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OZNACZANIE POZOSTALOSCI HERBICYDOW MOCZNIKOWYCH
W MATERIALE ROSLINNYM *)

Z Zakladu Badania Zywnosdci i Przedmiotéw Uzytku- Panstwowego Zakladu
- Higieny w Warszawie
Kierownik: prof. dr M. Nikonorow

Pozostalosci 6 herbicydéw w iruskawkach i marchwi oznaczano me-
todg chromatografii cienkowarstwowej oraz gazowej przy usyciu de-
tektora wychwytu elektronéw.

Przedmiotem badan byly herbicydy chlorowane pochodne mocznika
o nastepujacych wzorach:

cO N/CH3 Chloroksuron
H—CO— oro
C\ O N ~CH,
HeCoN" " oniortoturo
NH—CO— ortoluron
hiC SCH,
Cl
~OCH,
H—CO—N Metobromuron
Br@N ~CH,

Cl

o ~CH etoksuron
HCO=\ NH—CO—N\CHx etof .
~CH;
Cl NH—-CO—-N\CHJ Monuron

Ryc. 1. Wzory badanych herbicydéw.

Zwigzki te ze wzgledu na duzig selektywno$é w stosunku do wielu
upraw sg powszechnie stosowane do niszczenia chwastéw jedno i dwu-
liSciennych wsréd upraw warzyw, ziemniakéw, zbéz, drzew i krzewow
‘owocowych, w uprawach truskawek [19].

* Praca wykonana w ramach problemu MR-12.
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Dla omawianych herbicydéw brak krajowych tolerancji. Nie uwzgled-
niono ich réwniez w miedzynarodowych zaleceniach maksymalnych do-
puszczalnych pozostato$ei pestycyddéw, opracowanych przez Komisje
FAO/WHO dla Kodeksu Zywnoscwwego [7]. Tolerancja przyjeta w RFN
dla herbicydéw mocznikowych wynosi 0,2 mg/kg owocow i warzyw
[17].

Do oznaczen ppzostatosci herbicydéw mocznikowych stosowane sg
najczeSciej metody kolorymetryczne, chromatografia gazowa i cienko-
warstwowa, po uprzedniej hydrolizie zwigzkéw do odpowiedniej aniliny
{3, 8, 10, 11].

Bezposrednle ich oznaczanie z wyjatkiem chromatografii cienkowars-
twowej [1, 2, 5, 9, 10, 15, 20] stwarza pewne trudnosci analityczne.
Wg Spenglera i[1’6] her\bicydy mocznikowe ‘moga by¢ oznaczane chro-
matografia gazowa dopiero po przeksztalceniu ich wewnatrz aparatu
w lotne produkty rozkladu. Wysoka temperatura dozownika (ponad
400°C) umozliwia przejscie w lotne fenyloizocyjany, a lgczne wstrzy-
kiwanie tych zwigzkéw z alkoholowym roztworem lugu rozkiada je do
gdpowiedniej aniliny.

Buser [4] stosujgc detelktor jonizacyjno-plomieniowy okreslit opty-
malne temperatury dozownika i kolumny dla poszczegélnych herbicy-
déw, umeozliwiajgce oznaczenie tych zwigzkéw w formie niezmienionej.
Mc Kome [12] i Deleu {5] uzyskiwali, pracujac z detektorem wychwytu
elektronow, dla wieKszosci badanych herbicydéw zblizone czasy reten-
cji-i dos¢ niskg ich wykrywalno$é¢ (1—2,56 ng).

Lawrance [14] do oznaczen tych zwigzkow zastosowal wysokociénie—
niowg chromatografie cieczowas.

Celem pracy bylo ustalenie optymalnych parametréw do woznaczen
pozostatoSci herbicydéw mocznikowych w materiale roSlinnym me-
todg chromatografii cienkowarstwowej oraz gazowej przy uzyciu de-
tektora wychwytu elektronow.

