ZESZYTY PROBLEMOWE POSTEP()W NAUK ROLNICZYCH 2006 7. 515: 407414
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Wstep

W wyniku nadmicrnej chemizagj 1 intensyfikacyi rolnictwa do gleby prze-
dostata si¢ 1 stale przedostaje si¢ duza ilos¢ wszelkiego rodzaju srodkow ochrony
rodlin [PrzyBULEWSKA, NOwAK 2004]. Pestyeydy, a wsrdd nich herbicydy, ulegaj-
w glebie réznorakim procesom: sorpai, wymywaniu, ulatnianiu, fotodegradacii,
rozpadowl chenieznemu, rozkladowl mikrooiologicziiemu oraz sg  pobicrane
przez ro$liny [ADAMCZEWSKL BANASZAK 2000]. W organizmach ro§linnych $rodki
ochrony roshin moga blokowa¢ uklady cnzymatycezne, w wyniku czego mozna ob-
serwowad zmiany fizjologiczne, co wiaze sig czesto z obumicranicm tkanck i ko-
maorek [STARCK i in. 1995].

Ponadto stesowanic pestyeyddw nie ogranicza si¢ do jednorazowego zabic-
gu wykonancego przy uzyciu tylko jednego preparatu, lecz obejmuje cale systemy
ochrony poszezegolnych upraw [MICHALCEWICZ 1995]. W litcraturze czgsto poja-
wigja sic doniesienia o wystgpujgeym etekeie synergizmu bydz antagonizmu po-
micdzy roznymi substancjan aktywnymi stosowanych §rodkoéw ochrony roslin
IWYSOCKA-PARUSZEWSKA 1995].

Cclem nimejsze) pracy byla ocena szybkodet zanikania substancii aktywnych
preparatow Izoturonu 500 SC 1 Segalu 65 WGt izoproturonu, metrybuzyny i ami-
dosulturonu w glebic oraz ewentualnego skazenia nimi roSlin pszenicy w trakceie
trwania doswiadezenia.

Materiat i metody

Doswiadezenic wazonowe z pszenica jar; odmiaty Koksa przeprowadzono
w Hali Wegetacyjne) Akademit Rolniczej w Szezecinie w okresic od 13 maja do
I sterpnia 2005 1. na glebie pobranej z poziomu orno-prochnicznego czarnych
ziem Rdéwniny Gumicnieckice]. Glebg t¢ charakteryzujacy sic skladem granulome-
trycznym gliny pylastej lekkicj i zawartoscia prochnicy 1,2-1,8% [BOGDA i in.
1990], przesiano przez sito 0 o 2 mm i podziclono na 6 kg nawazki, do ktdrych
doduno wodne cmulsje Izoturonu 500 SC w nast¢pujacych dawkach: zalecane
przez producenta — dawka I, pigeiokrotnic wickszej — dawka I 1 dwudziestopic-
ciokrotnic wigkszej — dawka T (kazda kombinacja w szeSciu wazonach). Odnic-
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sicnicm (kontroly) byta gleba bez dodatku herbicydu (3 wazony). Nast¢pnie do
kazdego wazonu wysiano po 45 ziarniakéw pszenicy jarej. Dawki Izoturonu 500
SC przeliczono na 1 kg leby, przyjmujac gestosé gleby 1,53 grem oraz biorgc pod
uwage warstwe gleby o glebokosci 10 ecm. W fazie trzech liSer pszeniey (21 dzien
doswiadczenia), dzient przed picrwszym pomiarem, wykonano oprysk Scgalem 65
WG, Dawki Scgalu 65 WG przeliczono na powicrzehnic 0,3 ara, nastgpnic wyz-
naczono prostokat o takiej powierzchni (3 X 11 m), na ktorym ustawiono trzy
wazony z okreSlong dawkg Izoturonu 500 SC i wykonano oprysk Scgalem 65
WG, w takicj samej dawee, w jakicj wezednicej zastosowano Izoturon 500 SC. Zas-
tosowane dawki badanych herbicyddow zestawiono w tab. 11 2.

