną warstwę ch loroformową zawierającą 

haloksyfopetoksyetyl, zebrać do kolbki i przepuszcza
jąc przez sączek · silikonowy w celu osuszenia i odpa
rować ostrożnie do sucha na wyparce rotacyjnej w tem
pera t urze 40°C. 

b) Postępować dalej wg 2.7.1.1b). 
2.7.1.3. Bulwy ziemniaka. 40 g próbki przygotowanej 

wg 2.6.2 umieścić w słoju mającym zamknięcie, dodać 
100 mi acetonitry lu i 50 mi kwasu solnego (wg 2.2n) 
i miksować przez 15 min , potem zamknąć słój i pozo
staw i ć całość na noc. Następnie przesączyć przez sączek 
do kolbki pojemności 500 mi i pozostałość na sączku 
przemyć 50 mi acetonitrylu. Połączone ekstrakty aceto
nitrylowe zagęścić do około 20 mI. Zagęszczony eks
trakt przenieść przy użyciu 200 mi wody destylowanej 
do rozdzie lacza. Doprowadzić roztwór do pH = 1+2, 
dodając kwas so lny (wg 2.20). Następnie ekstrahować 
50 mi chloroformu, a następnie n-heksanem w ilości 

30 i 30 mI. Połączone ekstrakty odparować do sucha 
na wyparce rotacyjnej . 

2.7.1.4. Burak cukrowy (korzeń, li ście). 40 g próbki 
przygotowanej wg 2.6.2 umieścić w' słoju mającym 

zamknięcie, dodać 150 mi acetonitry lu i taką il ość 

kwasu soln ego (wg 2.20) , aby roztwór osiągnął pH = 
= 1+2. Następnie miksować przez 15 min. Całość · 

przesączyć przez sączek do kolby pojemności 500 mi , 
pozostałość na sączku przemyć 50 mi acetonitrylu, 
a otrzymany ekstrakt odparować do sucha na wyparce. 
Pozos tałość rozpuścić w 5 mi acetonu , dodać 50 mi 
wodorotlenku sodowego i pozostawić na noc w lo
dówce. 

Następnie przy użyciu 100 mi wody przenieść całość 
do rozdzielacza, dodać taką ilość kwasu solnego (wg 
2.20) około 3+4 mi) , aby roztwór osiągnął pH = 1+2 
(mierzonego uniwersalnym papierkiem wskaźnikowym) 
i ekstrahować chloroformem w ilości 50, 50 i 30 mi , 
zbierając chloroform do ko lbki z dnem okrągłym. 

Ekstrak ty chloroformowe odparować do sucha. 

Suchą pozostałość rozpuścić w 5 mi acetonu, dodać 
50 mi miesza niny koagulacyjnej, 2 g celitu, wytrząsać 
1+2 min i pozostawić na 10 min. Następnie roztwór 
zdekan tować przez sączek do rozdzie lacza. Pozostałość 
w kolbie wytrząsnąć z 50 mi mieszaniny koagulacyj
nej zawierającej 10% acetonu , pozostawić na 1+2 min 
i zdekantować ciecz przez sączek do rozdzielacza . Po
nownie pozostałość wytrząsnąć z 50 mi mieszaniny 
koagulacyjnej zawierającej 10% acetonu i całość prze
sączyć do rozdzielacza. Do ekstraktu dodać 50 mi 
wody destylowanej , sprawdzić pH (w razie potrzeby 
doprowadzić do pH = I +2 dodając kwas soln y wg 
2.20) i ekstrahować chlorofo rmem w ilości 50, 50 
i 30 mI. Warstwę ch l oroformową przenieść do roz
dzielacza i wytrząsać z 200 mi węglanu sodowego. 
<;;:hloroform od rzucić. Warstwę wodną, zaw i erającą 

haloksyfop, doprowadzić do pH = 1+2, dodając kwasu 
so lnego wg 2.20), lekko wytrząsać i ekstrahować po
nownie takim i samymi porcjami chlorol'ormu. Warstwę 

ch l oroformową zbierać do ko lbki pojemności 250 mI 
i odparować d o sucha na wyparce rotacyjnej. 