CZESC DOSWIADCZALNA

Badaniami objeto roztwory wzorcowe herbicydéw, probki kontrolne materiaiu
ro§linnego oraz probki fortyfikowane tzn. prébki kontrolne do ktérych dodawano
badane herbicydy w stezeniach od 0,005 do 1 mg/kg. Do badath wybrano z owocow
truskawki, a z warzyw — marchew, jako najbardziej narazone na skazenie po-
zostatosciami tych herbicydow.

Odczynniki

1) rozpuszezalniki organiczne cz.d.a. 2-krotnie destylowane, 2) siarczan sodu
bezwodny cz.d.a. wysuszony w temp. 130°C, 3) plytki chromatograficzne f-my
Merck znakowane ,DC-Fertig-platten Kzeselgel 60 ~Fgs5°, grubo$é adsorbenta
0,25 mm, 4) zel krzemionkowy G, f-my Merck, 5) odczynniki stosowane do
identyfikacji chromatograméw: a) roztwér ninhydry'ny: 0,5 g minhydryny roz-
puszczono w 95 ml n-butanolu i uzupelniono 10% roztworem kwasu octo-
wego do 100 ml, b) 05% roztwér azotanu srebra, c) roztwoér kwasu azoto-
wego (1 cz. kwasu + 3 czesci wody redestylowanej), 6) wypelnienie do ko-
lumny chromatograficznej: OV-17; OV-210; f-my Applied Science; Chromosorb -
W-HP 100/120 mesh, f-my Merck, 7) kolumna florizylowa przygotowana w naste-
pujacy spos6b: florizyl 60/100 mesh, f-my Flukae prazono przez 5 h w temp. 650°C;
przed przystapieniem do oznaczeh aktywowano go 5 h w temp. 130°C i dodawano
2% wody redestylowanej (trwalo$é florizylu — 24 h przy przechowywaniu w
ciemnym naczyniu w eksykatorze); w dolnej cze$ci kolumny umieszczano zwitek
odtluszezonej waty a nastepnie wsypywano 2 g bezwodnego siarczanu sodu, 20 g
florizylu i 2 g bezwodnego siarczanu sodu, 8) wzorce: linuron i monuron f~my
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Dii-Pont, chloroksuron, chlortoluron, metobromuron, metoksuron f-my Ciba-Geigy.
Roztwory wzorcowe przygotowywano w nastepujgcych stezeniach 1000;100; 10 i 1pg
w 1 ml roztworu, a do chromatografii gazowej dodatkowo w stezeniach: 0,5; 0,2;
0,1; 0,05; 0,02; 0,01 i 0,005 ug w 1 ml roztworu. Steienia wzorcow 1000 i 100 pg
w 1 ml przygotowywano w metanolu, a pozostale w heksanie ze wzgledu na roz-
puszczalno$é zwigzkow. :

Ekstrakcja herbicydédw z materialu roslinnego

100 g prébki (marchew po uprzednim utarciu na tarce) miazdzono w homoge-
nizatorze ze 150 ml chloroformu przez 1 min. Mieszanine przenoszono ilosciowo
do stoja z doszlifowanym korkiem poj. 1 1, przemywajac 3-krotnie homogenizator
chloroformem. Na calg ekstrakcje zuzywano 300 ml chloroformu. Nastepnie za-
warto$¢ stoja wytrzgsano na. trzesawce przez 30 min. i sgczono przez lejek Biich-
nerd, Po odwodnieniu wyciggu siarczanem sodu pobierano 150 ml (odpowiadalo
to wyciggowi z 50 g prébki) i zageszczano na lazni wodnej pod zmniejszonym

cisnieniem do obj. okolo 2 ml, a nastepnie do sucha w temp. pokojowej w stru-
mieniu azotu. ‘

.

Oczyszczanie wycliggow

Pozostalo$ci po odparowaniu chloroformu rozpuszczano w 5 ml eteru nafto-
wego. Roztwér ten przenoszono ilosciowo do rozdzielacza poj. 100 ml zuzywajac
lacznie 15 ml eteru naftowego. Nastepnie dodawano 15 ml wody, 15 ml nasyconego
roztworu chlorku sodowego i zawarto$é rozdzielacza wytrzgsano energicznie przez
2 min. Czynno$¢ te powtarzano trzykrotnie.

