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Spdsob kvantitativnej analyzy obsahu sto-
povych mnoZstiev trimorfamidu v chmeli po
Ciastotnom oddeleni ruSiacich koextraktov
rozdelovanim v siistave .organické rozpusta-
dlo/voda. Po kvantitativnhom rozklade tri-
morfamidu na morfolin kyslou hydrolyzou,
hlavny &istiaci efekt sa dosiahne destilaciou
morfolinu z alkalického prostredia. Konec-
nou metodou na stanovenie morfolinu je ply-
novd chromatografia, za pouZitia termoidni-
zatného dusikového detektora.
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- Vynélez sa tyka spdsobu kvantitativriej a-
nalyzy obsahu N-(1-formamido-2,2,2-trichlér-
etyl)morfolinu (trimorfamidu) v chmeli.

N-(1-formamidu-2,2,2-trichléretyl Jmorfo-
lin, zndmy pod vSeobecnym nédzvom trimor-
famid, je pdvodny Ceskoslovensky systémo-
vy fungicid (Cs. AO 193 659), ktory sa upra-
veny do vhodnej aplikaénej formy pouZiva
na potla€anie mi¢natky na vini¢i hroznoro-
dom, uhorkéach, tabaku, jameni, jabloniach,
chmeli a inych kultdrach. Stgastou hygie-
nicko-toxikologickej kontroly plodin oSetre-
nych pripravkami obsahujicimi trimorfamid
je aj stanovenie jeho rezidui v tychto plo-
dinéch.

Pre nevhodnost konefnej metody na sta-
novenie, alebo pre nedostatoény efekt sepa-
racie koextrakiov, nie je moZné na stanove-
nie rezidul trimorfamidu v chmeli pouZit
analytické postupy na stanovenie fungicidov
s. analogickou chemickou Struktidrou (tride-
morf, dodemorf, triforin a chléraniforme-
tén).

Z rovnakych dévodov nie je moZné pouZit
ani origindlnu metédu (Kovaé J., Németho-
va A., Koprda V.: Radiochem. Radioanal Let-
ters 33 /3/, 183 — 186 /1978/; Kovad J., Ko-
vaticova |., Bdtova V.: 5. Medzindrodny, kon-
gres o chémii pesticidov, Kyoto, Japonsko,
20. 8. — 4. 9. 1982, vol. 4., 201 — 205. Per-
gamon Press Oxford — New York — Toron-
to — Sydney — Paris — Frankfurt, 1983),
ktord sa pouZiva na stanovenie rezidui tri-
morfamidu v hrozne, uhorkach, ribezliach,
zeleri, tabaku, ja¢meni, egreSoch, jablkéch,
melénoch a jahodach. Po extrakcii trimorf-
amidu sa pri tejto metéde ruSiace koextrak-
ty odstrania rozdelovanim v systéme orga-
nické rozpastadlo/voda a v pripade potreby
sa zaraduje docistovanie chromatografiou na
tenkych vrstvach (TLC). Trimorfamid sa po-
tom stanovi plynovou chromatografiou s
85Ni EC detektorom.

Pre chmel, ktory sa z hladiska stanove-
nia rezidui trimorfamidu ukézal ako extrém-
ne obtiaZny materidl, bolo potrebné vypra-
covat kvalitativne odliSnt metodu na stano-
venie, pretoZe ani viacstupiiovy proces se-
paracie koextraktov v modifikdcii uZ vypra-
covanej metédy nebol dostatotne Géinny.

Uvedené nedostatky odstraiiuje sposob
kvantitativnej analyzy obsahu stopovych
mnoZstiev N-(1-formamido-2,2,2-trichlére-
tyl)-morfolinu v chmeli metédou plynovej
chromatografie po &iastotnom oddeleni ru-
Siacich koextraktov rozdelovanim v systéme
organické rozpastadlo/voda podla vynalezu,
ktorého podstata spodiva v tom, Ze po kyslej
hydrolyze trimorfamidu sa hydrolyticky pro-
dukt — morfolin po oddestilovani z alkalic-
kého prostredia s vodnou parou, stanovi me-
tédou plynovej chromatografie.

Pri stanoveni stopovych mnoZstiev trimor-
famidu v chmeli ¢ast koextraktov a metabo-
lit morfolin sa oddelia v sistave tlmivy roz-
tok — chloroform. Z chloroformu sa trimor-
famid extrahuje do zriedenej kyseliny chlo-
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rovodikovej, kde dochddza k hydrolyze na
morfolin. Hlavny Cistiaci efekt sa dosiahne
pri destilacii morfolinu z alkalického pro-
stredia. oKnednou metdébdou na stanovenie
morfolinu je plynova chromatografia.