2.7.1.5. Naniona rzepaku. 30 g nasion przygo towa
nych wg 2.6.2 umieśc ić w słoju mającym za mknięc i e, 

dodać 150 mi acetonitrylu i t aką i l ość kwasu so lnego 
wg 2.20) (około 2 mI) , aby roztwór os iągnął pH = 
= 1+2. Całość miksować przez 15 min . Nas tęp ni e 

przesączyć do rozdziel9cza , pozostałość na sączk u prze
myć 50 mI acetonitrylu. Ekstrakt acetonitrylowy wy
trząsnąć z 100 mI n-heksanu nasyconego acetonitry
lem . Po rozdziel eniu warstw , zebrać warstwę acelOnitry
l ową do kolbki i odparować do sucha . Pozostałość 

rozpuścić w 5 mI acetonu, dodać 50 mI wodo rotl enku 
sodowego i pozostawić na noc w lodówce. Przenieść 

całość do rozdzielacza za pomocą 200 mI wody desty
lowanej, doprowadzić roztwór do p H = I + 2 przez 
dodanie kwasu so ln ego wg 2.20) i ekstrahować chlo
roformem (50, 50 i 30 mI). Warstwę chl o roformu ze
brać do rozdzialacza i wytrząsać z 200 mI węg l anu 

sodowego. Warstwę chloroformową odrzuc i ć. Do war
stwy wodnej dodać (2+3 mI) kwasu so lnego wg 2.20) 
(pH = 1+2), lekko wytrząsać i ponowni e ekstra h ować 
chloroformem (50, 50 i 30 mI) . Ekstrakty chl orofo r
mowe odparować do sucha na wyparce rotacyjnej. 

2.7.2. Chromatografia kolumnowa 
2.7.2.1. Haloksyfop-etoksyetył. Do kolumn y (2. 3d) 

wlać około 70 mI 15% roztworu eteru etylowego 
w n-heksanie . Usypać 5 g że lu krzemionkowego, a na
stępnie 5 g tlorosilu stosując ciągły przepływ cieczy. 
Aby uzyskać równomierne ubicie wypełnienia , należy 

w czasie usypywania wprawić k olumn ę w lekkie drga
nia przez uderzenie pręcikiem szk lan ym lu b kawałk i em 

węża. 
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Po przygotowaniu ko lumny pozostawić nad adsor
bentem 2 mm warstwę cieczy i nanieść ilościowo 

otrzy many wg 2.7. 1.1a) i 2.7. 1.2a) ekstrakt, po uprzed
nim rozpuszcze niu suchej pozos t ałośc i w 2 + 3 mI 15% 
rozl woru eteru ety lowego w n-heksanie. Kolbę z reszt
ka mi ekstraktu przemyć dwukrotnie 2 + 3 mI tego sa
mego ro zt woru i nanieść każdą porcję na kolumnę , 

gdy górny poziom cieczy obniży s i ę na wysokość 2 mm 
nad powierzc hni ę adso rbenta (n ie dopuścić do całko
witego wyciek u cieczy z kolumny). Za nieczyszczenia 
z ko lumny wymywać za pomocą 90 mI 15%, a substan
cję aktywną 100 mI 40% roztworu eteru ety lowego 
w n-heksa ni e, s t os ując szybkość wymywania około 

I mI / min . Wyciek z kolumny zbierać d o kolby z dnem 
okrągłym pojemności 250 mI i odparować ostrożnie 
do sucha na wyparce rotacyjnej w temperaturze 40°C. 
Suc h ą pozostałość rozpuśc i ć w 4,00 mI n-heksanu. 

2.7.2.2. Haloksyfop. Do ko lumny (2.3e) wlać chloro
form, usypać 2 g fractosilu , przy ciągłym przepływie 
cieczy. Aby uzyskać równomierne ubicie, kolumnę 

wpraw i ć w lekkie drgania przez uderzenie pręcikiem 
szk la nym lub kawałkiem węża . 

Po przygo towaniu ko lumny, pozostawić nad adsor
bę nt em 2 mm warstwę cieczy i nanieść ilościowo eks
trakt o trzyma ny wg 2.7. l.lb), 2.7.1.2b), 2.7. 1.3, 2.7.1.4 
i 2.7. 1.5 ro zpuszczony w 10 mI ch loroformu. Kolbę 

z resztk a mi ekstraktu przemyć 2+3 mI ch loroformu 
i n a nieść na kolumnę . Zanieczyszczenia wymywać 50 mI 
ch lorofo rmu , a ha loksyfop 50 mI mieszaniny chloro
I·L1r mu z me tanolem (I: I) V/V, z szybkością około 

I mI/ min . Wyciek z kolumny zb i erać d o kolbki pojem
n ośc i 250 mI i odparować d o sucha na wypa rce ro
taeyjnej. 

2.7.3. Estryfikacja . Ha loksyfop można oznaczać jako 
este r butylowy lu h metylowy. 

a) Otrzymywanie estru metylowego. Suchą pozosta
łość otrzymaną wg 2.7.2.2 estryfikować wg 2.6.1. 

b) Otrzymywanie estru butylowego. Suchą pozstałość 

o t rzy maną wg 2.7.2. 2 prze ni eść przy użyciu 3 + 5 mI 
n-heksa nu do probówk i lub kolbki pojemności 10 mI. 
Da lej postępować wg 2.6.2. 