Zebrane wyciggi wodne ekstrahowano nastepnie 5-krotnie chloroformem zuzy-
wajac lacznie 150 ml rozpuszczalnika. Wycigg chloroformowy po osuszeniu siar-
czanem sodu stuzyl! do dalszych oznaczen chromatograficznych. Natomiast war-
stwe eteru naftowego przemywano 3-krotnie acetonitrylem, biorgc kazdorazowo
po 15 ml. Eter naftowy odrzucano, a zebrane wyciggi acetonitrylowe zageszczano
na lazni wodnej pod zmniejszonym ciSnieniem do obj. okolo 2 ml, a nastepnie
do sucha w temperaturze pokojowej w strumieniu azotu. Pozostalo§é rozpuszczano
w 2 ml heksanu i przenoszono ilo$ciowo na kolumne florizylows, przemyta uprzed-
nio 50 ml heksanu.

Kolumne eluowano trzykrotnie mieszaning nastepujacych rozpuszezalnikéw:
najpierw 75 ml 30% chlorku metylenu w heksanie, potem 120 ml 15% acetonu w
heksanie, a nastepnie 75 ml 50% acetonu w heksanie zbierajac kazdy eluat osobno
(a,b,c). ﬁzybkoéé przeplywu rozpuszczalnikéw przez kolumne¢ wynosila okolo 5 ml/

/min. Eluat pierwszy () odrzucano, a nastepne (b,c) sfuzyly do dalszych oznaczen
chromatograficznych.

Metoda chromatografii cienkowarstwowe]

Wyciag chloroformowy oraz eluaty (b,c) zageszczano na tlazni wodnej pod
zmniejszonym ci$nieniem do obj. okolo 5 ml i przenoszono ilo$ciowo do skalibro-
wanych probéwek poj. 10 ml; zawarto§é probowek zageszczano do oObj. 05 ml
w temp. pokojowej w strumieniu azotu.

0,5 ml kazdego wyciggu 'odpowiadalo wyciggowi z 50 g probki. Oznaczenia
wykonywano na ptytkach fabrycznych przy identyfikacji zwigzkéw promieniami
UV oraz pokrywanych Zelem krzemionkowym (grubo$¢ warstwy 6,25 mm) przy
wywolywaniu ninhydryng lub azotonem srebra. Plytki aktywowano przez 30 min.
w temp. 105—110°C. Wyciagi z truskawek nakladano w ilodci 0,2 ml, a marchwi —
0,1 ml, nanoszgc jednoczesnie na chromatogram roztwér wzorecowy mieszaniny

- herbicydéw w kilku stezeniach. Najwyzsze stezenie roztwordéw wzorcowych odpo-

wiadalo stezeniu w jakim dodawano herbicydy do préb fortyfikowanych.
Chromatogram rozwijano mieszaning heksanu i octanu etylu (1+1) do wyso-

kosci 15 ¢cm od linii startu.

Plytki po wyjeciu z komory suszono przez 15 min. w temp. pokOJoweJ. Identyfi-

kacje badanych zwigzkow wykonywano 3 sposobami:

a) naswietlajagc chromatogram promieniami lampy kwarcowej o dlugosci fali
od 2500 do 2800 A,
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b) spryskujgc plytki roztworem ninhydryny, & hastepnie ogrzewajgc w temp.
140°C przez 20 min. (10),

¢) spryskujac plytki roztworem azotanu srebra i kwasu azotowego, a nastep-
nie nasw1et1a;)ac pod lampg kwarcowa (20).

Przez poréwnanie wielkosci i intensywnosci plam prébek fortyfikowanych z pla-
mami roztworéw wzorcowych okre§lano pozostalosci herbicydéw w badanej prébce.

