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Oznaczanie pozostato $ci pestycydow w  zywno $ci

|. Czesé teoretyczna (do przypomnienia lub poszukania w dowolnej literaturze

naukowej)

Podziat pestycyddw pod wzgl edem ich budowy chemicznej i zastosowania, przyktady
Zanieczyszczenie zywno $ci przez pozostalo $ci pestycydow

Dziatanie pestycyddéw na organizm ludzki

Metody oznaczania pozostatlo $ci pestycydow — techniki przygotowania probek do
analizy, stosowane metody instrumentalne

PobdPE

|. Cze$é doswiadczalna

A. Przygotowanie probki do oznaczania pozostato  sci pestycydéw metod g QUEChERS

1. Przygotowanie prébki: reprezentatywng probke odpowiednio rozdrobni¢ (zetrze¢ na tarce,
posiekac, utrze¢ w mozdzierzu, zemle¢ na mtynku).

2. Odwazyc¢ 10 g probki do plastikowych, zamykanych probowek typu Falcon o pojemnosci 50 ml. W
przypadku probek o matej zawartosci wody odwazy¢ od 2 do 5 g oraz doda¢ od 5 do 10 ml wody
(wg wskazoéwek prowadzace)).

3. Dodac 10 ml acetonitrylu (odmierzonego pipetg). Wytrzgsac energicznie przez okoto 1 min.

4. Dodac: 1 g NaCl, 1 g dwuwodnego cytrynianu sodu, 0,5 g wodorocytrynianu sodu, 4 g MgSO,. Po
dodaniu kazdej soli wytrzgsna¢, po zakonczeniu wytrzgsac silnie jeszcze przez okoto 1 min.

5. Odwirowac przez okoto 15 min w temp. 4°C przy szybkosci okoto 3000 obr/min.

6. Z klarownego roztworu pobra¢ 6 ml (pipetg) do zamykanych plastikowych probéwek typu Falcon
0 pojemnosci 15 ml.

7. Doda¢ 150 mg PSA oraz 900 mg MgSO,. W przypadku probek o duzej zawartosci chlorofilu
dodac¢ 45 mg GCB, dla probek o wyzszej zawartosci ttuszczu lub obecnosci woskow roslinnych
dodac 300 mg Cig. Wytrzgsnac¢ przez okoto 30 s (w przypadku dodatku GCB 2 min.)

8. Odwirowac przez okoto 5 min w temp 4°C przy szybkosci okoto 3000 obr/min.

9. Z klarownego roztworu pobrac (pipeta) 4 ml do szklanych fiolek o pojemnosci 4 ml.
10. Dodac 40 pl 5% roztworu HCOOH w acetonitrylu.

11. Odparowac w temp. 40°C na bloku grzejnym do 1 ml.

12. Pobrac 1 ul strzykawkg i zadozowa¢ do chromatografu.

B. Przygotowanie krzywej kalibracyjnej

1. Przygotowaé serie roztworéw wzorcowych pestycydow o stezeniach: 0, 5, 30, 50, 100, 150 i 200
ng/ml, poprzez odpowiednie rozcienczenie roztworu podstawowego o0 stezeniu 1 ug/ml. Jako
rozpuszczalnika uzy¢ heksanu. Objetos¢ kazdego roztworu powinna wynosi¢ 1 ml.

2. Przygotowane roztwory poddaé analizie metodg GC-MS.

3. Na podstawie pél powierzchni pikbw wzorcow sporzadzi¢ krzywe kalibracyjne w ukltadzie y = f(x),
gdzie x — stezenie danego zwigzku w roztworze wzorcowym, y — sygnat (pole powierzchni piku
danego zwigzku).

4. Z krzywych kalibracyjnych obliczy¢é stezenie zwigzkdéw, a nastepnie ich zawartos¢ w badanej
probce, uwzgledniajgc jej mase, a takze stosowane rozcienczenia/zatezenia podczas
przygotowywania probki.

5. Poréwnaé otrzymane wyniki z dopuszczalnymi wartosciami (jesli istniejg).