2.7.4. Chromatografia gazowa. 2 !-lI roztworu ot rzy
man ego wg 2.7.3 i 2.7.2.1 wprowadzić przy użyciu 

mikrostrzy kawki na kolumnę chromatograficzną , przy 
czy m przed rozpoczęciem analizy badanych próbek 
wprowadz i ć roztwór wzorca o trzymany wg 2.5. 
Chroma tografi ę przeprowadzić w następuj ących wa-

rUilk::Jc h: 
de tektor jo ni zacyj no-rekombi nacyjny N 163 10 me, 
ko lumna chromatograficzna wg 2.3c), 
wypełnie nie 4 częśc i wagowe 1% XE-60 + l cz. wag. 

10% OV 225 na Gas Chrom Q 80-100 mesh. 
- Temperatu ra kolumny : 
a ) ester mety lowy 205°C, 

b) ester etoksyetylowy 220°C, 
c) ester butylowy 220°C, 
- gaz nośny : argon 45 cm 3/ min , 
- oznaczalność 0,05 ng. 
2.7.S. Obliczanie wyniku oznaczania. Pozostałości ba

danych związków : haloksyfopetoksyetylu lub haloksy
fopu (x) należy obliczyć w mg/kg wg wzoru 

Vp • hp - a . 100 
x 

Vn • hw . g . n 

w którym : 
Vp całkowita objętość roztworu próbki do ana

lizy chromatograficznej, mI , 
hp wysokość piku składnika oznaczonego , mm, 
a - ilość wzorca wprowadzonego na kolumnę, ng, 

Vn wprowadzona do kolumny objętość próbki , 
!-lI, 

hw wysokość piku roztworu wzorcowego wpro
wadzonego na kolumnę , mm , 

g odważka próbki wziętej do analizy, g, 
n odzysk metody, % (wg 2.8). 

2.8. Wyznaczanie odzysku metody. Przygotować jak 
w 2.6 próbki nietraktowanego herbicydami materiału 

roślinnego i odważyć 7 próbek po 30 g z dokład

nością d o 0,1 g. Próbki umieścić w zamkniętych pojem
nikac h (kolby s tożkowe z dnem okrągłym lub słoje). 

D o trzech pojemników dodać po 3 mI roztworu D , 
co odpowiada poziomowi O, I mg/kg. 

D o trzech pojemników dodać po 3 mI roztworu C, 
co odpowiada pozio mowi 1,0 mg/kg. 

Jedną pozostawić jako próbkę kontrolną . Po upływie 
3 h przeprowadzić a nal izy wg 2.7. Wynik ob li czyć 

w procen tach odzys kanej substancji aktywnej , przy 
czym odzysk dla każdego poziomu nie może być mni ej
szy niż 70%. 

Za odzysk d o obliczeń przyjąć średnią arytmetyczną 
uzyskanych wyników dla dwu poziomów. 

Odzysk wyznaczyć dla każdego rodzaju analizowane
go materiału i sprawdzić wyrywkowo, co pewien czas 
dla jednego wybranego poziomu. 

2.9. Wyznaczanie liniowości detektora wykonać za 
pomocą roztworu wzorcowego haloksyfopetoksyetylu 
przygotowanego wg 2.4, a haloksyfopu po estryfikacj i 
wg 2.5. Przez odpowiednie rozcieńczenia sporządzić 

roztwory o stężeniu O, l + 1,0 !-lg/ ml i wprowadzić na 
kolumnę 2 !-lI każdego roztworu . 

Analizę prowadzić w warunkach wg 2.7.4. Następnie 

wykreślić wykres: wysokość piku (mm) = f (ilość wzor
ca w ng). Wykres powinien mieć charakter liniowy 
dla całej skali rejest ratora . 

2.10. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik oznacza
nia należy przyjąć ś rednią a rytmetyczną co najmniej 
2 oznaczań różniących się między sobą nie więcej niż 
25% dla wyższych poziomów. Dla stężeń bliskich gra
nicy wykrywaln ości różnica może dochodzić do 50% . 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Instyt ut Uprawy, Naw<1żenia 
I Gkboznaw~lwa. 

2. Normy związane 
PN-78/ R-040 II Ma lcriał roś linny i gleba. Pobieran ie próbek do 

ilościowego oznacza nia pozos tał ośc i pestycydów 

3. Autor projektu normy - doc. dr hab . Barbara Kostowska -
Instytut Uprawy, Nawożenia i Gleboznawstwa. Zakład Ekologii 
i Zwalczania Chwastów. 
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