Metoda chromatografii gazowej

Wyciaqg chloroformowy oraz eluaty (b,c) zageszczano na laZni wodnej pod
zmniejszonym ciS$nieniem do obj. okolo 2 ml, a nastepnie do sucha w tempera-
turze pokojowej w strumieniu azotu. Pozostalo§é rozpuszczano w 10 ml heksanu
i przenoszono ilosciowo do kolbek miarowych poj. 25 ml.

1 ml kazdego roztworu odpowiadal wyciggowi z 2 g prébki. Oznaczenia wyko-
nano przy ,uzyciu chromatografu gazowego f-my Pye (Model 104) z detektorem

. wychwytu elektronéw 2z zachowaniem nastepujacych warunkéw: kolumna dl.

1,8 m () 4 mm wypelniona 10% OV-17 i 10% OV-210 w stosunku 1:4 na Chro-
mosorbie W-HP 100/120 mesh, temperatury: kolumny — 140°C, dozownika 260°C,
detektora — 250°C, przeplyw gazu — argonu — 43 ml/min., wielkos$é tlumienia
10X102 A.

Krzywsg wzorcowg dla poszczegdlnych zwigzkéw przygotowano w zakresie od
0,25 do 2,5 ng, a dla metobromuronu od 0,025 do 0,25 ng, wstrzykujgc zawsze
po 5 ul roztworu.

Przy obliczeniach brano pod uwage $rednig wysoko$§é piku z 3 oznaczen.

\ N

§

OMOWI‘ENIE WYNIKOW
e

IOznalczal]a;c badane herbicydy w roztworach wzorcowych stwierdzono,
ze najmniejsza ich wykrywalnosé chromatografia c1enkowarstwowqr
waha sie 'w granicach od 0,5—2 wg i uzalezniona jest od sposobu wy-
wolywania chromatograméw oraz wlasciwosci zwigzku (tab. I).

Tabela I. Najmniejsze wykrywane iloéci zwigzkéw badane w roztworach wzorcowych metods
chromatografii cienkowarstwowe]j podane w pg

Chromatogramy identyfikowane

Lp. Nazwa zwigzku -
ov . ninhydryna azotan srebra
1  Chloroksuron 0,5 0,5 2,0
2 Chlortoluron 0,5 0,5 1,0
3 Metobromuron 0,5 0,5 2,0
4 Metoksuron 0,5 1,0 0,5
5 Monuron 0,5 1,0 0,5

6 Linuron 0,5 2,0 0,5

T

Dobry rozdzial tych zwigzkéw uzyskano faza ruchoma skladajgcyg sie
z mieszaniny heksanu i octanu etylu w stosunku 1-1. Metobromuron
i linuron miaty bardziej zréznicowane wartosci Rf po zastosowaniu-
chloroformu jako fazy ruchomej (tab. II).

W tabeli II przedstawiono wartosci Rf zwigzkow uzyskane przy roz-
wijaniu chromatograméw réznymi uktadami.

‘W celu ustalenia optymalnych warunkéw do identyfikacji i rozdzie-
lenia zwigzkéw metoda chromatografii gazowej, w badaniach uwzgled-
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Tahela II. Wartoéei Rf badanych herbicydow
Lp. Faza ruchoma (]z}slll;:_g; C}:i:;;o' l\ff,?rt::- 1?:3:3;1 Monuron Linuron
1 Chloroform 0,00 0,00 0,20 0,00 0,00 0,40
2 Chloroform+oct_an etylu (9+1) 0,18 0,21 0,61 0,11 0,16 0,71
3  Chloroform+-octan etylu (8+2) 0,26 0,34 0,71 0,18 0,23 0,76
4  Chloroform+aceton (9+41) 0,48 0,50 0,73 0,36 0,41 0,79
5  Chloroform+etanol (9,5-+ 0,5) 0,59 0,68 0,82 0,47 0,46 0,84
6  Chloroform+4kwas solny (1204 2) 0,16 0,16 0,27 0,09 0,14 0,32
7 Benzen--octan etylu (9+1) 0,02 0,04 0,32 0,00 0,03 0,37
8  Benzen-+taceton (94-1) 0,40 0,49 0,52 0,36 0,41 0,56
9  Heksan+octan etylu (64-4) 0,16 0,27 0,46 0,09 0,17 0,56
10 Heksan-{-octan etylu (14-1) 0,24 0,40 0,68 0,16 0,29 0,75
11 Heksén%—aceton (7-+3) 0,21 0,27 0,36 0;17 0,23 0,41
12 Heksan+aceton (64 4) 0,29 0,36 0,43 0,26 0,31 0,50
13 Heksan—é— chloroform + octan etylu (444 3) 0,21 0,31 0,59 0,11 0,18 0,67
14  Heksan-}chloroform + aceton (4-4-5-+42) . 0,50 0,55 0,69 0,36 0,46 0,76
13 Chlorek metylenu 0,00 0,00 0,20 0,00 0,02 0,30
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niono nastepujace parametry: temperature kolumny (130—250°C), do-
zownika (200—300°C) i detektora (250—300°C) oraz szybkosé przeplywu
argonu (40—100 ml/min). ‘

