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NCTOBPEMEHO OJAPEBUBAIBE OXPATOKCHHA A U1 OCTATAKA
HECTHIIUIA Y I'POXKXBY U BUHY LC-MS/MS TEXHUKOM

PE3UME

PazBujena je Op3a, celeKTMBHA M OCETJbMBA TEYHO-XpomaTorpadcka Merojaa ca
maceHoM  crnektpomeTrpujom  (LC-MS/MS) 3a  uCTOBpeMEHO  KBaHTHTATHBHO
onpehuBame octaraka 41 akTUBHE cyrcraHie nectunuaa u oxparokcuHa A (OTA) y
rpoxhy u BuHy. 300r nosehamwa OCETILUBOCTH MAaCEHOI CIEKTPOMETpA 3a UCIUTHBAHE
aHaJUTe IMOCTaBJbeHa MynTHpe3uayanHa meroga (MRM) je mpeGaueHa y BpeMeHCKH
CeTMEHTHCAaHy METOJy, T3B. MeToAy y auHamuukoM mony (dMRM). Excrpakmuja u
npeuninhaBame aHAIUTA U3 y30paka rpokha u BuHa cy pahene moaudukoBanom Quick
Easy Cheap Effective Rugged and Safe (QUEChERS) meromom. 3a anamuzy OTA
AlleTOHUTPUJIHM EKCTPaKT je IUpeKTHO aHainusupaH LC-MS/MS TexHukom, JOK je
npeunnrhaBame eKCTpaKTa 3a aHAIM3Y ocTaraka pal)eHo momohy KoJioHa 3a Tucnep3ujy
Ha YBpCTOj (ha3u 3a MUTMEHTHCaHe y30pKe (LpHO Tpoxhe u mpBEeHO BUHO) U 3a Bohe H

noBphe (6emo rpoxhe u 6eo BUHO).

3a perexuujy OTA ycinoBH MaceHOT CIEKTpOMETpa Cy ONTHMH30BAaHH Yy IHIBY
noBehama CEIeKTUBHOCTH M300pOM jOHA Ca HajOCET/bUBHjUM oaroBopoMm (Mm/z 404 >
239 u m/z 404 - 221) 3a kBaHTH(UKALN]Y ¥ UACHTUDHUKANH]Y. 32 TESTEKIH]y aKTHBHUX
CYNICTaHLM MEeCTULUAA AaKBU3UIMOHU TNapaMeTpy MaceHor crekTpoMerpa, SRM
npenasy, (parMeHTAllMOHE €HEepruje M KOJIM3UOHE EHEepruje cy Ipeys3ere u3 Oasze

rnoagarakxa.

VY uusby pasBoja METOJC UCIUTAHU Cy MapaMeTpu JIMHEAPHOCT OJArOBOpa JETEKTOpa,
rpanuna gerekiuje (LOD), rpanmma mepema (LOQ), Matpukc edekar, TayHOCT,
NPEIHM3HOCT M TOY3JaHOCT, a T0OMjeHe BPEeTHOCTH cy ymopeheHe ca kpurepujymuma
VYpenode 401/2006 3a OTA u SANTE/11813/2017 nokymeHTa 3a aKTHBHE CYIICTaHIIE
nectunuaa. JImHeapHOCT MeTOone 3a ocTarake y Tpokhy W BHHY je HCIUTHBAaHA Y
MoOmitHO] ¢da3sm u Marpukcuma y3opaka (0,005 mo 0,500 mg/kg) u meromom
cragmapaaor gogatka (0,010 - 0,200 mg/kg). Koedbunujentn xopenamnuje, 3a Behuny

AaKTUBHHMX CYICTaHIM IECTHLUIA y CBa YeTHpU Marpukca, ounu cy Behu ox 0,99.



[TpoBepa nureapHOCTH oaroBopa AetekTopa 3a OTA je ucnuTrBaHa y aneTOHUTPUITY U
marpukcuma rpoxha (0,001 - 0,050 pg/ml) u y aneToHUTpUIly U MaTpUKCHUMa BUHA
(0,0005 - 0,010 pg/ml). Takohe, u 3a OTA je ompehuBaHa IMHEAPHOCT METOIOM
crangapaHor aojgatka y rpoxhy (2 - 20 pg/kg) m suny (1,00 - 10,00 pg/kg).
Koeduuujentn kopenaunuje cy 3a cBe KaiumOparnuoHe kpuBe Ownm Behum on 0,99.
YrBpheno je nma marpukcu Tpoxha M BHHA WMajy BEIMKH YTHIQ] Ha BehuHy
UCIIMUTUBAHUX aHAIIUTA, T€ Cy 3a HHXOBY KBaHTHU(HKAIM]y KOpUIIheHe KaauOpannoHe
KpUBe I00WjeHe METOJOM CTaHIApAHOT JojaTka. ['paHuile Mepema 3a aKTHBHE
CYIICTaHLIE MECTUIUAA Y MAaTpUKCHMa Tpokha W BHUHA Cy IOCTAaBJbEHE HA HAjHUIKEM
kamuoparmonom HUBOY 0,010 mg/kg, nok je ta Bpenuoct 3a OTA y rpoxl)y uznocumia 2
ng/kg, a y Buny 1 pg/kg. I'panune paerekiuje y CBUM MAaTpHUKCHMMa, 3a aKTHUBHE
cyrncraHie nectunuaa cy ouse y omncery on 0,01 go 8,99 pg/kg, a 3a OTA ox 0,33 - 0,5
pug/kg. Tadnoct Merome 3a ojapehuMBame aKTHBHHUX CYICTAHIM IECTUIUAA je
ucnuTHBaHa oborahuBamemM y3opaka Ha HuBouMa 0,01; 0,025; 0,05 u 0,10 mg/kg y Tpu
NOHAaBJbakha, IPU YeMy je 3a BehWHy TmecTHIUAAa 33J0BOJBEH KPUTEPHjyM
SANTE/11813/2017 nmokymenta (70 - 120%) ca penaTMBHOM CTaHIApIAHOM
nesujarjom MamoM on 20%. Ipuroc excrpakiuje 3a OTA y rpoxly je ncnutuBana
Ha KOHILIEHTpalroHUM HuBomMa 2, 5, 10 u 20 pg/kg, a y BUHY Ha KOHIICHTPALlMOHUM
Huouma 1, 2, 5 u 10 pg/kg, y Tpu noHasspama, a 100MjeHE BPEAHOCTH Cy Ouie y
cariacHoctu ca 3axteBuma Ypenbe 401/2006 (taunoct 70 - 110%; HmOHOBJBHBOCT

RSDr<20%).

VY3opum BuHCKOr rpoxkha M BHMHA 3a aHanu3y Ha ocraTke u mpucyctBo OTA cy
y30pKkoBaHM ca 11 5okanmuTeTa KOjU ce Hajla3e y ocaM pa3jIMYUTHX BHUHOropja y
Penyomuin CpOuju. AHanmusupano je ykymHo 250 y3opaka HpHOT U Oelnor BHUHCKOT
rpoxha y kojuma je nerekToBaHo 20 akTUBHUX CYIICTAHIIM MECTUIUAA (a30KCUCTPOOUH,
6ockanup, Oympode3nH, HUMOKCAHWI, HUMPOJUHUI, IU(EHOKOHA30J, JUMETOMOPD,
denxexcamun, (IyAHOKCOHMT, (uyTpuados, HUIOPOAUOH, KPE3OKCHUM  METHUII,
METaJaKCW/l, MHUKIOOYTaHWI, TIPONUKOHA30J, MHUPAKIOCTPOOWH, IHPHUMETaHHII,
KBUHOKCH(EH, cnupokcamuH, TeOykoHa3ou). JloOujene BpemHoctu cy Oumie Behe of
3aKOHCKM JIe(pMHUCAHUX MaKCUMAaJIHO J03BoJbeHUX kojuunHa (MJIK) 3a BuHCKO
rpoxkhe 3a cienehe akTuBHE CyncTaHie: AM(PEHOKOHA30J, MPOMMKOHA30JI U

TeObykoHazon. Y 160 aHanu3upaHux y30paka IpBEHOT W Oeslor BUHA JETEKTOBAHO je 13



AKTUBHHUX CYINCTAaHIM TMeCTUIMAa (a30KCUCTpOOWMH, OOCKamua, IUIPOIWHMI,
TU(pEHOKOHA30/1, aAuMeToMopd, (eHxekcamua, KpPe30KCHM METWJ, METalIaKChl,
MHKJIOOYTaHWJI, MPOIMUKOHA30JI, IHPAKIOCTPOOUH, HHUPHUMETaHHI, TeOyKOHA30M).
[TponrkoHaszon u TeOYKOHA30J Cy JETEKTOBaHU y KouMuuHama koje cy Behe og MJIK
BPEIHOCTH 3a BUHO. OXpaTOKCHH A je JIEeTEeKTOBaH CaMO Y jeIHOM Y30pKY IPBEHOT

BuHa U 1o ucnog MJIK Bpennoctu ox 2 pg/kg.

Ha ocHoBy noOujenux pesynrara ypaheHa je mporieHa H3JIOKEHOCTH TOIYJIAIH]e
ocTalMa IEeCTHIHJA, OAHOCHO OXpaTokcuHy A wu3 rpoxha u BuHa. IIpucyctBo
ocraraka u OTA y rpoxl)y y KOHIleHTpanHjamMa yTBpHeHUM y OBOM pajy IMpeIcTaBba
NPUXBATJBUB PU3UK 3a nonynanujy y PenyOmuuu CpOuju, ocum y ciydajy rpoxbha ca
ocranuMa audeHoKoHa30Ma U TeOyKOHa30ja y KOHIIeHTpaljaMa koje cy Behe og MJIK
BPEIHOCTH, YHjU YHOC IMPECTaBJba HENPUXBATIBUB PU3UK 32 0/10j4a]], aJ0JECIECHTE H
onpacine. IlpucyctBo ocrataka mectumuga u OTA y BuHY y KOHIIEHTpalujama

YTBpr)eHI/IM Y OBOM pany IpeaAcCTaBba NPUXBATJbUB PU3HK 3a OApaACITy nonynaunjy.
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SIMULTANEOUS DETERMINATION OF OCHRATOXIN A AND
PESTICIDE RESIDUES IN GRAPES AND WINE BY LC-MS/MS

ABSTRACT

A fast, selective and sensitive reversed-phased liquid chromatography with tandem
mass spectrometry (LC—-MS/MS) method was developed and validated for simultaneous
quantification of 41 pesticide residues and ochratoxin A (OTA) in grapes and wine. For
increasing sensitivity of mass spectrometer multiple reaction monitoring (MRM) was
transferred into time segmented method, dynamic multiple reaction monitoring
(dMRM). Grape and wine extraction and purification for both, pesticide residues and
OTA, were performed with a modified Quick Easy Cheap Effective Rugged and Safe
(QUEChERS) method. For OTA LC-MS/MS analysis acetonitrile extract was directly
injected into system, and for pesticide analysis extracts were purified with dispersive
solid phase extraction for pigmented samples (black grapes and red wine) and for fruits
and vegetables (white grapes and wine).

MS/MS conditions were optimized in order to increase selectivity, selecting the
corresponding product ions (precursor-to-fragment m/z 404 — 239 and m/z 404 — m/z
221) for quantification and identification. For pesticide residues, MS/MS aquisition

parameters, SRM transitions, fragment and colision energies, from database were used.

For method validation, the performance of the method was assessed and compared with
the European Commission (EC) Regulations 401/2006 for OTA and with the
SANTE/11813/2017 document for pesticide residues, by studying the linearity, limit of
detection (LOD), limit of quantification (LOQ), matrix effect, accuracy and precision.
Linearity for quantification pesticide residues in grapes and wine was performed in
mobile phase and in sample matrixes (0.005 — 0.500 mg/kg) and by standard addition
(0.010 — 0.200 mg/kg). Correlation coefficients for most pesticides, in all four matrixes,
were over 0.99. Linearity for OTA quantification in grapes was performed in
acetonitrile and in the sample matrixes (0.001 — 0.050 pg/ml) and in acetonitrile and in
wine matrixes (0.0005 — 0.010 pg/ml). Also for OTA, linearity was performed by
standard addition method in grapes (2 - 20 ng/kg) and in wine (1.00 — 10.00 pg/kg). All



correlation coefficients were over 0,99. Grapes and wine matrix effects were significant
for nearly all pesticides and OTA,; so quantification was done using standard addition
calibration curves. Limit of quantification for pesticide residues in grapes and wine was
set at lowest calibration level of 0.010 mg/kg; LOQ for OTA in grapes was 2 ug/kg, and
in wine 1 pg/kg. Limits of detection in all matrixes for pesticide residues were in range
from 0.01 — 8.99 pg/kg, and for OTA 0.33 — 0.5 ug/kg. Accuracy for pesticide residues
was obtained via the recovery determinations at four different spiked concentrations
0.01; 0.025; 0.05 and 0.10 mg/kg, with three replicates at each concentration, and for
most pesticides recoveries were in accordance with SANTE/11813/2017 document (70 -
120%), with relative standard deviations below 20%. Recovery experiments for OTA
in grapes were carried out by spiking blank grape samples with OTA, at concentrations
of 2, 5, 10 and 20 ug/kg, and blank wine samples, at concentrations of 1, 2, 5 and 10
ug/kg, in three replicates. Results were in accordance with the target values established
by Commission Regulation (EC) No. 401/2006 (accuracy 70 - 110%; repeatability
RSDr<20%).

Wine grapes and wine, for pesticide residue analysis and occurrence of OTA, were
sampled from eleven different localities, from eight different vineyard areas in Republic
of Serbia. Totally, 250 black and white wine grape samples were analyzed, and 20
different pesticide residues were detected and quantified (azoxystrobin, boscalid,
buprofezin, cymoxanil, cyprodinil, difenconazole, dimethomorph, fenhexamid,
fludioxonil, flutriafol, iprodione, kresoxim-methyl, metalaxyl, myclobutanil,
propiconazole, pyraclostrobin, pyrimethanyl, quinoxyfen, spiroxamine, tebuconazole).
Above the maximum residue levels detected pesticide residues were difenconazole,
propiconazole and tebuconazole. In 160 analyzed red and white wine samples 13
pesticide residues were detected (azoxystrobin, boscalid, cyprodinil, difenconazole,
dimethomorph, fenhexamid, kresoxim-methyl, metalaxyl, myclobutanil, propiconazole,
pyraclostrobin, pyrimethanyl, tebuconazole). Propiconazole and tebuconazole were
detected over the maximum residue levels. Ochratoxin A was detected in only one red

wine variety below maximum allowable concentration limit of 2 pg/kg.

Risk assessment for the consumer health, from pesticide residues and OTA, through
grape and wine consumption was calculated based on the data obtained in present

dissertation. Based on pesticide residues concentrations, the risk was considered



acceptable for consumers in Republic of Serbia; except in case of grapes with
difenoconazole and tebuconazole residues in concentrations over MRLs, where the risk
was not acceptable for infants, children and adults. The risk for adults from the pesticide

residues and OTA through wine consumption is acceptable.



Keywords: pesticide residues, ochratoxin A, QuEChERS, LC-MS/MS, grapes, wine,
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1. YBox

[Tectununu cy, y HajBehem Opojy ciydajeBa, CHHTETUYKE OHWOJIOIIKA aKTHBHE
CYIICTaHILlE, HAaMEIEHEe Ja COpede WM OrpaHuYe IITeTHE e(eKTe Makpo u
MUKpPOOpPTaHW3aMa W HEXE/heHHX OWJbHUX BpcTa y 3amrtutu Ousba. CaBpemeHa
MOJHOIIPUBpPEA IMOApa3ZyMeBa YHOTpeOy BeNMKE KOJWYMHE MECTHIMAa KOjH, HAKOH
npuMeHe, A0creBajy y kuBoTHY cpeauny (Corsini, 2013; US EPA, 2013). Ilpema
nogauuma Opranusanuje 3a xpany u nossonpuspeny (PAO - Food and Agriculture
Organization) romuiima moTpolima nectuiuaa y 2016. ronuHu, Ha CBETCKOM HHBOY,
WM3HOCWJIA je Bulle o yetupu MujioHa ToHa (DPAO, 2018), a kox Hac, UCTe TOJIUHE,
Bume on 12 xwpaga ToHa. Y PemyOmuuum CpOuju je omobpeno 250 akTUBHUX
CYIICTAaHIM TEeCTHIHIA, Koje cy ¢dopmymucane y 1256 pasnmmuutux cpencraBa 3a
3amTuTy OMJba, OK je y 3eMibama EBporicke yauje (EVY) 3a mpumeny omoopeno 487
AKTHBHHUX CYTICTAaHIM U HEKOJIMKO Xuibana npemapata (EL, 2018; dpymTBo 3a 3amITuTy
omba, 2018).

3a mectunuae ce, Kao rpymy A0O0pO NMPOYYEHUX U CTPOTO 3aKOHCKH PETYIHCAHHUX
XeMHKaJija, MPUMEbYje MPEeBEHTUBHU NPUCTYI MPOIIEHE prU3HKa. TO MPaKTHYHO 3HAYH
Jla ce 3a IUX PaJid BPJIO BEIUKU OpOj HCIIUTUBAKA KOja MOpajy, Ha HAy4HO] OCHOBH, Ja
MOTBP/IC /1a UCIIMTUBAaHA AaKTUBHA CYICTAHIIA UM CPEACTBO 3a 3aIITUTY OUJba HE IITETU
3/IpaBJby JbYAW M JKUBOTHEA W HE MPEICTaBJba HENPHUXBAT/BHB PHU3UK 32 JKUBOTHY
cpenuHy. Y OKBHpPY OpOjHUX HCIHUTHBaMKa, KOja C€ Paje Mpe CTaBjhbamba y MPOMET,
HaJla3e ce M UCIHUTUBama Be3aHa 3a ocrarke nectunuia (Perymatusa 283/2013), y
KojuMa ce, u3mely ocrasor, Bpiu u oapehuBame MaKCUMAaIHO 03BOJbEHUX KOJMUMHA
(MJIK) ocrtataka akTMBHHMX CYIICTAHIIM TECTHUIMIA, KOje MPEACTaBJhajy MaKCUMaTHE
3aKOHCKM JI03BOJbEHE KOJHMYMHE OCTaTaka y IOJFONPHBPEAHUM IPOM3BOIMMA, Y/Ha
XpaHu M XpaHu 3a xuBoTume. Ha HuBoy EBponcke ynuje MJIK cy nedunucane
VYpenoom 396/2005 Esporckor napiamenTa u CaBeTa, a y Haloj 3eMJbd [IpaBUITHHKOM
0 MaKCHUMaJIHO JI03BOJbCHHM KOJMYMHAMAa OCTaTaka CpeACTaBa 3a 3alITHTy OWiba y
XpaHU U XPaHU 3a )XKUBOTHIE U [IpaBMITHUKOM O XpaHHW W XpaHU 3a )KHBOTHIE 32 KOjy
ce yTBphyjy MakcumallHE KOJMYHMHE OCTaTaka cpejcTaBa 3a 3amTury Oumma (,,Ci.
rnacHuk PC* 22/18). V Penyomuum Cp6uju ce He Bpmm oapehuBame MJIK ocraraka,
Beh ce oBe BpeQHOCTH Ipey3umajy u3 perynatuBe EY, npu demy ce ycariamaBambe

YIJIaBHOM BPIIH J€THOM TOJIUIIEE.



VY nuspy nposepe MJIK, ogHOCHO ocTaraka mecTHIM/A, BEJIMKA MaXma ce mocBehyje
pa3Bojy MeToj/ia 3a ’UXOBO Op30 W IITO jeqHOCcTaBHU]e oapehuBame. Kako nmectummmn
YHHE BEOMa XETCPOTCHY TPYIy jelUbECHha, Ca PA3IMYUTUM XEMHUJCKUM U (U3NYKHM
CBOJCTBMMA, M Pa3IUYUTOM CYyJOMHOM U TIIOHAIIamkeM Yy Oujbkama, He IOCTOJU
JeAMHCTBEHAa METO/a, OJJHOCHO TEXHUKa HHUXO0BOT onpehuBama. HajepukacHuju HaumH
aHaJIM3e OCTaTaka MecTHIuaa je ymorpeba myntupesuayanrnux merona (MRM), a
Haj3aCTYIJbCHHjE€ TEXHHKE Cy TEeYHa M TacHa Xxpomarorpaduja ca MaceHUM
anamusatopuma (MS/MS, TOF, TOF, Orbitrap u xp). 3axBasbyjyhu BHCOKO]
CEJIEKTUBHOCTH M OCETJBMBOCTH JIETEKTOPa, KOPHUIINEHEM OBUX HHCTPYMEHTAITHUX
TEXHWKa, MoTryha je KOHTpoJia ocTaraka MECTHUIHIA Yy 3eMJBUINTY, BOAM, OWIpKama,
KUBOTUHbAMAa M FHUXOBHM IPOU3BOJMMA, 0€3 IYroTpajHOT M CKYIOT MOCTYIKa
npuUIpeMe ¥ rnpeuuninhaBama y30paka.

300r 3a0pHMHYTOCTH O] MPHUCYCTBAa OCTaTaka MECTHLUAA y XpaHH INPOU3BEICHO] Ha
KOHBCHIIMOHAJIAH HA4YMH, MTOCIEABIX TOJAMHA ce CBe Beha maxkma nmocsehyje opranckoj
MOJbOTIPUBPETHO] IPOM3BOIEHH, KOja TOTOBO MOTIIYHO UCKJbYUYje YyIOTPeOy MeCTHIIH/IA.
Mehyrum, Ha HeTpeTHpaHuM OuJbKama, MOTY Jla ce€ pa3BHjajy IJbUBE U Oaktepuje,
noBehaBajyhn Tako pH3MK OJf KOHTaMHHAIMje IUIOAOBA TOKCHHHMA, HPOH3BOIMMA
BUXOBOT CeKyHIapHOTr MeTtabonmu3Mma. Kao pesynrar oba KoHIleNTa MMaMo, y MPBOM
ciy4ajy, Behy BepoBaTHOhy 1a ce y XpaHU NMPOM3BE/IEHO] HA KOHBEHIIMOHAJIAH HAYWH
Hal)y ocranu mectuuuzaa, a y APYyroMm Ja ce y XpaHU MPOU3BEIEHO] MO MPUHLIUIUMA
OpraHCKe MOJBONPUBPEE YTBPAU NPUCYCTBO TOKCHHA.

BunorpagapctBo je BeoMa 3HauajHa MOJbONpHUBpenHa rpaHa y Pemyomumu Cpbuju, a
oko 25000 ha y Hamioj 3eMJbH j€ TI0J1 BHHOBOM JIO30M, O] Yera ce Ha 75,7% moBpiinHa
raje BUHCKE COpTe, JJOK ce CToHe Traje Ha mpeoctanux 24,3% (MBanumesuh u cap.,
2015). Ako ce BHHOBa J103a raju Ha KOHBEHIIMOHATIAH HAuYMH Y Tpoxly U BUHY MOTY aa
ce Hahy ocramu xopumhennx nectuimaa (Cabras i Conte, 2001; Cus et al., 2010a,b;
Savocchia et al., 2004 mut. o Provost i Pedneault, 2016), nok ce y rpoxlhy u BuHY
rajeHoM M0 MPHUHLUIMMA OPraHCKe IMPOU3BOAKE MOry Hahu TOKCHMHM, Tpe cBera
mukotokcuru (EImholt i Rasmussen, 2005; Jorgensen, 2005; Juan et al., 2008; Battilani
i Camardo, 2015). Haj3na4ajHuju MUKOTOKCHH, KOjU je JI€TEKTOBaH y rpoxl)y ¥ BUHY,
KOju u3a3uBa HajBehy 3abpunytocT, je oxpatokcuH A (OTA), TokcuyHM MeTabOoIUT

KOjU TpOAYyKyjy TibuBe Hu3 pojoBa Aspergillus (kao mro cy A. ochraceus, A.



carbonarius, A. niger unu A. flavus) u Penicillium (P. verrucosum). ITo knacudukaiuju
meh)yHapoaHe areHIyje 3a UCIHUTHBAmkEe KaplUHOMa, KiacudukoBaH je y rpymy 2b
Moryhux KapuMHOT€Ha 3a JbyJe, jep IOCTOJU JOBOJHHO IOJaTaKa KOjU IOTBPhY]y
I,CTOBY KapIIMHOI'€HOCT 3a ekcriepuMenTane xuBotube (IARC - International Agency
for Research on Cancer, 2017). Ilopem KapuWHOTEHOT [eJIOBakba HMa H
HE(PPOTOKCUYHO, IMYHOCYIIPECUBHO, PEIPOTOKCUYHO, XEMATOTOKCUYHO, TEHOTOKCUYHO
¥ TOKCHYHO JIe/IoBame Ha pact u pas3Boj (Varga et al., 2015). Tokcuunoct OTA 3aBucu
Ol /103€, a 3a TPOLEHYy pHU3UKA je BPJIO BAXHO 3HATH KOja CE€ KOJIWYMHA OBOT
MHUKOTOKCHHA MO)ke Hahu y rpoxl)y ¥ BUHY, jep je ’BbUXOBa KOH3yMalllja, 3Ha4ajaH myT
u3noxxeHoctu Jbynu. Excnepru EBponcke areHumje 3a 6e30emnoct xpane (EFSA -
European Food Safety Authority) cy 2006. roauHe u3pauyHanu aa je moaepuuyhu
neoemnu ynoc (Tolerable weekly intake - TWI) OTA 120 ng/kg TenecHe mace, a
MaKCHMajHa JI03BOJbEHA KOJIMYMHA y Trpoxl)y W BuUHY je mpommcaHa PerymatuBom
EBporncke yauje Com. Reg. 1881/2006, a y Hamoj 3emsbr [IpaBHITHIKOM 0 MaKCHMAITHO
JI03BOJEHUM KOJIMYMHAMA OCTaTaKa CpecTaBa 3a 3allTUTy OMJba y XpaHU M XPaHU 3a
xuBoTHIbE (,,Ci1. ritacauk PC* 22/18).

3a ekcrpakunjy OTA u3 paznuuuTHX HaMHpHHLA, Mehy Kojuma cy Tpoxhe W BHHO,
MOCTOjU HEKOJIMKO METOJa, a OHE YKJbY4y]y €KCTPaKIHjy pacTBapayrma, Kao IITO Cy
cMece JUXJIOpMETaHa ca HaTpUjyM OMKapOOHATHUM TyPepoM, aleTOHUTPUI - BOJA,
MeTaHonl - ¢ochopHa M METaHON - MpaBJba KHUCEIHMHA, XJIOpohopM M pacTBOp
dochatHor nydepa (PBS). 3a npeunmrhaBame ce KOPUCTH €KCTpaklidja Ha YBPCTO)
da3um mpeko aHjoH-u3MemHBauKuX kosoHa (SAX), cumuka rema, Cg, Cig u
uMyHoapUHUTETHUX KoyioHa. Jlereknuja u onapehuBamwe konuumHe OTA Bpuu ce
Hajuerihe momohy Teune xpomarorpaduje ca payopecueHtHum aerekropom (LC-FLD),
TeYHe Xpomarorpaduje ca MacCeHHM CHEKTPOMETPOM (ca jeTHHM KBaapymoyoM ,,Single
Quadrupole LC-MS, wiu TpocTpyKuM KBaapymoom, ,, Triple Quad* LC-MS/MS), utx.
Jla Ou OwiM CUTYpHHM Ja TPUCYTHA KOJMYMHA OCTaTaka MECTUIUIa HE IPElCTaBIba
PU3UK IO 3]IpaBJbe JbYAM, Ka0 M Ja HEMa I0jaBe MHUKOTOKCHMHA, OJHOCHO Jia Cy
NPOM3BOJIM 3[PAaBCTBEHO 0€30€1HU, HEOMXOJHO j€ CIPOBOAUTH CTAJIHY KOHTPOIY
IbUXOBOI MpHUCYCTBAa y OWJbKamMa W MPOM3BOAMMA OWJBHOT IOpeKia, 300r yera je
NMoTpeOHO pa3BHjaTH TOY3/IaHE, OCETJbHBE, Op3€ U CEJIEKTHBHE METOJE 3a HHXOBO

onpehuBame.



Nmajyhu cBe peueHo y By, Y OBOj AMCEPTAIUjH je IpeaBUul)eH pa3Boj U ONTHMH3AIIH]a
METOJIE 32 UCTOBPEMEHY CKCTPAaKIHMjy W JeTeKIHjy ocrtataka nectuiuaa u OTA u3
UCTOT y30pKa rpoxha, omHocHO BuHaA. McnutuBamuMa cy oOyxBahenu GyHrumumm u
WHCEKTHIIUAM KOJU CYy PETUCTPOBAHU 3a NPUMEHY Yy BHHOBOj JIO3H M KOjH CE MOTY
anamusupatu LC-MS/MS texuukom. Ilpernemom nurtepatype yTrBpheHO je ma Hema
00jaBJbEHHX IO/IaTaKa O OCTAallMMa aKTUBHUX cyrncTanuu necrununa u OTA y rpoxhy

U BUHY, U3 KOHBEHIIMOHAJIHE U OpraHCKe Mpou3Boame y Pemyonuuu Cpouju.



2. Ilperiien auteparype

2.1. BuHorpaaapcTBo

BunorpagapcTBo, ka0 moJbOIPUBPEIHA TPaHa KOja ce MOCIeAmUX HEKOIUKO JEIeHH]a
MHTEH3MBHO pa3Buja y Peny6munu CpbOuju, BeoMma je 3HayajHO ca CTAHOBHUINTA BUCOKOT
OpUHOCAa MO jEJMHUIM TIOBPIIMHE, EKOHOMHje, pa3Boja W MPOMOIMje pypaTHUX
nojpyyja, MoceOHO OpJOBUTHX Ca TIECKOBUTHM, KaMEHUTUM U ILJbYHKOBUTHUM
3eMJbUILITUMA, Ha KOJUMa C€ IpYre MOJbONPUBPEIHE KYATYpEe HE MOTY YCIEIIHO TajuTH,
I ¥ 3al0LbaBama JbYAHU y 00JacTMa y KojuMa ce nmpousBoje rpoxhe u suno. Oko
22150 ha y Hamoj 3emMJpH je TIOJ BHHOBOM Jio3oM. Y peruony llenrpamne CpOwuje
HajBUIIIE BUHOTpaja ce Hainasu y peoHy Tpu MopaBe, a Ha ONIITMHCKOM HUBOY Ha
teputopuju ommTtuHe Tpcrenuk. Ha 17483 ha, omnocuo 75,7% mnoBpimmHa moJg
BUHOTPAJIMMA, CE Taje BUHCKE COpTE, JIOK c€ CTOHE copTe raje Ha 4667 ha, ogHOCHO
24,3% yxynuux nospiuvHa (MBanumesuh u cap., 2015; Kopah u cap., 2016).

