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SUPERKRITICNA FLUIDNA EKSTRAKCIJA I 

ODREDIVANJE REZIDUA PESTICIDA U MALINAMA 

SUPERCRITICAL FLUID EXTRACTION AND 

DETERMINATION OF PESTICIDE RESIDUES IN 

RASPBERIES 

Abstract 

Raspberries are counted among Yugoslavias most profitable export commodities, Con- 

sequently, maximum attention should be given to the technology of raspberry production 

in order to secure high and stable yields as well as a high quality of produce. Besides the 

application of optimum quantities of fertilizers, it is necessary to use readily degradable 

pesticides. In addition, analyses of the contents of heavy metals and pesticide residues 

should be conducted on a regular basis. 

Key words: supercritical fluid extraction, pesticides, raspberries 

UVOD 

Malina predstavija jedan od najprofitabilnijih izvoznih proizvoda poljoprivrede 

Jugoslavije, Sto iziskuje poklanjanje maksimalne paznje tehnoloskom procesu 

proizvodnje u cilju dobijanja visokog i stabilnog prinosa, ali i prinosa definisanog 

kvaliteta. Zbog toga je neophodno pored primene optimalnih koli¢ina dubriva pri- 

menjivati pesticide koji su podloZni brzoj degradaciji. Pored toga ipak je neophod- 

no vrsiti kontrolu kvaliteta maline na sadrZaj teSkih metala i ostataka pesticida. 

MATERIJAL I METODA RADA 

Analizirano je sedam uzoraka maline za izvoz poreklom iz Ivanjice. Reprezen- 

tativni uzorak je bio 50 g smrznute maline koji je homogeniziran u prisustvu 

bezvodnog natrijum sulfata i Hidromatriksa u odnosu 1/1/1. Od tako pripreml- 
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Jenog uzorka za ekstrakciju je uzeto 0,5 g. Ekstrakcija je izvr’ena na superkri- 
ticnom fluidnom ekstraktoru (SFE) model HP 7680A. Shema rada super kriti¢nog 
fluidnog exstraktora prikazana je na slici 1. Uslovi ekstrakcije su bili: Gustina CO,: 
0,9 g/cm’, pritisak 350 bara, protok 2 ml/min, temperatura komore 50°C, vreme 
dimanicke ekstrakcije 20 min, temperatura trapa (ODS) 15°C, a temperatura ispari- 
vaca 45°C. Ekstrakt je cluiran sa 1 ml HPLC acetona. Analiza ekstrakta je izvrsena 
па gasnom hromatografu HP 5890 serija II uz upotrebu detektora sa prihvatom 
elektrona. KoriS¢ena kolona je bila SPB 608 duzine 30 m i pretnika 0,53 mm. 
Primenjen je sledeci temperaturni program: Temperatura detektora 300°C, temper- 
atura injektora 250°C, i temperatura kolone. poéetna 180°C, 5 minuta uz porast od 
S°C u minutu do 250°C, deset minuta. KorSéeni su standardi firmi Supelco i Riedel 
de Haen. 

        МИ а ИУ СЕ 

SFE1 HP?680A     Status: Idle 
Extraction step: 1 of 1 

Time remaining: 0.00 

    

Nozzle temp: 21 

     
    

     

   

  

  

        

  

      
  

  

  
    

Trap temp: 20 Rinse substep: 2 of 2 

Flow rate: 1.0 [ 

М jp} © Purp head temp 19 ||| Rinse rate: O5 
ој о] _ Ргеззиге: 3 (47) ме а = 9 о i % dispensed: 0.0 

. | Vial number: W 

| | 

Chamber, Open 

CO2 Density: 0.85 

Chamber temp: 21 Vent/Wast 

Thimble vol 7.0 а 
= Preheat: 20 rd 

Mix 

B 

Ј || 1 2 

Extraction fluid) CO2 Bypass preheat: 20 Rinse solvent’ Methanol 

  

Slika 1. Shema rada superkritiénog fluidnog ekstraktara (SFE) 

REZULTATI ISPITIVANJA 

Ispitivani su ostaci sledeéih pesticida: vinklozolin, prosimidon, endosulfan i 
kaptan. Ovaj izbor je izvrSen na osnovu podataka o vrsti pesticida koji se_pri- 
menjuje u tehnologiji zastite maline i kupine i zahteva Food and Nutrition Divi- 
sion, Food and Agriculture Organisation of the United Nations (FAO). Maksimal- 
no dozvoljene kolitine sif: za endosulfan 1 mg/kg, kaptan 2 mg/kg, vinklozolin 5 
mg/kg i prosimidon 10 mg/kg. 
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Rezultati istrazivanja su prikazani tabeli 1. 

Tabela 1, Sadrzaj ostatka pesticida u malinama. 

  

  

  

  

  

  

  

      

Uzorak | Vinklozolin Prosimidon Endosulfan Kaptan 

g/kg g/kg Џека g/kg 
Т, < 0,1 < 0.2 < 0,1 < 05 

2. < 0,1 <02 <01 < 0:5 
3. < 0.1 < 0.2 =01 <05 

4. <01 < 0,2 < 0.) < 05 

5. < 0.1 < 0,2 < 0,1 < 05 

6. < 0,1 < 02 < 01 < 0,5 

7. < 0, <02 < 0,1 < 05           

Pre izvodenja ekstrakcije iz uzorka maline ispitan je prinos ektrakcije ispiti- 
vanih jedinjenja iz datog matriksa na nivou koncentracija koje su deset puta manje 
od MDK. Dobijeni su sledeci prinosi SF ekstrakcije: vinklozolin 79,38 %, prosimi- 
don 85,46 %, endosulfan 67,93 % i za kaptan 53,54 %. Rezultati istrazivanja 
pokazuju da je utvrden sadrZaj ispitivanih aktivnih materija na nivou granica detek- 
cije. Utvrdeni sadrZaj ispitivanih pesticida je nekoliko hiljada puta ispod MDK мо 
ukazuje da analizirana malina predstavlja visoko kvalitetan proizvod koji zadovol- 
Java sve zahteve evropskog trzista. Napominjemo da su ispitivanja ostataka te8kih 
metala koja nisu predmet ovog rada bila takode zna¢ajno ispod MDK za teske 
metale. Na osnovu svega moze se zakljuciti da maline proizvedene u ivanjic¢kom 
kraju mogu poneti epitet zdravstveno bezbedne hrane. 

ТАКаЈ ОСАК 

Na osnovu provedenih istrazivanja ostataka pesticida u malini ivanjic¢kog kraja 
mozemo zakljuciti sledeée: 

- maline u sebi imaju ostatke pesticida koje se primenjuju u tehnologiji zaétite 
maline od bolesti i Stetnika i do nekoliko hiljada puta nize od MDK. 

- ovako nizak sadrzaj ostataka pesticida u malinama ukazuje da maline proizve- 
dene u ivanjitkom kraju, a zbog sli¢nosti tehnologije u celoj Jugoslaviji, mogu 
S pravom poneti epitet jugoslovenskog ekoloskog proizvoda i zdravstveno 
bezbedne hrane. 
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