Stosujge 2 rodzaje wypelnienia kolumny, a mianowicie 10% OV-17
i 10% OV-210 w stosunku 1:4 na Chromosorbie W-HP, 100/120 mesh
oraz 5% GE-SE na Gas Chrom Q, 60/100 mesh, najlepsze wyniki uzys-
kano z pierwszg kolumng, gdy temperatura kolumny, dozownika i de-
tektora wynosila odpowiednio 140, 260, 250°C, a przeplyw argonu —
43 ml/min. Czasy retencji badanych zwigzkéw ilustruje tabela IIL

Tabela III. Metoda chromatografii Agazowej'

Wykrywalnos¢ w roztworze
Lp. Nazwa zwiazku Czas retencji w minutach WZOrCOWYm w  nanogra-
mach

1 Chloroksuron : — —

2 Chlortoluron 2,67 0,250
3 Metobromuron 3,00 0,025
4 Metoksuron 875 1,33 0,250
5 Monuron , 1,75 0,250
6  Linuron 4,00 0,2;36

Oznaczajac chloroksuron nie uzyskano sygnalu detektora. Metoksuron
dawal 2 piki o czasach retencji 8,75 i 1,33 min, z tym, ze drugi pik byt
znacznie mniejszy (ryec. 2).
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Ryc. 2. Wyciagi oczyszczane przez reekstrakcje — eterem naftowym i wodg:
a — kontrolna -z truskawek (wyciag z 10. mg prébki), b — truskawki fortyfiko-
wane w stezeniu 0,1 mg/kg 1,4-metoksuronem, 2 — monuronem, 3 — chlortoluro-

nem, ¢ — konirolna z marchwi (wycigg z 10 mg probki). .
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‘Wszystkie badane zwigzki lacznie z chloroksuronem przechowywane
przez diuzszy okres czasu (2 miesigce) w roztworach o stezeniu 1 ml =
= 0,1 pg ulegly rozkiadowi do zwigzkéw o czasie retencji — 1,33 min.
Nalezy przypuszczaé, ze przeksztalcilty sie w fenylozmcy}any Tylko
monuron w, podanych warunkach pozostal w formie niezmienionej.

Na]mmejsza wykrywalnosé badanych herbicydéw w roztworach
wzorcowych wynosi 0,25 ng, a metobromuron 0,025 ng (wysoko§é piku
od 0,6 — 1,5 cm przy ttumieniu 10X 10%A (ta\bela I11).

Zast'osowanle chloroformu do ekstrakeji herbicydéw z materialu ros-
linnego podyktowane bylo dwoma wzgledami: dobrg rozpuszczalnoscig
zwigzkéw, a takze tym, ze chloroform polecany jest przy oznaczeniach
insektycydoéw fosforoorganicznych i niektérych fungicydc’)w [18]. Mozli-
wos¢ wykonania jednej ekstrakcji do oznaczen trzech réznych grup
pestycydéw czyni metode bardziej uniwersalng, skraca czas anahzy
oraz zmniejsza zuzycie odezynnikow.