BuHoBa n03a ce mpe cBera raju 300r MpoU3BOIKE Ipokha Koje caap>Ku BeIUKH Opoj
3HauyajHUX cacrtojaka: mehepa (ppykTo3a U IIyKo3a), OPraHCKHX KHCeIHMHa (BHHCKa,
jaby4Ha, TMMYyHCKa, hunmubapHa, OKcallHa, TIYKYPOHCKA U JIp), MUHEPAITHUX MaTepuja
(K, Ca, Na, P, Mg, Fe, S, Cu u np), suramuna (A, B, C, E u ap), apoMatuynux u
0ojeHMX MaTepHja, TaHWHA, MOJU(EHoNa, aHTUOKCHJIaHaca (HIp. pe3epBaTpo),
BiakaHa u Ap. Ilpeko 80% ykymHe mpousBoame rpoxkha ce mpepalyje y BHHO H
QJIKOXOJNHa Nuha, a 3HA4ajHO Mame KOJIMYMHE Ce KOpPHUCTe Kao CTOHO Ipoxhe, 3a
cymieme u ocraine npoussoe (Ostry et al., 2002; Kopah u cap., 2016).

CaBpeMeHH KOHIIENT BHHOTPAJapCKe TPOM3BOIE, TOPE TPABWIHOT H300pa
COPTMMEHTa U JIOKaJIMTeTa, Kao M YyBolema HOBHMX TEXHOJOIMja, MOJpa3syMeBa H
ynoTpedy MecTUIIa 3a 3aIITUTY JIo3€e U rpoxkh)a o1 ITEeTHUX OpraHu3ama U KOpOBCKUX
Oowpbaka. To mpakTHyHO 3Hauu na ce y rpoxly, amu um y BuHy, Mory Hahu ocrauu
npuMewmeHux nectunuaa, uuje cy MJK nedunucane BaxkehoM 3akOHCKOM
perynatuBoM (,,Ci. rmacauk PC* 22/18). 3a KOHTpOIy ocraTraka MECTUIMIa BeoMma je
Ba)kKaH pa3Boj Op3uX, MOy3aaHuX U jepTuHUX MeToaa onpehuBama Kako y rpoxhy Tako

U y BUHY.



2.2. OxpaTokcuH A

MUKOTOKCHHHA Cy CEKYHIapHH METa0OJUTH TIJbMBA, KOJH MOTY KOHTaMHUHHPATH
pa3nynTe HAMUPHUIIE, ¥ MOTY JIEJIOBATH TOKCUYHO Ha 3]IPaBJbE JbYAU M KUBOTHHHA.
[IpBo cy oTkpuBeHM a(IaTOKCHHHU, TMOYETKOM IIE3JeCeTUX TOAMHA IPOLUIOT BEKa, a
3aTuM " JApyrd MUKOoTOKcHHU. OxparokcuH A (OTA) je oTKkpuBeH MOJI0BUHOM 60-THX
roguHa y sxkurtapuiiama. CekyHmapHu je merabonut ripuBa u3 pozaa Aspergillus u
Penicillium kao mro cy A. ochraceus, A. carbonarius, A. niger, A. welwitschiae, P.
verrucosum, P. nordicum u mp. (Perrone et al., 2006; Frisvad et al., 2007; Cabanes i
Bragulat, 2018; Geisen et al., 2018). Oxpatokcun A wiu N-[(3R)-(5-xmnop-8-xunpokcu-
3-metuii-1-okco-7-u3oxpomanui)kapooumn]-L-penunananun) (Cnuka 1) caapxu 7-
KapOoKcu-5-xs0p-8-xuapokcu-3,4-nuxuapo-(3R)-metminnzokymapua  (OXpaTOKCHH Ol
Be3aH NpeKo KapOokcuiaHe rpyme 3a L-B-denunananun (Tao et al., 2018). M3onosanu
Cy W aHAJIO3U OXPAaTOKCHHA A, KOjH TaKol)e mpeCcTaBibajy MeTaboINTE TJbHUBA, KA0 IITO
cy oxpatokcuH b (mexsiopoBanu anaior oxparokcuHa A, OTB) (Ciuka 2), 0XpaTOKCHH
L1 (OTLI), oxparokcun B (OTP), (4-R)- u (4-S)-xunpokcu-oxpatokcua A (4R-OH OTA
u 45-OH OTA), 4-xunpoxcuoxparokcut b (4-OH OTB) u 10-xunpokcu oxpaTokcud A
(10-OH OTA). Mehyrum, OTA mnpeosnalyje y MOJbONPUBPEIHUM IPOU3BOAUMA U

Haj3HAYajHUjH je 3a 0e30eanocT xpane (Abrunhosa et al., 2010).

COOH ¢
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Cnuka 2. Xemujcka cTpykrypa oxpatokcuHa b (CooH1906N, M.W. 369,1212)



BbHUX0By CTpPYKTypy YHMHE jeIUCHA CYNCTHTYHCAHOT AMXUAPOU3OKYMapHHAa WS-
(eHnnaNaHNHA TMOBE3aHUX aMHUIHOM Be30M. OXpaTOKCHH A je ONTHYKM aKTHBaH
MOJICKYJl ca JiBa XHWpaJHa yrJbeHHKOBa aroma. be3 o003upa mTO UMa JBa
nuacrepeon3omMepHa obnuka yrBpheno je ma camo (S,R) mzomep mocroju y nmpupou.
Takohe, Benmuka kucenocT (EHOTHOT MPOTOHA ce ObjalimaBa HallaxemeM (DEHOTHEe
rpyne usmehy nse xapoonmnHe rpyme (pK, 7,5) (Varelis et al., 2006; Sorrenti et al.,
2013).

Oxparokcun A, ca CAS 6pojem 303-47-9, je 6e300jHa KpHCTaIHA CYIICTAHIIA, Ca JBE
Tauke Tombema 94 - 96 °C u 169 °C (kpucranmsammja u3 GeH3eHa U KCHICHA, PEIOM).
Kana ce ekcuutyje yarpasbyomuactom ceemiomhy (366 nm) mpou3Boau 3eleHO-TUIABY
dnyopecueHnujy, mro u omoryhaBa meroBy JETeKIU)y U HUIACHTHUDHUKALU]Y
TAHKOCJIOJHOM U Te4yHOM Xpomarorpadujom. PacTBopsbuB je y BehumHH OpraHckux
pacTBapaya W BOJCHOM pacTBOPY HaTpujyM OumkapOoHara, a ciabo je pacTBOPJBHB Y
Bonu. CtaOuiaH je y KHCEJOj CpeIuHH M Ha BUCOKHM TEMIIepaTypaMa, a He MOXE ce
MOTIYHO YKJIOHUTH U3 KOHTaMHUHHPAHE XpaHe, YaK HU CTEPHIU3AIMjOM Ha BUCOKHM
TeMIieparypama 1 pu BUCOKOM NMPUTHCKY. [Ipunana rpynu CKIaguIiiHuX MUKOTOKCHHA
(Abrunhosa et al., 2010; Durguti et al., 2014).

Nuxubutop je eH3WMMa, a eroB YTUIA] Ha JUNWIHY TEPOKCHUIAIH]y, IPEKO
OKCHJIATHBHOT cTpeca M (popMupama peakTUBHUX BPCTa KHCEOHUKA, YCTAHOBJBHEH j€ Kao
HajBepOBATHUJU Yy3pOuyHHUK bankaHcke Hedpomatuje, XpOHUYHOT M IMPOrPECHUBHOT
obosbema OyOpera umja e€THOJIOTHja jOII YBEK HHje ca curypHoihy pacerjbeHa. OBa
0oJiecT je OTKpHBEHA, MEeAEeCEeTHX TOAMHA MPOIUIOr BeKa, y celrMa Koja ce Halasze y3
nputoke pexe JynaB y Pymynmju, Byrapckoj, bocun u Xepuerosunu, CpOuju u
XpBaTckoj U MOKE€ JIOBECTHM M JO CMpPTH, a UCHHUTHBama IMOKa3yjy Ja Cy HE3HaTHO
ocetsbuBmje xene (Pfohl-Leszkowicz i Manderville, 2007; Stoev, 2017; Tao et al.,
2018). o pacrooKUBUM TOAIIMMa BHIIE 011 25 XUbaja Jbyau Ooiyje o bamkancke
He(dponaTHje, a mpolewyje ce 1a ux je y pu3udHoj rpynu oko 100 xuspana (Stiborova et
al., 2016). YrBpheno je ma OTA nenyje TeparoreHo Ha MaloBe, MHUILIEBE, 3aMOpIIE,
mwinhe, a XHUCTONATOJIOUIKMM TIpeTparama yTBpheHO je Ja Jenyje Xemaro- |
HedpoTokcuuno (Sorrenti et al., 2013; Durguti et al., 2014). Takohe, peructpoBaH je u
BErOB  KapIWHOTEHW, WMYHOTOKCHYHHW/UMYHOCYIIPECHBHH,  XETATOKCHYHU U

reHoTokcnyHu mnoteHuujan. Takohe, OTA ce goBoan y Be3y ca XPOHUYHOM



MHTEPCTULIMjATHOM He(pONaTHjoM M M0jaBOM KapLUHOMA TecTHca U MokpahHe Oermmke
(Soufleros et al., 2003; Varga et al., 2015; Paterson et al., 2018). Mehynapoana
opranuzainuja 3a uctpaxuame Kanuepa (IARC), 1993. rogune ra je cBpcrana y 2b
rpyny Moryhux KapIiyuHOT€Ha 3a JbYE, jep OCTOjH JTIOBOJHHO IMoAaTaKa Koju moTBphyjy
IETOBY KapUUHOTEHOCT 3a ekcnepuMmeHtanne skuBotume (IARC, 2017). Hma
MoOryhHOCT WHXMOHMIMje CHHTE3e TNpOoTenHa, 300r MOryhHOCTH KOMIIETHIIMjE ca
dbeHunaaHMHOM Y  peakuuju  Katanu3oBaHo] (enmnanaHuH-tRNA-cuHTeTazoM
(Fernandes et al., 2013; Tao et al., 2018). 'eHOTOKCHYHO JelOBame MOTBPHEHO je
nerekuujom JIHK amykra (Sorrenti et al., 2013; Varga et al., 2015).

N3710KEHOCT OXpaTOKCMHY A TyTeM HCXpaHEe MOXE C€ NMPATHUTH aHAIU30M HETOBOT
NPUCYCTBA y HAMUPHHIIAMA WJIM HWHIWPEKTHO aHAJM30M HCTOBHX Mapkepa y
OuosonikoM marepujany (ypuH, KpB U 1Ip), ald je APYrd Ha4MH OOJbHM jep HMCXpaHa
Bapupa 1o jgaHuMa, a camuM TuUM U yHoc OTA. OBu mnojmauu Ccy BaXHH 3a
enHuIeMHOJIONIKe cTynuje. HakoH yHOIIEewma y JbyJCKH OpraHHM3aM MOXKE OUTH JIyro
MIOCTOjaH, a MoJaly MOoKa3yjy Ja BpeMme moiiypacrnana y KpBu u3Hocu 35 nmana (Codex
Alimentarius Commission, 1998; Saez et al., 2004).

[peniopyky 3a npuepemenu monepuwyhu nedewmnu yroc (Provisional tolerable weekly
intake - PTWI) OTA ox 100 ng/kg TenecHe mace, mTO OJAroBapa KOJWYHMHHU o7 14
ng/kg tenecue mace aHeBHO, nanu cy FAO/WHO, 2004. u JECFA, 2001. roaune, 10K
je oBa BpeTHOCT y CKaHJMHABCKUM 3eéMJbaMa 3HATHO HWXa U u3Hocu 5 ng/kg TtenecHe
mace (Codex Alimentarius Commission, 1998). Kanaacko perymatopHo Teno je
npemioxmwio na PTWI m3nocn 1,2 - 5,7 ng/kg TemecHe mace, y3umajyhu y o03up
KapIMHOTeHa, FTeHOTOKCUYHA U JApyra TokcuuHa cBojctBa. Excrept EFSA cy 2006.
TOJIMHE NpeaIoXuIu aa moaepuwyhu neoewnu ynoc (TWI) uznocu 120 ng/kg tenecHe
mace (EFSA, 2006; Harcz et al., 2007).

JIOCTYIHO je MyHO JIMTepaTypHHUX IOJaTaka O MPUCYCTBY OXpAaTOKCHHA A y XpaHH 3a
Jbylle ¥ SKUBOTHIbE, Ka0 IITO Cy KUTAPHUIIE W XpaHa Ha 0a3W )KUTapHIa, MHBO, Kada,
nacyJb, Kakao, CyBO BHHCKO Bohe (puOusie, cyBo rpoxie U cynaTaHa - CyBO a3HjCKO
rpoxkhe 6e3 KOIITHIIA), CyBE CMOKBE, BUHO, COK Of Tpoxla, MaciuHe, opacu, 3a4rHH,
MJIEKO, CBUELCKO Meco (TIoceOHO jeTpa u OyOpesu), jaja, anu U Y KPBH JbYIH U MajYHHOM
miieky (Czerwiecki et al., 2002a; Blesa et al., 2004b; Elmholt i Rasmussen, 2005;
Medina et al., 2006; Bascaran et al., 2007; Toscani et al., 2007; Ghali et al., 2008;



Hernandez Hierro et al., 2008; Juan et al., 2008; Shundo et al., 2009; Tam et al., 2011;
Soto et al., 2016; Paoloni et al., 2018). Bemuku AONPUHOC H3JI0KEHOCTH JbYAU
OXPaTOKCHHY A MOTHYE OJf KOH3yMalluje BHHA, HapounuTo mpsBeHor (Zimmerli i Dick,
1996; Domijan i Peraica, 2005; Mateo et al., 2007; Paterson et al., 2018). 3a mporeny
0e30eHOCTH XpaHE HEONXOJHO j€ MPAaTUTH HEroBO MPHUCYCTBO U KOJWYHHE Y
HAMUpPHHIIAMA W3 TOJMHE y TOJIWHY jep OHU Bapupajy, Mpe CBEra, y 3aBHCHOCTH O]

BPEMCHCKHUX YyCJIOBA.

2.2.1. TlojaBa oxpaTokcuna Ay rpoxly u BUHy

OxpaTokcuH A je MHKOTOKCHH KOjU ce Hajuemthe jaBiba y rpoxly, BUHY M JIpyrum
npou3BoauMa oJ] rpoxha, kao mTo cy cok oxa rpoxkha u cyBo rpoxhe. [lo pazsoja OTA
JI0J1a3M Tpe CBera Kaja cy 3pHa rpokha 3apakeHa ripbuBama Aspergillus carbonarius u
Aspergillus niger npe 6ep6e (Battilani et al., 2006), a oHe ce MOTY M30JI0BaTH M3 CYBUX
onajux 000WIIa, yBEHYJIUX M3/IaHaKa, Kope W juiiha BUHOBE JI03€, KA0 U U3 CaCyIICHOT
KopeHa. Y ucCTpakuBamuma y Aycrpainuju, yrBpheno je mnpucyctBo Aspergillus
carbonarius y mospmuHckoM c¢iojy 3emsbuinra (0 - 10 €M), kKoju moTHYe ca Omaiux
cacymenux 0obuia. Criope ce ca MOBpIIMHE MOTY MPEHETH Ba3AyXOM Ha TPO3JI0BE,
MOCEOHO Ha OHE KOjU Cy OJMXKH MOBPUIUHU 3€MJBHIINTA.

[Tepuon ox 3pewma a0 OepOe je HAJKPUTHUUHUJU 3a KOHTaMUHAIM]y Tpokha OBHUM
TOKCMHOM, a abuoTuyka wuiuM Ouotmyka omtehewma O6oOuma omoryharajy pasBoj
OXpaTOKCUTEHUX TJbHMBa. AOMOTHYKA omTehema yKIbydyjy MpeTepaHO HABOJIHABAmhE,
omrehema o Kuile WM Tpana, a OMOTHYKA MOTY HACTaTH OJ HHCEKara W
¢uromatorenux rypuBa (Hocking et al., 2007), mpu yemy je jacHO aa je BepoBaTHOha
IbUXOBE T0jaBe, Kao MocleAniia OMoTUYKUX omrehema, Mana y Bohmamuma Koju cy
OpaBWJIHO M  [PaBOBPEMEHO 3allTWNeHW OAroBapajyhuM HHCEKTHULHMIUMA U
GyHrunuanMa.

[TojaBa OTA perucrtpoBaHa je LIMPOM CBeTa O 4YeMy cCBenoue OpojHH 00jaB/bEHU
panosu. IIpunrkom mcnutuBama Mukpoduiope y y3opuuma Chardonnay u Malbec, on
ribuBa Koje nmpousBoge OTA, uzonoBanu cy A. niger u3 y3opaka y ApreHTHHH U A.
niger, A. carbonarius u A. ochraceus u3 y3opaka y bpasuiy. Y apyrom uctpaxuBamy,

Koje je crpoBeneno 2001. rogune Ha net copTH rpoxkha y Aprentunu, y 70% y3opaka



cy uzonoBane Bpcre poxaa Aspergillus m To A. niger u A. flavus, a oBe ripuBe cy
M30JI0BaHE M M3 Yy30paka BHHA. Y HCTPAKUBAKY KOj€ je CIPOBEIACHO Yy YPYyrBajy of
Bpcra poma Aspergillus nomunantha je Omma A. alternaria, a perumcrpoBane cy u
Cladosporium clarosporiodes u Epicoccum purpurascens. Ox Penicillium Bpcra
Haj3acTymbeHuje cy Owie P. chrysogenum, P. minoluteum wu P. decumbens, a
¢utonarorena Bpcra Botrytis cinerea je wu3osoBaHa je y Bpeme OepOe rpoxha.
Ananmuzupamem 106 y3opaka u3 bpasuna, YUniiea u Aprentune OTA je netexkroBaH y
29% y3opaka coka oj rpoxkha y omcery koientpamuja og 21 - 100 ng/l, 12,5%
y3opaka mynre, 24% y3opaka BUHA y KoHIeHTpanujama ox 28,3 - 70,7 ng/l, npu gemy
Cy LpBeHa BMHA OwWJia BHIIE KOHTAMHUHHUpaHa oJ1 po3ea u Oenux BuHa (Rosa et al, 2002,
2004 uut. mo Chulze et al., 2006).

Ha nosehame nojase criopa ribuBa poaa Aspergillus wa rpoxly yrudy cyBo u TOIUIO
BpeMe, oceOHO Yy jy)KHUM JenoBuMa EBporie u Ha ceBepy Adpuke, Kao U Jpyrayuju
HA4YMH y3rajama rpoxha y omHocy Ha ceBep EBpone. I'poxhe kao cupoB marepujan
npeJCcTaB/ba TJIaBHU W3BOP KOHTAaMHHAIIM]E 3a BUHO U JIpyre npous3Bojne. Pa3Boj cropa
Bpcre Aspergillus carbonarius ce mosehasa y mepuomy o mojaBe 606uiia 10 3pemba,
yemy noroayje u uznoxenoct UV 3pauemy, noBehame COYHOCTH OOOHIIA M KOJTHMYUHE
mehepa, kao u ojarame OepOe 3penux rpo3goBa. OnTumainHa TemIeparypa 3a
npousBoamy OTA je 30 - 35 °C, a orrrumansua axtusHocT Boge 0,97 - 0,99. 3a pasnuKy
oJ criopa riprBa u3 poaa Aspergillus ciope Bpcte Penicillium verrucosum ce najBuiie
pa3Bujajy y 30Hama ca ymeperom kiaumom (Ottender i Majerus, 2000; Pietri et al., 2001;
Czerwiecki et al., 2002a; Chulze et al., 2006; Hocking et al., 2007). Mehytum, criope
rybuBa u3 poaa Aspergillus mory u ma pasrpage OTA 10 u30KkymMapuHa, OXpaTOKCHHA O
u ¢penunanannna (Fernandes et al., 2013). Bpcre ripuBa u3 poaa Penicillium yruay na
nosehame caapkaja (heHONHHX jequmera y rpoxly, nok A. carbonarius yruue Ha
xuaponu3y nosiucaxapuaa (ckpob u nektun) (Freire et al., 2017). Iocrojehin moganm
MOKa3yjy Jia I[pBeHa BUHA CaJIp>Ke BUILIE OXpPaTOKCHHA A HEro po3e u Oena BHUHA, IITO je
HoCJIeInIa pa3IMYMTHX HaunHa mpousBoame (Domijan i Peraica, 2005; Battilani et al.,
2006; Mateo et al., 2007). Ha moBehame konuurHEe OXpaTOKCHHA A y TOKY Tpoiieca
npaBJbehba BUHA MOXKE YTHIATH HATalame IMOKOXHUIE Tpoxkha mupom, mpu demy je
moryha extpakuuja OTA ca mokoxkuie rpoxha, JOK Ha CMameHe KOJUYUHE MOXKE

yrunati pepmenTanuja. Pa3Boj ripuBa Koje Ipou3BoJIe OXpaToKCUH A, Hajsehum nemnom
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nounme mocne Oepbe, OmI0 300T TMPUCYCTBAa 3apaXeHWX 3pHA Tpoxkha wiam 3060r
HEa/JICKBATHUX YCIIOBA TOKOM CKIaaumTema u Qepmentanuje (Valero et al., 2008;
Fernandez-Cruz et al., 2010).

MHora ucTpakMBama IOKa3yjy YyTHIQ] PerHOHa Ha I0jaBy ojapeheHuX moIynamnuja
IJbMBa KojuMa je rpoxhe u3nokeHo. ['aBHe pasiimke ce OIHOCE Ha MOjaBy M OJHOC
usmelyy A. niger, Botrytis cinerea u Penicillium Bpcra. V perujama ca BiiaXHOM KINMOM
Botrytis je rmaBau matoreH 1ok je mojasa Aspergillus Bpcra Munumaiua. I'maBHa ribuBa
3a mojaBy Tpyiexu rpoxha je Botrytis cinerea, a mena mojaBa WMa yTHIA] Ha
opra”HoynenTuyka cBojctBa rpokha. Taxohe m rtipuBe u3 pomoa Aspergillius u
Penicillium u3a3uBajy TpyJiex U MPOU3BOJIE MUKOTOKCHH, a WACHTH()UKAIMjOM IJbHBA
MOYE C€ MPEIBUACTH PU3MK O] IM0jaBe MUKOTOKCHHA. ¥ CBUM BHUHCKUM PErHOHHMA y
[Mopryrany Haj3acTylubeHHje BpCTe IJbMBa cy u3 pozaoBa Alternaria, Botrytis u
Cladosporium, a Baxan yneo y mukpoduiopu umMajy u Bpcre pomosa Aspergillius u
Penicillium ca 15 u 24% 3actymsbenoctu. Hajyuecranuja Bpcra je A. niger, a 3aTum u
A. carbonarius. A. niger je y HeraTHBHOj Kopejauuju ca ribuBama B. Cinerea u A.
flavus, xao u ca ripuBama u3 pomosa Alternaria u Cladosporium. Hajjaua mo3uTuBHA
Kopenanuja je uamehy Bpcra A. niger m A. carbonarius, a obe BpcTe ce jaBibajy y
perujaMa ca TOIJIOM U CYBOM KIMMOM, a MPUCYCTBO MEJIAaHMHA YMHU MX OTIOPHUM Ha
cynueBy ceriiocT (Hocking et al., 2007). Bpcte poma Penicillium cy 3actymsbene y
3eMJBHILTY M Y PETHOHMMA Ca YMEPEHO TOIJIOM KIMMOM a Mory npoussect OTA u Ha
TeMmreparypama of 5 oc (Serra et al., 2006).

3a rpoxhe o Kor ce Mpou3BOJIE caaTka BUHA j€ OUTHO Jla Mpe3pH Y BUHOTpaay, Ui Ja
Ce CYIIM M3JI0KEHO CYHIly Ja Ou ce moBehao HuBO mehepa. Y HekuM MeauTepaHCKUM
3eMJbaMa C€ TpaBe CIelHjajHa CllaTKa BUHA Oj rpokha CyIIeHOr Ha OBaj HAuWH.
Konnentpanuja rinyko3e u ¢pykroze ce noehaBa u g0 300 g/l mpuimkoM OBaKBOT
HayMHa cymema. MelhyTtum, oBaj mocTymak TOToAyje pa3Bojy TJbMBAa W3 POJIOBA
Botrytis, Alternaria, Cladosporium, Aspergillus, Eurotium u Rhizopus, mito je y Be3u ca
noBehaHoMm ydecranoctu U Behum koHneHTparnujaMma OTA y cliaTKuM BUHHMA HETrO y
cyBuM (Soufleros et al., 2003; Herndndez et al., 2006). Ca3peBamem 606u1a rpoxha
KOJIMYMHA criopa ribuBa u3 pogosa Penicillium u Cladosporium ocraje cnuuna, 10k ce
Opoj cmopa rtibmBa u3 poxa Aspergillus mosehasa ca 78 na 90,3%, a omaga

KOHTaMHHaIMja rpoxkha cropama ripuBa u3 poaa Alternaria ox 24,7 no 5,3%. Y Toky
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3pemba moBehasa ce koHTaMuHaIMja rpoxha Bpcrama A. niger u A. carbonarius; muxosa
3aCTyIJbeHOCT Ha cyBoM Tpoxhy je m3mehy 33 u 100%. Y Bpeme Oepbe m mocine
npe3peBama HajBuIle 0oOuIla 3apakeHO je Bpctom A. carbonarius, koja je riaBHH
n3Bop OTA y cnatkum Buauma (Valero et al., 2005; Gomez et al., 2006).

Valero et al. (2005) cy Takole ucnutuBanu nmpucycTBo ripuBa kKoje npousoge OTA y
nporiecy 3pema rpoxha u cymema Ha CYHIy Kpo3 €KO(pH3UOJOUIKH acleKT. Y30pKe
CBEXer 3peor rpoxkha u rpokha cymeHor Ha CyHIly Cy IPUKYIIHIN U3 BUHApH]ja ca jyra
[[Imaruje TokoM mporieca 3pema rpoxkha, y Bpeme OepOe, mocie cymiema Kao U H3
cynepmapkera. HM3onoBaHe cy TIJbMBEe M3 ceiam miaBHUX ponoBa (Aspergillus,
Alternaria, Cladosporium, Epiccoccum, Eurotium, Rhizopus u Penicillium) y cBum
neproarMa 3pema M Cyliewma. Y jyHy Cy Haj3acTyiubeHHuje Bpcte poaa Alternaria
(80%), a y cenTeMOpy Ha 3penoM M Ha CyBOM Ipoxl)y Cy Haj3acTyJ/beHMj€ BpCTe poja
Aspergillus. TemnepaTtypa, akTUBHOCT BOJIC M MHTEpaKIlja u3Mel)y BpcTa UMajy yTHUIa]
Ha pa3BoOj KOJOHHWja TJbHMBa. HajonTuMallHMja aKTUBHOCT BOJE, 32 CBE BPCTE, M3HOCHU
0,97, a HajakTMBHHja BpCTa Koja HajOpxe pacte je A. niger, koja ce U Ha
Temmeparypama ox 40 °C passuja Gpxe 01 ocTaux. Pe3ylTaTi HCTpaXuBama, Takohe,
NOKa3yjy TO3WTWBAH YyTHUIA] MEIUTepaHCKe KJIMME Ha pa3Boj IybMBa. M y OBOM
UCTIUTHBamky je moTBpheHo na ce y rpoxlhy 3a cinarka BuWHA, KOje je HAaKOH OepOe
M3JI0KEHO CYHITy, moBehaBa canpxaj mehepa, a cMamyje akTUBHOCT BoJie. AyTOpH CY, Y
rpoxl)y cyiieHoM Ha CyHILy, IeTeKToBaau Bpcte u3 pomosa Aspergillus u Penicillium u
HarjJacwiM Jia Mepuoj Cyllewma Tpaje oJ 5 aaHa a0 2 Henesbe. Harmacunu cy na je ox
CBHUX JIETEKTOBaHUX BpcTa camo Bpcta Aspergillus niger ormopua Ha UV cBeTsioCT |
BHCOKE TEeMIIEpaType, ajlu U Ja je pa3Boj IibuBa koje npoussojae OTA nuxuOupan kajga
aKTUBHOCT BoJie majgHe ucnoj 0,93. 3akibyunnu cy Ja ce yOp3aBameM Ipoleca Cylemha
rpoxha moxe cmamuTH KoHeHTpanuja OTA u y cyBoM rpoxly 1 y ciaTkuM BUHHAMA.
[TpunrkoM MPOM3BO/AKE BUHA Tpeda MCIUTATH KOje Cy KPUTHYHE Tadke Koje Tpeba
KOHTpOJIMCAaTU Ja OM ce cMmamuia/crupeymsna MOryhHOCT KOHTaMHuHaluje (UHaIHOT
npousBoja npema HACCP cucremy (Hazard Analysis and Critical Control Point). Buno
je ¢epmenTucanu cok nobujen on rpoxha ca 10 - 15% ankoxona mo jeAUHUIU
3anpemuHe. [Ipon3Bojma BUHA ce cacTOjU O] T'kheuerwa rpoxha, manepatyje, oaBajama
TeyHe W uBpcTe (aze, ankoxomHe QepMeHTaruje, Malo-JakThuuHe (epMeHTaIn]je

(Grazioli et al., 2006). Hakon cBake ox oBux (aza Grazioli et al. (2006) cy y3umanu
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y30pKe y IIUJby NOCTaBJbamkha KPUTHUYHUX Tadaka u onpehuBama koHueHtpamuje OTA.
HcnutnBama cy oOyxBaraja HCIIHUTUBAKE Mpolieca BUHU(UKAIM]E IBE COPTE I[PBEHOT
rpoxha y tpu pasnmuuute roagune (2001 - 2003). Takohe, cy MCIUTHBAIM U YTHUIA]
crapema (uramupanor BuHa Ha koHreHTpanujy OTA mocne 3, 6 u 12 mecenn. Y3opuu
Cy mpBo TUeHTpudyrupanu u QGUITPUPAHHU, a 3aTUM Ppa3OJaKUBAHH BOJCHHUM
pacTBOpuMa MOJMETHIICH TIMKOJIA U HAaTpUjyM OMKapOoHaTa mnpe npeudunirhaBama MpeKko
MMYHOA(UHUTETHUX KOJOHA. 3a JACTEKIM]y je KopuliheH TeuyHu xpomarorpad ca
bayopeciieHTHUM JeTekTopoM. Pesyntatu mokasyjy na ce OTA Hama3su y CBUM
y30plIMMa MIUPe U JIa I0JIa3H JI0 BEeroBor ociiobahama y mporiecy rmeuerma rpoxha. ¥V
TOKy TIpoleca Marepanudje je Ttakohe mnHahena Bucoka koHneHntpamuja OTA
(xonueHntpanuja ce moBehaBa u 10 45%), NOK ce TMOCIE aJKOXOJIHOI Bpema Ta
KOHIIEHTpanja cMmamyje. Tako mpucyran y rpoxhy OTA ce mpenocu y mmpy
NPUIMKOM THeueHmha M Malepalnje, il YKOIUKO ce BUHU(UKAIMja BPIIU AITKOXOJTHOM
U MaJIO-TAKTUIKOM (PepMEHTAIMjOM FeroBa KOHIICHTpAIMja C€ MOXKE CMAWmHUTH U JIO
57% on moverHe koHueHTpauuje. CTaTUCTUYKOM OOpagoM pe3yiaTata ayTopu Cy
MOKa3ajM Jia Mpollec IpaBJbekha BUHA yTUUYe Ha Bapujaiujy caapxkaja OTA. Mehytuwm,
BuHH(UKaMja mpeacTaBba camo 25% ykymHe Bapujanuje. Hajsehuw nmeo Bapujammje
3aBUcU o1l roauHe Oepbe rpoxha u To 1o 75%. CrapemeMm BHHA, 3a OKO 12 mecenH,
koHuentpanuja OTA ce cmamyje u 10 17% (Ratola et al., 2005).