Tabela 1; Table 1

Dawki Izoturonu 500 SC uzyte w doswiadczeniu
Doses of Izoturon 500 SC applied in the experiment

L
. Dawkr substanc) aktyw-
Substanci Dawki Izoturonu 500 SC wki substangi akiyw
ubstancje Doses of 1zoturon 500 SC nyvch; Doses of active
aktywne ' ’ T substances
Active substances

(dm*ha-t) (mm*kg) (mgkg')
lmpmtul:on P 10 50 1,30 6,50 32,50 0.05 3,28 16,25
Isoproturon

Tabcela 2; Table 2
Dawki Segalu 65 WG uzyte w doswiadcezeniu
Doses of Scgal 65 WG applied in the experiment

ki Qe Dawli substanc akivw-
Substancje l;)d‘vflv\l ?LSE?I%JI(;‘:\:/V% nych; Doscs of active
aktywne Oses oF scgal b, substances
Active substances -
(dm¥-hat) (g03 ar ™) (mg03 art)
Metiybuzyana 0.12 0.60 300 040 2,00 10,00 200 1000 SO00
Metribuzin
Amidosulturon of 300 1500

W tazie trzech lidcl, strzelania w Zdzbto, kwitnicnia 1 dojrzato$cr mleezncj
pobicrano probki glebowe 1 ro§hinne, w ktérych oznaczano w trzech powtdrze-
niach zawarto$¢ izoproturonu, metrybuzyny 1 amidosulfuronu.

Pozostatodci izoproturonu 1 amidosulfuronu ckstrahowano z gleby metano-
lem, a nast¢pnic oznaczano przy uzyciu zestawu do wysoko sprawncej chromato-
grafii cieczowej HPLC Series 200 firmy Perkin Elmer z detektorem UV, stosujac
kolumne Adsorbosphere UHS (C18) 150 X 4,6 mm (5 pwm). Jako fazg ruchomgy
stosowano mieszaning metanol/woda (70/30 v/iv). Predkose przeplywu fazy rucho-
mej wynosita 1 em¥min-!, ilo§¢ nastrzykiwancgo ckstraktu 10 mm?. Dla 1zopro-
turonu czas rcetencji wynosit 3,3 min, najmnicjsza oznaczalna dawka 0,01 mgkg!
s.m. gleby, a odzysk 97x4%; natomiast dla amidosulfuronu czas retencii — 3,2
min, najmnicjsza oznaczalna dawka 0,02 mg-kg-!' s.m. gleby, a odzysk 93x2%.

Ekstrakcjg izoproturonu i amidosulfuronu z tkanck roslinnych wykonano
metanolem wykorzystujge zmodytikowang metodg GROLLIER i in. [1997). Otrzyma-
nc ckstrakty odparowano do sucha na wyparce prozniowcj, a otrzymana pozosta-
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tos¢ rozpuszezono w3 cm? toluenu. Roziwory tolucnowe przepuszezano przez
kolumicnki SPL zawicrajace | g florisilu. Izoproturon i amidosulfuron wycluowa-
no 2 kolumienck 25 cm? micszaniny octan ctylu/tolucn (50/50 v/v). Prabki ponow-
nic odparowano do sucha, a otrzymang pozostalosc rozpuszezono w | em? accto-
nitrylu. Tak przygotowane ckstrakty nanoszono na zestaw do wysoko sprawnej
chromatografii cicezowe) Series 200 firmy Perkin Elmer z detektorem UV i ko-
lumna Adsorbosphere UHS (CI8) 150 X 4,6 mm (5 pum). Jako faz¢ ruchomg
stosowano micszaning acctonitryl/iwoda (50/50 viv). Predkosé przeplywu fazy ru-
chomey wynostla T anmin-t, o8¢ nastrzykiwanego ckstraktu 20 mm?. Dla izo-
proturonu czas reteneji wynosit 2,3 min, najmniejsza oznaczalna dawka 20 ng-g-!
Sw.n. rosliny, a odzysk 89%2%; natomiast dla amidosulfuronu czas retencji - 4,3
min, najmnicjsza oznaczalna dawka 20 ng-g-' §w.m. rodliny, @ odzysk 88£3¢7.

