CH5.9.

Stanovenie amitrazu v mede metodou GC

1 PRINCIiP METODY

Amitraz je zo vzorky medu extrahovany hexdnom s propan-1-olom, extrakt sa odpari dosucha
a nasledne je prevedend alkalicka hydrolyza. Produkt hydrolyzy 2,4- dimetylanilin je vyextra-
hovany izooktdnom a prevedie sa derivatizacia s HFBA pri laboratérnej teplote. Po pridani
saturovaného vodného roztoku NaHCO3 a pretrepani, sa organicka faza napichuje do GC.

2  POUZITEENOST METODY

Metoda je vhodna na stanovenie amitrazu v mede.

3 CHEMIKALIE A ROZTOKY
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Cisté chemikalie

n-hexan p.a.

1-propanol p.a.

N-nonan

kyselina octova 100% p.a.
1zooktan

heptafluorobutyric anhydride
hydrogénuhlic¢itan sodny p.a.
2,4 — dimetylanilin
redestilovana voda

Reagencie a roztoky
0,5M NaOH )
hydrogénuhli¢itan sodny — nasyteny roztok
extrak¢éna zmes hexan:1-propanol (8:2)

Standardné roztoky
Zasobny roztok Standardu
Zasobny roztok 2,4 — dimetylanilinu s koncentraciou 1000mg/1 pripravit’ navazenim
25 mg Standardu (3.1.8) do 25 ml odmernej banky a doplnit’ po rysku izooktanom
(3.1.5). Uchovavat’ v mraznicke. Doba expiracie roztoku je 3 mesiace.

Zakladny roztok Standardu

Zéakladny roztok 2,4 — dimetylanilinu (1 mg/l) — zobrat 25 pl zasobného roztoku
(3.3.1) do 25 ml odmernej banky a doplnit’ po rysku izooktanom (3.1.5). Uchovavat
V chladnicke do 6°C. Doba expiracie roztoku je 1 mesiac.

Kalibracné roztoky Standardov
Navazit’ 2,5 g negativneho medu a pridat’ zakladny roztok (3.3.2) a redestilovant vodu
(3.1.9) podra tabul’ky 1.




Tabul’ka 1 — priprava kalibra¢nych roztokov

Koncentrécia 2,4- Pridavok zakladného roztoku | Pridavok redestilovane;j
dimetylanilinu v kalibratnom (3.3.2) vody (ml)
roztoku (ul)
(mg/kg)
0 0 2,5
0,050 125 2,375
0,100 250 2,25

Dalej postupovat’ podl'a bodu 5.2.
4 PRISTROJE A POMOCKY

4.1 Analytické vdhy

4.2 Odstredivka

4.3 Termovap

4.4 Susiaren

4.5 Plynovy chromatograf UNICAM s ECD detektorom, kapilarna chromatograficka kolo-
na: VARIAN CP-Sil8 CB lowbleed/MS, 30m x 0,25mm ID, DF= 0,25um

4.6 Laboratérne sklo

5 PRACOVNY POSTUP

5.1 Priprava kvality kontrol vzoriek:
K 2 g vzorky pridat’ 0,5 ml zakladného roztoku (3.3.2) a d’alej postupovat’ podl'a bodu
5.2

5.2 Priprava vzorky na analyzu

5.2.1 Extrakcia
2,5g medu navazit' do PP centrifugacnej banky so zavitom, doplnit’ do 5g redestilova-
nou vodou (2,5ml) a premiesat’.
Na zistenie vytaznosti jednu paralelnt vzorku spravit’ so Standardnym pridavkom
2,4 — dimetylanilinu.
Vzorku extrahovat’ 3ml zmesi hexan: propan-1-ol (8:2) (3.2.3), miesat’ na vortexe po
dobu 1 min., potom centrifugovat’ pri 3000 otackach 10min. Po odstredeni vrchnu he-
xanovu vrstvu odobrat’ do 9ml odparovacich nadobiek. Extrakciu opakovat 2-krat.
Spojené extrakty okyslit’ kvapkou kyseliny octovej (3.1.4) a po pridani 50 ul nonanu
(3.1.3) odparit’ praidom dusika v Termovape pri 40°C na objem priblizne 0,1 ml.

5.2.2 Alkalicka hydrolyza
K odparku pridat 2ml 0,5 M NaOH (3.2.1), nadobku uzavriet’ uzdverom so zavitom
avzorku hydrolyzovat 60min. pri 95°C v susiarni.
Po ochladeni na laboratornu teplotu pridat’ 2ml izooktanu (3.1.5) a prudko trepat’ (ruc-
ne) asi 1 min.

5.2.3 Derivatizacia




Iml izooktanovej vrstvy odobrat’ do zabrusovej skimavky, pridat 2,5 ul HFBA
(3.1.6), uzavriet’ a nechat’ stat’” 30 min. pri laboratdrnej teplote.

Potom pridat’ 1ml nasyteného roztoku NaHCOj3 (3.2.2), pretrepat’ a vrchntl organickt
vrstvu odobrat’ k analyze.

5.3 Priprava slepého pokusu (chemikalie)
K 5ml izooktanu pridat’ 2,5 pl HFBA (3.1.6), uzavriet' uzaverom so zavitom, nechat’
stat’ 30 min. pri laboratornej teplote. Potom pridat’ 1ml nasyteného roztoku NaHCO3
(3.2.2) pretrepat’ a vrchnu izooktanovu vrstvu odobrat’ k analyze.

Poznamka: V pripade, ze sa vzorka koncentracne vymyka z rozsahu meranej kalibracne;j
krivky je pri opakovanom merani upravena tak, aby koncentracne spadala do kalibrac-
ného rozsahu.

5.4 Chromatograficka analyza
GC podmienky:
Plynovy chromatograf UNICAM s ECD detektorom
Nosny plyn: vodik, prietok: 103,4 kPa (15 PSI)
Make-up: dusik, prietok: 137,9 kPa (20 PSI)
Teplota detektora: 300 °C
Teplota injektora: 250 °C
Injektor splitless

Teplotny reZzim kolony:

1min. pri 45 °C,

1. teplotna rampa: 25 °C /min. do 100 °C

2. teplotna rampa: 5 °C /min. do 150 °C, 5 min. pri 150 °C

Objem nastreku: 1l

6 VYHODNOTENIE VYSLEDKOV MERANIA
Koncentracia zlozky je imerna hodnotam vysky pikov. Ich vyhodnotenie je vykonané
porovnanim tychto vySok s vySkami pikov nameranych v kalibraénych roztokoch .
Cv=Cs.R
Cv- koncentracia analytu v mg/kg

Cs- koncentracia vzorky ur€ena z kalibra¢nej krivky v mg/kg
R - stupeii riedenia

Prepotet 2,4 — DMA na amitraz (mg.kg™)

amitraz = 0,82597 x 2,4 - DMA (mg.kg™)



7 ZOZNAM SKRATIEK

GC — plynové chromatografia

HFBA — heptafluorobutyric anhydride
ECD - Electron capture detector

LOD - limit detekcie

LOQ — limit kvantifikacie
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