V¥ Hopryrany cy Ratola et al. (2005) ucnutuBanu npomeny konuenrpamnuje OTA ox
HIMpe 1O BUHA MPHJIMKOM MPaBJbera BUHA POrto (e3epTHO BUHO Koje je J0OUII0 UMe I10
uctonmeHoM rpaay Ilopro). CakynibeHO je meT penpe3eHTaTUBHUX COpTU Ipoxkha Koje
ce KOpHUCTE Y MpPOU3BOJAIKU OBOT BHHA, a HMCTPAKUBAKE CE OJBHjAI0 KPO3 TPH
excriepuMeHTa. [IpBu excriepuMeHT je 6uo OJaHK y30pak, y ApYroM je y IIUpy AojAar
OTA y xonuentpauuju ox 4 pg/kg, a y tpehem ekcrnepuMeHTy je y LIMpYy A0OAAT
pacTBOp TJbHBA (103 cnopa/ml) koje mpousBojme OTA u pacTBOp je OCTaBJbEH Ja Ce
WHKYOHMpa 70 T0jaBe NMPBUX 3HAKOBA 3apasze. Y y30plIuMa Ha MOYETKY eKCIlepuMeHaTa
Huje nerekToBaH OTA. CBaku eKcliepMMEHT ce cacTojao M3 JiBa jienia: ca U 0e3 JoaaTka
CYMIIOp TMOKCH/JIA, Ka0 areHca KOju ce KOPUCTH y MPOU3BOIU. Y30PIH 32 UCTIUTUBAE
OTA cy y3umaHM Ha TOYETKYy Mpolieca BUHU(UKALMjEe MOCIe Tikhedewma rpoxkha, Ha
MoYeTKy (epMeHTaIMje, U JIBa MyTa IMocie 3aBpiieHe GepMenTtamnuje. Y mpBoM OJIaHK

excnepumeHTy OTA Huje IeTeKTOBaH HU Y jJeTHOM Y30pKY. Y JAPYroM €KCIIEPUMEHTY y
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neny 6e3 SO, cpenma BpenHoct konueHntpanuje OTA je 6una 4,70 pg/l, a y neny ca
SO, 5,44 ng/l. Paznuka y KOHIIGHTpaIljaMa HHje CTATUCTHYKH 3HA4YajHA M MOCIEIUIA
je HeMOTyhHOCTH J1a ce TPEIBHUAM YAeO IMpe U UBpCTe (ase mocie rmedemha rpoxha,
IITO j€ IMOCJICANIIa HEeaJIeKBAaTHOT y30pKoBama. ctu mpobiem ce jaBiba Uy Tpehem
eKCIepUMEHTY, ¢ TUM IuTo cy Hahene koHuenranuje OTA mame u usHoce 0,23 pg/l y
npsom jaeny u 0,06 pg/l y npyrom aeny. Pesynratu tpeher ekcriepuMeHTa mokasyjy aa
je xonmentpanuja OTA u mpe mpoueca BuHHbHKanuje mMama ox 2 pg/l. TlouetHa
koHreHTpanuja OTA ce cMamuiIa 10 y30pKOBama Ha MOYETKY (epMEHTalrje U TO 32
77% y IpyroM eKCIiepuMenTy, a 3a 56% y tpehem excriepumenty. O modeTka 0 Kpaja
depmenranuje konnentpanuja OTA ce cmammia 3a 90% y apyrom u 87% y tpehem
EKCIICpUMEHTY. YKYIIHO CcMameme moueTHe KoHueHtpanumje OTA 'y mpornecy
BUHU(UKAIH]e U3HOCUIO je 92%.

300r cBe Behe 3aMHTEPECOBAHOCTH MOTpPOIIAYa 32 OPraHCKOM XPaHOM, HUCTPAKUBAUYU
MOYMY Jla MCIHUTH]Y JIa JIM TIOCTOJU pasliuKa y CaJpxkajy MUKOTOKCHHA y XpaHU H3
KOHBCHIIMOHAJIHE W OPraHCKe MNpou3BoJme. OpraHcka NPOU3BO/AKA IOpa3yMeBa
3HAYajHO CMamCHke YInoTpede MecTUl|Ia, IITO MOXKe JoBecTH Jo moBchama
KOHTaMUHAIHNje MUKOTOKCHHUMA. [lopes Tora, 1 yCIIOBH KUBOTHE CPEIMHE, Ko IITO Cy
HEaJIeKBaTHO CKJIAIUINTEHE Y BIAKHUM yCIOBUMA M HA BUCOKHM TEMIIeparypama, Mory
Y3pOKOBAaTH pa3BOj IJbMBAa W TPOU3BOJBY HUXOBHUX Merabonuta. To moTBphyje
MUIIJbEHE HEKUX ayTopa Jia je OpraHcka XpaHa Oorata TOKCHHMMA, a KOHBEHIIMOHAITHA
CHHTETHYKMM cyrcrannama - necruimauma (Elmholt i Rasmussen, 2005; Jorgensen,
2005; Juan et al., 2008; Plagge, 2018; Solecki, 2018; von Kietzell, 2018). C npyre
CTpaHe, TOCTOjeé W ayTOpH KOjU TBpJAE Ja HE TMOCTOjU jacHa Be3a u3Mel)yy opraHcke
npousBojme U mpucycTBa mukotokcuHa (Czerwiecki et al., 2002a,b; Chiodini et al.,
2006; Pussemier et al., 2006). Ca acniekta 6€30€JHOCTH XpaHe U HUHTepeca MOTpoIlaya,
HajOUTHHU]E je YIIO3HATH JaBHOCT Ca PU3MIIMMa IO 3paBJbe KOJU MOTY OUTH MOCIeaIa
¥ jeJIHOT ¥ Jpyror HaunHa npousBoamwe (Biffi et al., 2004; Juan et al., 2008).

CpennHOM IpOIUIOT BEKa je CMaTpaHo Jia YHOCY OXpaTOKCHMHA A HajBHIIE JOIMPHHOCE
npou3BoaM 0J] Meca, MehyruM cpeanHom 80-tux rogaunHa y JlaHckoj je yTBpheHo na
HajBeha xkommumHa OTA y JbYICKO] MCXpaHH MOTHYE OJ YHOCA KXUTAPHIA, HAPOUUTO
paxu. Ha kpajy je otkpueHo npucyctBo OTA y BUHY M JIpyruM IpOU3BOIMMA O]

rpoxha. IIpBu u3Bemtaj o npucyctBy OTA u meroBor eTuis ectpa, oxpaTokcuHa L[
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(OTL) y Buny u coky ox rpoxkha mamu cy Zimmerli i Dick (1996). IIpoceuna nalena
BpeIHOCT y OenuM BuHHUMA je Omna < 3 pg/ml (omcer on < 3 - 178 pg/ml), y posey 19
pg/ml (oncer ox < 3 - 123 pg/ml) u y upBennm BunuMa 13 pg/ml (omcer o < 3 - 388
pg/ml). ¥ nezeptHum BuHHUMa npoceuHa HalheHa xkommumHa OTA je Omma 377 pg/ml
(omcer ox 44 - 451 pg/ml). IIpBu nyt je OTA nerekToBaH U y COKY O] IIpBEHOT Tpoxha
y omcery koHueHtpamuja ox 3 - 311 pg/ml (cpenma Bpemnoct 235 pg/ml), mok y
y3opruma coka oxa Oemor rpoxha Huje yrBpheHo mnpucyctBo OTA. VYV oBum
ucnuTHBamuMa yrBphena konnunna OTL] je 6una oxo 10% on nahene konnunne OTA.
Aytopu cy 3akspyunnn ga OTA Hactaje y nporecy ¢pepMeHTaluje, Kao 1 Ja ce jaBjba y
[PBEHOM BHHY U COKY OJ] IlpBeHOT rpoxha koju notuay u3 EBpore. Ayropu cy ykazamu
Ha noBehaH pu3MK Ko oJIpaciux yciie] KOH3yMallije BUHa.

[Mpema wm3BemTajy EBporicke komwucuje u3 2002. roamHe cpenma Hal)eHa BPEIHOCT
konmentpaiuje OTA y y3opiuma Buna je usnocuia 0,36 pg/kg (n=1470). V y3opiuma
BUHA U3 jy)kHOT nena EBpome cy Halene Behe xommumune OTA, Hero y y3opruma u3
ceBepHor nena. Takohe, momanu w3 u3BemTaja yka3yjy Ha Behe kommumne OTA y
[PBEHMM BHHHMa, HEro y po3ey u y Oemum BunuMma (Domijan i Peraica, 2005).
HcrpaxkuBama nokasyjy u mamu caapxaj OTA y Buauma u3 CeBepHe AMEpHKe, HETO y
BuHMMA U3 EBpone. O ykymHOr Opoja aHaim3upanux BuHA 2 - 4% je cagpkano OTA
npexko MJIK ox 2 pg/l. ¥V cyBom rpoxhy cpenma Hahena Bpegnoct OTA je uzHocuna
3,1 pg/kg (n=593), nok je 7% y3opaka caapxkano OTA mpeko 10 pg/kg (Reg. EC
1881/2006). ITpoceuna Bpeanoct OTA y coky ox rpoxha je 6una 0,56 pg/kg (n=146),
oj 4dera je y oko 5% y3opaka Bpennoct 6mita uznanx MJIK ox 2 pg/kg. [locebny nmaxmy
Tpeba obparutu Ha koHTposy u yHoc OTA mpeko coka o rpoxha u cyBor rpoxha,
umajyhu y Buay 1a cy aena Hajuenihe u3nokeHa opuM mpousBoauma (Jorgensen, 2005;
Battilani et al., 2006; Varga i Kozakiewicz, 2006; Mateo et al., 2007).

CeM y HamHpHHULIaMa OMJBHOT MOpeKiIa (KUTapuLEe U IPOU3BOAM O )KUTapULIa, rpoxie,
CBE BpCTE CyBOTI Tpoxha, 3aunHu, BUHO, MUBO U Jp.) OTA je neTeKkToBaH y MajuuHOM U

KpaBsbeM MileKy (Bascaran et al., 2007).
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2.2.2. AHajaM3a 0XPaTOKCHMHA A y HAMHPHULIAMAa

3a onpehuBamwe OTA y cBUM BpcTama HaMUpPHMIIA HajBUIIEe KOpHUIIheHa W 3BaHUYHA
MeTola je TeuHa xpomarorpaduja ca dayopecrentaum aerekropom (HPLC-FLD)
(MacDonald et al., 1999; Ottender i Majerus, 2000; Pietri et al., 2001; Czerwiecki et al.,
2002b; Soufleros et al., 2003; Belli et al., 2004; Blesa et al., 2004a; Chiodini et al.,
2006; Hernandez et al., 2006; Juan et al., 2007; Juan et al., 2008; Hernandez Hierro et
al., 2008; Milic¢evic¢ et al., 2008; Valero et al., 2008; Shundo et al., 2009; Durguti et al.,
2014; Gentile et al., 2016; Sun et al., 2017; De Jesus et al., 2018). Mehynapoana
opraHm3aiyja 3a BUHOBY J103y u BUHO (International organization of vine and wine -
OIV, 2012) je, takohe, mocraBmia 3BaHMuHy Merony onpehuBama OTA y BuHY.
Y3opuu BHHa ce pa3biIaxyjy CMecOM TMOJHMETUIICH TIUKONa U  HATPUjyM
XHUJIpOreHKapOoHara, 3aTUM IpedniIhaBajy npeko nMyHoapuHUTETHUX KojoHa, a OTA
ce kBanTtu¢ukyje HPLC-FLD meronom. Komnunna OTA y BuHY ce MOXKE OAPEANUTH U
nomohy eH3uMcKo-uMyHCKux TectoBa - ELISA (Flajs et al., 2009). ¥ HoBuje Bpeme ce
npUMemYyje TeuHa XpomaTorpaduja ca MacCeHOM CIIEKTPOMETPHJOM 32 KBAaHTU(PHUKOBAHE
OTA (Lau et al., 2000; Tam et al., 2011; Fernandes et al., 2013; Andrade i Langas,
2017; Campone et al., 2018) u kao konpupmaTueHa Texauka (MacDonald et al., 1999;
Chiodini et al., 2006; Herndndez Hierro et al., 2008; De Jesus et al., 2018). Takobhe, 3a
notBpay npucycrsa OTA y pa3nuuuTUM DpOU3BOUMa KOPUCTH ce U npeBoheme OTA
y oxpatokcuH metun ectap (MacDonald et al., 1999; Pietri et al., 2001; Blesa et al.,
2004b; Saez et al., 2004; Berente et al., 2005; Anselme et al., 2006; Juan et al., 2007).

[Tpunpema y3opaka je Takohe Baxkan kopak y ananusu OTA y y3opiuMma xpaHe y usby
nobujamba TAYHUX M MOY3JaHUX pe3yirara. Buno u rpoxie cy KOMIUIEKCHU MaTpUKCH
ca BEIMKUM cajpxajeM mehepa, monudeHOTHUX jeaumbema, MacHUX KHCEIUHAa U
BUXOBUX €CTapa, allkoXoJla, COJIM M aguTHBa KOjH MOTY YTHIIATH Ha aHaU3y
MUKOTOKCHHA. 3a ekcTpakirjy OTA u3 BUHA U MIUpEe MOXKE CE KOPUCTUTU XJIOPOPopM
(Pietri et al., 2001) mocne mogatka HaTpUjyM XJopuaa y kucenoj cpenunu (de Cerain et
al., 2002), nuxnopmeran ca HaTpujyM OukapOoHatHuM mydepom (Ghali et al., 2008;
Ghafari et al., 2011), pa3zbnaxuBame nonueruieH rukoiaoMm (Sdez et al., 2004) unu
cMeca MOJIMETWIIEH TIMKOJIa M HaTpujyM xujaporeHkapoonata (Durguti et al., 2014;

Durguti et al., 2015; Gentile et al., 2016), aneronutpun/Boga (Biffi et al., 2004),
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metanod/pocopra kucenuna (Czerwiecki et al., 2002a), meranos/Boga (BykoBuh u
cap., 2009), meranos/mpaBiba kucenuHa (Blesa et al., 2004b; Juan et al., 2008), u map.
Behuna ayropa mociie ekcTpakuuje WM pa30iiaxkuBama y30paka IyQepcKuM
pactBopom docdaraux conmu (PBS) (MacDonald et al., 1999; Ottender i Majerus, 2000;
Pietri et al., 2001; Soufleros et al., 2003; Domijan i Peraica, 2005; Anselme et al., 2006;
Shundo et al., 2009; Tam et al., 2011; Remiro et al., 2012) wiu cmecom PBS
nypep/metnon (de Cerain et al., 2002) Bpmm npeuurnhaBame y3opaka IpPEKO
umyHoadunuTeTHux kojoHa (Ottender i Majerus, 2000; Pietri et al., 2001; de Cerain et
al., 2002; Ostry et al., 2002; Soufleros et al., 2003; Belli et al., 2004; Biffi et al., 2004;
Blesa et al., 2004a; Domijan i Peraica, 2005; Anselme et al., 2006; Valero et al., 2008;
Tam et al., 2011; Durguti et al., 2015; Gentile et al., 2016). doOpu pe3yiaratu
npeunnthaBama Mory ce nooutu u ca Cig, Cg, HLB konoHama mim Jpyrum KojioHama 3a
eKCTpakInjy Ha uBpcToj (hasu koje cy 3uatHo jerunuje (Lau et al., 2000; Blesa et al.,
2004b; Berente et al., 2005; Chiodini et al., 2006; Hernandez et al., 2006; Medina et al.,
2006; Varelis et al., 2006; Juan et al., 2008; Bykosuh u cap., 2009; Marino-Repizo et
al., 2015; Rodriguez-Cabo et al., 2016; Sun et al., 2017), kao u npeuunirhaBameM IPEKO
joHO-M3MemUBaYKuX KosoHa Hip. Oasis MAX (anjoHcka m3memuBadka (asa) (Pelegri
et al, 1997; Campone et al., 2018). Kama ce 3a mpumpemy y3opaka KOpPHUCTE
HECEJIeKTHBHE eKCTpakiuuoHe ¢aze xao mto cy Cg miu Cig, MOXKEIFHO j€ KOPHCTUTH
MaceHy CIIEKTPOMETPUjy 3a JAECTEKLHU]y, jep je CeIEKTUBHHUja U OCETJbUBH]jA 3a MOYy3/1aHy
uaeHTUGUKAIM]y U KBaHTU(UKanujy aHanuta. Fernandes et al. (2013) cy xopuctuiu
Quick Easy Cheap Effective Rugged and Safe (QUEChERS) merony ekcrpakinje OTA
W3 y30paka BHHA, a 3aTUM IpeuninnaBame MPEKO KOJOHA 3a JHWCIEP3Ujy Ha YBPCTO]
¢a3u ca cunuka renom. 3a excrpakuujy OTA u3 y3opaka rpoxha, coka of rpoxba,
BUHA U cyBor rpoxha, nmpumemena je QUEChERS wmerona ca ameronutpuiom, a ca
3aKUIIEJbEHUM PAcTBOpOM amneToHuTpmwia 3a ekcrpakuujy OTA w3 y3opaka
JKUBOTHUILCKOT TIOpeKyia (CBHECKO Meco, jeTpa, OyOpe3u, MacT, jaja, MJIEKO). 3a
npeunithaBame n1o0ujeHux ekcrtpakara kopuithen je Cig copbent (Wei et al., 2018).
Pizzutti et al. (2014) cy npumenunn QuEChERS wmertony 3a excrtpakumjy 36
MUKOTOKCHHa, YkJbydyjyhu um OTA, u3 y3opaka BuHa. Excrpakuuja je pahena ca
3aKHINEJHEHUM PACTBOPOM allETOHUTPHIIA y3 AOAATaK COJHM aHXHIPOBAHOT MAarHe3wjyM

cyindara (2 myra), a npeunnrhaBamwe npeko xiopodunrepa (CF). Yzopuu cy 3atum
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anamm3upann Ha LC-MS/MS cucremy. Andrade i Langas (2017) cy 3a ekcTpakuujy
OTA wu3 y30paka BHHA, U HETOBY HICHTH(HKANN]y ¥ KBAHTH(PHUKAIH]Y, KOPUCTHIIH
MUKpO-€KCTpaKLMjy Ha YBpPCTO] (pa3u MOBE3aHy IMPEKOo ayTrocamiuiepa 3a TEUYHU
xpomarorpad ca MacCeHUM CIEKTPOMETPOM. 3a HAHOIICHE y30paka Ha KoyioHe 3a SPME
KopuctTii ¢y 1% BomeHum pacTBOp cHpheTHE KHCEIMHE M aleTOHUTPHUIL.
Aueronutpmir/terpaxuapodypan (90/10 v/v) je kopumihen 3a uumiheme KoJOHA, a
MoOmwIHa (a3za (BoJa/alleTOHUTPIII/CUpheTHA KHCEIIMHA) 3a CIIyupamke aHajauTa ca
SPME konona Ha xpoMarorpadcky KOJIOHY. 3a IPHUIPEMY y30paka BHHa CE€ MOXKE
KOPHCTUTH U JMCIIEp3nOHa TeuHo-TeuHa ekcrpakiuja (DLLME) momohy xmopodopma
Ka0 eKCTPAKIMOHOT pacTBapaya M alleToHa Kao AUCHep3uoHor pactBapada (Campone et
al., 2011) wiu aneroHUTpUIa Kao AMCIEP3UOHOT pacTBapaya U XJjopodopma Kao
eKTpaKIMOHOT pacTBapaya (Arroyo-Manzanares et al., 2012) wunum TeyHO-TeYHa
excrpakija (LLE) momohy xmopodopma (De Jesus et al, 2018), 6e3 nmamer
npeunithaBama y3opaka. Al-Taher et al. (2013) cy pasBwim Merony pa3OiakuBama U
caumama (,,dilute and shoot) Tako mTO Ccy KopuCTHIN oOeJexeHe 13C-I/IHTepHe
cTaHjaapje Ja Ou cMamHId MaTpuKc edekar Ha UCIUTUBaHE MUKOTOKCHHE. MeTona je
npUMEmheHa Ha Y30pKe MHBa W BHHA Yy KOjUMa cy oxapehuBaHu aduaToKcHHH,
dbymonmsuan, OTA, 3eapaneHoH, jgeokcuHuBaiIeHON, T1-2 u HT-2 TokcuHH
(MmeTtabonuTu U3 rpymne TpuxoTereHa). lonaBamemM CTAOUITHUX W30TOINCKH 00ETIEKEHUX
CTaHJap/a KOjU MoKa3yjy CIMYHA XeMHjCKa U (pU3MuKa CBOjCTBA KA0 M aHAJIMUTHU KOjU Ce
UCNINTYjy, Moryha je Beoma Mo3JaHa KBaHTU(UKalMja HHUCKUX KOHIIEHTpaluja
MUKOTOKCHHA. OBa M€TO/1a je 03HaTa Y aHAJUTHUIM KA0 METO0/1a CTAOMIIHOT U30TOIICKOT
pasonaxema (stable isotope dilution assay - SIDA) (Roland et al., 2014). 3a
exctpakuujy OTA u3 y3opaka BUHa MOXe C€ IPUMEHUTH U MUKPOEKCTpaKI1ja momMohy
nakoBaHUX copOeHTa (microextraction by packed sorbent - MEPS), koja npencraBsba
eKCTpakinjy Ha uBpcToj (a3u. Kopucre ce Mame KOTUYMHE y30paKa M pacTBapada u
JIaKO Cy NMPUJIAro/IJbUBE TEYHO] M TaCHO] XpomaTorpaduju unMe je oMoryheHa noTmyHo
ayTOMaTH30BaHa METOJla IMpHUIpPEME M aHAIU3Upama y3opaka (BpeMe MOTpeOHO 3a
aHaM3y je CMameHO Ha CBera HEKOJIMKO MMHyTa). Savastano et al. (2016) cy
npumennnu MEPS metony npumnpeme y3opaka BuHa 3a onapehuBame canpixkaja OTA.

Hekonuko pl BuHa ce HaHece Ha makoBaHe copOeHTe ca Cig UBpcTOM (ha30M HAKOH Yera
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ce OTA enyupa 3aKMIIEJbEHUM  ALETOHUTPWIOM U  AHAIM3MpPA TEYHOM
xpomarorpadujom ca FL nerekropom.

Saez et al. (2004) cy mopeawin MeT Ha4YMHA MPUIIPEME Yy30paka 3a ojapehuBame
koHneHrpanuje OTA y BUHY, IIUPHU U TTUBY:

1. PasbnaxuBame pacTBOPOM HATpHUjyM OMKapOOHATa W TMOJMETHIICH TIIMKOJIA H
duTpupame y30paka 300r yKiIamama Tajaora,

2. 3akumespaBakbe (HochopHOM KHCETMHOM, a 3aTHUM JI0JaBake HATPHjyM
xsopuza u ekcrpakuuja OTA xnopodopmoM. Excrpakru cy mocie ynapaBama
xyiopodopma pazonaxkuBanu PBS mydepom wu mpeunmhaBanu  mpeko
UMYHOA(DUHUTETHUX KOJIOHA,

3. Exctpakuuja Ha uBpcToj pasu npeko Cig KONOHA,

4. ExcTtpakuuja Ha 4BpPCTOj ¢a3u NpeKko peBep3HO-GPazHUX (PEHUICHIIAHCKUX
KOJIOHA U

5. Exctpaknuja Ha 4BpcTOj Pa3u npeko MOIUGPHUKOBAHUX CTUPECH-TUBUHUIOCH3EH
(Oasis HLB) xomnona.

Hajbospu xpomaTorpamMu ca HajMame Koelnynpajyhnx KOMIOHEHTH JOOHjeHU Cy 3a
y30pKe MpHUNpPEMJbeHEe Ha MPBH U Py HAYHMH, JOK XpOMATOrpamMH JOOHMjEHHU IOCIe
npeunmrhaBama y3opaka rnpeko SPE xonoHa nMajy MuKoBe Ha MOYETKY XpOMaTorpama,
KOJU MOTHUYY OJ HeurcToha. 3a 1pBEHO BUHO JOOW]EHH MPOCEYHH MPUHOCH EKCTPAKIIH]e
3a CBa TPU KOHILIEHTpAllMOHA HUBOA MPBUM MOCTYNKOM cy oA 75,4 - 107% y3 RSD 0,9 -
3,0%. Ilpumpemom LpBEeHOr BHHA Ha APYrM HAaYMH JOOMjeHE Cy HUXKE BPEIHOCTU
npuHoca exctpakiuje 65,9 - 73,4% takohe y3 uuzak RSD 0,15 - 3,1%. Kopumhemem
SPE xonona y tpehoj m werBproj MeToau no0ujajy ce Takohe mo0pu mnpuHOCU
excrpakiuje (78 - 99,2%) anu je npennu3HOCT 3a HajHU)KU KOHIIEHTpallnoHu HIBO ox 0,1
ng/ml msnocuna 13%. Excrpakiujom Ha uBpctoj ¢asu mpeko Oasis HLB komona
noOWjeHN Cy HaJHWXKU HpuHOCH ekcrpakuuje onx 41,1 - 51,1%. PazbnaxuBamem
y30paka IPBEHOT BHHA PAacCTBOPOM HATPHUjyM OMKapOOHATa M TMOJHETHIICH TJIMKOJA, a
3atuM mnpeuninhaBamweM npeko Cig KoMOHA, moBehaBa ce MPUHOC EKCTpaklUje 3a cBa

TpH KoHIIeHTpanuroHa HuBoa 95,0 - 101,0% ca no6pom mpeumsnourthy oz 0,3 - 4,1%.