Pozostalosci metrybuzyny z gleby ekstrahowano dichlorometanem. Nato-
miast ckstrakeje metrybuzyny z tkanki roSlinnej wykonano acctonem wedtug apli-
kacyi LT Baker <www jtbaker.com/curope/techlib/documents/pestvege.html>.
Ekstrakty roslinne odwodniono bezwodnym siarczanem(VI) sodu. W cclu wysole-
na halek do odwodnionych ekstraktéow dodano nasycony roztwér chlorku sodu.
Kolejnym krokiem byta ckstrakeja ciecz-cicez z dichlorometanem. Tak przygoto-
wane ckstrakty roslinne oraz ckstrakty glebowe odparowano na wyparce préznio-
we do sucha, otrzymana pozostalo$¢ rozpuszezono w mieszaninic accton/heksan
(10790 v/v) 1 przepuszezono przez kolumicnki SPE zawicrajace 500 mg silica zelu.
Kolumienki wezeénie] kondycjonowano micszaning aceton/eter dictylowy (30770
v/v) 1 heksanem. Mutlylm/yng wycluowano z kolumienek micszauing eter dietylo-
wy/hicksan (60/40 viv) i oznaczano na detektorze FID chromatografu gazowego
Autosystem XL firmy Perkin Elmer z kolumna Elite S (60 m X 0,25 mm x 0,25
um). Hos¢ 11;1\‘11‘7ykiwunc00 ckstraktu byla rowna ‘3 mm?. Tcmpcmtura detektora
wynoslh 270°C przup}yw helu jako gazu n()sn%o comin-!, przepltyw H, - 45
cmimin &, przq)lyw powictiza — 450 cm*min-, a temperatura nastrzyku 220°C.
Tempcratura kolumny byla programowana w zakresic od 150°C do 285°C przy
wzroScie 5°C-min . Czas retencji metrybuzyny wynosit 13,7 min, najmniejsza
ozneczalna dawka w glebic 0,02 mgkgt s.an. gleby, w roslinic 30 ng-g-! sw.m.
roshny, a odzysk w glebie 89+3%, w roslinic 86x4%.

Wyniki i dyskusja

Szybko$¢ zanikania badanych substancy aktywnych w glebie byta rézna
i zalezata zarowno od ich budowy chemicznej, jak i wielkosci zastosowanej dawki
(rvs. 1, 2). Najdtuzszym okresem zalegania w glebie charakteryzowat sig izoprotu-
ron niczaleznic od dawki preparatu, ktdrego obecno$é przy dawcee pigelokrotnic
1 dwudzicstopigeiokrotnic wigkszej od zalecane] stwierdzono jako jedyne] subs-
tancji aktywnej w fazie dojrzalo$ct mleeznej (85 dzien do$wiadezenia). SORENSEN
i AAMAND 2001} podajg, z¢ okres zalegania w glebie 1zoproturonu wynost od 2 do
24 muesicey. Po zastosowaniu dawki zalecanej przez producenta w ostatnim ter-
minic _pomiaru nic stwicrdzono w. glebie obecnodci izoproturonu, podezas gdy
metrybuzyny i amidosulfuronu przy wszystkich dawkach nic wykryto w glebie juz
w fazic kwitnicnia pszenicy (59 dzien doswiadezenia). FUSCALDO i in. [1999] stwicr-
dzili, z¢ w zalcznosct od rodzaju gleby w okresie 66—77 dni zanika w glebie okoto
80% metrybuzyny. Natomiast SMITI1 i AuBiN [1992] wykazali, z¢ okres potowiczne-
go zaniku amidosulluronu w glebic wynosi 142 dni.
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LZawartose izoproturonu woglebic po zastosowariu lzoturonu 500 SC: N\ -
dawka zalecana, B - 5 x dawka zul]cczmzl. C — 25 x dawka zalccana: I — faza
trzech liget, 1T — faza strzelanta w zdzblo, [ - faza kwitnienia, IV - faza doj-
rzalosci mleczncj ‘

