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N O R M A B R A NŻOWA BN-91 
Gleba i materiał roślinny 

9180-43 
AGROTECHNIKA Oznaczanie pozostałośc i 

herbicydów 
aktywna 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem no rm y jes t m e­
toda oznaczania pozostałości na propa midu (preparat 
O evri nol) w g lebie i materia le roślinnym przy zas to­
sowaniu chroma tografii gazowej. 

1.2. Zakres stosowania normy. N orma m a zastoso­
wani e p rzy oznacza niu pozostałości napropamidu 
w przypa dk ach: 

a) kon troli pozostałości napropamidu w g lebie i ma ­
teri a le roślinnym w ce lu okreś l enia ich s każen i a, 

b) a na li z pozos t ałości przy stwierdze niu incyd ental­
nego uszkod ze nia upraw, 

c) a na li z a rbitrażowych i sądowych . 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania . O znaczani e polega na wy­
dzi e leniu substa ncji ak tywnej z próbki gleby w pro­
cesie eks tra kcji metano le m na go rąco, a z ma te riału 

ro ś linnego - ace to nem na gorąco; oczyszczeniu eks­
traktów metodą chromatogra fii kolumnowej o ra z ozna­
czen iu w badanej próbce napropamidu metodą chroma­
togra fii gazowej z wykorzystaniem detek to ra term ojo ­
nowego. 

2.2. Aparatura, przyrządy i materiały 
a) Chromatograf gazowy z de tektorem termojo no­

wym wyposażon y w s zkl a ną k o lum nę długośc i 2 m 
i ś rednicy wewnętrznej 2 mm wypełnioną 3% OV-:-17 
na Gas C hrom Q 80-:-100 mesh . 

b) Ko lumna chromatograficzna z kranikiem i dnem 
ze szkła spi eka nego o porowa tośc i zero, długośc i 

250 mm i średnicy wewnętrznej 10 mm . 
c) Aparat Soxh leta . 
d) Kraja lnica lub inne równorzędne urządzenie. 

e) Młyne k wirówk o wy (np. taki jak d o mielenia 
kawy). 

f) Sito laboratoryjne o średnicy oczek 3-:- 5 mm . 
g) Zam rażarka d o prze'c howywan ia próbek . 
h) Wyparka próżniowa rotacyjna . 
2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol metylowy cZ.d.a . przedestylowa ny z apa­

ra tury szk la nej. 

- substancja 
napropamid G rupa katalogowa 1502 

b) Aceton cZ.d. a . przedestylowa ny z a pa ratury szkl a ­

neJ. 
c) Acetonitryl cZ.d. a. przedesty lowa ny z aparatury 

szklanej . 
d) n-heksa n cZ.d.a . przedestylowany z aparatury 

szkl a nej . 
e) Ben ze n cZ.d.a. przedestylowany z a pa ra tury szkla­

neJ. 
f) Tlenek glinowy - kwaśny I aktywnośc i Merck . 
g) W zorzec napropamidu (czystośc i minimum 99%): 

N ,N-dwuetyI0-2-( l-naftylok sy) propionamid . 
2.4. Przygotowanie roztworów wzorcowych 
Roztwór A. W ko lbie po miarowej pojemnośc i 100 mi 

rozpuścić w a lk o holu"metylowym 0 ,0500 g wzo rca na­
propa midu , uzupełnić do kreski a lkoho lem mety lowym 
i dokładnie wym i eszać . I mi tak przygo to wa nego roz­
tworu zawiera 500 /lg substancji wzo rco wej. 

Roztwór B. Do kolby po miarowej pojemności 100 mi 
odmie rzyć 20 mi roztwo ru A i dopełnić do kreski 
a lk o ho lem m etylowym. l mi ta k przygo towa nego roz­
tworu zawiera 100 /lg substancji wzorcowej. 

Roztwór C. Do ko lby pomiarowej pojemnośc i 100 mi 
odmie rzyć 2 mi roztworu A i dopełni ć do kreski alko­
hole m mety lowym . I mi ta k przygo towa nego roztworu 

zawiera 10 /lg substancji wzorcowej . 
Roztwór D. Do ko lby po miarowej pojemności 100 mi 

odmierzyć I mi roztworu B i uzupełni ć do kreski alko­
ho le m mety lowym . I mi tak przygo towa nego ro ztworu 
zawiera I /lg substancji wzorcowej . 

2.5. Pobieranie, przygotowanie przechowywanie 
próbek 

2.5.1. Pobieranie próbki - wg PN-78/R-04011. 
2.5.2. Przygotowanie próbek do analizy 
2.5.2.1. Gleba. Ze ś redni ej pró bki gleb owej pobranej 

wg 2.5.1 na l eży usunąć kamienie, resztki roślinne itp. 
zanieczyszczenia, następnie wymieszać i przes i ać przez 
sito o ś rednicy oczek 3 -:- 5 mm. Z tak przygo towanej 
próbki n a l eży pobrać odpowiednią odważkę do dalszej 
analizy . 

2.5.2.2. Materiał roślinny. Srednią próbkę materiału 
roś linnego (nasiona, słoma, częśc i zielone roś lin y), po­
braną wg 2.5.1, należy rozdrobnić (na krajalnicy lub 
w młynku) : s ło mę d o około 0 ,5 cm długości, części zie-

Zgłoszona przez Instytut Uprawy Nawożenia i Gleboznawstwa 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Uprawy Nawożenia i Gleboznawstwa dnia 25 stycznia 1991 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1991 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 2/ 1991 , poz. 5) 
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lone 0,5 -:- I cm i wymieszać. Z tak przygotowa nej prób­
ki na l eży pobrać odpow i ed nią odważkę do da lszej ana­
li zy. 

2.5.3. Przechowywanie próbek. W ce lu zabezpi ecze nia 
przed rozkład em oznaczanego zw i ązku , próbkę pobra­
n ą wg 2.5.1 n a l eży przechowywać w tempera turze 
-20°C w zamkn iętym wo reczku foli owym lub pojem­
niku szklanym . Odwa żk ę do ana li zy na l e ży po bie ra ć 

po uprzednim ro zmroże niu pró bki. 

2.6. Wykonywanie oznaczania 
2.6.1. Ekstrakcja próbek 
2.6.1.1. Gleba. 40 g gleby przygo towane j wg 2.5.2. I 

umi eśc ić w gil zie eks trakcyjnej a para tu Soxh leta i eks­
tra hować przez 3 h za pomocą 300 mi metanolu. Otrzy­
many ekstrakt odpa rować do sucha w wyparce ro ta ­

cYJneJ. 

2.6.1.2. Nasiona rzepaku, części zielone roślin . 50 g 
nasion, części zielonych lub 30 g s łom y roś li n przy­
gotowan yc h wg 2.5 .2.2 umi eścić w ko lbie okrągłode n­
nej , dodać 400 mi ace tonu (E l) i ogrzewać pod c hłod­
nicą zwrotn ą przez I h . Po ocqłod ze niu zde k an t ować 

200 mi (E2 ) e k s trah ować i odpa~wać do sucha w wy­
parce rotacyjnej . Pozostałość prze nieść do rozdzie lacza 
za pomocą 20 mi heksanu i ree kstrahować przez wy­
trząsanie z dwo ma porcjam i ace tonitrylu nasyconego 
heksanem po 30 mi każda . Połączone ekstrakty aceto­
nitrylowe odparować d o sucha , stosując wypa rk ę ro­
tac yj ną· 

2.6.2. Chromatografia kolumnowa. Do ko lumn y szkl a­
nej (2.2b) wsypać mieszaninę złożoną z: 10 g kwaś ne ­

go tl enku glinowego I a ktywnośc i (suszony 24 h w tem ­
pera turze 6Q0C) , 0 ,2 g węg l a aktywnego i l g bez­
wod nego siarcza nu sodowego. Na wi erzchu wypełnienia 
u mieścić zwitek waty szklanej i zalać heksanem . Na 
tak przygotowaną kolumnę na ni eść za pomocą 10 m i 
heksa nu (dwukrotni e po 5 mI) s uchą pozostałość próbki 
otrzymanej wg 2.6 . I .2. Po nanies ieniu pró bki przepu­
śc i ć przez kolumnę 100 mi heksa nu , wyciek odrzuc i ć. 

Za pomocą 60 m i mieszan in y aceton-benzen (\: I V IV) 
prowadzić wymywani e napropamidu . Zebrany e luat od­
parować do sucha w wyparce rotacyjnej . 

2.6.3. Chromatografia gazowa. Poszczegó lne o trzy­
mane wg 2.6. I . I i 2.6. 1.2 próbki rozpuśc ić w 4 mi 
metanolu każda i poddać oznaczaniu za pomocą ch ro ­
ma togra fu gazowego z detekto rem te rmojo nowym 
w następuj ących wa run kac h: 

- ko lumna : 
długość 2 m, 
średni ca wewnętrzna 2 mm , 
temperatura kolumny 220°C, 
tempera tura dozownika (injek tora) 220°C; 
- wypełnienie 3% OV -:- 17 : na Gas-e hrom 0 

80 -:- 100 mes h , gaz nośny azo t lub argon - 20 mI/min . 
Pozostałe parametry wg instru kcji obsług i posiadane­

go ch roma togra fu ga zowego . 
W powyższych wa runk ach wprowadzi ć do komory 

d ozownika za pomocą mikrost rzyka wki 2 ).lI roztworu 
próbki . W tyc h samych warunk ac h poddać oznacza niu 

roztwory wzorcowe C i D, w celu sprawdzenia pra­
widłowośc i wskazań detek tora . 