Oczyszczajage wyciggi roslinne przez ree'kstrakCJe eterem naftowym
i wodg stwierdzono, ze do warstwy wodnej przechodzg 3 zwigzki: chlor-
toluron, metoksuron i monuron oraz niewielka ilo§¢ zanieczyszczen
roSlinnych, nieprzeszkadzajgcych przy oznaczeniach chromatograficz-
nych. Natomiast w eterze naftowym pozostajg chloroksuron, linuron
1 metobromuron oraz wiekszo$¢ zanieczyszczen. Wymagalo to zastoso-
wania dodatkowego' oczyszczania na kolumnie wypeinione] ﬂorizylem
Inne adsorbenty takie jak wegiel aktywny, tlenek ghnu nie dawaty
zadowalajgcych wynikéw.

Wegiel adsorbowal badane zwigzki, a tlenek glinu w zbyt stabym’
stopniu zatrzymywal zanieczyszczenia roslinne. Stosujac rGzne mie-
szaniny rozpuszczalnikéw' do elucwania kolumny, uzyskano najlepsze
wyniki uzywajagc 30% chlorku metylenu, a nastepnie 15 i 50% acetonu
w heksanie. Linuron 1 metobromuron stwierdzono w drrugim a chlo-
roksuron w trzecim eluacie.

Badania proébek kontrolnych wykazaty, ze na ptytki chromatogra-
ficzne mozna nanosi¢ ilosci wyciggow odpowiadajace wyciggowi z 20 g
truskawek 1 10 g marchwi. Przy oznaczaniu chromatografia gazows
“wyciggi cdpowiadajace 10 mg probki nie powodowaty zaklocen tta chro-
matogramu (ryc. 2, 3). ,

Jedynie w prébkach kontrolnych marchwi oczyszczanych na kolum-
nie florizylowej stwierdzono pik o czasie retencji 1,10 min., nie prze-
,szkadzajgcy w oznaczeniach ilnuronu i metobromuronu {ryc. 3)

Najmniejsze wykrywane ilosci badanych herbicydéw metoda chro-
matografii cienkowarstwowej wynoszqg w truskawkach 0,05, a w march-
wi 0,1 mg/kg, natomiast chromatografig gazows chlortoluronu linuronu,
metoksuronu monuronu — 0,05, a metobromuronu — 0005 mg/kg
truskawek i marchwi. '

Odzyskiwalno$é metody badana chromatografia gazowa w stezeniach
0,01; 01 i 0,5 mg/kg waha sie w granicach od 75 . (Tab. 1V)

WNIOSKI '

1. Chromatografia cienkowarstwowa moze by¢ stosowana jako me-
toda polilosciowa do seryjnych ocznaczen pozostalosci chloroksuronu,
linuronu, metobromuronu, metoksuronu i mcnuronu w formie nie-
zmienicnej w truskawkach i marchwi.
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Ryc. 3. Wyciagi oczyszczane na kolumnie florizylowej; a — kontrolna z marchwi
(wycigg z 10 mg prébki), b — marchew fortyfikowana 1 — linuron w stezeniu

0,1 mg/kg, 2 — metobromuron w stezeniu 0,01 mg/kg, ¢ — kontrolne z truskawek
(wycigg z 10 mg probki).

Tabela IV. Odzyskiwalnosé metody wykonana chromatogmflad gazowa
(wyniki podane w procentach)

Rodzaj Stezenie Chlor- . Metobro-

Linuron Metoksuron  Monuron
warzyw mg/kg toluron muron
Truskawki 0,01 76
Truskawki 85
Marchew 75
Marchew 80
Truskawki 0,10 95 75 90 75 75
Truskawki 90 78 C 92 80 78
Truskawki T 88 75 84 75 82
Marchew 80 80 88 80 78
Marchew 75 84 78 78 75
Marchew ! 84 75 93 75 80
Truskawki 0,50 90 80 80 84
Truskawki 92 © 82 ' 78 90
Marchew 88 78 90 88
Marchew 95 84 92 82