19



2.3. Ocranm mecTunuaa

KBanmurer xpaHe je OWTaH acleKT >KMBOTAa JbYAM KOjU ce Memwa u yHampehyje
cBakoaHeBHo. [Tocneamux roguna cse Beha naxma ce nmocsehyje ocranuma necTuuuaa,
Ka0 ¥ J00poj NOJbONPUBPEIHO] TMPAKCH, TPAHCIAPEHTHOCTH U CIEJUBOCTH Yy
OPOM3BOAKM M TPrOBUHU XPAaHOM NPOM3BEICHOM Ha KOHBEHIIMOHAJNAH HAa4yHH.
Kopumrhewe necrunnga, kao He3ao0uIa3He Mepe CaBpeMeHe MOJbOIPUBPEE, CTPOTO je
3aKOHCKH PEryJncaHo, 300T UHIbEHUIIE Ja MOTY Jia U3a30BYy HexesbeHe edekre. CXoaHo
TOME, aKTUBHE CYIICTaHIIE MMEeCTUIUAa MOTY OUTH 0/I00peHe 3a KopulTheme caMo aKo je
HAay4YHO JIOKA3aHO Ja HE MITeTe 37paBjby JbYAH M OIKUBOTHUIA, HE M3a3UBajy
HENpUXBaT/buBE e(heKTe Y )KUBOTHO] CPEIMHU U aKo cy e(UKacHe 32 HaMEHY 3a KOjy ce
cTaBJpajy y mpomeT (Ypenda 283/2013). V okBupy OpojHUX UCHHUTHBAA, KOja ce paje
npe CTaBjbama y MPOMET, Hajla3e ce M MCIHUTHBAmba BE3aHA 32 OCTATKE MECTUINIA U
onpehuBame MJIK Kkoje mpejicraBibajy MakCHMaiaHE 3aKOHCKH JI03BOJEHE KOJIMYMHE
OCTaTaka akKTUBHHX CYIICTAHIU y MOJHOIPUBPEIHUM IIPOU3BOIMMA, Y/HA XPaHHU U XPaHU
3a xuBoTue. Ha Husoy EY MJIK cy nedunucane Ypendom 396/2005, a y Haioj
3emJbu [IpaBUITHUKOM 0 MaKCHMAITHO JT03BOJHEHUM KOJIMYMHAMa OCTaTaka Cpe/CTaBa 3a
3aTHTY OMJba y XpaHU M XPaHU 3a KUBOTHIEC U [IpaBUIHHKOM O XpaHU U XpaHU 3a
JKUBOTHIHE 3 KOJy C€ YTBPhyjy MakcuMaHe KOJTUYMHE OCTaTaKa CPe/ICTaBa 3a 3allTUTY
owmwa (,,Cn. rmacauk PC* 22/18). Kox Hac ce, Ha HAIlMOHAIHOM HHBOY, HE BPIIH
onpehusame MJIK, Beh ce oBe BpenHocTu npey3umajy u3 perynatuse EY. Ilpse
xapmonmzoBane MJIK Bpennoctu aedpunucane cy 2010. rogune, a 3aTuM, y CKIaay ca
n3MeHama u nonynama Ypenoe (EY) 6poj 396/2005 Espornckor nmapiamenta u CaBera
on 23. pebpyapa 2005. rogune o M/IK y uinm Ha XpaHHU ¥ XpaHU 32 )KUBOTHHEC OUIHHOT
U KUBOTUECKOI MOPEKJa, OJHOCHO AHekca oBe Ypende 3aBpLICHMX JO cenTeMOpa
2013. roguHe, AOHET je HOBU IpPOIUC, KOjU oOyxBara xapMoHu3oBaHe EY Bpennoctu
MJ/IK, a koju je o0jaBibeH y ,,Ciy:x06eHoM riacHuky PC* (6poj 29 ox 13. maprta u 6poj
39 on 9. ampuna 2014. roaune). Ycarnamabame M 00jaBJbUBAaKBE C€ BPIIM jeHOM
rogumme, win pehe, a TpenytHo Baxkehu IlpaBminuk o MJIK je oGjaBibeH y
,,Ciryxx0eroM riacHuky PC* 6poj 22 ox 20. mapra 2018. roaune.

VHanpehuBameM TexHHKA 3a aHalW3y OCTaTaka MNecTHluaa Moryhe je yTBpIuUTH

MMPpUCYCTBO OCTaTaka IECTUIIUIAa IIPCKO MI[K, Kao Hu KOpI/IIJ_IhCH,e necTunuaa 3a
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3alITHTY yceBa/3acaja y KOjuMa BhUX0Ba MPUMEHA HUje 03BOJbeHA. 300T MMOCTaBIbamka
nuckux MJIK BpenHocTH 3a xpaHy 3a 6e0e U HEperuCTPOBAHUX MECTHUITN/IA 32 TI0jeTUHE
BpCTE MPOM3BO/JIa, XEMHU]CKE TabopaTopHrje MOpajy pa3BHjaTH METOJE, KOje CY IOBOJHHO
OCeTJbUBE M crienuduyHe, 1a Mepe BeoMa HHCKE KOHLEHTpallMje OCTaTaka IeCTHIUIA
(mg/kg nmu pg/kg).

Hajedukacauju HauMH aHaM3€e OcTaTaka MEeCTHIMIA je YIOTPeOOM MYyIATHPE3UAY AITHUX
meroaa (MRM) (Economou et al., 2009). 3axteBe koje Mopa uciyuutd MRM metona,
y CMHCIIy CEJICKTHBHOCTH, OCETJBUBOCTH, TAYHOCTH Kao W KOH(pHUpPMaIHje, YCIEHO ce
noctky teyHoM (LC) w/mmm racuom (GC) xpomartorpadujoMm ca MaceHUM
cnekrpomerpoM (MS wmm MS/MS) (Alder et al.,, 2006). Mehyrum, onpehuBame
ocTaraka IeCTUIUIA, KOJU HMajy Ppa3IMYUTy XEMH]CKY CTPYKTYpy H pa3IuuuTa
bu3NYKO-XeMHUjCKa CBOjCTBA, 3aXTeBa MPUIPEMY y30paka Koja HHUje jeTHOCTaBHA U
MOJIjE/THAKO YCIEITHO MPUMEHUBA Ha Pa3IMuUTa JeUHCHA. 3a U3BAjarbe CYIICTAHIIH
0]l MHTEpECa KOPUCTE C€ PA3IMUUTH MOCTYIIH €KCTPAKIHje, Kao MITO Cy TEYHO-TeuHa
excrpakiuja (LLP), nucnepsmona ekcrpakuuja Ha uBpcToj (asu (dSPE), teuna
MukpoekcTpakuuja Ha BiaakHy (LPME), mukpoekctpakuuja Ha uBpctoj dasu (SPME)
wm QUEChERS merona (Anastassiades et al., 2003; Paya et al., 2007).

QuEChERS wmerona je Hanuta BeIHKY MPUMEHY Yy MPUIPEMHU Pa3IUYUTHX HAMHPHHIIA
3a aHAJIM3Y OCTaTaka MecTuluaa, Hapouuto y komOouHanuju ca racHoM (GC) u TeyHoM
xpomarorpadujom (LC) moBe3aHuMm ca pazaMuUTHM MaceHMM aHanuzatopuma (MS).
3acHUBa Cc€ Ha eKCTPaKLUMjU aHaJIWTa AaleTOHUTPUIOM, 3aTUM EKCTPaKUMjU U
pasziBajamy IMOMONY cMece COJIM U Ha Kpajy ce BPIIU MpedninhaBame TUCIIEP3UjOM Ha
yBpctoj ¢a3u (dSPE). MeTona je npuMewnBa 3a BeTuKH Opoj aHAJINTA, KAo ILITO CYy jaKo
HOJIApHU MEeCTULM/IU, KUCEeNU U 0a3HM, U 3aXTeBa Majy KOJIMYMHY y30pKa U pacTBapaya

(Anastassiades et al., 2003).

2.3.1. TIpucycTBO ocTaTaka aKTHBHHX CYNCTAHIU NecTHHMIAa y rpoxkhy m

BUHY

Edukacna 6opba mpoTuB KopoBa, (PUTOMATOreHUX TIJbMBA U HWHCEKaTa, MpaBUIIHA
obpanma 3emspuINTa, hyOpeme, pe3uada W Jap. HEOXOJHE Cy MeEpe 3a OJp)KaBame

BUHOTpaza. YHorpeba MeCTUIMIAa NPUIMKOM Tajema rpoxha je 3HauajHa 3a HETOBY
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3alITUTY OJf IUTETHUX MHKPO W Makpo opraHu3ama, nosehame NpHHOCA, amu M
kBanurera rpokha u BuHa. Hajsehu ytunaj Ha xBanureT rpoxkha umajy ¢uronaroreHe
IJbMBE KOj€ C€ XpaHe W pa3BHjajy Ha OoOuiama rpo3na. ITopem rpo3moBa u Apyrux
HaJ3eMHUX OpraHa IJbMBE MOTY Ja c€ pa3BHjajy ¥ Ha MOJ3EMHUM JIeJIOBUMa BHHOBE
no3e. ExoHOMCKkHM Haj3HavajHHje OOJECTH BUHOBE JI03€ MPOY3POKOBAaHE TIJbUBaMa Cy
wiameraua (Plasmopara viticola), menenuuna (Uncinula necator), cuBa Tpyliex
BuHOBe j103¢ (Botrytis cinerea) u upHa Tpynex BuHOBe jo3e (Guignardia bidwellii)
(Cabras i Angioni, 2000; MBanosuh u Meanosuh, 2017). Ox uHCeKkaTta Haj3HAYajHH]jE
HITETOYMHE BHHOBE JI03€ Cy CHMBHU Tpo3ioB cmoTaBail (Lobesia botrana), epuodumne
rpumbe (rpume mmmkapuie) (Calepitrimerus vitis u Eriophyes vitis) u nukana BuHoBe
no3e (Scaphoideus titanus) (Chuche i Thiéry, 2014). 3a edukacHy 3aIlITUTy O] OBHX
00JIECTH U IUTETOYMHA KOPUCTE CE PA3IUUUTH (QYHTHIUAN, MHCEKTHLIUAN U aKapHLIUIH.
VYnorpeba cpeacraBa 3a 3alITUTY OMJba Y BUHOTPAZMMa, Al Uy JPYTUM 3acajuMa U
YCEBHMa, y CKJIAy ca 000poM NObONPUSPEOHOM NpaKcom HE TPEACTaBba PU3UK II0
3paBjbe JbyOHM W IHKUBOTHY CpEIMHY. YKOJIHMKO C€ TMECTUIMIN HE KOPHCTE
NPaBOBPEMEHO, y NPENOpYYEHHM KOJMYMHAMa MPUMEHE M y CKIAAy ca OCTalIuM
npernopykama, lUXoBH ocTary Mory npemamuta MJIK y rpoxly nocie 6epoe, kao u 'y
Buny (Cabras i Angioni, 2000; Millan et al., 2003; Fernandez et al., 2005; Martins et al.,
2011). 3a mpumeny pyHrunuaa je Beoma OUTHO J1a UMajy MIHUPOK CHEKTap JeI0OBamka U
YTy TOCTOjJaHOCT, 4MMe ce o00e30ehyje Oosba eduKacHOCT M Mama y4ecTalocT
npuMeHe. OBa cpeacTBa XEMHJCKOI WM OHOJOUIKOT TMOpeKia cy30ujajy Wi
MHXHOUpajy pa3Boj (pUTONATOreHHX IJbUBAa M CIIPEYaBajy pa3Boj 000JbeHa KOje OHE
npoy3pokyjy. Ilpema mecty nemoBama MOTYy OWTH TNPEBEHTHUBHH, NPOTEKTUBHU HIIH
KOHTAKTHH, KOJU c€ MpuUMemY]y GOJMjapHO W HE NpoaupYy YyHyTap Ouspke
(Hecuctemun), Beh mrTuTe na He Johe 0 ocTBapema 3apaze. Ca apyre cTpase,
CUCTEMHMYHU KOje OuJbKa ycBaja KOpEHOM, cTabioMm, auihem, TpaHCIIOLUpajy ce YHyTap
OuJbKe, 3ayCcTaBiba]y HIMpeme mocTojehe mHbeEKuje, 0OJHOCHO Nenyjy KypaTuBHO (0.1
uHbpeknuje 10 (GpyKTUPHUKALMjEe) M epaguKaTHUBHO (cIpedaBajy (QpyKTUPHKAIH]Y).
[Tomohne cymicranue y ¢opmynanujamMa mecTuluia, Takohe, UMajy 3HayajHy YJIOTy y
omoryhaBamy Jakmier nmpoaupama nectuiuaa y mymmy rpo3aa (Teixeira et al., 2004;
[Hosspancku u Jlasuh, 2007; Gonzéalez-Rodriguez et al., 2009b). 36or paznuautTux

MCXaHu3aMa ACJI0Bamka, ICCTUIUIN CC Be3yjy 34 pas3JIMYnuTC ACIIOBE Ipo3Ja, Ia CC 3a
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KOHTAKTHE IMECTHIM/EC OueKyje Beha KOIMYMHA OcTaTaka Ha IMOKOXKHIIM, JOK ce Beha
KOJIMYMHA OCTaTaka y MyJINH O4YeKyje 3a CHCTeMHUYHe. 300r mpoieca BHHH(HKaLUje
KOJINYMHA OCTaTaka NEeCTULUAA y BUHY j€ Mama Hero y rpoxly, a ocranu nectuuua,
Kao U HBUXOBU META0OJIUTH y Ipolecy BUHU(HKaLM]je, Ipenase u3 rpoxha y mupy, a
camuM TuM 1 y BuHO (Cabras et al., 1997; Cabras i Angioni, 2000; Garau et al., 2009).
Mehytum, na Ou OwiM CUTYpHH Ja HpPUCYTHA KOJMYMHA OCTAaTaka IECTHLUIAa He
OpeACTaB/ba PU3UK IO 3ApaBibE€ JbYAH, OJAHOCHO Ja Cy IPOM3BOAU 3]PABCTBEHO
6e30eHH, HEONXOJHO j€ BPIIUTH CTaJHY KOHTPOJy HHXOBOI MPUCYCTBa y rpoxlhy u
BUHY. 3a IPUMEHY Y BUHOBOj J103H4, Y PenyOiuuu CpOuju, y neproay mniaHupama OBeE
ncepTanuje, Ouno je peructpoBaHo 50 aKTMBHUX CYNCTaHIM (YHTHLUAA U 300LH[A,
dopmynucanux y 203 pasznuumra cpeacraBa 3a 3amtuTy Ousba (Cmacuh, 2016).
Bpennoctu MJIK 3a ocraTke nmectuuuaa y BAHCKOM M CTOHOM rpoxly cy mpeysere u3
EVY perynatuBe, 1ok 3a BUHO He mocrtoje 3BanmuHe MJIK BpeaHOCTH, amu MOCTOjU
npernopyka Melynapoone opeanuzayuje 3a eunogy no3y u euno (International
organization of vine and wine - OIV, 2012) na MJIK ocraraka nectuiuaa nzuoce 10%
on MJIK Bpeanoctu koje cy neknapucane 3a rpoxie (Correia et al., 2000; Castro et al.,
2018).

Ocranu mectunyaa Koju cy Hajuemrthe aeTekToBaHW y Trpoxly Cy a30KcHCTpoOuH,
OocKanui, UHUIPOIUMHMI, KapOSHIa3WM, METaJaKCHJ, TPUAJAUMEHONT, (aMOKCaIOH,
(enxexcamul, IEHKOHA30J1, AU(PEeHOKOHA30J1, XJOPIUPUPOC, IIUTTEPMETPHUH, KPE3OKCUM
METHII, MMHAAKIONpHU, uMmasamun, tpudraoxcuctpodun (Cus et al.,, 2010b; Golge i
Kabak, 2018). Cabras et al. (1995) cy y Bunuma u3 HUrtanuje nerekToBaiu OCHOMMUII,
JTUMETOaT, UIPOJIMOH, METATaKCUI U BUHKIO30MH. AHamu3zoM 190 y3opaka BuHA y
Uranuju 2001. roguHe HUjenaH y3opak HHje cajapiao ocratke mectunuaa (Cabras i
Conte, 2001). V y3opuuma BuHa u3 [lopryranuje Hajuemihe Cy IETEKTOBaHM OCTAllU
nuxjoduiyanuia, 6eHOMuUIa, UIPOIMOHA, MPOCUMU0HA U BUHKI0301MHA (Calhelha et
al., 2006). YV napyruMm wucTpaxkuBamMMa y3opaka BuHa u3 Hrammje u CroBeHuje
Hajuemhe Cy JETEeKTOBAaHM OCTAallM LUIPOAMHMIA, (PeHXeKcaMuia, MeTalakcuia,
MPOCUMUIOHA, a30KCUCTpoOuHa, TeOykoHazona u wumpoauoHa (Otero et al., 2002;
Trosken et al., 2005; Cus et al., 2010a,b). I y ucrpaxupamuma Vitali et al. (1998) mur.
o Cus et al. (2010a) y 57% ox 21 aHATM3MPAHOT UTAIN]aHCKOT BUHA HaljeHU Cy OCTAIH

jemnor wim Bumre necruipna. Chen et al. (2016) cy y cynepmapkeruma y lllenueny
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(Kuna) y3opkoBayii MeT HPBEHUX M MET OEMUX YBO3HHMX BHHA. Y JIEBET BHHA CY
JETCKTOBAIM MOJHMHAT, TU()EHUIAMUH, METAIaKCUJI, MUKIOOYTaHUI U TeOyKOHA3071 Y
KoHIeHTpanjama ox 0,56 mo 18,6 pg/l, mpu yemy je MeTalakCui JIeTeKTOBaH Yy
HajBehoj koHneHtpanuju - 18,6 ug/l. Avramides et al. (2003) cy ucnuTHUBa M OCTaTKE
necTunyaa y BuHuMa u3 ['puke u ca teputopuje OuBiie JyrociaBuje W JACTEKTOBAIU

NPUCYCTBO UIIPOAMOHA Y IIECT jyrOCIOBEHCKUX BHHA.

2.3.2. AHaamu3a ocTaTaka aKTHUBHMX CYNCTAHIU MeCTUIHMIA Yy TPoxkhy U BUHY

Ocranu nectunuaa y rpoxly, BUHY U lbBUXOBUM MPOM3BOANMA o/ipel)yjy ce mpumMeHoM
xpomarorpadckux MeToja. 3aXTeBU KOje MOpa MCHYHUTH Xpomartorpadcka Merona y
CMHCITY CEJIEKTUBHOCTH, OCETJbUBOCTH, TAYHOCTH M POOYCHOCTH YCIICUTHO CE TOCTHIKY
TeYHOM Xpomatorpadujom ca mMaceHuMm crnekrpomerpoMm (LC-MS), tanmem maceHUM
cnekrpomerpom (LC-MS/MS) (Venkateswarlu et al., 2007; Gonzalez-Rodriguez et al.,
2009b; Rose et al., 2009; Zhang et al., 2009; Cus et al., 2010a,b; Franc i de Revel,
2018), racaom xpomarorpadujom ca maceHuM criekrpomerpom (GC-MSD) (Oliva et al.,
1999; Navarro et al., 2000; Soleas et al., 2000; Jiménez et al., 2007; Likas et al., 2007;
Gonzalez-Rodriguez et al., 2009b; Cus et al., 2010a,b; Yang et al., 2011) wim Tanaem
maceHoMm criekrpometpujom (GC-MS/MS) (Martins et al., 2011; Chu et al., 2015; Chen
et al., 2016). OapehuBame ocraTaka mecTuiiaa u3 rpokha U MpousBoaa o rpoxha ce
MOY€E paJUTH U TacCHOM Xomartorpadujom ca a3oT-GpochopHUM JIeTeKTOpoM (nitrogen-
phosphorus detector - NPD), merektopoM ca 3axBaToMm ejiekTpoHa (electron capture
detector - ECD) (Oliva et al., 1999; Correia et al., 2000; Navarro et al., 2000;
Avramides et al., 2003; Calhelha et al., 2006; Likas et al., 2007; Rose et al., 2009),
TEYHOM Xpomatorpadujom ca jaeTekTopoMm ca Hu3oMm mauomaa (diode-array detector -
DAD) (Lopez et al., 1989; Miliadis et al., 1999; Otero et al., 2003; Likas et al., 2007;
Gonzalez-Rodriguez et al.,, 2011), ABoIMMEH3MOHAIHOM TracHOM Xpomarorpadpujom
(GCxGC) ca ECD unu nnameno jouusyjyhum nerextopom (flame photometric detector
- FID) (Pizzutti et al., 2009).

Ja Ou yTBpIWIIM /a JIM TIOCTOjJH Pa3jiiKa y KOJWYMHH OCTaTaKa MeCTHIHIA MPHITUKOM
aHaJIM3e IENINX TPO3JI0BA ca METEJFKOM U LIEJIHUX TPO3/I0Ba 0e3 meTesbKe, Kao U J1a JIH ce

npameM rpoxha cMamyje KOHLEHTpalja octaraka necruiuaa Teixeira et al. (2004) cy
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KOPUCTHJIM METAHOJI 3a eKCTpakuujy mnectunupa. IIpeunmmrhaBame ekcrpakara cy
Bpiniau npexko Cg KojoHa, a aHanu3y ocrtataka necruuuga Ha HPLC-DAD. Ayropu
HHCY HallUIM CTAaTHCTHYKU 3HAuYajHy pa3siuKy u3Mel)y KOHIleHTpauuja mecTuiuga y
IIeJIOM Tpo31y (ITOKOXKHMIIAa M MyJINa) ¥ CaMO Ha TOKOXKHUIM rpo3za. [lupumeranun cy
JETEKTOBAJIM CaMO y ITYJIH, @ METATAKCUI Ha TMOKOXKULM, alld HE M Y IIeJIOM T'PO3IY.
HctpaxuBama cy ykaszajna Ja ce mnpameMm ykiaama (0% koHTakTHOr (yHTHIHIA
npocumugona. De Melo Abreu et al. (2006) cy mocie ekcTpakiHje oOcTaTaka
GyHrUIMOa cCMEecOM eTHII-alleTaT - XeKCaH M3 rpoxha M BHHA BPIIMIM JETEKIHjy Ha
HPLC-DAD, a notBpay npucyctBa pynrunuaa cy paguau nomohy GC-MS.

Panuje xopumihene mMerose 3a eKCTpakIMjy MECTUIMAA U3 y30opaka Boha m mopha, a
caMuM THM W U3 Tpoxha, BUHa W HIMpe Cy Ce 3aCHUBAJE Ha EKCTPAKLHUjU aHAINTA
alleTOHOM, CMECOM alleTOH - TUXJIOPMETaH, XeKCAHOM WII €THUII-AlleTaTOM Y IIPUCYCTBY
aaxuapoBaHor Hatpujym cyndara (Miliadis et al., 1999; Otero et al., 2003; Pizzutti et
al., 2009; Rose et al., 2009) wm Harpujym xmopuna (Oliva et al., 1999; Navarro et al.,
2000). Likas et al. (2007) cy 3a ekcTpakuujy ¢amMokcajoHa, (QeHXekcaMujaa Hu
Tpu(IOKCHUCTpOOMHA M3 Yy30paka Tpoxkha M BHHA YCIEHNIHO NPUMEHWINM CMECy
UKJIOXeKcaH - auxyopmerad. [Ipe merekuumje ocraraka nectunuga HPLC-DAD-om
eKCTpaKTe Ccy mpeuunrhaBaiy MpeKko CHIIMKA KOJIOHA 3a eKCTPAaKIHjy Ha YBPCTOj (hasw.
Gonzalez-Rodriguez et al. (2009a) cy 3a ekcTpakiujy TeOyKOHa30Jla W3 Yy30paka
rpoha, mupe ¥ BUHA KOPUCTHIIN CMECY JAUXJIOPMETaH - alleTOH Y3 J10/1aTak HaTpHjyM
XJIOpU/Ia ¥ aHXUAPOBAHOT HATpHjyM cyidaTa, a 3a nmpeuninhaBamwe Envi Carb-I11/PSA
KOJIOHE. Y JIpyroM eKCIIEpHUMEHTY, TPWINKOM HWCIUTHBAkba Jerpajalnje BUIIe
byarunmaa ox rpoxkha 10 BUHA, 3a EKCTPaKIU]y Cy KOPUCTHIM CMECY €THII-
arerat/xekcad, a 3a mnpeunirhaBamwe Takohe Envi Carb-II/PSA konone (Gonzilez-
Rodriguez et al., 2011). Cus et al. (2010a,b) cy KopHCTHIHN cMeCy aIleToHa, HeTPON-eTpa
U JUXJIOPMETaHa 3a eKCTPaKIHWjy MeCTHIHIa W3 Yy30paka BHHA, NMpeuuinhaBame Cy
BpPUIWIM MOMONhyY Ten mepmaHeHTHe XxpomaTorpaduje. Ocrany MecTUUIa U3 y30paka
rpoxkha M BHHA ce MOTy €KCTpPaxoBaTH M TEYHO-TeYHOM ekcTpakiuujom (LLP),
JUCTIEP3UOHOM TeyHO-TeyHOM MukpoekcTpakiujom (DLLME) (Chen et al., 2016),
excrakuujoM Ha uBpctoj pa3u (SPE) npexo HLB mnu Cig konona (Miliadis et al., 1999;
Soleas et al., 2000; Otero et al., 2003; Flores et al., 2007; Jiménez et al., 2007, Franc i

de Revel, 2018), awucnep3ujom wmarpukca Ha uBpcroj ¢asm (MSPD),
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MHKpoekcTpakijoM Ha 4Bpctoj ¢asu (SPME) wnun QuEChERS meromom (Franc i de
Revel, 2018). Mertona excrpakiuje, Takohe, Mopa J1a 3aJ0BOJbH 3aXTEBE Y CMHUCIY
Op3uHe, epUKACHOCTH, CMamhemha KOJUYUHE y30pKa, JeIHOCTABHOCTH, MPUMEHUBOCTH
3a pyTUHCKY aHAJIM3y, CMamkemha yrnoTpede TOKCHUHUX pacTBapaya, Kao U MpUXBaT/bUBE
IICHE.

SPME wmerona omoryhaBa jeqHOCTaBHY M ayTOMaTH30BaHy EKCTPaKIMjy OCTaTaka
MeCcTUIlMa U3 BUHA 0Oe3 ymoTpede pacTBapaya W NpHMEHEHA je 3a onapehuBame 24
MecTUliu/a y uctpakuBambuma Martins et al. (2011) u 3a eKcTpakiiijy opraHOXJIOPHUX U
opranodocdopHux necturpaa y ucrpaxkuBamuma Correia et al. (2000).

[Topen DLLME 3a ekcTpakiujy ocraraka IECTHIMIa W3 y30paka BHHA MOXE Ce
KOPUCTUTU W MEIIamkeM MOTIIOMOTHYTa JUCIEp3MBHA TEYHO-TEUHA €KCTpakuuja (up-
and-down-shaker-assisted dispersive liquid-liquid microextraction - UDSA-DLLME) ca
1-okTaHOIOM Ka0 eKcTpaknuoHuM pactBapadeM (Chu et al., 2015).

OASIS HLB konoHe ce MOry KOPHUCTHTH 3a CKCTPAaKIM]y OCTaraka IeCTHUIUAa U3
y3opaka BuHa npe GC-MS/MS (Pelaji¢ et al., 2016) unu LC-MS/MS nerekuuje (Castro
etal., 2018).

Zhang et al. (2009) cy kopuctmin moguduroBany QUEChERS merony 3a ekcrpakiujy
U mpeunnihaBame 72 OocTaTka MECTULHMJA U3 y30paka BUHA. AYTOpPH Cy KOPUCTUIIHU
TOJIyeH 3a JIECOPNIH]jy TUTAHAPHUX M apOMAaTHYHUX TECTUIMIA Mocie MpevnirhaBama
y3opaka npeko OSPE ca mpumMapHHM-CeKYHIApHUM aMHHHMa W aKTHBHHM YTJbeM
(Zhang et al., 2009). 3a ekcrpakuujy u oapehuBame 172 mectunmaa LC-MS/MS
TeXHUKOM y ctoHoMm rpoxlhy Golge i Kabak (2018) cy npumeHnIn MOIu(GHKOBaHY
QuEChERS wmeromy. YmecTo ameToHUTpUia ayTOpd Cy KOPHUCTHIIMA 3aKHUIIEJHEH
METaHOJI Ka0 €KCTPAKLIMOHO CPEJICTBO.

Yang et al. (2011) cy 3a ekctpakuujy 88 ocrataka mectuuuia u3 O0oOuyacTor Boha
(rpoxha, kynunHa, OopoBHHMIA U jarojga) kopuctuwiun MonaupukoBany QuEChERS
METOJly, a 3aTHM Cy eKTpakTte npeuninrhaBaiu npeko Envi-Carb/NH; konona.
OppehuBame ocraTaka NMECTHUIMIA U3 BHHA C€ MOXE BPIIUTH IMPHUIPEMOM Y30paka
QuEChERS wmeromoM, a 3arum jgupektHoMm aHamu3oM DART-MS/MS-om  6e3
xpomarorpaducama (Guo et al, 2016) wmm 06e3 TPETXOAHE EKCTPAKIH]e,
npeunmthaBaka U Xpomarorpaducama  y3opaka  aMOMJEHTHOM  MaceHOM

cnekrpomerpujom (DART-QQQ) (Yong et al., 2017).
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HNako cy LC-MS u GC-MS coducrtunmpane TeXHUKE, TOOUjEHU pE3yNTaTu Cy
MOJIJIOKHU YTHIIA]y MaTPUKCa. Y 3aBUCHOCTH OJI CIIO)KEHOCTH MaTpUKca MOXe Johu 70
noBehama WIM CMamemha CHTHala/oAroBopa wucnuTuBaHor aHanmuta. Kox LC-MS
TEXHUKE KOMIIOHEHTE MaTpUKca YTHYy Ha e()UKAaCHOCT jOHW3alWje aHalIWTa, WIA Ha
ocoOMHE Kambula (HIOp. TPOMEHY BHUCKO3UTeTa). [lpuamkoM aHanu3e ocTaTaka
necTuiuaa yrepheHo je na yemrhe 1ona3u 0 CMamema CurHaia aHanurta. Kox racue
xpomarorpaduje dYecTuile MaTpuUKca Ce MOTy Be3aTh 3a aKTUBHA MeECTa TacHO-
xpomarorpadckor cucremMa (MEEKTOp, KOJIOHA, NETEKTOp) YMME MOTY YTHIATH Ha
3aip)KaBamkbe WM JIETpajalujy aHaIWTa. YTHIA] MaTpPHKCAa CE€ MOXE CMambUTH
JOJIATHUM TpeunithaBameM y30paka, MTo OAy3MMa JIOJAaTHO Bpeme u moBehaBa 1eHy
aHanuse, kopumheme wHTepHHX (Navarro et al., 2000) wim o0eleKEHUX HHTEPHUX
crannapaa (Gonzalez-Rodriguez et al., 2009a). Kom MRM wmerona monekaa HUje
Moryhe Hahu o0esekeH cTaHAap/l 32 CBaKd UCITUTUBAHU aHAIMT, IITO OU M €KOHOMCKH
OWJIO HEWCIUIATHBO T€ CE MOXXEC KOPHCTHUTH TIO jelaH TPEINCTaBHHUK 3a jeIHY KIacy
nectunuaa. Hajuenthe xopunthene meroze cMamema MaTpuke edekra cy Kaauodpalja
y MaTpHuKcy y3opka (matrix-matched calibration) (Avramides et al., 2003; Likas et al.,
2007; Pizzutti et al., 2009; Cus et al., 2010b; Martins et al., 2011; Gonzalez-Rodriguez
et al., 2011; Castro et al., 2018; Golge i Kabak, 2018) u meToa ctanmapaHOTr q01aTKa
(Otero et al., 2003; Jiménez et al., 2007; Gonzalez-Rodriguez et al., 2009b; Yang et al.,
2011; Pelaji¢ et al., 2016; Nawaz et al., 2018). OBe mMeTo/€ Cy pETaTUBHO jeTHOCTABHE
u jeprune. [IpunukoM mUXOBE MPUMEHE TOTPEOHU Cy Y30pIIU 32 KOje je TOTBpheHo Aa
HE caJp’ke HCIWTUBaHE aHaiauTe (T3B. OJaHK y30pLH). YKOJIMKO Cy aHaJU3UpaHU
AQHAIATH CTAOWJITHA OBAKO MIPHUIPEMIBEHU KATMOPAIMOHH PACTBOPH CE MOTY KOPHUCTHUTH

3a BHIIIe aHanu3a uctor marpukca (Kruve et al., 2008; Kwon et al., 2012).
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3. Hu/beBH MCTPAKUBAKHA

[{usp ucTpakMBama y OKBHPY OBE JIOKTOPCKE AMCEpTallHje je pa3Boj U ONTHUMH3AIHja
MYJITUPE3UAyalHE UHCTPYMEHTAlHE METOJE KOja jeé OCeT/bMBa U CeJIeKTHBHA 3a
HCTOBPEMEHO HCIIUTUBAKE OCTaTaKa akKTUBHUX cyrcTaHiy nectuiuaa u OTA y rpoxhy
U BUHY.

