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pesticida, koriste se hemikalije koje imaju ima jak afinitet prema 

planarnim molekulima i na taj nacin efikasno uklanjanja uglavnom 

pigmente iz ekstrakata. NaSim istrazivanjima je obuhvaceno poredenje 

uticaja aktivnog uglja (AC) i grafitiziranog crnog uglienikovog sorbenta 

(GCB) na prinos ekstrakcije pesticida u multirezidualnoj metodi (MRM), 

proverenih za tri nivoa masenih koncentracija ispitivanih pesticida, od 

0.10, 0.20 i 0.50 mg/kg, gasnom hromatografijom sa kvadropol masenom 

spektrometrijom (GC-MS/MS). Dobijeni rezultati ukazuju da se prinos 

ekstrakcije za ispitivane pesticide (boskalid, difenokonazol, bupirimat, 

hlorotalonil, penkonazol, flusilazol, _flutriafol, © krezoksim-metil, 

trifloksistrobin,  pirimetanil, hlorpirifos, | fenoksikarb, — cipermetrin, 

azinfosmetil, fenarimol, dimetoat i kaptan) kretao u inetrvalu od 25 — 55 + 
19.6% kada je koriséen AC, a da se upotrebom GCB dobijaju visoki 
prinosi ekstrakcije ispitivanih pesticida od 75 - 110 + 16.5%. Iz 

navedenih istrazivanja, namece se zaklujucak da aktivni ugalj ne samo 

da pokazuje visok afinitet prema planarnim molekulima, nego da se ne 
moze primenjivati u MRM jer dovodi do smanjenja prinosa ekstrakcije, 

negativno utiéuci na ispitivane pesticide. 
Autori se zahvaljuju Ministarstvu prosvete i nauke Republike 

Srbije na finansiskoj podrsci u okviru Projekta TR31038 i TR31043. 

2.22. PROCENA MERNE NEIZVESNOSTI | VALIDACIJA METODE 
ODREDIVANJA ACETAMIPRIDA | 6-HLORNIKOTINSKE KISELINE U 

UZORCIMA TRESANJA 

Lazié Sanja’, Grahovac Nada”, Sunjka Dragana’, JakSié Snezana’, 
Ljubojevié Mirjana’ 

‘Univerzitet u Novom Sadu - Poljoprivredni fakultet, Novi Sad 
?\nstitut za ratarstvo i povrtarstvo, Novi Sad 

sanjal@polj.uns.ac.rs 

Pojava ostataka pesticida u voéu i povréu moguéa je i pored 
postovanja principa dobre poljoprivredne prakse. Identifikacija prisutnih 
pesticida i odredivanje njihovih koliéina u ovim matriksima zahteva 
primenu metoda visoke osetljivosti i selektivnosti. 

Istrazivanje je sprovedeno u_ cilju iznalazenja optimalnih 

eksperimentalnih uslova za razdvajanje i odredivanje acetamiprida i 
njegovog metabolita, 6-hlornikotinske kiseline (6-HNK) u uzorcima 
treSanja, kori8Genjem teéne hromatografije sa nizom fotoosetljivin dioda 
(DAD). Uzorci treSanja su kori$¢eni da bi se odredila selektivnost, 
linearnost, taénost i limit kvantifikacije (LOQ). Taénost metode je 
kvantifikovana kroz procenu merne neizvesnosti zasnovanu na podacima 
validacije metode. Za ekstrakciju acetamiprida i 6-HNK iz uzoraka 
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treSanja koriScena je meSavina acetonitril/amonijum-hlorid (0,1 N) u 
odnosu 80:20 (v/v). Za hromatografisanje uzoraka primenjeni su uslovi 
gradijentne elucije sa konstantnim protokom od 1 ml/min i injektovane 
zapremine od 2 ul. Referentni rastvori smeSe acetamiprida i 6-HNK su 
pripremljeni u opsegu koncentracija 5-1,0 yg/ml i hromatografisani na 
opisani naéin. Hromatogrami su snimani na Agilent 1100 teénom 
hromatografu sa softverskom podrskom "ChemStation". Uzimajuci u obzir 
veliéinu, reproduktivnost, linearnost i odziv analitiékog signala kao 
odgovarajuca talasna duzina (A) usvojena je vrednost od 230 nm. Metoda 
standardnog dodatka je koriScena u cilju eliminacije efekta matriksa. 
Kvalitativna analiza je izvedena na osnovu retencionog vremena, a 
kvantitativna kombinacijom metode standarda i metode kalibracione 
krive. Reproduktivnost za 5 odredivanja u istom uzorku izrazena kao 
koeficijent varijacije kretala se u intervalu od 0,54% do 2,78%. Taénost 
metode za acetamiprid i 6-HNK je potvrdena testom povrata na dva nivoa 

koncentracije, u tri ponavijanja, i iznosila je 95-101 %, odnosno 73-83%. 
Limiti kvantifikacije za acetamiprid | 6-HNK iznosili su 10 i 30 pg/kg, 
respektivno. 

Kombinovana merna neizvesnost rezultata procenjena je na 
1,50%, a prosirena na 3,01%, upotrebom faktora pokrivanja (k=2) koji 
odgovara nivou poverenja od 95%, za normalnu raspodelu. Nakon 
validacije i procene merne neizvesnosti dobijeni rezultati pokazuju da se 
razvijena HPLC-DAD metoda moze primeniti za odredivanje sadrzaja 
acetamiprida i 6-hlornikotinske kiseline u uzorcima treSanja i relevantnim 
matriksima kontaminiranim ovim jedinjenjima. 

Rezultati su deo projekta TR31038 finasiranog od strane 
Ministarstva prosvete i nauke Republike Srbije. 
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