The content of isoproturon in the soil after the treatment with Izoturon 500
SC: A - recommended dose, B — 5 x reccommended dose. C - 25 X reccommen-
ded dose: I - three leaf 1T — shooting. T - car formation. [V - carly maturity
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Zawdatiose zoprolutonu, metybuzyny i amidosulfuronu w glebic po zastoso-

waniu Izoturonu 500 SC wraz z Segalem 65 WG: A - dawka zalccana, BB - 5x
dawka zalecana, C — 25 x dawka zalecana; I - faza trzech Disc 11 - faza
strzelania w zdzbto, TIT ~ faza kwitnienia, IV - faza dojrzatosci mleczne)

The content of isoproturon, metribuzin and amidosulfuron in the soil after the
treatment with Izoturon 500 SC and Segal 65 WG A ~ recommended dose, BB

~ 5 x rccommended dose, C — 25 x reccommended dose; U - three leal, T -
shooting, IIT - car formation, IV — carly maturity
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Rys. 3. Zawartose Zoproturonu woroshnie po zastosowaniu lzotwronu 500 5C: A~

dawka zalccana przez producenta, B - 5 x dawka zalccana przez producenta,
C - 25 x dawka zalecana Erzpz producenta; I - faza trzech lisci, I - faza strze-
fania w 2dzblo, 11 - faza kwitnienia, IV - faza dojrzatosci mlecznej

Tig. 3. The content of isolpromron in plant after the treatment with Izoturon 500 SC:

1

"rostiny
plant

A - recommended dose, B - 5 x recommended dose, C — 25 x rccommended
dosc: 1 = three leafl IT - shooting, IT - ear formation. IV — carly maturity
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Rys. 4. ZAWUINose 1zoproluronu, mclrybuzyn[y 1 anudosuiluronu w roshinie po zastoso-

waniu Izoturonu 500 SC wraz z Segalem 65 WG: A - dawka zalccana, B ~ 5 x
dawka zalccana, C — 25 x dawka zalecana; I - faza trzech lisci, 1T - faza strze-
lania w zdzblo, 11 - faza kwitnienia, IV — faza dojrzatoSci mleczngj

g 4. The content of isoproturon, metribuzin and amidosulfuron in plant after the

treatment with Izoturon 500 SC and Scgal 65 WG: A — recommended dose, B
— 5 x recommended dose, C = 25 x recommended dosc; 1 — three leaf, II -

shooting, 11T — car formation, I'V — ¢arly maturity
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Po uzyciu badanych herbicyddw w dawcee najwickszep (dwudziestopigeio-
krotnie wickszej od zalecanc)) pozostatosci substancji aktywnveh utrzymywaly sic
w glebie najdiuzey, a dla rodlin dawka ta okazala si¢ zabdjeza 1 po fazie trzech
liSci rosliny uschly. Potwicrdzajg to badania NOwAK i TELESINSKIEGO [2004], ktOrzy
zaobserwowali, ze po 15 dniach siewki pszenicy rosngce na glebic z dodatkiem
[zoturonu 500 SC w dawce stukrotnie wigkszej od zalccancej uschly. Biorac pod
uwage cfekt skazenia w badanych fazach rozwojowych rodliny przy obydwu daw-
kach (zalecanej i pi¢eiokrotnic wickszej od zalecancj), najwigkszy zaobscrwowano
w fazic trzech fisci i w kolejnych tazach rozwojowych wyraznic on si¢c zmnicjszat,
Ponadto dla dawki zalecanej od fazy kwitnicnia pszenicy (59 dzien doswiadeze-
nia) a dla dawki pigciokrotnic wickszej w fazic dojrzatosci mlcezne) (85 dzien
doswiadczenia) nie stwierdzono zawarto$ci substancji aktywnych w roslinach (rys.
3. 4). Wyniki te sy potwicrdzeniem obscrwac)i NOWAK i TELESINSKIEGO [2004], kto-
rzy po zastosowaniu doglcbowym Izoturonu 500 SC w dawce zalecance] przez pro-
ducenta juz w 20 dniu doswiadczenia nic stwicrdzill zawartosci izoproturon.
w siewkach pszenicy jarej.

Whioski
L. Sposrod badanych substancji aktywnych: izoproturonu, metrybuzyny 1 ami-
dosulfuronu, najdtuzszym okresem zalegania w glebic churakteryzowal sic
izoproturon.
2. Biorac pod uwage cztery picrwsze fazy rozwojowce pszenicy najwicksza za-

warto$¢ izoproturonu, metrybuzyny i amidosulfuronu w roshnach stwicrdzo-
no w fazie trzech lidci.