Takohe, nmmib paga je W HM300p METOJIE 3a HMCTOBPEMEHY €KCTpaKIHjy oOcCTaTaka
nectunuaa 1 OTA u3 ucror y3opka rpoxha, onHocHo BuHa. McTpakuBame 00yxBaTa
nopeherse QUEChERS merone u mpumnpemy y3opka momohy BondElut Micotoxin
kutoBa 3a OTA, kao u npeunihaBame aleTOHUTPUIIHOT eKCTpakTa pasinuntum ASPE
KUTOBMMA (KUTOBHU 3a Bohe U moBphe ca BeTUKUM caprKajeM BoJle, MUTMEHaTa U MacTH)
3a oapehuBame nectunuaa. Lluss je, Takohe, u 6p3a u edukacHa mpumpemMa y3opka, Koja
MOpa Jia 3aJIOBOJBH IMapamMeTpe HEOIMXOJHE 3a ONTUMHU3ALN]y AHATUTHYKE METOJE
nedunucane y esporickom 3akonomasctBy [SANTE/11813/2017 u Vpenoa (EC) 6poj
401/2006]. Taxma je moceehena mpmiaarohaBamy mnpumeHe QuUEChERS wmerome 3a
excrpakiujy OTA, uume Ou ce m30erna ymorpeda MMYHOADUHUTCTHHX KOJIOHA H
3HATHO CMamWiIa IICHA aHaIm3e, a Ja ce IPH TOM HE U3ryOH Ha OCETJBHBOCTH METOJIC.
[Topen moGpojaHor, UJb je U Ja MPUHOC EKCTPaKIlHje, 3a mto Behu O6poj ananuta, Oyne
6muzy 100%, a M nma ce mpuUmpeMoOM Y30pKa Y 3a0BoJbaBajyhoj MepH yKIIOHE
HeuncTohe, kako OW ce moBehasa CENEeKTUBHOCT W H30€rao HEXKEJbEHH YTHIA)
MaTpHKCa.

Ocum Tora, uuib paaa je u BamumoBaHa MRM wmeroma koja 6m Ouna morogHa 3a
onpehuBame ocrtataka mnectuimaa U OTA y y3opumma rpoxha W BHHA, U3
KOHBEHIIMOHAITHE W OpraHCKe TMPOU3BOAKE, 4YMME OM ce y Yy30pluuMa u3
KOHBCHITMOHAJTHE TIPOM3BOIGEC IMPOBEPUIIO Jla JIM Cy CpPEACTBa 3a 3alTHUTY OWJba
NPUMEHECHA Yy CKIQAy ca JOoOpOM IOJFONPUBPEIHOM IPAKCOM, OJHOCHO J1a JIH CYy
IbUXOBH OCTalM y ckiaay ca mponucanum MJIK Bpemnoctuma. Y ucto Bpeme, y
y30plIMMa W3 OpraHCcKe NpPOU3BOJImE, Omhe mMpoBepeHO na 1U je Ouilo mpuMeHe
MEeCTUIIN/IA KOjU HHCY OJ0OOpEHU 3a NMPUMEHY y OBOM HAYMHY MPOU3BOIIE, WIH |
JIOTILIO JI0 KOHTaMUHAIIM]€ 3acajaa yciea apudTa ca OKOJIHUX 3acajia.

[Topehewem mobmjenux pesynrara mnpucyctBa OTA y rpoxhy u BuHy wus

KOHBCHIUOHAJIHC U OPTraHCKE IIPOU3BOIHLC yTBp)II/IhC CC 1a JIK1 MpUMCHA IIeCTunnuaa nMma
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yTHIaja Ha HETOBO HacTajame. Pa3zBujeHa n ontummuzoBana MRM wmerona, nonpunehe
PYTHHCKO] KOHTpPOJIM y30paKka Ha TPXKHILUTY, paau npahema H3JI0)KeHOCTH MOTpoIIaya
Kako ocTalyMMa IeCTHUIMIA, TaKo M oxparokcuHy A. lcroBpemeHoM npumpemMom
y30paka 3a aHanu3y u ocraraka nectummaa u OTA nena ucnutuBama he ce, Takobe,
3HAYajHO CMAUTH.

Ha xpajy, unsb je ¥ 1a ce U3BpIIM MPOIEHA M3JI0KEHOCTH, Ha OCHOBY KOHIIEHTpAIMja
JICTEKTOBAaHUX aKTUBHMX cyncraHmu mnectuuuaa u OTA, nobujeHux y oBOM

UCTpaXXUBamy, MpeKo rpoxha u BUHA.
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4. Marepujaa u Meroge

Y paagy cy kopumiheHe abopaTopHjcKe XEMHUKaIHje yoOMYajeHe 3a OBY BpCTY
UCIIHTUBAkha, AHAJTUTUYKU CcTaHmapad 41 akTHBHE CYICTaHIC NECTUIUAA, Kao H

OXpaTOKCHHA A U MHTEPHH CTaHaap] kapoodypan-d3.

4.1. Kopumhene xemukajuje

e Ancronurpmi, HPLC grade, Chem-Lab NV, Belgium

e Meranon, HPLC gradient grade, HiPerSolv Chromanorm, France

e Boma, HPLC uncrofie, by Purelab® ELGA, Vivendi Water Systems Ltd UK

e Arneron, Baker ultra resi-analyzed, Holland

e Tonyen, Baker ultra resi-analyzed, Holland

e Erun-anerar, Baker ultra resi-analyzed, Holland

e Mpassa kucenuna, ACS reagent, reag. Ph. Eur. >98, Sigma Aldrich, USA

e QUEChERS Extract Tubes kits, EN Method, 5982-5650, USA (Agilent
Technologies)

e Dispersive SPE, 2 ml, Pigment Samples, 5982-5221, USA (Agilent
Technologies)

e Dispersive SPE, 2 ml, Fruits and Veg, EN, 5982-5021, USA (Agilent
Technologies)

e Dispersive SPE, 2 ml, Fatty samples, EN, 5982-5021, USA (Agilent
Technologies)

e BondElut Micotoxin kutoBu, 12102167, USA (Agilent Technologies)

e Kap6odypan-d3, Pestanal, Fluka C/N 34019, 99,7%

e Asokcuctpobun, Syngenta, min 99,7%

e Benanaxcui, Pest Pan 99,01 £ 0,19%

e budenrpun, Pestanal, Sigma-Aldrich, 98.8%

e bockamun, BASF, min 99,0%

e bynpodesun, Pestanal, 98,8%

e Xnopantpanunumnpou, Dr Ehrenstorfer GmbH, 99,5%
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Humoxcanmn, Dr Ehrenstorfer Gmbh, 97,5%
[HMunpomuuwmia, Syngenta, min 99,9%
Hudenoxonason, Dr Ehrenstorfer Gmbh, 99%
JHumeromopd, BASF, min 99,6%

Hutnanon, BASF, min 99,9%

®damokcanon, DuPont, min 99,4%

denamuon, Bayer Cropscience AE, min 99,5%
denxexcamun, Bayer Cropscience AE, min 99%
®dennupokcumar, Nihon-Nohyaku, min 99,7%
Ounponwi, Dr.Ehrenstorfer, 97,5%
®nyasunam, Adama, min 99,1 %
dayauokconmi, Syngenta, min 99,9%
dnyonupam, Bayer Cropscience AE, 99,4%
dnyksunkonasou, Bayer Cropscience AE, 99,4%
dnyrpuados, Cheminova A/S, min 92,8%
Xexcutraszoke, Nippon-soda, min 99,9%
Wnpoauown, Pestanal, Sigma-Aldrich, 99,5%
Hnposanukap0, Pestanal, min 98,66%
Kpesokcum metmit, BASF, min 99,9%
Mannunponamus, Pestanal, 99,2%
Meranakcui, Syngenta, min 99,1%
Mertokcudenosun, Pestanal, Sigma-Aldrich, 99,8%
MuxknoOyranui, Rohm and Hass, 99,8%
ITenkonazou, Syngenta, 97,7%

[Mponmkonason, Adama, 99,4%
[Tupaxnoctpoown, BASF, min 99,9%
[MTupunaden, Nissan, min 99,9%

[Mupumerannn, Pestanal, 100%

Keunoxcuden, Dow Agroscience, 100%
Crnupoauknoden, Sigma-Aldrich, 99,2%

Cnupokcamus, Bayer Cropscience AE, min 98,3%
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Tebykonazon, Adama, min 99,2%

TeOydennupan, Pestanal, Sigma-Aldrich, 46438, 99,9%
Tonudayanun, Bayer Cropscience AE, min 99,9%
Tpuagumenon, Baytan KWG, min 99,9%
Tpudaymuszon, Nipon-soda, min 99,99%

3okcamua, Dow Agroscience, 100%

Oxparokcud A, Romer 10,13 pg/ml y anerorutpuiry

Kopumhena onpema

Teunn xpomatorpad 1260 cepuje, Agilent Technologies, Inc. Santa Clara, USA
ca OWHApHOM myMIIOM, ayrocamiuiepoM, DAD IeTeKTopoM H MaceHUM
cnektpomerpoM 6460 Triple Quad, Agilent Technologies

Xpomatorpadeka xonona - Agilent InfinityLab Poroshell 120EC-C18, 3,0x50
mm; 2,7 micron

ITperkomona - UPLC Guard Agilent InfinityLab Poroshell 120EC-C18, 3,0x5
mm; 2,7 micron

Lleutpudyra - Eppendorf Centrifuge 5804

Llentpudyra - Centurion 2000 Series

VYirpaszByuHo kynatuio - Vabsonic SB-8L T, Cpouja

Boprekc - Bibby Scientific™ Stuart™ Variable Speed SA8 Vortex Mixer
Cucrem 3a nobujame uncte Boje - Purelab® ELGA, Vivendi Water Systems Ltd
UK

Cuctem 3a ymapaBame y cTpyju azora - Techne, Dry-block, DB-3D

Ayrtomartcka nimrneTa - Thermo Labsystems Finnpipette, 5 ul

Ayrtomarcka niumeta - Thermo Labsystems Finnpipette, 10-100 pl

Ayrtomartcka numeTa - Thermo Labsystems Finnpipette, 20-200 ul

Ayrtomarcka nurera - Thermo Labsystems Finnpipette, 200-1000 ul
Ayrtomarcka numera - Thermo Labsystems Finnpipette, 500 ul

Ayrtomarcka nunera - Thermo Labsystems Finnpipette 1 -5 ml

Kinumnna crakinena numnera, 1 - 10 ml
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e Texuuuka Bara - Chyo MK-500C

e Awnammrtuuka Bara - Denver instrument, USA

e KX Syringe Filter: Nylon 25mm 0,45pum, 500/pk, Kinesis ESF-NY-25-045-D

e bounre 3a ayrocemmiep, Certified 2 ml screw cap glass vial, 100/pk, Agilent
Part N0.5182-0714

e [Inactuunu mmpunesy, Chirana T. Injecta, 5 ml Luer-Lock, Slovak Republic

e PT xonycHe kuBeTe 3a HeHTpudyrupame, S0 ml

4.3. Y3opkoBamwe

VY30puu BHHCKOT Tpoxkha, KOjU Cy HMCIUTHBAHM Ha MPUCYCTBO OXPAaTOKCHHA A H
ocTaTaka MECTHLHUIA, Cy Y30pKOBaHM ca 11 JjokamuTera KOjU C€ Haja3e y ocaM
pa3nnunuTux BHHOropja y CpOuju, a y30pLM BHHA ca OcaM JIOKaJUTeTa, U3 ceaam
BuHoropja (MBanumesuh u cap., 2015). JlokanmureTd Ha KojumMa Cy MPUKYIIJbAaHU
y3opuu rpoxha cy: Pammunosam, 3aknomada w Ymuapu (I'podancko BuHOTODjE),
Cpemcku Kapnouu (®@pymkoropcko BuHoOropje), Jome 3nerume (XKyrcko
BuHoropje), Mana Cyrybuna (Tpcrennuko BuHoropje), ['omobox (Kpmeauko
BUHOTOpje), MuazneHnoBall (ABalicko-KocMmajcko BuHOropje), Tomomna u Kommbapu
(Onnenauxo BuHoropje) u Crparapu (KparyjeBauko BuHOropje). Buno je yzopkoBaHo
ca Jjokamurera: Paamwmnosan, 3akimonava, Ywmuapu, Cpemcku Kaprnosmu, Jlome
3nerumwe, Mana CyryoOuna, ['ono6ok, Tomona u Crparapu. Tokom 2016. rogune cy
NPUKYIUbaHU y30piH rpoxha u To 14 nupHux BuHckux coptu (Tabenma 1) u 17 Genux
BuHCckux coptu (TaGena 2). [IpukymmbeHno je 25 y3opaka LHpHUX COPTH U 25 y3opaka
o6emx coptu. CBu y30piu Tpoxkha cy y30pKOBaHM y IO TIET TMOHAaBJbamka, IITO je

npeactassbaio 250 y3opaka rpoxkha 3a ananuzy.

TaGena 1. LlpHe BUHCKe copTe U CTOHE™ copTe Koje cy KopulheHe 3a IpPOU3BOIBY

BHHA, JIOKAJIUTCTU U TUIT ITIPOU3BOJHC

Tun
Copra JlokanureT

MPOU3BO/IHE
Cabernet franc MitaneHoBarn, PagMuiiosarg KOHBEHIIMOHAJIHA
Cabernet sauvignon Pagmunosar, Tomona, YMuapw, KOHBEHIIMOHAJIHA
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Tun

Copra Jlokanutet
IIPOU3BOIHE
I'ono6ok
®paHKOBKa Cpemcku Kapnosuu KOHBEHIIMOHAJIHA
Game bojadiser Mana Cyryouna, Cpemcku KapioBuu | KOHBEHIIMOHATHA
Munanenosar, ["ono6ok, Cpemcku
Mepio KOHBEHIIMOHAIIHA
Kapnosuu, Pagmumnosar
Mosmosa™ (1. C.)1 Mana CyryOuna KOHBCHITMOHAJTHA
MyckanT xamOypr* Mana Cyryouna KOHBEHLIMOHAJIHA
Jome 3nerume, Ctparapu, CpeMcku
Bbyprynnan npuau KOHBEHIIMOHAITHA
Kapnosuu, Pagmunosarg
[Tpobyc Cpemcku Kapnosiu KOHBEHIIMOHAITHA
IIpoxymnarg YMuapu KOHBEHIIMOHAJIHA
Perent 3akonava opraHcka
Crpamencku* (I. C.)' | Komsbapu KOHBCHITMOHAJTHA
Bpanarg Mamna Cyryouna KOHBEHIIMOHAJIHA

TabGena 2. bene BUHCKE cOpTe Koje Cy KopHIlheHe 3a MPOU3BOIkbY BUHA, JOKATUTETH U

THI TPOU3BOIHHE

Tun
Copra JlokanmureT

MIPOM3BOIHE
Bauka (I. C.)! Cpemcku Kapiosuun Oprascka
Chardonnay MitaneHosar, PagMuiiosarg KOHBEHIIMOHAJIHA
Jarona Jlome 3nerume KOHBEHIIMOHATHA

. oprascka /

Mopaga (I. C.) Cpemcku Kapnosiu, I"'osto6ox

KOHBEHIMOHATHA
Myckar oToHen Kommwapu KOHBEHIIMOHAJIHA
Heomutanra Cpemcku Kapnosiu KOHBEHIIHOHATHA

'1.C. meh)yHapo/iHa 03HAKA 3@ HHTEPCIIEI[HEC COPTY
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Tun
Copra Jlokanutet
IIPOU3BOJIHE
[Tanonmua (I. C.)! 3aksonaya, Cpemcku KapnoBuu OpraHcka
ITetka (I. C.)* Cpemcku Kapiopiu OpraHcka
ITerpa (1. C.)* Cpemcku Kapnosiu KOHBEHIIMOHATHA
Puznuar Cpemcku Kapnosuu, Pagmuinosar, Jlome
. KOHBEHIIMOHAJIHA
UTAJIN]aHCKU 3nernme
Pusnunr pajucku | PanmuioBan KOHBEHILIMOHAJIHA
Py6unka (I. C.)* Cpemcku Kapiosuu OpraHcka
] Crparapu, Pagmunosan, CpeMcku
Sauvignon blanc KOHBEHIIMOHAJIHA
Kapnosuu
Cuna Cpemcku KapnoBuu KOHBEHIIMOHAJIHA
CmenepeBka Mamna Cyryouna KOHBEHI[MOHATHA
Tamjanuka 6ena Mana Cyry6una KOHBEHIIMOHAJIHA
Kynpanka Cpemcku KapnoBuu KOHBEHIIMOHAJIHA

Y30pKoBame, 0OTHOCHO TI00HMjame PENPEe3EHTATUBHOT y30pKa, j€ OJ1 BEJIMKE BaXXHOCTH 32
nobujame TOy3/laHuX pesynrara. Takole, HAaKOH y30pKOBama, HEOMXOJHO j€ BOJUTH
padyHa O JaJbeM PYyKOBamy, UyBamy, NMPUIPEMH U y3UMamby Yy30paka 3a aHalu3zy.
[Tpema [IpaBuiIHHKY O MeTOJaMa y30pKOBamba U HCIHUTHUBAKA XpaHEe paJu yTBphHUBama
ocTaraka cpejcraBa 3a 3amTuTy Omwba y xpanu (,Ci. rmacauk PC* 110/12), koju je
ycarmamieH ca Ypembom 63/2002, mpunmukom oapehuBama ocTaTaka IMeCTUIHIA U
kommunHe OTA y rpoxly, moTpebHo je popMHupaTH penpe3eHTaTUBHU MTOUYETHU Y30paK

0]l MUHUMYM 2 Kujorpama (3a aHajlu3y ce KOPUCTH I1I€0 IUIOA). Y30pak ce, HAaKOH
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JonpeMama y JabopaTopujy, 10 MOMEHTA aHaJIN3€e YyBa y MOJHETUICHCKAM Kecama, y
3aMp3uBady. XOMOTEHU30BamkEM Yy30pKa, J00Mja ce cMeca O] Koje ce y3uma
nabopaTopujcKu y3o0pak. M3 mera ce ¢popmupa aHATUTUYKUA Y30paK YHja j& KOJIMYMUHA,
Koja ce kopuct 3a aHanu3y (10 g), nepunucana merogom Anastassiades et al. (2003).

VY3opuu coptHux Oenmux BuHa (13) M JIOKaIMTETH ca KOJUX Cy Y30pPKOBaHU Cy
npukazanu y Tabenu 3, a y3opuu copTHHUX LpBeHUX BHHA (19) M JOKaIUTETH ca KOjUX
cy y3opkoBanu y TaGenu 4. Buno je Takohe y30pKOBaHO y IET MOHABJbaHa, YKYITHO
160 y3opaka 3a ananuzy. [Ipema Ypenou 63/2002 jenna 6ora BUHA je perpe3eHTaTUBAH

y30pakK, a aHaJIMTHYKH y30pak je 10 ml.
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TaGemna 3. bena copTHa BuHa U

JIOKAJIUTET Ca KOT j& Y30pKOBaHO

TaGena 4. LlpBeHa copTHa BUHA U

JIOKAJIMTET Ca KOT j& y30pKOBAHO

CopTHO BUHO Jlokanuter Bpcra Buna Jlokanuret
Chardonnay [Mpoxynair
Pusnunr pajacku I'ame u @pankoBka
Pusiuur Panmunosarg Pinot noir
UTaJINjaHCKH Bpanan PagmunoBarig
Sauvignon blanc Cabernet sauvignon
[Tanouuja 3akionaya Cabernet franc
Cuia Mepiio
Puznunr Perent 3aksionaya
. Cpemckn i :
WTAJIA)aHCKHU Pinot noir Crparapu
Kapnosiu
ITerpa [IpobGyc
bauka Cabernet sauvignon | Cpemcku
Mopasa I'onobok Cabernet sauvignon, | Kapnosuu
Puznunar Mepio, [IpoGyc
UTAJTjaHCKH [omwe 3nerume Mepio
i I'onoboxk
Jarona Cabernet sauvignon
Tamjanuka 6ena Mamna Cyryouna Pinot noir Home 3nerume
Mana
pose
Cyrybuna
Cabernet sauvignon | Tomosna
Cabernet sauvignon
YMuapu
[Ipoxymnarg
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4.4. TlpunpemMa OCHOBHHMX H PaJHMX PacTBOpa

OCHOBHHU pacTBOpHU CTaHAap/Aa MECTULIMAA Cy MpUIpeMaHu pactBapamem 10 += 0,1 mg
OocHOBHOT cTaHmapaa y 10 ml oxrosapajyher pacrBapaya (MeTaHON, AaIleTOH,
aneToHuTpwa, ToinyeH). OCHOBHM MHKC pacTBopa craHmapia (konim. 10 pg/ml) je
N00HjeH oIMEpaBamkEeM MpepauyHaTUX 3alpeMUHA OCHOBHUX CTaHIAPIHHUX PacTBOpa y
HopMmasiHoM cyay on 10 ml (IIpunor 1). PazbnakuBameM OCHOBHOT MHKC pacTBOpa
crangapna (10 myra) mobujeH je paaHu MUKC pacTBOp cTaHaapaa (koHi. 1 pg/ml), a kao
pactBapad kopuiiheH je aneronuTpi. OBa JBa pacTBopa CTaHmapiaa cy kopuirheHa 3a
oOorahmBame y30paka W 3a MpHUIPEMy KaIMOpalMOHUX pacTBopa. [lpunpemsbeHu
OCHOBHH CTaHJApAM Cy 4YyBaHH y 3aMpsuBauy Ha -18 °C, a paisu u KanubpauuoHun
pactBopHu y ppuxuaepy Ha 4 °c (SANTE/11813/2017). OcHOBHU pacTBOpP HHTEPHOT
crangapaa kapoodypana d3 (konm. 1,00 mg/ml) je mpunpemsben pactBapamem 10,0 mg
ocHOBHOT cTaHmapia y 10 ml ameronuTtpuia. Pamau pacTBop MHTEpHOT CTaHAapiaa
kapoodypana d3 (10 pg/ml) je mpumpemsben pazonaxuBamem 100 pl ocHoBHOr
cranaapaa konuentpauyje 1,00 mg/ml y 10 ml aueronutpuna.

OcuoBan pactBop OTA je «xoumentpanuje 10,13 pg/ml y ameroHutpuiy.
Paz6maxuBamem 987,2 ul ocHoBHOT pactBopa y 10 ml aneronnTprina 1o0HjeH je pagHu
pactBop OTA xonunentpamuje 1 pg/ml. Pagau pactBop OTA je xopumthen 3a

NPaBJbEH-E KATMOpAIlMOHUX pacTBOpa U 3a oborahuBame y30paka.
45. Ilpumpema y3opaka

3a npunpeMy y3opaka rpoxha M BHHA 3a aHaNIM3y OCTAaTaka MECTUIMAA M KOJIUYHHE
OTA mpema QUEChERS mertonu (Anastassiades et al., 2003) m3mepu ce 10 g+ 0,01 gy
kuBetd oa 50 ml, moxga ce 100 pl maTepHOr cTanmapna kapoodypana d3 (xonm. 10
pg/ml) u 10 ml auneronurpuna. Kusera ce mema Ha BOpTeKCy 1 MUHYT. ALETOHUTPUI
ce KOPUCTH Kao E€KCTPAaKIIMOHM pacTBapau y IPUCYCTBY cMece CoiH (4 g MarHesujym
cyndara, 1 g HaTpujym xsopuaa, 1 g HaTpujym nutpara nuxuapara u 0,5 g aMHaTPUjym
nuTpaTa ceckBuxuapara). Jla 6m exkcrtpakiuja Owra edurKacHa oaMax IO JI0JaBamby
COJIM y KMBETY cMeca ce Myhika MHTEH3MBHO Ja OW ce CIIpedmio 3rpylImhaBame COJH, a

nosehana moh ekcrpakiuje. Hakon myhkama, y3opak ce neHtpudyrupa 5 MUHyTa Ha
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4000 obpraja. [pyru kopak je mnpeunmihaBame EKCTpaKTa METOJOM IUCTICP3HOHE
eKCTpakuuje Ha uBpcTo] (pasu momohy wmarHe3ujym cyiadara © HOpUMapHUX-
cekynnapaux amuHa (PSA). ¥Y3me ce anukBot ox 1 ml ekcTpakTa U IpeHece y KUBETY
ox 2 ml y kojoj ce Hanazu cmeca 25,0 mg PSA, 150,0 mg MgSO4 u 2,5 mg akTuBHOT
yrijba 32 MATMEHTHUCAHE Y30pKe (LpHO rpoxkhe U LpBEeHO BUHO), ogHOCHO 150 mg PSA u
900 mg MgSO, 3a y3opke Boha u moBpha koju He caapke nmurmente (6emno rpoxhe u
Oeio BUHO). Y3opak ce myhka Ha BopTekcy 30 cexkyHau, a 3aTuMm meHTpudyrupa 10
muHyTa Ha 5000 obpraja. Hakon nentpudyrupama ce y3uma aaukBoT ox 0,5 ml u
ymapaBa y cTpyju azota. JJobujenu ekcrpakr ce pactBapa y 0,5 ml moowmine daze (50%
(0,1% HCOOH) H,0:50% (0,1% HCOOH) MeOH, V/V) u ananusupa momohy LC-
MS/MS-a.

3a oapehuBame OTA ce y3uma 1 ml aneTOHUTPUIIHOT EKCTPaKTa W3 MPBOT KOpakKa

npunpemMe yzopaka, GuiITpupa u JUpekTHo aHanu3upa nomohy LC-MS/MS-a.

4.6. Xpomarorpadcka meroaa

VYcnoBu TeuHe Xpomartorpaduje ca MaceHHM CIEKTPOMETPOM 3a ojpehuBame ocTaTaka

nectunuaa u OTA cy natu y TaGenu 5.

Tabena 5. Ycnosu 3a LC-MS/MS ananu3zy

Teunu xpomartorpad

HNHCcTpy™MeEHT Agilent 1260 Infinity
AyTtocamiuiep 1260 HiP ALS, monen G1367E
3anpeMuHa HEHEKTOBAHOT Y30pKa Vinj.pest=2 l, Vinj.ora=10 pl
Tun umbeKToBamka Ca UCITUPABEM

bunapna nymna 1260 BinPump, monen G1312B

A: 0,1% mpaBsba KHCEIMHA Y BOAU
MobunHa daza
B: 0,1% MpaBsba KucenrHa Y METaHOTY

0,4 ml/min 3a ocTaTKe mECTUIINAA U

IIporok
0,3 ml/min 3a OTA

0wmun - 10% B

['pagujent
2 muH - 10% B
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15 mun - 80% B
20 muH - 80% B
23 muH - 98% B
25 muH - 98% B

Bpeme Tpajama ananuze 25 muH

BpeMme Bpahama Ha IOYETHE yCIIOBE 5 MuH

TepMmocTar KoJIoHE 1290 TCC, mogen G1316C
Temmeparypa KoJoHE 30°C

JlerexTop ca HU30M AMOJA 1260 DAD VL+, mogen G1315C
Macenu ciekTpoMmerap

WuctpymeHT Agilent 6460A Triple Quad LC/MS
JOHCKH U3BOP Agilent Jet Stream (AJS)

Tun jonusanuje +ESI

[TpoTok raca 3a cymeme (drying gas )

flow) 5 ml/min

Temnepatypa momohHor raca 3a

cymeme (sheath gas temperature) 250°C

Temmnepatypa raca (gas temperature) 300 °C

[Tputucak Ha pacnpmmBauy (nebulizer) | 45 psi

Orcer mepema maca m/z 5 - 3,000

Hamon kanumape positive 3500 V; negative 3500 V
Frag (V) 70-180V

CE (V) 0-73V

4.7. Tlapamerpu Bajujaamuje

a) JInHeapHOCT 0J3MBAa €TEKTOPA
JluneapHOCT OA3MBa JETEKTOpa 3a OCTaTKEe MECTUlHAAa y Tpoxhy M y BHHY je
HCIIUTHBaHAa TTOMONhy cefaM HUBOA MaceHHX KOHIleHTpanuja y orcery on 0,005 - 0,500
pg/ml. TIpoBepa nuHeapHocTH oaroBopa nerekropa 3a OTA je ucnurtuBaHa momohy
IIeCT HUBOA MAaCeHUX KOHIeHTpanuuja y rpoxhy y unrepsany ox 0,001 - 0,050 pg/ml u

nomohy mer KkoHmeHTpanuja y BuHy y omcery ox 0,0005 - 0,010 pug/ml. Cga
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onpehuBama cy pahena y aBa nonasspama. Kanubpanuja je pahena y mobunHoj dasu u
y MaTpHKCY y30pKa, 300T oapehuBama yTHIlaja MaTpUKca Ha UCIIUTUBAHE IECTUIUJIC.
Kanmubpanuja y maTpukcy 3a necrunuae je pahena tako mro je 0,5 ml ekcrpakTa 61aHK
y30pKa yIapeHo y CTpyju a3ora, a 3aTuM pactBopeHo y 0,5 ml xamuOpanmonHumx

cranaapaa. Kanubpanumonu crannapau cy npunpeMibeHu y MoounHoj ¢aszu (Tabena 6).