Nasledujaci priklad ilustruje predmet vy-
nélezu.

Priklad

Kvantitativna analyza N-(1-formamido-2,-
2,2-trichléretyl)-morfolinu (trimorfamidu) v
¢erstvom a suchom chmeli.

V8etky pouZité chemikdlie a rozpustadla
boli p.a.. 50 g Cerstvého chmelu, ku ktoré-
mu sa pridal trimorfamid sa homogenizuje
4 min. s 200 cm3 aceténu a po filtracii cez
papierovy filter znovu s 50 cm?® acetonu.

25 g suchého chmelu, ku ktorému sa pri-
dal trimorfamid sa homogenizuje 4 min. so
zmesou 170 cm?® aceténu a 30 cm® vedy a po
filtracii znovu s 50 cm® aceténu. Zo spoje-
nych filtratov sa za zniZeného tlaku pri 45 °C
odpari acetén a k zvy$nému vodnému roz-
toku sa pridd 50 cm® tlmivého roztoku (So-
rensenov tlmivy roztok pH 8,0) 47,5 cm?®
hydrogenfosforeénan sodika Na2HPO4 (C =
= 1/15 mé6l.1"1) + 2,5 cm® dihydrogenfos-
foretnan draslika KH2PO4 (¢ = 1/15 mél.
.171). Vodny roztok sa extrahuje 50 cm® a
znovu 20 cm® chloroformu. Zo spojenych
chloroformovych extraktov sa trimorfamid
extrahuje 3 x 50 cm® Kyseliny chlorovodi-
kovej HCl (c = 6,0 mé6l.171), z ktorej sa
zaemulgovany chloroform odpari za zniZe-
ného tlaku pri 45°C a vylii¢ené koextrakty
sa odfiltruji cez papierovy filter.

Ciry roztok sa odpari aplne do sucha za
zniZeného tlaku, pri teplote kipela 100 °C.
Potas odparovania prebehne hydrolyticky
rozklad trimorfamidu. Odparok sa rozpusti
v 3 cm’® roztoku hydroxidu sodného NaOH
(c == 1,0 m6l.171) a pri teplote glycerino-
véha kupela 110°C sa oddestiluja cca 2/3
objemu roztoku. Destildt sa zachytdva do
teflonovej haditky ponorenej do ladového
kapela (¢ 1 mm, dl¥ka 70 cm]), s vyvodom
do odmerného valca (5 cm?®). Kondenzéat sa
vytladi do valca injekCénou striekackou a
zvysdny roztok sa rovnako oddestiluje, ¢im sa
hadi¢ka vymyje. Destilaty sa spoja a po zme-
rani objemu sa analyzujid plynovou chro-
matografiou. Podmienky plynovochromato-
grafického stanovenia: plynovy chromato-
graf, termoidniza¢ny dusikaty detektor, na-
plit kolény 10 % Carbowax 20 M na chro-
mosorbe, v injek&nom priestore 5 % hydro-
xidu draselny KOH na chromosorbe, teplo-
ty: koléna 115 °C, injekény priestor 220 °C,
detektor 345 °C, prietoky: Ar 40 cm®.min™1,
Hz 25 cm®.min"!, vzduch 180 cm?®.min~1

VytaZnost stanovenia trimorfamidu v chme-
li, ur€end modelovymi pokusmi s 3 paralel-
nymi stanoveniami ako pomer nédjdeného a
pridaného mno#stva trimorfamidu je uvede-
nd v tabulke 1.
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Tabulka 1

Priemernd vytaZnost stanovenia trimorfamidu v chmeli

Pridané mnoZstvo trimorfamidu Priemernd vytaznost

(mg.kg™ 1) ¢erstvy chmel suchy chmel
2,0 89 —
0,5 109 111

Medza stanovenia trimorfamidu je 2.10-?miligramov . kg~! &erstvého chmelu a 4.
.10~% mg . kg1 suchého chmelu.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob kvantitativnej analyzy rezidui N- pastadlo/voda, vyznadujici sa tym, Ze po
-(1-formamido-2,2,2-trichloretyl)-morfolinu kyslej hydrolyze trimorfamidu sa hydroly-
v chmeli metoédou plynovej chromatografie ticky produkt, morfolin, po oddestitovani s
po Ciastoénom oddeleni ruSiacich koextrak- vodnou parou z alkalického prostredia sta-

tov rozdelovanim v systéme organické roz- novi metodou plynovej chromatografie.




	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS

