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Analytik herbizider Wirkstoffe (Phenmedipham,
Metamitron und Ethofumesate) in Boden mittels HPLC
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Die hier vorgestellte Pestizidanalytik ist
Teil des Projekts ,, Verhinderung der Bo-
denerosion in Hanglagen®, das am Insti-
tut fiir Hydraulik und Landeskulturelle
Wasserwirtschaft, BOKU Wien, unter der
Leitung von ao.Univ. Prof. DI Dr. An-
dreas KLIK durchgefiihrt wird. In dem
Projekt werden ausgewihlte Erosionsfla-
chen unter die Lupe genommen. Um-
fangreiche physikalische, biologische
und chemische Untersuchungen werden
durchgefiihrt um den Abtrag von Nahr-
und Schadstoffen festzustellen und Ge-
genmafBnahmen zu erarbeiten.

Die Wirkstoffe Phenmedipham und Et-
hofumesate sind im Pflanzenschutzmit-
tel Betanal Magic Tandem und Metami-
tron im Pflanzenschutzmittel Goltix ent-
halten. Beide Pflanzenschutzmittel wer-
den in groBem Umfang in Riibenkultu-
ren im Ackerbau eingesetzt.

Das Abbauverhalten im Boden kann als
gut bezeichnet werden. Der DT, Wert
betréigt 30 bis 45 Tage. Die Mobilitét im
Boden ist bei Ethofumesate gering und
bei den zwei anderen Wirkstoffen sehr
gering.

Die von uns verwendete Analysenmetho-
de lauft in folgenden Arbeitsschritten ab:

Extraktion
mit Ultraschall
1

Vakuum-Filtration
)

Fliissig/fliissig — Verteilung
!

HPLC — Vermessung

Probenaufarbeitung

* 50 g gesiebter Boden in Erlenmeyer
einwigen

* Mit 50 ml Wasser 5 min Ultraschall-
bad

* 200 ml Aceton zugeben und eine hal-

be Stunde Ultraschallbad

¢ Abdekantieren und Extrakt aufheben,

nochmals 100 ml Aceton zugeben und
eine halbe Stunde Ultraschallbad

* Boden-Extrakt-Suspension iiber eine
Porzellannutsche mit Hilfe von Celite
unter Anlegen eines Vakuums abfiltrie-
ren

* Filtrat aus Saugflasche in Rundkolben
iiberfithren und am Vakuumrotations-
verdampfer Aceton einengen

* Zuriickbleibenden wéssrigen Extrakt
fiir die Fliissig/fliissig-Extraktion ver-
wenden

* In Scheidetrichter fiillen und Aus-
schiitteln mit 3 x 50 ml Dichlormethan

* Organische Phasen vereinigen und mit
Natriumsulfat trocknen

* Abfiltrieren iiber Faltenfilter in Spitz-
kolben, ca. 5 ml Acetonitril dazugeben
und am Vakuumrotationsverdampfer
auf ein Volumen von 2 - 3 ml einen-
gen

* In 10 ml Messkolbchen tberfithren
und mit Acetonitril auffiillen

HPLC-Vermessung

* Gerit: HPLC 1090 mit DAD

* Siule: Lichrospher 100 RP-18 (5 um)

* Mobile Phase: Acetonitril / Wasser mit
Gradientenelution

* Injektionsvolumen: 20 pl

¢ Ofentemperatur: 40 °C

* Flussrate: 1,2 ml / min

* Messwellenldnge: 235 nm

Es wurden 10 Zusatzversuche mit blind-
wertfreiem Boden durchgefiihrt. Die
Wiederfindungsraten betragen bei Phen-
medipham 69 bis 117 % (Mittelwert
93 %), bei Metamitron 85 bis 95 % (Mit-
telwert 91 %) und bei Ethofumesate 93

bis 111 % (Mittelwert 100 %).

Die Applikation der Pflanzenschutzmit-
tel Betanal Magic Tandem und Goltix
erfolgte am 15. Mai 2001 bei drei ver-
schiedenen Versuchsflachen. Die Probe-
nahme erfolgte am nichsten Tag. Es
wurden bei allen drei Versuchsflachen
aus jeweils drei verschiedenen Boden-
tiefen Proben entnommen, und zwar aus
0bis 2,5 cm, 2,5bis 5 cmund 5 bis 10 cm
Tiefe. Die Bodenproben wurden gleich
nach der Probenahme tiefgefroren und
bis zur Analyse gelagert.

Bei der Analyse der Bodenproben wa-
ren Belastungen von Phenmedipham
und Ethofumesate nur in der oberen Bo-
denschicht (0 bis 2,5 cm) zu finden. Bei
Phenmedipham bewegten sich die Ana-
lysenwerte von 1189 bis 1413 pg/kg und
bei Ethofumesate wurden 874 bis
1041 ug/kg gefunden. Bei Metamitron
waren sowohl in der oberen als auch in
der mittleren Bodenschicht (2,5 bis 5 cm)
nennenswerte Mengen nachweisbar. In
der oberen Bodenschicht wurden Werte
von 4804 bis 6620 pg/kg gemessen. In
der mittleren Bodenschicht waren noch
Werte von 129 bis 1207 pg/kg Metami-
tron zu finden. In der unteren Boden-
schicht (5 bis 10 cm) waren bei allen drei
Wirkstoffen die Messwerte kleiner als die
Nachweisgrenze von 50 pg/kg.

Die Entnahme von Bodenproben bei al-
len drei Versuchsflichen wurde im Ab-
stand von 14 Tagen wiederholt, um das
Abbauverhalten der drei Wirkstoffe zu
studieren. Beim Vergleich der Analysen-
werte von Bodenproben aus der oberen
Bodenschicht (0 bis 2,5 cm) zeigte sich
folgender Trend:

Bei Phenmedipham konnten nur bei der
ersten Probenahme Belastungen festge-
stellt werden. Bei den nachfolgenden
Probenahmen waren die Messwerte klei-
ner als die Nachweisgrenze (50 pg/kg)
bzw. Bestimmungsgrenze (120 pg/kg).

Etwas anders zeigte sich die Lage bei
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Metamitron. Hier konnten sowohl bei
der ersten als auch bei der zweiten
Probenahme nennenswerte Mengen
festgestellt werden. Erst bei der dritten
Probenahme waren die Messwerte klei-
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ner als die Nachweisgrenze (50 pg/kg)
bzw. Bestimmungsgrenze (120 pg/kg).
Hingegen waren bei Ethofumesate
bei allen drei Probenahmen Werte,
die deutlich iiber der Bestimmungsgren-

ze (140 pg/kg) liegen feststellbar, wobei
aber auch hier wie schon bei den
zwei anderen Wirkstoffen eine konti-
nuierliche Abnahme zu beobachten
war.

ALVA-Jahrestagung 2002, Klosterneuburg