Tabena 6. [Ipunpema kanuOpalOHUX PAcTBOPA MECTUIMAA

Cranonn (12D | Cpapenn (g [Vyers (D Z?ﬁgﬁﬁz Viopmeeys (M)
0,005 1 50 100 10
0,01 1 100 100 10
0,025 10 25 100 10
0,05 10 50 100 10
0,1 10 100 100 10
0,2 10 200 100 10
0,5 10 500 100 10

3a onpehuBame yTuiiaja MaTpukca Ha oxXpaTokcuH A 1 ml areTOHUTPHITHOT eKCTpaKTa
OnaHk y3opka je ymapeH u pactBopeH y | ml kanubpanuoHux pacTBopa y

aneronutpuny. Kanubpanuonu pactsopu 3a OTA cy npaBibenu npema Tabenu 7.

Tabena 7. Ilpunpema kanubpaunonux pacrsopa OTA

Cuancra (M) [ Cpazera (MM Vipazers (D) | Viopu.eyza (M)
0,0005 1 5 10
0,001 1 5 5
0,002 1 10 5
0,005 1 25 5
0,01 1 50 5
0,02 1 100 5
0,05 1 250 5

b) I'panuue nerexkuuje u Mepema
I'panuna mepewma (LOQ - Limit of Quantification) je oapehena excniepuMeHTATHUM

nyreM, oOorahuBameMm OylaHk Yy3opaka Tpoxkha U BHHa, Tako Ja (uHaIHA
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KoHLeHTpanuja 3a necrurmae oyae 0,010 mg/kg, 3a OTA y rpoxhy 0,002 mg/kg u 'y
Buny 0,001 mg/kg. Ananmsa y3opaka je pahena npema onucanoj QUEChERS meronu
4.5. I'pannna perekiuje (LOD - Limit of Detection) je oapehena momohy MassHunter
softvera, Ha OCHOBY ojHOCca curHan/myMm <5. OBaj mapamerap je u3padyHar Ha OCHOBY
CTaHJapAHE JeBHjalldje BUCHHE NMHUKA M BHCHUHE IIyMa y XpOMAaTorpaMy 3a HajHUKY

KOHIIEHTPAIIH]y KaTMOpallMOHOT pacTBOpa y 00e BpcTe rpoxkha u 00e BpcTe BUHA.

c) OnpehuBame npuHOCa eKCTPAKIHje
[TpunoC ekcTpakuwmje (,,recovery”) je ucnuran oborahmBameM y3opaka rpoxha u BHHA
3a KoOje je OTBphEeHO Ja HE caapke OCTaTKe MEeCTHIHIA. Y30plu cy oborahmBanm Ha
yeTupu KoHueHTpauuona Huboa (0,010; 0,025; 0,050 u 0,100 mg/kg) nomaBamem
OCHOBHOT M PaJHOT MHUKC pacTBOpa IECTUIMIA, Yy IO TPH IOHABJbAHKA, KAKO je
npukazano y Tabemu 8. Y3opmum cy IpOBEICHH KpO3 MPETXOAHO OIMMCAH IOCTYIAK

eKCTpakiyje u nmpeunihasama (4.5).

Tabena 8. [loctynak oborahuBama GaHk y30pKa 3a ofpehuBama MPUHOCA EKCTPAKIIH]E

MeCTUIIN/A 32 TPOXKhe U BUHO

Huso oborahemwa|  Cpopcrn Viwern (1) Visto (1) Maca KO(;EZHMTE:E;G
(mg/kg) (pg/ml) (C=10 g/mi) | ysopxa (g) ananuta (pg/kg)
0,01 1 100 100 10 0,01
0,025 10 25 100 10 0,025
0,05 10 50 100 10 0,05
0,1 10 100 100 10 0,1

[Tpunoc excrpakuuje OTA y rpoxlhy je ucnuruBan oborahuBamem OJaHK y30pKa
rpoxkha Ha yeTHpHu KOHIEHTpauuoHa HuBoa (2; 5; 10 u 20 ng/kg) y Tpu noHaBbama

(Tabena 9). Y3opuu cy npuripeMJbeHH NpeMa NOCTYIKY 4.5.
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Tabena 9. [Nocrynak oborahuBama OraHK y30pKa 3a ofpehuBama MPUHOCA EKCTPAKIIH]E

OTA y rpoxhy
Hupo oborahema Crancrn | Vpanern Maca KOHHS;:;:§§;€OTA
(hgkg) (ugmb [ (u) | y3opxa (9) (ug/mi)
2 1 20 10 0,002
5 1 50 10 0,005
10 1 100 10 0,01
20 1 200 10 0,02

[Tpunoc excrpakimje 3a OTA y BuHY je ucnutuBad oborahuBameM OJaHK y30pKa BHHA

Ha YeTUPH KOHIeHTparmona HuBoa (1; 2; 5 u 10 pg/kg) y Tpu nonasibama (Tabena 10).

Y30puu cy NpunpeMsbeHU peMa MoCTynKy 4.5.

Tabena 10. Ilocrymak o6orahuBama OnaHK y30pka 3a ojpehuBama mpmHOCA

exctpakuyje 3a OTA y Buny

Hupo oborahema Crancrn |V panern Maca KOHHSI;{:;(:L]:I?_;GOT A
(ng/kg) (ng/ml) (ul) | ysopxa (9) (ug/ml)
1 1 10 10 0,001
2 1 20 10 0,002
5 1 50 10 0,005
10 1 100 10 0,01

d) IToHoB/bHBOCT MeTOIE

[TOHOBJBMBOCT METOJIE je MCIMUTAHA MPUIIPEMAEM jJEIHOT y30pKa Y IIECT IMOHABJhamkha
Ha HMCTOM KOHIIGHTPAallMOHOM HUBOY, 3a CBE MarpHukce (Tpoxkhe m BHHO) U 3a CBE
ananmute (nmectuimau 1 OTA) Ha uctu HauuH. JloOujeHM pe3ynTaTd cy CTaTMCTUYKH
oOpahenu nomohy Microsoft Excel 2013 u no6ujena Bpeanoct %RSD je ynopehena ca
kputepujymom SANTE/11813/2017 nmokymenta (%RSD<20%) 3a mnectuuume u
Ypendom 401/2006 3a OTA.
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4.8. IlpoueHa M3JI0:KEHOCTH MOMNYy.Jaanuja

4.8.1. MeToa0/10THja 32 NPOLEHY H3JI0KEHOCTH

Via3Hu eJEeMEHTH MOTPeOHM 3a TMPOICHY H3JI0XKEHOCTH Cy ciieaehu: MomyianiuoHe
rpyrne O WHTepeca, MoJalM O IMPOCCYHO)j TEIEeCHOj Macu 3a IOMyJAlOHE TpyIie,
nmoJald O KOH3YMHPAHO] KOJWYMHHM Tpokha/BuHA, Tomanmy O caapikajy ocraraka
AKTHBHHUX CYICTaHIIMA MECTHIINIA, OJHOCHO OXPATOKCHHA A y Tpoxl)y/BUHY.

VHOC ocraTaka TNECTHIMIA, OJHOCHO OXpaTOKCHHA A, je MpPOLECHEH MPUMEHOM
JICTEPMUHHUCTHYKOT TpucTyna. Ha OCHOBy TmpolieleHOr yHoca, mopehemeM ca
TOJIepUIITyiUM YHOCOM 3a OCTaTKe JCTEKTOBAHMX MECTHIIN/A, OJJHOCHO OXPAaTOKCHH A,

OKapaKTCpHuCaH je CICACTBCHHU PU3UK.

4.8.2. YJa3HHU eJIeMEHTH

Ilonynayuone zpyne

KapakrepuctuuHo je na ce rpoxlhe KOH3yMupa y CBUM y3pacHUM J100uMa, n3y3umajyhu
NepuoJl HMCKJBYYMBOT JI0j€Ha, JOK BHHO KOH3yMHpa C€aMO oOJpacia IOITyJalyja.
[ToTpebHO je HarlacuTH Ja Cy OJ0j4aj W Jiella OCETJbHMBHja Ha JIEJIOBAEkE¢ TOKCHHA Yy
OJIHOCY Ha oJipaciie ocobe, 300r crienuuIHrX 3aXTeBa y UCXPaHHU, Malbe TEJIECHE Mace,
MHTEH3UTETa METa0OJIMUYKUX IMpoleca, cMambeHe MOryhHocTu aeTrokcudukanuje u
HEJIOBOJbHE Pa3BHjEHOCTH MojeAnHHX oprana u TkuBa (Haighton et al., 2012; Mitchell
etal., 2017).

[Tonynanuja je mocmaTpaHa Kpo3 cieache momyrnamuoHe rpyre: Maja Jena, jJera
HpeIKoIcKor y3pacta, aena (7 - 10 roamna), agonecueHtu (11 - 14 roguna) u

onpacinu (mpeko 15 roauna).

Ilpoceuna menecna maca panuuumux nOnYIAUUOHUX 2PYNa

VY Peny6muiu CpOuju HHCY JOCTYMHM 3BAaHMYHHM HALMOHAIHU IMOJAIM O IMPOCEYHO]
TEJIECHO] MaCH 0/10j4ajii, Kao HH Jele MpeIIKojcKor y3pacta. CTora cy y mpopauyyHy
yHOca KopuinheHe BpeAHOCTH 3acHOBaHE Ha mojanuma u3 jgureparype (10 u 20 kg,
penom) (EFSA, 2012a). Ilpoceune TenecHe Mace OCTalWX IMOMYJAMOHUX TpyIia

noOujeHe cy U3 M3BEIlTaja O 3/[paBCTBEHOM CTamy cTaHOBHUIITBA PenyOinke CpoOuje,
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crpoBeieHOT Ha HarroHnaiaHoM HuBoy 2013. rogune: 33,17 kg 3a memy (7 - 10 roauna),

51,78 kg 3a amonecuente (11 - 14 ronuna) u 76,27 kg 3a onpacne (Mmcoc, 2014).

Konsymupare 2posicha u euna

C o03upoM 11a 3a 0J10j9aj U Mary JAeIy HUCY AOCTYITHU 3BAaHUYHHU HAIIMOHAIHU TTOJAIN
0 KOH3yMHpamy Ipoxha, 3a n3pauyHaBame U3JI0KEHOCTH y3€Te Cy UCTE BPETHOCTH Kao
3a ocTalie ToIylaluoHe rpymne. 3a oapehuBame NOTPOIIKHE BUHA O/ CTPAHE OAPACIUX
ocoba (mpeko 15 roguna) uckopuitheHu cy mojany U3 HallOHAIHE TOJIUIIHEe aHKETE O

notpoumy fomahuncrasa y Penmyonumu Cpouju 3a 2016. roguny (bunren 627. 2017).

Caoporcaj ocmamaxka necmuyuoa, 00HOCHO oxpamoxkcuna A y zpoxchy u euny
3a W3padyHaBame Cy KOpUIINEHH IMOJAIM O CaapXkajy OocTaTaka aKTUBHUX CYICTaHIIH
NECTUIU/IA, OJHOCHO OXparokcMHa A y rpoxhy ¥ BHHY JOOHjeHH Y OBOM

HCTPpAXKUBAY.

4.8.3. IlpoueHa W3JI0KEHOCTH TMOMYJAalHja AaKTHBHUM  CYNCTaHIaMa

NMeCTHIH/IA U 0XPATOKCHHY A mpeko rpoxha u BuHa

JleTepMUHUCTHYKA MTPOIIEHA U3JI0KEHOCTH TOMYJIalnje OCTalliMa aKTHBHHUX CYIICTaHIIU
NEeCTUIIN/IA, OJHOCHO OXpaTOKCUHY A M3 rpoxha u BHHa, CIpOBEJEHA j€ KOopHUIIhemheM
Microsoft Excel 2010 codtBepa (Microsoft Corporation, Redmond, WA, USA).

dopmupaHa cy YeTHpH CIIEHapHja 3a KOHLIEHTpAIM]y OXpaToKCHHa A: TpH 3aCHOBaHa
Ha pPa3IUYUTOM TPETMaHy pe3yiaTaTa 3a Y30pKe y KOjUMa OXpaTOKCHMH A HHje
nerektoBad (<LOD): nyna (H1), 1/2 LOD (H2) u LOD (H3), u jenan nomaTHu
CIIEHapHO y KOjeM cy IocMaTpaHu caMo KoHTaMuHUpanu y3zopiu (H4). Cnenuduuno 3a
IpOIIEHy yHOCa oXpaTokcuHa A mpeko rposkha, on 3Hayaja cy camo cueHapuju H2 u
H3, jep je xonmentpammja oxpatokcuHa A y cueHapujuma H1 u H4 jennaka Hymm.
JonatHo, y OKBUPY JaTOT CIIEHApH]a, 32 KOHIICHTPAIIU]y OXpAaTOKCHHA A KOopulTheHe Cy
npoceyHa BpeaHoCT W paznuuuti nepueHTHnau (P50 m P9S5S). Ilpu Tome, y ciydajy
rpoxha, mpoceyHa BpenHocT je uuaeHTuyHa ca P50, nok cy kox BuHa P50 u P95
Mel)ycoOHO uaeHTH4YHe M jeqHake Hynu y HI, He3HaTHO pasnuyurte OJ] MpOocedHe

koHueHtpanyje y H2 u H3, ogaocHo nnentuune ca npoceunoM y H4 cuenapujy. Ctora
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je TIpu TPOIEHH yHOCA OXPAaTOKCHMHA A TMPEKo BHMHA y O03Mp y3€Ta camo MpOocedyHa
KOHIIEHTpAIlja, y CBa YETHUPH CIICHApHja. YHOC OXpaTOKCHMHA A W3payyHaT je Ha
HE/ICJbHOM HHUBOY, MHOXXCHEM KOHIIEHTpAIMje OXPAaTOKCHMHA A y CHEHU(PHUIHOM
CIICHApH]y ca KOH3YMHPAHOM KOJIMYMHOM Tpokl)a, OTHOCHO BHHA, M 3aTHM HU3PaKeH IO
KUJIOTpamy TeJIeCHE Mace.
[TporieHa XpOHUYHE M3JI0KEHOCTH OCTAallMMa MECTUIMIA CIPOBE/IEHA je 3a MEeCTUIIIe
KOjU Cy JIETEKTOBaHW Yy Yy30pHuMa Tpoxha, OIHOCHO BWHA, M TO KOpHUIIhemeM
MPOCEYHHMX KOHIIEHTPAIH]ja 32 MOjeIMHAYHE MTECTUIINIC IETEKTOBaHe y rposkl)y, 0K je y
CJlydajy BHHA IMOpPEJ HAaBEICHOI pa3MaTpaH M CIEHAPHO ca MaKCUMAalHUM YTBpheHUM
KOHIIGHTpallMjaMa OcCTaTaka TecTUIaa. XPOHWYHM YHOC OCTaTaka MEeCTULUAA
U3payyHaT je Ha JHEBHOM HHBOY, MHOXKCHEM KOHIICHTpAIMje aTor IMECTHIUIA Y
crenu(UYHOM CIEHApPH]y ca KOH3YMHPAHOM KOJHMYMHOM rpoxklha, OJHOCHO BHHA, U
3aTUM M3PaXKEH M0 KWJIOrpamy TeJeCHE Mace.
Bpennoctu koH3yMupaHe KOJIMYMHE Tpokl)a M BUHA, KA0 M BPEAHOCTH 3a TEIECHY Macy
HOITyJIAIIMOHE TpyTie, KopultheHe cy Kao (GUKCHE BPETHOCTH.
VY 0JHOCY Ha IPUCYTHE OCTATKE MECTUIUIA pPa3MaTpaHa je U U3JI0KEHOCT IPU aKyTHOM
YHOCY, ¥ TO 32 aKTHBHE CYIICTaHIIE TECTUIMIA 3a Koje cy NepUHHCAHE aKyTHe
pedepeHTHe m03e. 3a M3padyHaBame yHOca KopuitheHu cy oarosapajyhu monmamu u
IESTI (International Estimate of Short-Term Intake) jennaunna u3 EFSA Primo moxena
(EFSA u RIVM - the Dutch National Institute for Public Health and the Environment,
2015). Hayunu on6op EFSA, y capaawu ca FAO u WHO, je nao jennHaumny 3a
W3pavyyHaBamke aKyTHE M3JI0KEHOCTH OCTallMMa TMecTHIMaa mnpeko xpane - IESTI
jennaunna - Revisiting the International Estimate of Short-Term Intake used to estimate
the acute exposure to pesticide residues via food (EFSA, 2012a,b; EFSA, 2015; Boon,
2018; Reich, 2018; Solecki, 2018):

IESTI=(LPXxHR x V) /tm
[Ipema nonmanuma u3z EFSA Primo monena, 3a rpoxhe Benuka nopuuja (LP) usnocu
1,80262 kg/ocobu 3a omapacne u agonecuente u 0,0676 kg/ocobu 3a nemy, a daktop
BapujabunHocty (V) je 1. 3a BUHO BelrKa Mopiyja 3a opaciy nonynamujy je oapehena
Ha OCHOBY BeJIMKe mopidje 3a rpoxkhe, y3umajyhu y o03up dakxrop mpunoca ox 0,7
(Robinson, 2006). Hajpumra konnentparija necturuaa (HR) je makcumanna yrphena

KOHL[CHTpaI_II/Ija Aaror nectuauaa y OBOM pajdy, a 3a IPOCCUHC TCIECHC Mace
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HOMYyJAIMOHUX Tpyla KopuiiheHe Cy Hampes HaBeIACHE BPEIHOCTH 3a MOMYJalujy Y
Penyomumu Cpbuju. Y citydajy kaga nobujene Bpennoctu npemanryjy 100% TDI pusux

CC cMaTpa HEIIPUXBATJbUBUM.

4.8.4. IlpoueHa pu3uKa

Pu3uk mpu XpOHHYHOM YHOCY je OKapaKTepHCaH OJHOCOM Hu3Mel)y mpouemeHOr H
Tojepuiyher yHoca u u3paxkeH Kao mpoueHar Tosepumryher yHoca. 3a oXpaTokcuH A
tonepuiryhn wnemessuu yHoc u3zHocu 120 ng/kg ™ (EFSA, 2006). Bpennoctu
tonepunryher nuesnor ynoca (TDI - Tolerable Daily Intake) 3a aktuBHE cymncranie
NeCTUIMIA, Kao M aKyTHe pedepeHTHe ao3e, mpeysere cy u3 0Oa3e mojaraka 3a
nectunuge EU

(http://ec.europa.eu/food/plant/pesticides/eupesticidesdatabase/public/?event=activesubs

tance.selection&language =EN) u npukazane y Tabenu 11. Pusuk npu akyTHOM yHOCY

je oKapakTepHcaH OJIHOCOM U3Mel)y TPOIeHEHOT aKyTHOT YHOCA U aKyTHE pe)epeHTHE
no3e (ARfD - Acute Reference Dose) n u3paxken kao mpolieHat akyTHe pedepeHTHe

J03€.
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TabGena 11. AkyrHe pedepentHe no3e M Tolepuinyhum AHEBHHM YHOCH ofaOpaHuX

AKTUBHUX CYIICTAHIH NCCTUIHUAA

ARfD TDI
mg/kg T™ mg/kg TM/nan

A30KCUCTPOOUH HIT™ 0,2
OOCKaJIN I HII 0,04
Oympodesnn 0,5 0,01
IIAMOKCAHUII 0,08 0.013
HUIPOJIUHUI HII 0,03
TMeToMopd 0,6 0,05
T (heH OKOHA30J1T 0,16 0,01
(eHxexkcamu HII 0,2
(UTyTM OKCOHHUT HIT 0,37
¢uryrpradon 0,05 0,01
UNPOJUOH 0,06 0,02
KBUHOKCH (peH HII 0,2
KpPE30KCUM METHJI HII 0,4
METaIaKCHI 0,5 0,08
MUKIOOYTaHUT 0,31 0.025
MAPaAKIOCTPOOUH 0,03 0,03
MNUPUMETaHUIT HII 0,17
TIPOMTUKOHA30JT 0,3 0,04
CIIUPOKCAMUH 0,1 0.025
TeOYKOHA30J1 0,03 0,03

* HII - HHje IPUMEHUBO
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5. Pesyararu paga

5.1. OnTtuMmu3anmja ycjioBa 3a onpehuBame oxpaTokcuHa A

Pa3Boj xpomartorpadcke Merome 3a OXpaTokcMH A je ypaheH mpema 3axTeBuMa
SANTE/12089/2016 koju ce oagHoce Ha mephopMaHCEe AHATUTHUKUX METOAa U
TyMademe pe3yaTara. 3aXTEBH 32 MECEHY CIIEKTPOMETPH]Y € OJHOCE Ha oAroBapajyhu
01abup JOHCKUX Tpesa3a, Koju Tpebda ma Oyny crnenuduyHd UM CEICKTHBHHU.
Nnentudukamnuja je 6azupana Ha XpomaTorpad)CKuM IMUKOBHMA KOjU MOTHYY O]l JBa
WIM BULIE CIICU(PHYHUX JOHA, KOjH 110 MOryhcTBY Tpeba Ja yKIbydyjy MOJIEKYJICKH jOH
Kao poautesb joH. OOMMK muKa Tpeda J1a je UCTH WIH CIIMYaH y y30pKY U Y CTaHIap.y.
Opnoc jona tpeba ma ce kpehe y omcery £30% (penatuBHO), mopehemeM MOBPIIMHE
NUKOBa (parMEHTUCAHUX JOHA Y Y30pPKYy M CpEIe BPEIHOCTH OJIHOCA jOHA
KaTMOpallMOHUX CTaHAap/Aa, KOjU ce M3padyHaBa Kao OJHOC MOBPIIMHE MUKOBA /B
¢dparmMeHTHa joHA, Mamer y ongHocy Ha Behw momHokeH ca 100. Takohe, Bpeme
sanpxkaBaba OTA y aHanM3MpaHOM Y30pKYy MOpa OJArOBapaTd BPEMEHY 3aJpiKaBarba
Cpe/lbe¢ BPEIHOCTH KaTMOpAIIMOHUX CTaHAap/ia U y UCTOj CEKBEHIIM He cMe OuTH Behe
ox +0,2 MuH.

[Tpe pa3Boja merozae 3a ekctpakumjy OTA, morpebHO je Hahu peakmmje 3a mpaheme
jona (SRM), enepruje pparmenranuje (Fr.) u enepruje konusuone henuje (CE) koju he
nath Hajoosbu oarosop. 3a nobujame Hajoosbmx SRM kopumthen je Mass Hunter
Optimizer Software Version B06.00 (Agilent Technologies 2011). Cranmapn OTA
koHueHTpanuje 1 pg/ml je nupekTHO yOanMBaH y JOHCKHM HM3BOP U TpPaXKEHE Cy
HajonTUMaIHUje parMeHTaIlMoOHe U KoJau3noHe eHepruje 3a SRM mpenaze. YTBpheno
je Iia poauTesb joH oxpaTokcuHa A uma M/z 404, jou 3a kBanTHduKanujy (Q) m/z 239 ce
nobuja mpu enepruju ¢pparmentanuje ox 105 V u xonuzuonoj enepruju ox 20 V u joH
3a KBaJIMTAaTUBHY NOTBpAY (() M/z 221 npu enepruju ¢pparmentanuje 120 V u CE 33 V.
Bpewme 3anpxaBama OTA (peTeHIHMOHO Bpeme, tr) Ha kosioHu je 17,69 munyra (Cnuka

3).
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x10 3 +-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_kal_matrix_11.d
441 17,699 1

14 13,231
AN

x10 3 Cpd 2: OTA: +ESI MRM Frag=120,0V CF=0,000 DF=0,000 CID@33,0 (404,0000 -> 221,0000) OTA_kal_matrix_11.d
1 1

x103 Cpd 2: OTA: +ESI MRM Frag=105,0V CF=0,000 DF=0,000 CID@20,0 (404,0000 -> 239,0000) OTA_kal_matrix_11.d
1 1

125 13 135 14 145 15 155 16 165 17 175 18 185 19 195
Counts vs. Acquisition Time (min)

Cnuka 3. LC-MS/MS xpomatorpam OTA (ykynau joHcku xpomarorpam TIC u SRM

XpOMaTOrpaMu)

Pa3Boj metone nerekuuje u kBantudukanuje OTA moapasymeBao je npuiiarolhaBame
QuEChERS wmetone 3a meroBo HCTOBpeMEHO ojpehuBame ca ocTanmuma aKTUBHUX
CYINICTaHIIM TecTuiuaa. VcroBpemMeHa eKCTpaklMja oOcTaTaka aKTHBHHUX CYIICTAHIIH
nectunuga u OTA, mrenu BpemMe MOTpeOHO 3a aHAIU3y y30paka, Kao U YHmoTpely
xemukanuja. Takole, Ha oBaj HaYMH ce u30erasa ynoTpeda UMyHOA(QUHUTETHUX KOJIOHA
3a oapehuBame OTA u 3HATHO ce cMamyje IIeHa aHaJu3e y30paka. Y30pak LpHOT
rpoxha, 3a koju je morBpheno ma He caapxku OTA, je oOorahen cranmapaom
oxpaTokcuHa A Ha KoHueHTpannonuM HuBouma 0,1 pg/ml u 1 pg/ml. 3a excrpakiujy
cy kopumthearn QUEChERS kutoBm y3 gomatak 1) aneronutpuna u 2) 0,1% cuphetne
KHCEeNIMHE y aneToHuTpuiy. JlobujeHu ekcrpaktu cy mnpeuuinhaBanu nomohy Tpu
pasnnuuta TMna dSPE kutosa: 1) dSPE kut 3a Bohe 1 nosphe Tj. 3a MaTpukce ca Behum
caapxajem Bozae; 2) dSPE kut 3a nmurmentucane ysopke u 3) dSPE kurt 3a mache
y3opke. Takohe, ucnurana je epukacHoct npeuunnrthaBama npexko BondElut Micotoxin
KUTOBA. VICTOBpEMEHO Cy Y3€TH aJIMKBOTH O MO 1 ml aleTOHUTPUIIHOT €KCTPaKTa U
3aKHUILIEJHEHOT allEeTOHUTPUIIHOT €KCTPAKTa, IPOPHITPUPAHU U JJUPEKTHO aHAIM3UPAHU.
JemaH anMKBOT alETOHUTPWIIHOT EKCTPAKTa je 3aKHIIEJbeH MPaBJbOM KHCEIHHOM W

aHanusupad. [lpuHocu ekcTpakiuje, 3a cBa TpM HauumHa npeuyuithaBama, 3a 00a
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KOHIIGHTpalMoHa HUBOa, cy ounn 0%, 0K cy 3a cBa TpH HempeuniiheHa eKCTpakTa Ha
KOHIIEHTpaIMOHOM HUBOY o1 1 pg/ml 6unu npeko 86% (Tabena 12). AlleTOHUTPUITHY U
3aKHUIIEJbeHU AalleTOHUTPUIHM EKTPAKTH Cy OCTaB/bEHHM Ha COOHOj TemrmepaTypu Hu
MMOHOBO Xpomatorpaducanu HakoH 24 dyaca. Ilpunoc excrpakumje 3a OTA vy
AICTOHUTPHIIHOM EKCTpakTy je Omo Behu om 85 %, mok ce y 3akuIebeHUM

ALETOHUTPUIIHUM €KCTPAaKTHUMa cMamuo Ha 83 %.

