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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania pozostato$ci napropamidu (preparat
Devrinol) w glebie 1 materiale roSlinnym przy zasto-
sowaniu chromatografii gazowe;.

1.2. Zakres stosowania normy. Norma ma zastoso-
wanie przy oznaczaniu pozostatosci napropamidu
w przypadkach:

a) kontroli pozostatosci napropamidu w glebie i ma-
teriale roslinnym w celu okreSlenia ich skazenia,

b) analiz pozostato$ci przy stwierdzeniu incydental-
nego uszkodzenia upraw,

c) analiz arbitrazowych 1 sadowych.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na wy-
dzieleniu substancji aktywnej z prébki gleby w pro-
cesie ekstrakcji metanolem na gorgco, a z materiatu
roslinnego — acetonem na goraco; oczyszczeniu eks-
traktow metoda chromatografii kolumnowe) oraz ozna-
czeniu w badanej probce napropamidu metodg chroma-
tografii gazowe] z wykorzystaniem detektora termojo-
nowego.

2.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Chromatograf gazowy z detektorem termojono-
wym wyposazony w szklang kolumng diugosci 2 m
i $§rednicy wewngtrznej 2 mm wypelniona 3% OV-+17
na Gas Chrom Q 80100 mesh.

b) Kolumna chromatograficzna z kranikiem 1 dnem
ze szkla spiekanego o porowatosci zero, dlugosci
250 mm 1 Srednicy wewnegtrzne] 10 mm.

¢) Aparat Soxhleta.

d) Krajalnica lub inne réwnorzedne urzadzenie.

e) Miynek wirowkowy (np. taki jak do mielenia
kawy).

f) Sito laboratoryjne o $rednicy oczek 3+ 5 mm.

g) Zamrazarka do przechowywania probek.

h) Wyparka prézniowa rotacyjna.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol metylowy cz.d.a. przedestylowany z apa-
ratury szklanej.

b) Aceton cz.d.a. przedestylowany z aparatury szkla-
nej.

¢) Acctonitryl cz.d.a. przedestylowany z aparatury
szklanej.

d) n-heksan cz.d.a.
szklanej.

¢) Benzen cz.d.a. przedestylowany z aparatury szkla-
nej.

f) Tlenek glinowy — kwasny I aktywnosci Merck.

g) Wzorzec napropamidu (czysto$ci minimum 99%):
N,N-dwuetylo-2-(1-naftyloksy) propionamid.

2.4. Przygotowanie roztworow wzorcowych

Roztwor A. W kolbie pomiarowej pojemnosci 100 ml
rozpusci¢ w alkoholu metylowym 0,0500 g wzorca na-
propamidu, uzupelni¢ do kreski alkoholem metylowym
i dokladnie wymiesza¢. 1 ml tak przygotowanego roz-
tworu zawiera 500 ug substancji wzorcowej.

Roztwor B. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 20 ml roztworu A i1 dopelni¢ do kreski
alkoholem metylowym. 1 ml tak przygotowanego roz-
tworu zawiera 100 ug substancji wzorcowej.

Roztwor C. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 2 ml roztworu A i dopetni¢ do kreski alko-
holem metylowym. 1 ml tak przygotowanego roztworu
zawiera 10 ug substancji wzorcowe].

Roztwor D. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml
odmierzy¢ 1 ml roztworu B i uzupetni¢ do kreski alko-
holem metylowym. 1 ml tak przygotowanego roztworu
zawiera | ug substancji wzorcowe.

2.5. Pobieranie, przygotowanie i
probek

2.5.1. Pobieranie prébki — wg PN-78/R-04011.

2.5.2. Przygotowanie probek do analizy

2.5.2.1. Gleba. Ze sredniej probki glebowej pobrane]
wg 2.5.1 nalezy usunac¢ kamienie, resztki ro$linne itp.
zanieczyszczenia, nastgpnie wymieszac i przesiaC przez
sito 0 Srednicy oczek 3+5 mm. Z tak przygotowanej
probki nalezy pobra¢ odpowiednia odwazke do dalszej
analizy.

2.5.2.2. Materiat roélinny. Srednia probke materiatu
roslinnego (nasiona, stoma, czgsci zielone rosliny), po-
brana wg 2.5.1, nalezy rozdrobni¢ (na krajalnicy lub
w mtynku): stome¢ do okoto 0,5 cm dlugosci, czgscl zie-
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lone 0.5+1 cm i wymieszaé. Z tak przygotowanej prob-
ki nalezy pobra¢ odpowiedniag odwazk¢ do dalsze] ana-
lizy.