Ilość napropamidu w a nali zowa nej próbce odczytać 
z wykresu ka lib racji de tektora . Za wysokość piku przy­
jąć śred ni ą d wu nastrzyk ów, któ rych wysokości pików 
ni e różnią s i ę między sobą więcej ni ż 10%. 

2.6.4. Obliczenie wyniku oznaczania. Pozosta łość na­
propa mid u (X) w mg/kg ob li czyć wg wzoru 

Vp'a ' E l ' IOO 
x= 

w którym: 
Vp całk ow i ta objętość , w której rozpuszczono 

próbkę do oznaczania wg 2.6.3, mi , 
a - il ość napropamidu odczyta na z krzywej ka­

lib racji wg 2.7, ng, 
El całkow ita obj ętość ekstraktu wg 2.6 .1.2, mi , 
VII objętość próbki wp rowad zona mikrostrzy­

kawką na chromatograf wg 2.6.3, ).lI , 
m odważka próbki wziętej do analizy, g, 
E 2 objętość ekstraktu wzięta do a na lizy wg 

2.6. 1.2, m i, 
n - odzysk metody wg 2.8, %. 

2.7. Kalibracja detektora . Przez rozcieńczen i e roztwo­
rów wzorcowych B i C meta nolem sporządzić serię 

ro ztworów o s tężeniach pośredn i ch . Roztwory te pod ­
dać oznaczaniu wg 2.6 .3 . Zmierzyć na chromatogra­
mach wysokość piku napropa midu z dokładnością 

I mm . Na papierze milimetrowym sporządzić wykres 
za l eż ności: wysokość piku (mm) - ilość na propa midu 
(ng). Zależność powinna mieć chara kter liniowy. 

2.8. Wyznaczanie odzysk u metody. Przygo tować ja k 
w 2.5 próbki materiału (g leba lub roś li na) nietrakto­
wane napropamidem (dla każdego rodzaju ma te ri ału 

na l eży wyznaczyć odzysk oddzielnie) . Odważyć 10 
pró bek materiału, d la którego będzie wyznaczony od­
zysk wg 2.6. Do trzec h prób dodać po I m i roztworu 
wzorcowego B, co odpowiada poziomowi 3,33 -
2 mg/k g (w za l eżnośc i od odważki próbki); do trzech 
pró b dodać po 2 m i ro ztworu wzorcowego C , co od­
powiada poziomowi 0,066 - 0,4 mg/kg; do trzech 
prób dodać po 2 mi ro ztwo ru wzo rcowego D , co odpo­
wiada poziomowi 0,066 - 0,04 mg/kg. Jedną próbkę 
pozostaw i ć jako k on trolną . Po upływ ie 2 h przepro­
wadzić ana li zy wg 2.6. 

Wynik obliczyć w procentach odzyskanego napro­
pamidu , przy czym odzysk dl a każdego poziomu n ie 
może być niższy ni ż 70% . 

Za odzysk do oblicze nia przyjąć średn ią arytme­
tyczną wy ników uzyskan yc h dla trzech poziomów. Od­
zysk wyznaczyć dla każdego rodzaju a na I izowanego 
materiału i sprawdzać wyry wkowo co pewien czas, 
dla jednego wybranego poziomu. 

2.9. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik oznacza­
nia n a l eży przyjąć średnią arytmetyczną co najmniej 
2 oznacza ń różniących się mi ędzy sobą nie więcej n iż 

25% (d la wyższych po zio mów). Dla s tężeń bl iski ch 
gra l1lc y wykrywa ln ości różni ca może dochodz i ć do 
50% . 
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Równolegle z oznaczaniem napropamidu w badanej 
próbce przeprowadzić oznaczanie próbki kon tro lnej te­
go samego materiału , dla oznaczania i wykluczenia 
ewentualnego zanieczyszczenia o tym samym czasie re­
tencji co na propamid . 

3. CHARAKTERYSTYKA METODY 
a) wyk rywalność 0,2 ng, 
b ) oznacza In ość 0,005-0,0 I mg/kg (oznaczalność 

w za leżnośc i od bada nego materiału przy założeniu 

100% odzysku ). 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

I. Instytucja opracowująca normę - Instytut Uprawy Nawożen i a 

l Gleboznawstwa. Puławy. 

2. Normy związane 
PN -78/R-040 II Ma t eria ł roś linn y i gleba . Pob ieranie próbek do 

il ościowego oznacza nia pozostałości pes tycydów 

3. Autorzy projektu normy - doc. dr hab. Ba rbara Kostowska , 
dr i n ż . Jerzy Sadowsk i - Insytut Uprawy Nawożenia i G leboznaw­
stwa . Za kład Ekol og ii i Zwa lcza nia Chwastó w. 
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