STRESZCZENIE

ANALITYKA I KINETYKA ROZKLADU POZOSTALOSCI SRODKOW OCHRONY ROSLIN
W MATERIALE ROSLINNYM O DUZEJ ZAWARTOSCI CHLOROFILU

Instytut Ochrony Roslin - Panstwowy Instytut Badawczy

Analiza pozostatosci pestycydow w roslinach o matrycach charakteryzujacych sie ztozonym
sktadem przysparza wiele trudnosci i wymaga =zastosowania bardziej specyficznych metod
przygotowania probek (wieloetapowej ekstrakcji i izolacji analitow oraz doktadnego oczyszczania
ekstraktéw) jak réwniez wykorzystania odpowiedniej techniki oznaczenia poszukiwanych zwigzkdw.
W celu oznaczania pozostatosci srodkow ochrony roslin ($.o.r.) w probkach roslin o duzej
zawartosci chlorofilu czy olejkow eterycznych, niezbedne jest udoskonalanie stosowanych technik
lub opracowywanie nowych, ktére w sposdb szybki, prosty, skuteczny i bezpieczny dla srodowiska
umozliwiatyby oznaczanie pozostatosci zwigzkéw nalezacych do roznych grup chemicznych.

Celem pracy byta optymalizacja, modyfikacja, walidacja i zastosowanie
wielopozostatosciowej (ang. multiresidue) metody analizy pozostatosci $.0.r. w materiale roslinnym
o duzej zawartosci chlorofilu. Dodatkowym aspektem pracy byto zastosowanie metody analitycznej
do badania kinetyk zanikania substancji czynnych (s.cz.) $.o.r. zastosowanych do ochrony
niektérych upraw matoobszarowych i zielarskich, poprzez wyznaczenie modeli matematycznych
w funkcji czasu i na ich podstawie obliczenie czaséw potowicznego zanikania.

Wielopozostatosciowa metoda oznaczania pozostatosci 93 s.cz. $.o.r. w modelowych
probkach miety pieprzowej, kopru ogrodowego i gorczycy biatej, z wykorzystaniem techniki
GC-ECD/NPD wymagata wprowadzenia zmian w odniesieniu do metody oryginalnej (QUEChERS)
w celu dostosowania jej do potrzeb i mozliwosci aparaturowych laboratorium. Optymalizacji
poddano wielko$¢ porcji analitycznej, ilo$¢ dodawanej wody przed ekstrakcjaq oraz zmiane
rozpuszczalnika ekstraktu do analizy. W niniejszej pracy doktorskiej, w celu ustalenia skutecznej
metody oczyszczania prébki (obnizenia zawartosci substancji interferujgcych i poprawy parametréw
sprawnosci analitycznej) oceniono dobdr sorbentéw. Ponadto, dla usprawnienia procesu
przygotowania probki, zweryfikowano mozliwo$¢ wprowadzenia ekstrakcji ciecz-ciecz.
Przeprowadzone badania potwierdzity konieczno$¢ uzycia sorbentéw takich jak PSA (aminy
pierwszo- i drugorzedowe) i GCB (wegiel aktywny), ktore umozliwity optymalne oczyszczenie
ekstraktéw, ponadto najlepszg selektywnos¢ (kolor, przejrzystos¢ ekstraktow) osiagnieto stosujac
dyspersyjng ekstrakcje do fazy statej, a nastepnie zmiane rozpuszczalnika poprzez odparowanie
acetonitrylu w strumieniu azotu.

Waznym aspektem pracy byto réwniez oszacowanie wptywu matrycy zawartej
w ekstraktach prébek przygotowanych zaproponowang metodg, ktére w petni potwierdzito
przydatnos$¢ metody, z uwagi na maty wptyw oszacowanych efektow.

W przeprowadzonych badaniach obliczono wydajnos$¢ ekstrakcji analitéw z zastosowaniem
zmodyfikowanej metody. Otrzymane parametry walidacyjne takie jak poprawnos$¢, precyzja,
selektywnos$¢, granica oznaczalnosci i niepewno$¢ pomiaru w badanych zakresach stezen, byly

satysfakcjonujace dla 86 s.cz. i dowiodly, ze metode z powodzeniem mozna wykorzystywac¢ do



oznaczania S$ladowych ilosci $.0.r. na poziomach znacznie ponizej ustalonych Rozporzadzeniem
(WE) Nr 396/2005 Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 23 lutego 2005, najwyzszych
dopuszczalnych poziomdw pozostatosci dla badanych s.cz.

Dodatkowo, dla potwierdzenia jakosci wykonywanych badan i zapewnienia, ze sg one
rzetelne i miarodajne, zmodyfikowana metoda zostata sprawdzona w miedzynarodowych badaniach
biegtosci, w ktorych otrzymano zadowalajace wyniki dla wszystkich wykrytych analitéw.

Zoptymalizowana metoda analityczna znalazta zastosowanie w analizie pozostatosci $.o.r.
w probkach rzeczywistych. Wykonano analizy probek kopru ogrodowego, pochodzacego z lokalnych
sklepow. Ponadto, w cyklu dwuletnich doswiadczen polowych wykonano badania zanikania dwdch
insektycyddéw w uprawie gorczycy z zastosowaniem rownan kinetycznych reakcji pierwszego rzedu.
Uzyskane wyniki w praktyce umozliwia modelowanie — przewidywanie spodziewanych poziomodw
pozostatosci w zaleznosci od dawki substancji czynnej i czasu po zabiegu.

Zaproponowana metoda spetnia kryteria europejskie, a tym samym wykazuje przydatnosé
do analiz rutynowych pozostatosci $.0.r. w materiale roslinnym o duzej zawartosci chlorofilu.

Metoda bedzie mogta by¢ wykorzystana zardwno do badan kontroli urzedowej jak i do
analiz komercyjnych pozostatosci $srodkéw ochrony roslin w produktach zielarskich, warzywach

lisciowych oraz innych uprawach o duzej zawartosci chlorofilu.
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