2.5.3. Przechowywanie probek. W celu zabezpieczenia
przed rozktadem oznaczanego zwigzku, probke pobra-
ng wg 2.5.1 nalezy przechowywa¢ w temperaturze
-20°C w zamknietym woreczku foliowym lub pojem-
niku szklanym. Odwazke do analizy nalezy pobierac
po uprzednim rozmrozeniu probki.

2.6. Wykonywanie oznaczania

2.6.1. Ekstrakcja probek

2.6.1.1. Gleba. 40 g g¢leby przygotowane] wg 2.5.2.1
umiesci¢c w gilzie ekstrakcyjnej aparatu Soxhleta i eks-
trahowac przez 3 h za pomocg 300 ml metanolu. Otrzy-
many ekstrakt odparowa¢ do sucha w wyparce rota-
cyjnej.

2.6.1.2. Nasiona rzepaku, czeSci zielone ro$lin. 50 g
nasion, czesci zielonych lub 30 g stomy roslin przy-
gotowanych wg 2.5.2.2 umiesci¢ w kolbie okragtoden-
nej, dodac 400 ml acetonu (£)) 1 ogrzewa¢ pod chtod-
nicag zwrotng przez | h. Po ochlodzeniu zdekantowaé
200 ml (E>) ekstrahowa¢ i odparewac do sucha w wy-
parce rotacyjnej. Pozostato$¢ przenies¢ do rozdzielacza
za pomocg 20 ml heksanu i reekstrahowac przez wy-
trzasanie z dwoma porcjami acetonitrylu nasyconego
heksanem po 30 ml kazda. Potaczone ekstrakty aceto-
nitrylowe odparowac¢ do sucha, stosujac wyparke ro-
tacyjng.

2.6.2. Chromatografia kolumnowa. Do kolumny szkla-
nej (2.2b) wsypa¢ mieszaning ztozonag z: 10 g kwasne-
go tlenku glinowego 1 aktywnosci (suszony 24 h w tem-
peraturze 60°C), 0,2 g wegla aktywnego 1 1 g bez-
wodnego siarczanu sodowego. Na wierzchu wypelnienia
umie$ci¢ zwitek waty szklanej i zala¢ heksanem. Na
tak przygotowang kolumng nanie$¢ za pomocg 10 ml
heksanu (dwukrotnie po 5 ml) suchg pozostatos¢ probki
otrzymane] wg 2.6.1.2. Po naniesieniu probki przepu-
sci¢ przez kolumng 100 ml heksanu, wyciek odrzucic.
Za pomocg 60 ml mieszaniny aceton-benzen (1:1 V/F)
prowadzi¢ wymywanie napropamidu. Zebrany eluat od-
parowa¢ do sucha w wyparce rotacyjnej.

2.6.3. Chromatografia gazowa. Poszczegdlne otrzy-
mane wg 2.6.1.1 1 2.6.1.2 probki rozpusci¢ w 4 ml
metanolu kazda 1 podda¢ oznaczaniu za pomoca chro-
matografu gazowego =z detektorem termojonowym
w nastepujacych warunkach:

— kolumna:

dtugos¢ 2 m,

Srednica wewne¢trzna 2 mm,

temperatura kolumny 220°C,

temperatura dozownika (injektora) 220°C;

— wypetnienie 3% OV -=+17: na Gas-Chrom
80 + 100 mesh, gaz nod$ny azot lub argon — 20 ml/min.

Pozostate parametry wg instrukcji obstugi posiadane-
go chromatografu gazowego.

W powyzszych warunkach wprowadzi¢ do komory
dozownika za pomocg mikrostrzykawki 2 ul roztworu
probki. W tych samych warunkach poddac¢ oznaczaniu

roztwory wzorcowe C i D, w celu sprawdzenia pra-
widtowosci wskazan detektora.