Tab6ena 12. UcnutrBame e(hUKACHOCTH pa3IMUYUTUX MocTynaka npeunihaBama OTA

IpuHOC ekcTpakiuje (recovery, %)
IpeuninhaBame Excrpaxr y AcCN | Ekerpaxt y AcCN
IpeuninhaBame TpeunmhaBame| IpeunmhaBame Exctpaxr y
C dSPE +0.1% HCOOH | + 1% CH3COOH
OTA npexo dSPE 3a HIpexo % npeko dSPE 3a | npexo Bond Elut AcCN 6e3 > °
(ngkg) MMUTMEHTHCAaHEe . 6e3 6e3
Bohe u nosphe MacHe y30pKe Mycotoxin npeunihaBamba
y30pKe CroBa npeunihaBama | npeuninhaBamba
0,1 0 0 0 0 0 0 0
1 0 0 0 0 90,45 86,58 92,7

5.1.1. JInneapHoOCT 03HBa JAeTEKTOPA 32 OXPATOKCHH A

JInHeapHOCT 03MBa IeTEKTOPA 32 0XPATOKCHH A y rpoxhy

HcnutuBame nuHeapHOCTH je paheHo anammsupamem cranmapra OTA y pactBopy
alleTOHUTPHJIA, MATPUKCY HPHOT U Oeror rpoxkha (matrix-match kanubparmja) y omncery
koHteHTpanyja ox 0,001 - 0,050 pg/ml, mro ogrosapa 1,00 - 50,00 pg/kg, u momohy
MeTo/ie cTaHaapIHor aoaatka (y omncery koHueHTpanuja ox 0,002 - 0,020 pg/ml, wmum 2
- 20 pg/kg). JennaunHe KanMOpalMOHUX KPUBHX y 00e BpcTe rpokha, u 3a cBa TpH
HaynHa ojpehuBama JuHeapHocTH, ¢y aare y Tadenu 13. Ha Cnumm 4 cy ynopeheru
TIC xpomartorpamu OTA 3a pasznuuute kanmuOpanmoHe HuBoe. KamuOpamuje y
AIleTOHUTPHIY W y MaTPUKCy y30pKa cy paljeHe y 1O JBa TNOHaBJbamka 3a CBaKH

KaJ'II/I6paI_II/IOHI/I HHUBO.
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TaGena 13. Jennaunne kanuOpanmonux kpuBux 3a OTA y npHOM U GeOM BHHCKOM

rpoxhy
IPHO T'POXDBE BEJIO TPOXDBE
y=a*x"2+b*x+c y=a*x"2+b*x+c
Kanubpanuja y v=3,38*x"2+1601,14*x-1667,82 y=1221920,27*x"2+1736748,65*x-117,90
pacTBapauy R"2=0,998 R"2=0,996

Kamubpaunja y y=2,07*x"2+1134,28*x-1350,56 y=-908894,47*x*2+1926852,04%x-703,72

MaTpUKCY

(matrix-match cal.) R"2=0,999 R"2=0,998

Kannbpaunja y=-2,64*x"\2+840,78*x-60,94 y=-14273469,57*x*2+1511610,52%x+932,53
METOL0M

cTaHapaHor nogarka |R*2=0,999 R"2=0,997

x10 4 |+/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_kal_matrix_13.d
1,24 1

0,9
0,8+
0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2

0,1

15 152 154 156 158 16 16,2 164 16,6 168 17 17,2 17,4 17,6 17,8 18 182 184 186 188 19 19.2
Counts vs. Acquisition Time (min)

Cmuka 4. TIC xpomarorpamu OTA Ha pa3nuuuTUM KanuOpallMOHUM HHUBOHMMA Y

MaTpUKCY IpHOT rpoxha

[Topehewem Harnba kanuOpaMOHNX KPUBUX y pacTBapayy U y MaTpUKCHMa HU3padyyHaT
je yruuaj marpukca (%) upuor u 6enor rpoxkha Ha OTA. VTumaj marpukca 1pHor
rpoxha musHocu 29,16%, a Oenor -10,95%. LlpHo rpoxhe nma 3HauyajaH yTunaj Ha
onpehuBame kounentpauuje OTA (maTpukc edexat je Behu on 15%), omHOCHO AOBOAM
no noBehama curHana ¥ HEONMXOAHA je KanuOpaluja y MaTPUKCY MPUIHMKOM aHAIHU3e
y3opaka Ha npucyctBo OTA. Matpukc Oenor rpoxha nMa Maiu yTHIQ] Ha HETOBY
neteknujy (< 15%), mTO MOBOAM 10 HE3HATHOT CMamema curHaia. [IpukynibeHu
y30pILK IPHOT U Oenor BUHCKOT Tpokha Cy aHAMM3UpPAHU y OJHOCY Ha KaluOpaiujy

MCTOAOM CTAHAAPAHOT JOAATKa.
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JInHeapHOCT 0/13UBA eTEKTOPA 32 OXPATOKCHH A Yy BUHY

VY3umajyhu y 003up na je MakcumanHo no3BoJbeHa konmunHa OTA y Buny 2 pg/kg,
UCIMTUBaAH je omcer yuueapHoctd ox 0,5 mo 10 ng/ml (0,5 - 10,00 ug/kg), mo asa
NOHaBJ/baba 32 CBAKM KaaMOpAllMOHM HHUBO 3a OO0 M LPBEHO BHHO Yy PacTBOPY
AllCTOHUTPUJIA M MATPUKCY Yy30paka, a METOJOM CTaHIapAHOT J0JaTKa y OICery

koHneHTpanuja o 1,00 - 10,00 ng/ml. Pezynratu cy nartu y Tabenu 14.

Ta6ena 14. Jennaunne kanmOpanmonux kpuBux 3a OTA y npBeHOM U 6€JI0M BUHY

I[IPBEHO BUHO BEJIO BUHO
y=a*x"2+b*x+c y=a*x"2+b*x+c
Kanu6panuja y y=11129674,71*x*2+312011,36*x+48,63
pacTBapady R"2=0,993
kanubpanuja y Mmatpukcy |y=12672551,78*x"2+459401,93*x+95,06 |y=-8787902,35*x"2+188798,87*x+5,82
(Mmatrix-match cal.) R"2=0,998 R"2=0,995
Kanmu6pauuja Mmeronom  |y=5606774,24*x"2+669564,72*x+150,60 |y=279773,47*x+60,44
CTaHJAPIHOT JI0JIaTKa R~2=0,990 R"2=0,996

[{pBeHO BMHO WIMa BEJIMKH YTHIIA] MAaTPUKCA M JIOBOJU JI0 CMamema curaaia OTA u
u3Hocu -47,24%, nok y 6eiqoM BUHY 0BOAHU /10 noBehama curHaia u usHocu 39,49%.
Jla 6u ce KOMIIEH30Bao yTHUIlaj MaTpukca u oapeauna konuunHa OTA y npukymnbeHUM
y30plMMa MPBEHOT W OeJor BHHA KOpHITheHa je KaauOpalyja METOIOM CTaHIapIHOT

JoJaTKa.

5.1.2. I'panuue JeTeKuuje U Meperma 3a OXPaTOKCHH A

I'panuue nereknuje u Mepema 3a 0OXPATOKCHH A y rpoxhy

I'panuna gerexuuje LOD 3a OTA u y upHom u y 6enom rpoxly je uzpauynata nomohy
Kajkyinaropa ,,Calculate Signal-to-Noise* koju je neo Qualitative Mass Hunter B.06.00
nporpama. 3a m3pauyHaBame LOD kopuirhen je xpomarorpam KalnOparnoHOT y30pKa
HajHWKe KoHIeHTpanuja 1 pug/kg. M3pauynara Bpeaaoct LOD y npraom rpoxlyy je 0,33
ug/kg, a y 6emom rpoxhy 0,5 pg/kg. Hobujenu pesyaratu cy y Kopenanuju ca
pesyiTaTuMa 3a YTHULA) MaTpuKca. 3a TpaHUIly Mepema IOCTaBJbEH j€ HajJHUXKU
kamuOparmonn HuBO oa 1 ng/ml (omroeapa 1 ug/kg), xoju je 10 myra mamu of
MakCUMaHO A03BoJbeHe KommunHe OTA y cyBom BuHCKOM Bohy (10 pg/kg). Omnoc

CUTHAQJI/IIYM 3a HajHWXH KaauOpauunoHu HUBO (40) je TOBOJbHO BENMKH 32 IMOY3JaHy
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UHTETpalijy IUKa, W TOKa3yje BHCOKY CEJIEeKTUBHOCT M OCETJBMBOCT METOJE 3a

onpehuBame OTA.

I'pannue nerekuuje U Mepema 32 OXPATOKCHUH A y BUHY

['panuna nerexuuje y BUHY je, Takohe, m3pauyHara momohy kankynaropa ,,Calculate
Signal-to-Noise* (Qualitative Mass Hunter B.06.00). LOD je u3pauyHar 3a HajHHKH
KaJMOpalmoH HUBO y MaTpUKCy IipBeHor u Oemor BuHa ox 0,5 pg/kg. M3pauynara
BpeaHoct LOD y mnpsenom u Genmom Buny je 0,33 ug/kg, nok je 3a LOQ ycBojeHa

BpEIHOCT HajHIDKe Tauke kanuopauuje (0,5 pg/kg ) (Cnuka 5).

x10 2 |+/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) kal_02-r001.d

1,25+ 1 18,104
13,632
N N5 NN
0,75
0,5
Cpd 2: OTA: +ESI MRM Frag=120,0V CF=0,000 DF=0,000 CID@33,0 (404,0000 -> 221,0000) kal_02-r001.d
x10 1 Noise (PeakToPeak) = 1,15; SNR (18,106min) = 11,9
1 18,106
5,
4,
Cpd 2: OTA: +ESI MRM Frag=105,0V CF=0,000 DF=0,000 CID@20,0 (404,0000 -> 239,0000) kal_02-r001.d
x10 1 Noise (PeakToPeak) = 5,36; SNR (18,104min) = 5,0
1 18,104
61 17,90
4,
12 12,5 13 135 14 14,5 15 15,5 16 16,5 17 175 18

Counts vs. Acquisition Time (min)

Cnuka 5. TIC u SRM xpomatorpamu OTA ca uzpauynatum ognocom Signal-to-Noise

5.1.3. TayHoCT M MPEUU3HOCT 32 OXPATOKCHH A

TayHoCT M IPELU3HOCT 32 0XPATOKCHH A y rpoxly

OnpehuBameM mpUHOCAa EKCTpakiuje (,recovery”) onapeheHa je TayHOCT MeETOeE.
[Tpunoc excTpakuuje je ucnurad odorahuBameM OJIaHK y30paka LpHOT U Gesor rpoxha
Ha YeTHPU KOHIIEHTpAIlMOHA HUBOA Y TpU MoHaBJbama (Tabemna 15). Cpeama BpeIHOCT
MpUHOCA €KCTpakIiMje 3a MpHO Tpoxhe ce kpetama ox 81,2% Ha KOHIEHTPAIIMOHOM

HuBoy ox 10 pg/kg no 104,2% Ha xoHuentpanuoHoM HuBoy on 2 pug/kg. Koedurujent
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Bapujanuje 3a 1pHo rpoxkhe je 6mo ox 1,03 - 16,1%, unme cy 3a70BOJbEHU YCIIOBH
Ypende 401/2006 (taunoct 70 - 110%; monoBbuBOCT RSD1<20%).
Cpenma BpeHOCT IIPHHOCA EKCTpaKIrje 3a 0es1o rpoxkle ce kperana y pacnony ox 93,7

(3a muBo 10 pg/kg) mo 117,2% (2 pg/kg), y3 % RSD ox 2,01% mo 4,46%.

TaGemna 15. IIpunoc exkcrpakuuje 32 OTA y upHom u 6eoM rpoxhy

Huso 2 pg/kg 5 pg/kg 10 pg/kg 20 pgkg Sred.
(n=3) (n=3) (n=3) (n=3) Rec (%) | %RSDr
Marpuke | Rec (%) | %RSD | Rec (%) | %RSD | Rec (%) | %RSD | Rec (%) | %RSD

Lipro rpoxhe| 1042 | 1,03 98 253 | 81,2 | 254 | 837 | 161 | 918 | 121

beno rpoxhe | 117,2 4,46 102,3 2,01 93,7 55 98,5 321 102,9 9,86

CrajrkoBaHm y30pIy 3a ojipehuBame mpruHOCA SKCTPAKIUje CY KOPUITNECHH 3a MPaBJhEHE
kanuoOpannonux kpupux (Tabena 13) Ha ocHOBY KkojuX je oapehuBana kommauna OTA y
y3opuuma rpoxha.

[ToHoBsEMBOCT MeTONE je onpeheHa MCIUTHBAKEM MO miecT o0oraheHnX KOHTPOIHHX
y30paka mpHor u 0enor rpoxia Ha KOHIIEHTpamoHoM HUBOY of 2 pug/kg. Pesynrartu cy

npukazanu y Tabemn 16.

TaGemna 16. [TonoBspuBocT OTA y 11ecT noHaBsbamba y PHOM U O€TIOM TPoXKhy

IloHOBJHLMBOCT Ha KOHLIEHTPAIMOHOM HUBOY 2 pg/kg
1 2 3 4 S 6

Lpro pohe| 1,81 | 1,88 | 1,78 | 182 | 174 | 1,77 2.7
Beorposhe | 2,15 | 225 | 215 | 211 | 224 | 221 | 258

% RSDr

[TonorspuBOCT M3pakeHa npexo %RSDr je 3a nupuo rpoxhe uznocuna 2,70%, a 3a 6emno

rpoxhe 2,58% uume cy ucnymenu kpurepujymu ¥Ypenode 401/2006 (RSDr < 20%).

TauHocT 1 npenn3HocT (IOHOB/LHBOCT) 32 OXPATOKCHH A 'y BUHY

Opnpehusame Taunoctu 3a OTA y BUHY je pal)eHO IO HCTOM MOCTYIKY Kao U 3a rpoxie.
KonuenTpanmonn HuBou nomohy Kojux je oapehusana TayHoct merozae ¢y 1, 2, 5 u 10

ug/kg (Tabena 17).
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TaGena 17. IIpunoc excrpakuuje 32 OTA y ippeHoM 1 6€10M BHHY

Huso 1 ngkg 2 pgkg 5 pgke 10 pg/ke Sred.

(n=3) (n=3) (n=3) (n=3) Rec (%) | %RSDr
Marpukc | Rec (%)]| %RSD | Rec (%)| %RSD | Rec (%) | %RSD | Rec (%) | %RSD
Eszﬂo 1067 | 541 | 1007 | 751 | 973 | 1,19 | 1003 | 848 | 1015 | 383
Beno suno | 1105 | 2329 | 906 | 504 | 1023 | 525 | 997 | 157 | 1007 | 811

Cpenma BpEeTHOCT MPHUHOCA EKCTPAKIMje 3a I[PBEHO BHHO ce Kperama ox 97,3% Ha
KOHIIeHTparmonoM HuBOY o 5 ug/kg mo 106,7% Ha KOHIIEHTpAIMOHOM HHUBOY ox 1
ng/kg. Koebunujent Bapujanmje 3a 1pBeHo BuHO je 6mo ox 1,19 - 8,48%, uume cy
3a710BoJbeHH yeiioBH Ypenbe 401/2006 3a taunoct (70 - 110%).

Cpenma BpeIHOCT MPHHOCA EKCTpaKiije 3a 6eso BHHO je Oma y pacmony oz 90,6% (2
ng/kg) mo 110,5% (1 pg/kg), y3 %RSDr ox 1,57 no 23,29%.

AHamm3oMm 1rect oboraheHMX y3opaka HPBEHOr W OEJIOT BHHA 3a KOje Ce 3Ha Ja He
canpke OTA Ha xoHueHTpanuoHoM HHBOY on 1 pg/kg ompeheHa je MOHOBJBMBOCT

(Tabemna 18).

TaGena 18. I[TonoBspuBocT OTA y mecT noHaBsbama y PBEHOM U 0€JI0M BUHY

TToHOBJBHBOCT Ha KOHLIEHTpalOHoM HuBoy | pgkg |
Y%6RSD
1 2 3 4 5 6 ORSDr
LlpBeHO BUHO 1,16 1,19 1,2 0,96 0,93 0,99 11,71
Besto BHHO 076 | 098 | 077 | 078 | 078 | o089 | 1076

[TonoBspMBOCT M3paxkeHa mpeko %RSD 3a npBeHo BUHO je u3Hocuna 11,71%, a 3a 6eno

10,76% uume cy ucnymbenn kputepujymu nmpema Ypeaou 401/2006 (%RSDr < 20%).

5.1.4. Ananm3a y3opaka BHMHCKOI rpoxha M COPTHHX BHHA Ha NPUCYCTBO
OXpaTOKCHHA A

AHajiM3a y30paka BUHCKOTI Ipoxlha Ha mpUCyCcTBO OXPaTOKCHMHA A

[TpucycTBO O0XpaTokcuHa A je ucnutubano y 250 y3opaka 3pesor BUHCKOT rpoxha koje
je TpUKYIUbaHO OJ aBrycta o oktoOpa 2016. rogune y Bpeme Oepbe. On ykymHOT

Opoja aHanM3MpaHWX y30paka IHpHOr BUHCKOT rpoxha (N=125), 5 y3opaka je Ouao us3
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oprascke npousBo/mhe. Kox aHamu3upanux y3opaka oenor BuHCKor rpokha (n=125), u3
OpraHcke IMpOM3BO/IHE je aHaIu3upaHo 25 y3opaka. Botrytis cinerea je perucrpoBana y
JeIHO] COpPTH LPHOT BUHCKOT Tpokha M3 KOHBEHIMOHAJIHE IMPOU3BOJIE bypryHmai
upHHu ca jokanutera Crtparapu, U y jenHoj coptu Oernor BUHCKOr rpoxha Pusnunr
UTAJIMjaHCKH ca JokanuTeTa Pagmumosar. OcTanu y30piu BUHCKOT Tpoxha HECY OwiH
3apakeHH rjpuBaMa. CBM MCIMTHUBAHU Y30pLHU Cy NPUIPEMAHU U aHAIU3UPAHU IIpeMa
MPETXO/IHO OMHCAHMM pa3BHjeHHMM MeTojaMa 3a I[PHO, oJHocHO Oeino rpoxkhe. Hu y

jEIHOM aHAIM3UPAHOM Y30pKY HHje AeTekToBaHo nmpucycTBo OTA (Couka 6).

x10 2 +/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_kal_01-r002.d

a) 17,862 1
2+ OTA
14

x10 2 +/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_rec_02.d

44
\b) 17,894 ]
2 /

x10 2 +/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_blank_01-r003.d
14 ©) 1
0,8~ Y NGNS
0,6

0,44
x102 +/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_uzorak 12.d
19 d) 1
A ——
0,84

0,6

0,4

x10 2 |+/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) OTA_uzorak 106-r001.d

e) 1
2 koS

0,54

14 14,5 15 15,5 16 16,5 17 17,5 18 18,5 19 19,5
Counts vs. Acquisition Time (min)

Cmuka 6. LC-MS/MS xpomarorpaMu: a) HajHW)KEr KaaHOpalMOHOT HHUBOA 32 IIPHO
rpoxhe 1 ng/ml (matrix-match); b) obGorahen y3opak mpHOr rpoxha Ha
KOHIIEHTPAIlMOHOM HHMBOY 2 ng/ml; c¢) OmaHk y3opak upHor rpoxha; d)

y30paK IpHOT BUHCKOT Tpoxha; €) y3opak 6esor BUHCKOT Tposkha

AHaJIn3a y30paKa COPTHMX BHHA Ha NPHCYCTBO OXPATOKCHMHA A

Ha mpucyctBo OTA anammsupano je 90 y3opaka COPTHUX I[PBEHUX BHHA, MET y30paKa
po3ea u 65 y30paka COpTHUX OENMX BHHA. Y30PIHM BUHA CY HAMPABJHEHHU O] IPETXOIHO

y30pKoBaHoOT rpoxha. Y3opkoBame BHHA je pal)eHO TOKOM jaHyapa u ¢ebpyapa 2017.
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TOJMHE IOCTIe 3aBPIIEHOr Tmpoleca BuHU(HKanuje. OXpaTOKCUH A je JIETeKTOBaH y
jenHoM y30pky mpseHor BuHa (1,17 pg/kg), ucnoa MakCUMMaliHO T03BOJbEHE KOJIMYUHE Y
Bunuma (2 pg/kg). V3opak y KoM je aeTekToBaH oxpaTokcuH A je Pinot noir ca
nokanurera Ctparapu (Crnuka 7 u 8). Y3opiwm rpokha o KOr je HampaB/bEHO OBO BHHO
cy Omnm 3apakeHu rybuBOM Botrytis cinerea. Hu y jeaHom y3opky Oenor BHHA HHjE

nerekroBaHo npucyctBo OTA (Cruka 7).

x102 +-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> * kal _05.d

OTA 18,400 1
,] ra) -
18,632

x102 +-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> * rec_05.d

ep) ora 1o 1
~
21 18,587

x105 +-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> *) uzorak_16-r001.d

“ 18,080 1
1c)
i OTA —s

x102 [+-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> *) uzorak_09.d

14 vd)

0,8

144 146 148 15 152 154 156 158 16 162 164 166 168 17 172 174 176 178 18 182 184 186 188 19 192 194 196 168 20 202 204 206
Counts vs. Acquisition Time (min)

Cmuxka 7. LC-MS/MS xpomarorpaMu: a) KaauOpanroHH HEBO 3a I[PBEHO BUHO 2 pg/kg
(matrix-match); b) oborahen y3opak HPBEHOT BHHA HAa KOHICHTPAI[HOHOM
HuBOy 2 pg/kg; C) y3opak LpBeHOr BMHAa y KoM je aerekroBaH OTA; d)

aHaJM3MpaH y30pak Oeyor BUHA

x10 5 |+/-ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) uzorak_16-r001.d

1,54
14 OTA
—
0,5
04

x104 Cpd 2: OTA: +ESI MRM Frag=120,0V CF=0,000 DF=0,000 CID@33,0 (404,0000 -> 221,0000) uzorak_16-r001.d

K |
o4

x10 5 Cpd 2: OTA: +ESI MRM Frag=105,0V CF=0,000 DF=0,000 CID@20,0 (404,0000 -> 239,0000) uzorak_16-r001.d

] 18,079 1
0,59
o4
T

144 146 148 15 152 154 156 158 16 162 16,4 16,6 168 17 17,2 17.4 17,6 17,8 18 182 184 186 188 19 192 194 196 198 20 202 204 206
Counts vs. Acquisition Time (min)

~

N

Cnuka 8. Ykymuu joHcku xpomatorpam (TIC) u SRM xpomarorpamu OTA y y30pky

Byprynaan npuu ca nokanurera Ctparapu
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IIponena n3/105keHOCTH NMOMYJIAMja OXPATOKCHHY A npeko rpoxha

Pesynaratu neTepMUHHUCTHYKE TPOIEHE U3JI0KEHOCTH OXPATOKCHHOM A TIpeKo rpoxha
3a pa3IMuuTe y3pacHe rpyme nomynanuje y Penyonumu Cpouju npukazanu cy y Tabenu

19 (cuenapuju H2 u H3).

[Mpouewmenu yHoc oxparokcuHa A (Tabema 19) je mcmom TWI oxm 120 ng/kg

TM/HEJICJHHO Y CBUM pa3MaTpaHUM CIIEHAPHjHMA.

Tab6ena 19. YHoc oxpaTokcuHa A mipeko rpokha u KapakTepusaiyja pu3uka

H2:<LOD =" LOD H3:<LOD=L0OD
Konuentpanuja OTA: Konuenrpanuja OTA: Konuenrpanuja OTA: Konuenrpanuja OTA:
Tonynarona
MPOCEK P95 MpOCceK P95
rpyna (y3pact)
Yroc OTA Yaoc OTA Yhoc OTA Yuoc OTA
%TWI %TWI %TWI %TWI
(ng/kg t™/Hes.) (ng/kg ™/Hez.) (ng/kg ™/Hez.) (ng/kg ™/Hez.)
Opnojuan (8-12 m.) 0,996 0,83 12 1 1,99 1,66 2,4 2
TIpeamkoncka gena 0,498 0,42 0,6 0,5 0,996 0,83 1,2 1
Jeua (7-10 1) 0,3 0,25 0,362 0,3 0,6 0,5 0,72 0,6
fl\fOJ;CCHCHT“ (11- 0,192 0,16 0,232 0,19 0,39 0,32 0,46 0,39
T.
Oppacnu (15+1.) 0,131 0,11 0,157 0,13 0,26 0,22 0,32 0,26
Hanomene : TenecHa mMaca: onojuazn = 10 kr; npearkosicka gena = 20 kr; gena = 33,17 kr; agonecuentu = 51,78 xr; ogpaciu = 76,27 Kr.
Konsymupana koianunua rposxha: 3a ce momnysanuone rpyne 48 r/HeiesbHo
%TWI cy n3pauynaru Ha ocHoBY yHoca OTA u TWI usBenenor ox crpane EFSA (120 nglkg ™M/ HerespHO).

IIponena n3/105keHOCTH NMOMYJIAIHja OXPATOKCHHY A NpeKo BUHA

[TpoieHa M310KEHOCTH OXPATOKCMHOM A TpeKo BHHA 3a oJpacily MOomyjlauujy y
Penyonuum CpOuju nprikaszana je y Tabenu 20 (cuenapuju H1-H4).

VY cuenapujuma H1-H3 gocturnytu npouenat og TWI je ucnoa 1%, ca MakcCuMaHUX
0,15% y H3 cuenapujy (<LOD = LOD). Yak u y HajKOH3€pBaTUBHU]EeM clieHapH]jy, H4,
KOJU y 003up y3uMa caMO KOHTAMHUHHUPAHE Y30pKe, TOCTUTHYTO je camo 1,21% ox TWI,

mITo je IIpe CBEra y3pOKOBAHO HUCKOM KOH3YMHWPAaHOM KOJMYNHOM BUHA.
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TaGena 20. YHOC 0XpaToKcHHA A MPEKO BUHA U KapaKTepH3allHja pU3HKa

H1:<LOD=0 H2:<LOD =" LOD H3:<LOD=L0OD H4: xontamuHupanu y3opuu
Tlonynannona
Ipyna (yspacr) Yuoc OTA o6 TWI Yuroc OTA %TWI Yuoc OTA % TWI Yuoc OTA o TWI
(ng/kg ™/Hen.) (ng/kg T™/Hen.) (ng/kg T™/Hen.) (ng/kg T™/He.)
Ogpaciu (15+T1.) 0,097 0,08 0,175 0,15 0,341 0,28 1,454 1,21
Hanomene : TenecHa Maca oapaciux = 76,27 kg; koH3yMupaHa KolMuiHa BUHa: 77 m/HenespHoO (Hen.)
%TWI cy nspauynaru Ha ocHoBy yHoca OTA u TWI ussenenor ox crpane EFSA (120 ng/kg TM/HeiesbHO).

5.2.  Ontumm3anmja yciaoBa 3a oapehuBame ocTaTaka aKTUBHMX CYNCTAHIM

nmecruuuaa

[Ipe nocraBpama METOJE 3a aHAIM3y OCTaTaka IeCTHLUIA Yy Tpoxhy U BUHY
NPUKYIUBCHHU Cy JHEBHUIM TpeTupama 3a 2016. romuHy o CBUX Mpou3Bolaya U CucaKk
JI03BOJBEHHUX CpEJICTaBa 3a 3allTUTy Ousba 3a BUHOBY Jo03y (Cnacuh, 2016). Cnucax
AaKTUBHMX CYIICTaHIM KOje Cy KOpHIIheHe Ha CBAKOM JIOKAIUTETY MOHA0CO0 AaT je y
TabGenmn 21. Ha nokamurery 3akionada je pEerucTpoBaHa OpraHcka IpPOHM3BO/IHba,
OJTHOCHO HUCY IPUMEH-HBAHH MECTULUAN HU Y I[PHOM, HU y OEJIOM BUHCKOM Tpoxl)y.
Takohe, Ha nokamurery Cpemcku KapmoBmu mocroje copre Oenor rpoxha koje

npuIaaajy opranckoj npoussoamu (Tabene 1 u 2).
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Tabena 21. Criucak aKTUHHX CYIICTaHIIM IPUMECEHCHUX Ha PA3JIMUYUTHUM JIOKAJIMUTETUMA

TI'ono6ox/ Cpemckn
Jomwe 3nerume Kombapu Maana Cyryouna | MuaaeHoBan PapmuioBan P Tonoaa Crparapu
YMmuapu KapaoBuu
a30KCUCTPOOHH abaMeKTHH oupeHTpuH Gockam KBUHOKCH(ECH Gockam abaMeKTHH A30KCHCTPOOHH A30KCHCTPOOHH
LUNEPMETPUH aMETOKTpaaAuH OocKamua LIUMOKCaHUIT MaHK03e0 LIUMOKCaHMIT oudenTpuH Oockamu Oockamu
jenumemha Ha . .
6asu Gaxpa LUIPOAUHHUIT LIMMOKCaHHUII LUIPOTHHHIT METaIaKCUIT LUIEPMETPHH Oynpode3nn ujasohamMua jazodamun
jenumemha Ha jennmemha Ha jenumerma Ha 0a3u
dbonmer TeOyKOHA301T LUITIPOTHHIIT LIUMOKCAHMIT LUITPOTHIUI IIUMOKCAHMIT
0a3m Oakpa 0a3u Oakpa Oakpa
KBHHOKCU(ECH UMeTOMOpd MaHK03e0 I eHOKOHA30T CyMIIO jemurscra na Gasu jemurscrsa Ha JeNTaMeTPUH (hamokcanon
P ymrmop Oakpa 6a3u Gakpa P
MaHK03¢0 €TOKCa3011 MUPAKIOCTPOOUH JUMEeTOMOpP G JUMETOMOpP G T EeHOKOHA30T (haynnokcoHMI dayrpuadon
METaJIaKCUI (herxexcamMu MUPUMETaHUIT IUTHAHOH (hamokcanoH (heHuTpOTHOH ¢dommer WOPOIUOH
IIEHKOHA30]1 (uryormpam IpONapruT ¢unponm (deHxexcaMu UIPOJIUOH ¢docermn Al KBUHOKCH(EH
KPE30KCUM
cymIop ¢dommer IIpOnuHED (ITy TMOKCOHMI (ITy TMOKCOHMI MeTH KBUHOKCH(EH MaHK03€e0
CIIUPOKCAMUH ¢docerun Al CyMIiop ¢dyrpuadon ¢ryonmpam MaHK03e0 MaHK03e0 MeTaaKCUIT
TeOYKOHA301 WIPOINOH CIIUPOKCAMHH ¢docermn Al ¢dommer METaTaKCHII METaTaKCHII MHUKIO0yTaHHIT
TpHUATUMEHOI KanTaH TeOyKOHa30I1 KanTaH ¢docerun Al MHPUMETaHUIT MeTpageHOH MHPAKIOCTPOOHH
KBUHOKCH(EH TpUATUMEHOI KPE30KCHM METHIT riudocar CyMIIOp MHKJIOOyTaHUIT nupuaabeH
MaHK03e0 KBHHOKCH(EH KamnTaH CIHPOKCAMHH MUPAKIOCTPOOHH TUPUMETAHHIT
MeTpad)eHOH MaHK03e0 KBUHOKCH(EH TeOyKOHa30I1 nupuaadbeH CyMITOp
MHKJIOOyTaHHIT MHUKIOO0YTaHHUIT MaHK03e0 TPHAAUMEHOI MTHPUMETaHUIT CIIUPOKCAMUH
MAPHUMETAHHIT NUPUMETaHUIT MeTaIaKCHII O-IIUIIEPMETPUH CyMIIOp TeOyKOHa301
TeOyKOHA301 CyMIIOp MeTpadeHOH TeOYKOHA30J1 TPUAAUMEHOJ
3eTa-
TPULIMKIIA30]1 CIIUPOKCAMUH MHKJIOOyTaHUI TpUATUMEHOII
LUIEPMETPHH
Q-LUNIEPMETPUH TeOYKOHA30J1 MTHPAKIOCTPOOHH Y-LUXaIOTPHH
CyMII0p TPpUAAUMEHOJT MMAPUMETaHUIT
BanudeHanatr CyMIIOp
Y-LUXAIOTPHH TeOYKOHA30J1
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[Mlpema momaruma u3 2016. rogune, 3a npumeny y CpOuju permcrpoBaHo je 50
AKTUBHHX CYICTaHIM U3 rpyne QyHTHUOUAAa ¥ 300LUAa, KOju cy ¢opmynucanu y 203
pa3InymMTa CpeAcTaBa 3a 3allTUTy OMba 3a npuMeHy y BHHOBOj jo3u (Cmacuh, 2016).
HakoH npuKymybamka OBHX I0/IaTaKa HAIPABJHCH j& CITUCAK aKTHMBHUX CYICTAHIM YHjU
ocraiu ce mory oapehusatu LC-MS/MS texuukom (ITpusor 1).