3. Dawka dwudziestopigeiokrotnic wigksza od zalecanc przez producenta [zo-
turonu 500 SC i Segalu 65 WG okazala si¢ silnic toksyczna dia roslin i za-
hamowala calkowicie ich wzrost i rozwq;.
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Stowa kluczowe:  izoproturon, metrybuzyna, amidosulfuron, gleba, pszenica jara
Streszczenie

W pracy przedstawiono wyniki badan zawartosci w glebic 1 roslinach psze-
nicy jarej substancji aktywnych: izoproturonu, metrybuzyny i amidosulfuronu, za-
wartych w herbicydach Fzoturon 500 SC 1 Segal 65 WG.

Doswiadezenic przeprowadzono jako doswiadezenic wazonowe z pszenica
jara odmiany Koksa, stosujge doglebowo lzoturon 500 SC (500 g izoproturonu
w 1 dm? preparatu) w dawkach: zalecanej przez producenta, pigciokrotnie 1 dwu-
dzicstopiceiokrotnie wigkszej. W fazie trzech lisel pszenicy (21 dzien doswiadceze-
mia), dzien przed picrwszym pomiarcm, wykonano dodatkowo oprysk Segalem 65
WG (50% metrybuzyny 1 15% amidosulfuronu) w takich samych dawkach w ja-
kich uzyto Izoturon 500 SC.

W tazic trzech lisci, strzelania w zdZblo, kwitnienia i dojrzatosci mlecznej
pobicrano probki glebowe i roélinne, w ktdrych oznaczano w trzech powtorze-
niach zawarto$¢ izoproturonu i amidosulfuronu metoda chromatografii cicczowej
oraz zawarto$¢ metrybuzyny metoda chromatografii gazowe;.

Wyniki badan wskazujg, zc wéréd badanych substancji aktywnych najdiuz-
szym okresem zalegania w glebic charakteryzowal sie izoproturon. Natomiast
zawarto$¢ w ro§linach izoproturonu, metrybuzyny i amidosulfuronu byla najwigk-
sza w fazic trzech lidci 1 zmnicjszala si¢ w trakcie trwania do$wiadcezenia. Ponadto
po zastosowaniu herbicydéw w dawce dwudzicstopigciokrotnie wigkszej od zale-
canej po fazie trzech lidci roéliny pszenicy uschly.
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THE RESIDUES OF ACTIVE SUBSTANCES FROM [ZOTURON 500 SC
AND SEGAL 65 WG HERBICIDES IN SOIL
AND SPRING WHEAT PLANTS

Arkadiusz Telesinski, Janina Nowak
Department of Biochemistry, Agricultural University, Szczecin

Key words:  izoproturon, metribuzin, amidosulfuron, soil, spring wheat
Summary

Paper presents the results on studies on isoproturon, metribuzin and ami-
dosulfuron contents in the soil and wheat plants, after the treatment with Izotu-
ron 500 SC and Segal 65 WG herbicidcs.

In a pot experiment on spring wheat Koksa cv. the herbicide Tzoturon 530
SC (500 g isoproturon per 1 dm? preparation) was applied to the soi} in three
doses: rccommended by the manufacturer, then 5 and 25 times larger. At the
phase of threc leaves (21st day of experiment) the plants were sprinkled with
Segal 65 WG (50% metribuzin and 15% amidosulfuron) in the same doscs as
Izoturon 500 SC.

At the three leat, shooting, ear tormation and carly maturity phascs soil
and plant samples were taken to determine the isoproturon and amidosulfuron
contents using liquid chromatography and mectribuzin content using gas chroma-
tography.

Obtained results showed that among studied active substances reminded in
soil for isoproturon the longest time. However, the largest contents of isoprotu-
ron, metribuzin and amidosulfuron in plants were observed at three Ieaf phasc
and then they decreased during the experiment. Morcover, in the casc of apply-
ing the herbicides at dose 25-times higher than recommendced by the producer,
the plants withered atter the phase of three leaves.
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