2. Chromatografia gazowa umozliwia iloSciowe oznaczenie tych
zwigzkow w badanym materiale z wyjatkiem chloroksuronu; zwigzku
tego nie udalo sie oznaczy¢ podana metoda w formie niezmienionej.

i3. . Badane herbicydy oznaczane s obiema metodami w stezeniach
duzo nizszych niz przewiduja tolerancje.
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. 4. Oznaczanie zwigzkéw w formie niezmienionej skraca czas trwania
analizy, eliminujgc z metody hydrolize ich do odpowiedniej aniliny oraz
dwuazowanie i przeksztatcanie w pochodne jodowe.

A 3azxzpo3uMHbCKaA

OIIPEJEJEHUE OCTATOYHBIX KOJIUYECTB KAPBAMWJIHEIX
TEPBUIIYZOB B PACTUTEJIBHOM MATEPMAIE

Pe3zwwMme
\ ‘

B knybumke M MapKOBU ONpEJeJIANU COAEPKaHUE XIJIOPOKCYPOHA, XJIOPTOJNYDPOHA,
JAMHYDPOHa, MeTOOpOMYpOHA, METOKCYPOHA ¥ MOHYPOHA.

IIpunuun MeToja OCHOBAH B 9KCTPAKIMM MUCCIEJYEMBIX XUMUUECKUX COeAuHE-
HMIt X710POPOPMOM, OUMCTKE OSKCTDAKTOB INIYyTéM TIOBTODHOM SKCTPAKIUM € IIETPO-
neiHbIM XPUPOM M BOZOM a 3aTeM Ha KOJOHKe ¢ diaopusniom. Onpejenexue TIpo-
BOJIMJIOCH METOAOM TOHKOCJOMHOM M ra3oBOif XPOMaTorpaduM C IpUMEHEHUEM AETEK-
TOPa 3aXBaTa 3JTEKTPOHOB.

MunumaasHoe oOOHapyXuBaeMoOe KOJIMYSCTBO MCCIeAyeMbIX TrepOUMIIMIOB MeTO-
IOM TOHKOCJOMHOM XpoMaTtorpaduyu CcoCcTaBIANO: B KIAyOHUMRKe — 0,050 a B Map-
kosu — 0,1 MI/KT, B TO BpeMsa KaK METOAOM ra30Boil xpomatorpacdpuu — 0,05 (xnop-
TOJNYPOH, JUHYDPOH, METOKCYDOH, MOHYpoH) # 0,005 Mr/Rr (meToGpOMYpPOH) Kaxk IJf
KIyBHMKM Tak M JJd MapKOBHU.

Crenenns M3BJIeUYeHUA UCCIenyeMbIX repSunuaos (MeTOZ ra3oBoil xpomaTorpachun)
npu xougeutpauum 0,01, 0,1 1 0,5 Mr/kr cocrasasger 75-—85%o,

J. Zadrozinska
[ . ’
- DETERMINATION OF UREA HERBICIDE RESIDUES IN PLANT MATERIALS
Summary

The following herbicides were determined: chloroxuron, chlortoluron, linuron,
metobromuron, metoksuron and monuron. They were determined in strawberries
and carrots.

The method used was based on extraction of the studied herbicides from plant
material with chloroform, purification of extracts by re-extraction with petrol
ether and water, and passage through a column filled with florisyl. Determina-
tions were done by the method of thin-layer chromatography and gas chroma-
tography using an electron capture detector.

The lowest amounts of these herbicides detected by thin layer chromatography
were 0.05 mg/kg in strawberries and 0.1 mg/kg in carrots, while gas chromato-
graphy demonstrated the lowest levels of chlortoluron, linuron, metoxuron, mo-
nuron 0.05 mg/kg and metbromuron 0.005 mg/kg in strawberries and carrots.

The recovery rate in gas chromatography at concentrations of 0.01, 0.1 and
0.5 mg/kg ranged from 75% to 95%.
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