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Analiza pozostalosci srodkow ochrony roslin w glebie moze powodowaé wiele
trudnosci ze wzgledu na zlozong i niejednorodng matryce gleby, zawierajaca zarowno sktadniki
organiczne, jak i nieorganiczne oraz niskie stezenia analitow. Wykorzystywane dotychczas
metody ekstrakcji probek gleby sa czasochlonne, pracochtonne i wymagajg uzycia znacznych
ilosci rozpuszczalnikow lub kosztownej aparatury. Konieczne jest wiec udoskonalenie
istniejacych metod lub opracowanie nowych metod oznaczenia pozostatosci pestycydow
w probkach gleby, ktore w sposob szybki, prosty, wiarygodny i bezpieczny dla srodowiska
umozliwialyby oznaczanie pozostatosci substancji czynnych nalezacych do réznych grup
chemicznych.

Celem pracy bylo opracowanie metody oznaczania pozostatosci srodkéw ochrony roslin
w probkach gleby. Waznym zalozeniem bylo, aby metoda umozliwiata oznaczanie szerokiego
spektrum zwigzkéw, a tym samym wpisywata sie w nurt metod wielopozostalosciowych.
Istotnym aspektem bylo réwniez, aby tok analityczny nowej metody ograniczal negatywny
wplyw na srodowisko.

W przeprowadzonych badaniach wykorzystano technike chromatografii gazowej
sprzgzonej z tandemows spektrometria mas (GC-MS/MS), ktérej atutem jest mozliwosé
uzyskania duzej zdolnosci rozdzielczej oraz wysokiej czutoscei i selektywnosci. Wazng czescia
pracy byla optymalizacja parametrow pracy spektrometru mas w trybie monitorowania
wybranych reakcji fragmentacji (MRM). Przedmiotem badan byty substancje czynne o réznych
wlasciwosciach fizykochemicznych, w zwiazku z czym dokonano doboru wiasciwych
parametrow rozdzielania chromatograficznego oraz parametrow pracy tandemowego
spektrometru mas.

Wielopozostalosciowa metoda oznaczania 299 substancji czynnych w prébkach gleby
wymagata wprowadzenia modyfikacji w odniesieniu do zatozen metody QUEChERS. Istotnym
bylo wykonanie optymalizacji, ktora umozliwita wlasciwy dob6r wszystkich parametrow
majacych wplyw na wynik koncowy. Optymalizacji poddano masg probki, ilosé¢ dodawane;

wody do probki przed ekstrakcja, rozpuszczalnik ekstrakeyjny oraz technike i czas wytrzasania.



W celu ustalenia skutecznej metody oczyszezania probki oceniono dobor réznych sorbentow.
W przeprowadzonych badaniach polaczono réwniez ekstrakcje z metoda jednorazowej
ekstrakcji w pipecie (DPX), aby przyspieszy¢ etap przygotowywania probki do analizy
instrumentalnej. Ponadto, zbadano mozliwos$¢ pominigcia etapu oczyszezania ekstraktu przed
analiza chromatograficzna.

Waznym aspektem pracy bylo poddanie opracowanej metody procesowi walidacii,
w celu uzyskania obiektywnych dowodow, iz procedura nadaje si¢ do przewidywanego celu,
caly proces przebiega w sposob rzetelny i poprawny oraz umozliwia otrzymanie miarodajnych
wynikow. Ocena otrzymanych parametrow walidacyjnych wykazata, iz zostaly spelnione
restrykcyjne wymagania stawiane wielopozostatosciowym metodom oznaczania pozostatosci
pestycydow. Tym samym, zoptymalizowana 1 opracowana procedura oznaczania
299 zwigzkow w probkach gleby. gwarantuje jakos¢ i wiarygodno$¢ wynikéw. Ponadto,
charakteryzuje si¢ prostota i szybkoscig przygotowania probki oraz wyr6znia si¢ zuzyciem
niewielkich ilosci odczynnikow i jednoczesnie nie wymaga uzycia skomplikowanego
wyposazenia. Przeprowadzono rowniez dodatkowe badania z wykorzystaniem matrycowych
certyfikowanych materialéw odniesienia, ktore potwierdzily jako$¢ wykonywanych badan.

Zoptymalizowana i zwalidowana metoda znalazla zastosowanie w analizie pozostalosci
srodkéw ochrony rodlin w probkach rzeczywistych. Wykonano analizy prébek gleby
dostarczonych do laboratorium przez klientow indywidualnych. Wyniki przeprowadzonych

badan pozwolily uzyska¢ informacje o stezeniach substancji czynnych w probkach gleb.
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