[lo§¢ napropamidu w analizowanej probce odczytad
z wykresu kalibracji detektora. Za wysokos$¢ piku przy-

jac¢ srednig dwu nastrzykow, ktorych wysokoSci pikow

nie réznig sie miedzy soba wigce] niz 10%.
2.6.4. Obliczenie wyniku oznaczania. PozostaloS¢ na-
propamidu (X) w mg/kg obliczy¢ wg wzoru

Vp+ra-Ei+ 100
X —
Ve-m-E, n
w ktorym:
V, — catkowita objetos¢, w ktorej rozpuszczono

probke do oznaczania wg 2.6.3, ml,

ilo§¢ napropamidu odczytana z krzywej ka-
libracji wg 2.7, ng,

E\ — catkowita objgto$¢ ekstraktu wg 2.6.1.2, ml,

V, — objetos¢ probki wprowadzona mikrostrzy-
kawka na chromatograf wg 2.6.3, ul,

m — odwazka probki wzigtej do analizy, g,

E, — objetos¢ ekstraktu wzigta do analizy wg
26.1.2, ml,

n — odzysk metody wg 2.8, %.

2.7. Kalibracja detektora. Przez rozcienczenie roztwo-
row wzorcowych B 1 C metanolem sporzadzi¢ seri¢
roztworow o stezeniach posrednich. Roztwory te pod-
da¢ oznaczaniu wg 2.6.3. Zmierzy¢ na chromatogra-
mach wysoko$¢ piku napropamidu z doktadnoscig
1 mm. Na papierze milimetrowym sporzadzi¢ wykres
zalezno$ci: wysokos$é piku (mm) — ilo$¢ napropamidu
(ng). Zalezno$¢ powinna mie¢ charakter liniowy.

2.8. Wyznaczanie odzysku metody. Przygotowac jak
w 2.5 probki materiatu (gleba lub roslina) nietrakto-
wane napropamidem (dla kazdego rodzaju materiatu
nalezy wyznaczy¢ odzysk oddzielnie). Odwazy¢ 10
probek materiatu, dla ktorego bedzie wyznaczony od-
zysk wg 2.6. Do trzech préb dodac po I ml roztworu
wzorcowego B, co odpowiada poziomowi 3,33 —
2 mg/kg (w zaleznosci od odwazki probki); do trzech
préb doda¢ po 2 ml roztworu wzorcowego C, co od-
powiada poziomowi 0,066 — 0,4 mg/kg; do trzech
préb doda¢ po 2 ml roztworu wzorcowego D, co odpo-
wiada poziomowi 0,066 — 0,04 mg/kg. Jedng probke
pozostawi¢ jako kontrolng. Po uptywie 2 h przepro-
wadzi¢ analizy wg 2.6.

Wynik obliczy¢ w procentach odzyskanego napro-
pamidu, przy czym odzysk dla kazdego poziomu nie
moze byé nizszy niz 70%.

Za odzysk do obliczenia przyja¢ srednig arytme-
tyczng wynikow uzyskanych dla trzech pozioméw. Od-
zysk wyznaczy¢ dla kazdego rodzaju analizowanego
materialu 1 sprawdza¢ wyrywkowo co pewien czas,
dla jednego wybranego poziomu.

2.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik oznacza-
nia nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng co najmniej
2 oznaczan réznigeych si¢ miedzy soba nie wigce] niz
25% (dla wyzszych pozioméw). Dla stgzen bliskich
granicy wykrywalno$ci réznica moze dochodzi¢ do
50%.
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3
Réwnolegle z oznaczaniem napropamidu w badanej 3. CHARAKTERYSTYKA METODY
probee przeprowadzié¢ oznaczanie probki kontrolnej te- a) wykrywalnos$é¢ 0,2 ng,
go samego materiatu, dla oznaczania i wykluczenia b) oznaczalno$¢ 0,005-0,01 mg/kg (oznaczalno$é
ewentualnego zanieczyszczenia o tym samym czasie re- w zaleznoSci od badanego materiatu przy zatozeniu
tencji co napropamid. 100% odzysku).
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Uprawy Nawozenia

3. Autorzy projektu normy — doc. dr hab. Barbara Kostowska,
i Gleboznawstwa, Pufawy.

dr inz. Jerzy Sadowski — Insytut Uprawy Nawozenia 1 Gleboznaw-

2. Normy zwigzane stwa, Zaktad Ekologii i Zwalczania Chwastow.

PN-78/R-04011 Materiat rodlinny i gleba. Pobieranie probek do
ilosciowego oznaczania pozostalosci pestycydow
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