[Tocne omabupa aKTUBHUX CYIICTAHIM KOje Cy KopuITheHe y 3acaguMa BUHOBE JI03€, U
KOje Cy JI03BOJbCHE 3a MPHUMEHY, NOCTaBJbCHU Cy aKBH3HIIMOHU ITapaMeTPH MAaCEHOT
cnekTpomerpa. SRM mpenasu, ¢pparMeHTaIllMOHE €HEPrHje W KOJIU3UOHE CHEpruje Cy
npeysere u3 6ase mogaraka Pesticides_TriggeredMRM_B.06.00 (Agilent Technologies,
2012). HakoH mocTaBibama peakije 3a mnpaheme joHa U CHepruje (pparMeHraimje u
KOJIU3Mje TOTOJHE 3a aHAJIM3HMpPaHe IECTUIMIE HCIUTHBAHU Cy Xpomarorpadcku
ycioBu 3a onaOpane ananute. Kama cy onpelheHa BpemeHa 3aiapikaBarba Ha KOJOHU
(pereHInoHO Bpeme, tr) 3a CBaKM aHAIMT IOCTaBJ/bEHA je MeToja Koja y oxapeheHum
BPEMCHCKUM HMHTEPBAIMMA TIPATH jOHE KOJU IMOTHYY CaMO O]l jeJHOT aHAJIUTA, T3B.

Mmerona y qmuHamuukoM moay (AMRM) (Tabena 22).

Tabena 22. SRM mpenasu, ¢pparmenranmone (Frag.) u xommsuone (CE) enepruje u

PETCHIIMOHA BpCMCHA NICCTULIU 1A

AKTHUBHA [pexypcop | Ipousson tr Frag. CE
Honapurer
CyNncTaHia jon, m/z jon,m/z | (min) V) V)
404,1 372,1 13,8 110 8
A30KCHCTPOOUH 404,1 344,1 13,8 110 24 MO3UTHUBAH
404,1 329,1 13,8 110 32
326,2 294,1 15,84 90 4
OeHaJIaKCHIT 326,2 208,1 15,84 90 21 MO3UTHUBAH
326,2 148,1 15,84 90 27
343 307,1 14,1 145 16
OOCKaINg
343 272,1 14,1 145 32 MMO3UTHBAH
343 271,2 14,1 145 32
306,2 201,1 16,44 105 5
Oynpodesun 306,2 116,1 16,44 105 10 MO3UTHBAH
306,2 43,2 16,44 105 56
225,1 165 10,92 94 10
kap6odypan d3 MO3UTUBAH
225,1 123 10,92 94 22
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AKTHBHA Mpexypcop | Iponssox tr Frag. CE
Ilonapurer
CYICTAHIIA jou, m/z jom, m/z | (min) V) V)
483,9 4529 13,34 105 16
XJIOPAHTPAHUITUIIPOIT MO3UTHUBAH
483,9 285,9 13,34 105 8
199,1 128 8,45 70 4
IIUMOKCaHUIT MO3UTHUBAH
199,1 110,9 8,45 70 15
226,1 91,1 13,28 140 36
LUITPOAAHIT MO3UTHUBAH
226,1 76,9 13,28 140 50
406,1 337 16,55 120 10
JTU(PCHOKOHA30JT [IO3UTUBAH
406,1 251 16,55 120 20
388,1 301,1 14,3 145 20
JuMeToOMOp(h MMO3UTHBAH
388,1 165,1 14,3 145 32
296 264 14,35 100 24
JIUTHAHOH HeraTuBHa
296 238 14,35 100 24
392,1 330,9 16,03 85 4
(bamokcanoH MMO3UTHBAH
392,1 238 16,03 85 12
312 236,1 13,9 100 8
(heHamMuIOH 312 92,2 13,9 100 28 MO3UTHUBAH
312 65,1 13,9 100 56
302,1 97,1 14,9 130 20
(henxexkcamug MMO3UTHBAH
302,1 55,1 14,9 130 40
422,21 366,2 19,1 135 12
(henmupokcumar 422,21 135 19,1 135 36 MO3UTUBAH
422,21 107 19,1 135 64
435 330 15,47 70 12
¢bunpoHmI HEeTaTHUBaH
435 250 15,47 70 28
462,9 416 17,71 110 10
¢diyazunam HETraTHUBaH
462,9 398 17,71 110 9
247 169 14,16 95 32
by mmokcoHuI HEeraTuBaH
247 126 14,16 95 32
376 349 14,87 120 20
(hITyKBUHKOHA30JT 376 307,1 14,87 120 24 MO3UTHUBAH
376 108 14,87 120 56
302,1 122,9 12,68 90 28
¢uryTpradon 302,1 95 12,68 90 56 MO3UTUBAH
302,1 70,1 12,68 90 16
XEKCUTHA30KC 353,1 227,9 18,05 90 8 MO3UTHUBAH
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AKTHBHA [pexypcop | Ipousson tr Frag. CE
IMonapurer
CYNCTaHIA jon, m/z jom, m/z | (min) V) V)
353,1 168,1 18,05 90 24
187 159 15,94 180 20
UOPOJIUOH MMO3UTHBAH
187 124 15,94 180 30
321,2 202,9 14,7 80 0
UIpOBATUKAPO MMO3UTHBAH
321,2 119 14,7 80 16
314,1 267 15,63 85 0
KPE30KCHM METHI [MO3UTHBAH
314,1 222,1 15,63 85 10
412,13 356,1 14,34 110 4
MaHIUTIPOTIAMUT MMO3UTHBAH
412,13 328,1 14,34 110 8
280,2 220,1 12,65 95 10
METaIaKCHUII IIO3UTUBAaH
280,2 160,1 12,65 95 20
369,2 3131 14,47 85 0
METOKCHU(EHO3U 369,2 149 14,47 85 10 TMO3UTHUBAH
369,2 133 14,47 85 24
289,1 125,1 14,63 110 32
MUKIIOOYTaHUIT IIO3UTUBAaH
289,1 70,1 14,63 110 16
284,1 159 15,67 70 30
[IEHKOHA30J1 MIO3UTUBAaH
284,1 70,1 15,67 70 15
342,1 159 15,87 115 32
MPOMUKOHA30J IIO3UTUBAaH
342,1 69,1 15,87 115 16
388,11 193,8 16,14 95 8
MUPAKIOCTPOOHH MO3UTUBAaH
388,11 163,1 16,14 95 20
365,1 309,1 20,24 80 4
nupuaadeH MO3UTUBAaH
365,1 147,2 20,24 80 20
200,1 106,9 11,03 120 20
MTUPUMETAHUI MMO3UTHBAH
200,1 82 11,03 120 25
308 196,9 17,56 115 36
KBUHOKCH(EeH MO3UTHBAH
308 161,9 17,56 115 45
4111 313 19,14 110 5
CIUPOTUKIIOPCH MO3UTUBAH
4111 71,2 19,14 110 15
298,28 1441 13,78 125 16
CITUPOKCAMUH MMO3UTUBAH
298,28 100,1 13,78 125 32
308,1 124,9 15,76 100 47
TeOYKOHA30JI MMO3UTUBAH
308,1 70 15,76 100 40
TeOypeHmmpa 334,2 145 17,25 145 37 MO3UTHUBAH
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AKTHBHA Mpexypcop | Iponssox tr Frag. CE
Ilonapurer
CYNCTaHIA jon, m/z jom, m/z | (min) V) V)
334,2 117 17,25 145 47
346,9 238,1 15,69 70 0
ToM(IyaHHU NO3UTHBAH
346,9 137 15,69 70 25
296,1 99,1 14,71 70 8
TPUAIMMEHOJ NO3UTHBAH
296,1 70 14,71 70 8
346,1 278 16,27 85 4
TPpUGIYMU30T NO3UTHBAH
346,1 43,1 16,27 85 20
336 187 16 120 16
30KCaMH]I NO3UTHBAH
336 159 16 120 44

Kama je mocraBibeHa xpomaTorpadcka MeTOJa WCIHTHBAHA j€ TIOHOBJBUBOCT
PETEHIIMOHUX BpPEMEHA 3a CBE AKTHBHE CYIICTAHIE MECTHIMIa Kao jOII jeaHa Tadka
notBpae xpomarorpadceke meroae (SANTE/11813/2017). [ToHOB/BHBOCT PETEHIIMOHUX
BpEMEHa je HCIIUTaHa HAKOH IET y3aCTOIMHUX ME-EKTOBarba CTaHIap/ia CMece IMECTUIIHIA

on 0,05 mg/kg (MakcumanHo 103BoJbeHO oxacTyname +0,1 mun.) ([Ipuor 2).
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5.2.1. JIuHeapHOCT 0/13UBA JIeETEKTOPA 32 AKTHBHE CYNCTAaHIIe

JInHeapHOCT 0131Ba JeTEKTOPA 32 aKTHBHE CyNcTaHLe y rpoxkhy

JluHeapHOCT O/31Ba JIETEKTOPA 3a aKTUBHE CYIICTAHIIE TIECTUIIIA Y IPHOM U OeoMm rpoxly je ucnutuBana y orncery KoHmnenrpauuja og 0,005 -

0,500 pg/ml mTo oxaroBapa KoHIEHTpanuju mectunuaa y y3opky ox 0,005 mo 0,500 mg/kg. JluneapHocT je mcnuTHBaHA y MOOHIIHO] (asw,

MaTpPUKCY y30pKa, U oborahnBameM KOHTPOJIHHUX y30paka LpHOT U Oenor rpoxkla Ha 4eTupH KOHIIEHTpaIloHa HUBOA Y Tpu noHaBskama (0,010 -

0,200 mg/kg) (ITpunor 3, Cnuka 9). JluneapHocT y MoOWIHO] (asu u y MaTpuKcy y3opka je palieHa y aBa moHaBibama. KoeduimjeHTH

Kopenanyje 3a KaauOpannone KpuBe y MOOWIHOj (a3u, oda marpukca rpoxha m 06a MaTpukca BUHA, U MO METOIU CTaHIAPAHOT TOJaTKa 3a

rpoxhe u BuHO npukazanu cy y Tabenu 23.

Tabemna 23. KoedunujeHtn kopenamuja y pa3induTiM MaTPUKCHMAa 3a pa3IMunuTe HAUMHE KanuOparyja

Koedunujentn kopenanuje necTUyI y pa3iniuTUM MaTpUKCUMa

pBEHO/
LlpHo rpoxhe Beno rpoxhe LpBeHo BHHO beno BuHO
6e10 BUHO

M. m-m c® m.c.a.t M.t m-m ¢’ men® | mdt m-mc | m.c.o. m-mc M.C.IL.
AXTHBHA CyTICTaHIIA

R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2
A30KCUCTPOOHH 0,998 0,999 0,994 0,973 0,982 0,992 0,997 0,994 0,997 0,999 0,975
OeHaTaKCHII 0,998 0,997 0,997 0,993 0,998 0,988 0,972 0,999 0,995 0,983 0,971
6ockaug 0,996 0,999 0,987 0,992 0,995 0,999 0,996 0,982 0,988 0,998 0,962

% M.¢. - MobHIHA (aza
* m-m ¢ - kanuGparmja y MaTpuKCy

4
M.C.A. - METOZA CTaHAAPIHOT J1OJaTKa
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Koedunujentn xopenanyje NecTUIUAA y Pa3IUUTAM MaTpUKCUMa

Hpuo rpoxie Beno rpoxhe npsero/ Lpseno BuHO Beno BuHO
6e110 BUHO
Axtipia eynerana M..2 m-m ¢® m.c.nx’ M.t m-m ¢’ men® | mdt m-mc | M.c. m-mc M.C.II.
R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2
Oynpodesun 0,998 0,999 0,997 0,990 0,993 0,995 0,996 0,994 0,996 0,999 0,992
JuMeToMopd 0,996 0,999 0,995 0,994 0,996 0,993 0,998 0,997 0,992 0,999 0,991
JUTHAHOH 0,999 0,997 0,970 0,993 0,997 0,977 0,908 0,994 0,942 0,999 0,993
I()ESHOKOHA30J 0,997 0,998 0,987 0,996 0,998 0,990 0,973 0,995 0,962 0,996 0,992
30KCaMHJ 0,999 0,999 0,991 0,993 0,998 0,990 0,982 0,989 0,985 0,999 0,1018
UIIPOBATHUKAPO 0,998 0,998 0,996 0,999 0,995 0,995 0,998 0,981 0,986 0,996 0,989
UIPOIUOH 0,996 0,995 0,994 0,996 0,999 0,994 0,969 0,904 0,971 0,986 0,962
KBUHOKCHU(]EH 0,998 0,998 0,982 0,997 0,997 0,999 0,996 0,987 0,998 0,999 0,974
KPE30KCUM METHII 0,998 0,999 0,993 0,987 0,992 0,994 0,985 0,994 0,986 0,990 0,979
MaHIUIPOAMHUL 0,998 0,999 0,998 0,999 0,992 0,994 0,998 0,950 0,993 0,995 0,967
MeTanaKkCuil 0,998 0,999 0,998 0,989 0,993 0,999 0,995 0,993 0,999 0,999 0,996
METOKCH(EHO3UN 0,997 0,996 0,992 0,995 0,997 0,995 0,968 0,981 0,992 0,999 0,983
MHKJIO0yTaHUI 0,997 0,998 0,994 0,996 0,999 0,986 0,998 0,988 0,994 0,999 0,968
HIEHKOHA3011 0,998 0,999 0,998 0,997 0,993 0,994 0,968 0,989 0,990 0,999 0,964
MHUPAKIOCTPOOUH 0,999 0,999 0,991 0,991 0,996 0,995 0,974 0,970 0,999 0,999 0,922
nupuaadeH 0,998 0,999 0,979 0,991 0,997 0,998 0,995 0,996 0,996 0,999 0,998
MHPUMETaHUI 0,998 0,999 0,991 0,995 0,998 0,998 0,998 0,972 0,944 0,998 0,993
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Koedunujentn xopenanyje NecTUIUAA y Pa3IUUTAM MaTpUKCUMa

Hpuo rpoxie Beno rpoxhe npsero/ Lpseno BuHO Beno BuHO
6e110 BUHO
Axtipia eynerana M..2 m-m ¢® m.c.nx’ M.t m-m ¢’ men® | mdt m-mc | M.c. m-mc M.C.II.
R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2
HPOIHMKOHA30 0,998 0,998 0,997 0,997 0,999 0,949 0,944 0,984 0,967 0,999 0,970
cnupoauKiIodeH 0,997 0,999 0,992 0,990 0,998 0,999 0,993 0,993 0,991 0,999 0,950
CIIUPOKCAMUH 0,998 0,998 0,999 0,999 0,993 0,998 0,999 0,986 0,998 0,998 0,961
TeOyKOHa30I1 0,986 0,987 0,991 0,999 0,995 0,966 0,984 0,976 0,983 0,997 0,963
TeOyheHnpan 0,998 0,999 0,991 0,994 0,996 0,999 0,996 0,997 0,999 0,999 0,939
TOIU(ITyaHU] 0,998 0,999 0,990 0,997 0,999 0,985 0,978 0,998 0,985 0,997 0,989
TPUAJUMEHO 0,998 0,999 0,998 0,993 0,997 0,992 0,998 0,996 0,986 0,996 0,978
TpUGIYyMU301 0,996 0,999 0,983 0,994 0,997 0,996 0,989 0,998 0,967 0,921 0,925
(bamokcaoH 0,998 0,997 0,973 0,997 0,990 0,966 0,967 0,969 0,973 0,963 0,979
(benaMuoH 0,998 0,999 0,997 0,990 0,993 0,991 0,997 0,995 0,998 0,999 0,993
(eHnupoKcUMaT 0,997 0,999 0,992 0,993 0,997 0,997 0,996 0,999 0,994 0,999 0,968
benxexcaMuz 0,997 0,999 0,976 0,997 0,997 0,996 0,998 0,981 0,961 0,999 0,977
bunpoHuI 0,999 0,999 0,996 0,999 0,998 0,996 0,987 0,995 0,995 0,999 0,998
¢byasuHaM 0,998 0,999 0,985 0,998 0,998 0,986 0,993 0,995 0,998 0,999 0,994
by AnOKCOHMIT 0,999 0,999 0,996 0,998 0,998 0,991 0,983 0,994 0,996 0,999 0,998
(bITyKBUHKOHA30T 0,989 0,985 0,941 0,997 0,990 0,996 0,996 0,996 0,914 0,993 0,994
bnytpuadon 0,998 0,999 0,998 0,992 0,995 0,995 0,998 0,995 0,997 0,999 0,980
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Koedunujentn xopenanyje NecTUIUAA y Pa3IUUTAM MaTpUKCUMa

pBEHO/
Hpuo rpoxie Beno rpoxhe Lpseno BuHO Beno BuHO
6e110 BUHO

M..2 m-m ¢® m.c.nx’ M.t m-m ¢’ men® | mdt m-mc | M.c. m-mc M.C.II.
AKTHBHA CyICTaHLIA

R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2 R"2
XEKCUTHA30KC 0,998 0,999 0,986 0,993 0,997 0,997 0,996 0,995 0,994 0,999 0,981
xnopanTpanununpon | 0,998 0,999 0,994 0,991 0,994 0,994 0,998 0,984 0,990 0,999 0,935
LIUMOKCaHMI 0,998 0,999 0,990 0,992 0,996 0,997 0,998 0,996 0,998 0,999 0,991
LUTPOIMHIIT 0,998 0,999 0,994 0,997 0,996 0,991 0,998 0,992 0,990 0,997 0,918
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x10 6 |+ESI TIC MRM CF=0,000 DF=0,000 (** -> **) matrix_kal_14.d
2,541 1

9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23
Counts vs. Acquisition Time (min)

Cnuka 9. Ynopehenn LC-MS/MS xpomaTorpamMu akTHUBHHX CYICTAHIIA MECTUIMAA HA

Pa3sINIUuTUM Ka.HI/I6paIII/IOHI/IM HUBOHMaA

Hcnuran je yTula) MaTpukca LpHOr M Oenor rpoxha Ha mecTtuumiae W Aa JU ce
KanuoOpanuja y jelHoj BpCTU Tpoxkha MoOKe KOPUCTUTH 3a KBAaHTHU(PHUKALU]Y Y IPYroj
BpcTH rpokha. Marpukc npHor rpoxha mma BelIMKM YTHIQ] Ha noBehame CUTHaia
a30KCUCTpOOMHA, Oockanuaa, MeTOoKcH(eHo3uaa, HIpoBanukapba, QeHxekcamuia,
KpPe30KCHUM  MeTusa, TouupiayaHuna, OeHalakcuia, HUIPOJMOHA, 30KCaMH[a,
dbamMokcaioHa, TUPAKIOCTpOONHA, TeOy(deHnupama, XeKCUTHa30kca, PEeHMUPOKCUMATa,
cnipoaukiodena, TeOykoHazona u nupugadbeHa. Marpukc 6enor rpokha nMma BeIUKU
yTUIAj Ha TEHKOHA30J, MPOIMUKOHA30J, (DIyJIUOKCOHMI, IUTHAHOH M (IIya3HHaM.
KanuOpanuja y 6umo kKoM o] oBa JBa MaTpUKCca MOXKE J1a c€ KOPUCTHU 3a ojpehuBame
MaHIUIPONaMu/Ia, (byKBUHKOHA30I1a, TpudIyMHU30Ia, KBUHOKCHU(]EHa,
¢urynnokcoHmIa, IMTHAHOHA U (pirya3WHama, jep Ha MCTH HauYWH YTHUYYy Ha MOHAIIAmke
CHUTHAJIa OBUX IMECTHLHUIA. JEMUHO y cllyyajy TeOyKoHa30ja MAaTPUKCH I[pHOT U Oenor
rpoxkha umajy cymporaH edekaT, MaTpUKC IpHOr Tpoxkha noBoauM 10 mnoBehama

(47,6%), mox mMaTpukc Oeor T0BOIH 10 cMambera curnana (-31,4%) (Tabemna 24).
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Tabena 24. YTunaj marpukca IpHOT 1 0enor rpokia Ha UCIUTUBAHE TIECTULIATIE

VYtunaj matpukca, ME%
AKTHBHA CyIICTAHIA
LpHO Tpoxhe 6eo rpoxhe L[PBEHO BUHO 0eJ10 BUHO

a30KCHCTPOOUH 26,21 1,25 -54 -9,95
OeHATAKCHIT 50 2,96 -530,65 -50
OoCKaINI 34,68 -0,89 -504,55 -277,27
oynpodesun -7,89 3,41 -10,27 -251,07
AHMETOMOpP( 6,28 0,42 -165,63 -87,48
JIUTHAHOH 44,49 63,09 -36,77 -62,33
AU eHOKOHA3OJT -1,65 39 -97,56 -18,16
30KCaM U 61,67 1,12 -115 78,33
MIPOBATMKAPO 35,32 -1,43 -97,3 -55,5
HIPOAUOH 61,32 2,21 300 -40
KBHHOKCH(eH 48,34 25,63 16,08 -128,19
KPE30KCHUM MeTHJI 40,63 -1,68 -89,47 2,63
MAaHHITPOTIAM T 30,08 27,51 -482,14 -180,36
MeTATAKCHIT 22,02 -0,52 -17,66 -33,24
MeTOKcH(peHO3HT 51,29 -9,56 -563,16 68,42
MHKJI00YTAHIT -7,35 -2,8 -140,57 -162,26
TNEHKOHA30J1 -6,6 25,85 -150,38 -112,31
MHPAKIOCTPOOUH 61,43 0,37 -66,51 83,45
nupuaadeH 74,83 8,93 -14,99 30,17
TIHPUM € TAHIJT -3,46 -6,56 -59,26 -170,37
TIPONTMKOHA30JT -1,17 -24,75 -1,17 -24,75
CIIUPONNKIIO(peH 56,14 3,77 -29,83 39,66
CIIHPOKCAMHH -9,96 2,91 -172,77 -862,06
TeOYKOHA30JT 47,64 -31,39 -39,29 -146,43
TeOydeHnupag 24,03 5,86 -29,86 35,07
TOTU(TYyaHU]T 22,86 7,04 -144 10
TpUAIUMEHOJI -11,6 1,94 -83,14 -427,06
TpudIymMu3 o 50,64 48,24 101,21 87,59
damoxcanon 73,73 11,54 -385,71 84,29
enamunon 6,4 -1,73 16,14 -153,48
(ennmmpokcumar 25,89 8,77 76,72 -113,23
(penxexcammy 57,59 3,36 -141,23 -5
(pumnporn 6,52 10,47 -4,07 -465,27
dryasunam 53,94 43,82 5,43 -266,52
daynnoxconun 44 37,76 8,44 -551,95
(IyKBHHKOHA3071 47,85 22,22 -900 -5,26
dayrpnadon -9,33 0,25 -24,24 -231,26
XeKCHUTHA30KC 55,65 4,02 -36,49 53,32
XJIOPAHTPAHMTHITPOJT 19,37 -1,18 -211,68 -38,32
HUMOKCAHMI 451 -6,55 20,97 -40,32
IUTPOX THAT 13,92 -2,69 -76,65 -498,5




HUcnutuBame JIMHECAPHOCTH AaKTUBHHUX CYIICTAHIU NNECTULIUAA Y BUHY

JluneapHOCT mecTuiMaa je ucnuraHa y moOwinoj dasu (0,005 mo 0,500 pg/ml),
marpukcy y3zopka (0,005 mo 0,500 mg/kg), y 7 HuMBoa mo 2 TOHaBJbama M
oOorahmBameM KOHTPOJIHUX Yy30paka IPBEHOr W Oelor BHHA HAa YETUPH
KOHIICHTpAIlMOHA HUBOA Y TpH moHaBsbama (0,010 - 0,100 mg/kg) ([Tpwuor 4).

HcnutruBameM yTHIlaja MaTpUKCa LPBEHOI M OCIOr BHHA HAa HCIHMTHBAHE AKTHUBHE
CyNCTaHIle TMecThulHae HaheHo je pJa 0eno BHHO CeM Ha a30KCUCTPOOHH,
(GIITyKBUHKOHA30J1, (PEHXEKCaMHUJ, KPE30KCUM METWI M ToNu(IyaHHI UMa BEIUKH
yTuaj Ha TmoBehamke OIHOCHO CMamelke CUTHala CBHX OCTAIMX HMCIUTHBAHUX
nectunuaa. [{ppeHo BUHO HeMa yTHIlaj Ha moBehame/cMameme CUTHAIA caMo y CIydajy
MPONUKOHA30JIa, Oympode3nHa, mnupumadeHa, QIYIHOKCOHWIA, (QUIPOHIIA H
¢uyasunama. HajBehm yTuIla) mmMa MaTpuUKC HPBEHOI BHHA Ha CMambEHE CHTHAIA

dnykBunakonaszosna (-900,00) (Tadena 24).

5.2.2. T'panuue aeTeKuMje M Mepema 3a HCIHUTHBAHE AKTHBHE CYNCTaHIEe

necruuuaa y rpoxhy m Buny

['pannna nerekuuje 3a UCIUTHBAHE MECTHLHUIC Y LPHOM U y 0esoM Tpoxly, kKao u 'y
[pBEHOM M OeloM BUHY j€ M3padyHaTa moMmohy kankynatopa ,,Calculate Signal-to-
Noise“ (Qualitative Mass Hunter B.06.00 nmporpama). BpeaHoct rpanuiie AeTekiuje je
padyHaTa Ha OCHOBY OJIHOCA CTaHJApiHE JCBHjallljeé BUCHHE NMHKAa W BUCHHE IIyMa y
XpoMaTorpaMuMa 3a HajHIDKE KaauOpalnuroHe HUBOe 00a Marpuka Trpokha u BuHA
nectuiuanma (0,005 mg/kg). Hajumxe no6ujeHe BpeJHOCTH I'paHHIIE JACTEKIH]E CY 3a
aszokcuctpooun (0,01 pg/kg) u mamaumnpomamua (0,01 pg/kg) y Oermom rpoxhy u
¢denmupoxcumar (0,01 pg/kg) y upBeHoM BHHY M criupokcamuH y npaom rpoxhy (0,01
ng/kg). HajBuime BpenHoctH rpanuie Aerekuuje cy 3a ¢ayomupam (8,99 pg/kg) y
oenom tpoxhy m 3a nmmokcanun (8,74 pg/kg) y upsenom Buny (Tabema 25).
Bympodesnn je moka3ao HajMame OACTYNAmE y 3aBUCHOCTU OJ MATpPHKCa, JOK CY
HajBeha ozcTymama y 3aBHCHOCTH O]l MaTpukca Hal)eHa 3a JAWTHAHOH, WIIPOJWOH U
damokcanon. Kao rpanuna kBaHTH(HKaIMje je TocTaBjbeHa KoHIeHTparuja 0,01

mg/Kg 3a cBa yetnpu mMarpukca, npema 3axreBy SANTE/11813/2017.
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Tabena 25. LOD (pg/kg) ncnutuBaHux NMECTUIIAIA

AKTHBHA CyIICTaHIa LOD (ug/ke)
Lpuo rpoxhe | Beno rpoxhe LlpBeHo BUHO Beno BuHO

a30KCHCTPOOUH 0,09 0,01 13 0,19
OeHaJIaKCHII 4,35 0,02 0,56 2,3
OGocCKanuI 0,64 0,29 1,65 1,28
oympodesunn 0,02 0,02 0,02 0,02
M ETOMOP P 0,6 0,01 0,47 2,43
UTHAHOH 2,86 21 8,12 3,7
T €HOKOHA30J 0,15 411 1,08 0,65
30KCaMUJ 0,81 0,08 0,53 73
UIIPOJMOH 8,72 0,81 1,34 2,31
HIIPOBAIMKAPO 0,18 0,36 0,84 4,64
KBUHOKCH(EH 0,15 0,39 0,06 0,24
KPE30KCUM METHII 0,6 0,49 1.2 0,95
MaHIUIPOTIaM UL 1,3 0,01 1,1 3,15
MeTaIaKCUI 0,14 0,02 1,65 0,18
MeToKcH(eHO3H T 0,32 0,14 0,82 8

MUKIIOOY TAHIIT 0,12 0,51 0,84 1,27
MIEHKOHA30J1 0,05 0,14 0,5 1,26
MTUPaKIOCTPOONH 0,36 0,11 0,35 0,78
nupuaadeH 0,53 0,09 1,61 0,26
MTUPUM CTAHHIT 0,11 0,08 2,04 2,98
MIPOIMTUKOHA30] 0,12 2,48 0,35 2,65
CIHPOMKIOPeH 1,04 0,66 0,3 2,37
CIIUPOKCAMHH 0,01 1,45 0,17 1,03
Te0yKOHA3011 0,98 0,07 1,9 1,33
Te0y heHnupas 2,28 0,2 0,29 0,78
TOTM( Ty aHU]T 1,27 0,69 1,34 3,28
TpUAJAUM EHOJ 0,14 1,38 2,69 0,47
TpudIyMU30I 0,03 2,88 0,28 0,95
(dhamoxcaioH 7,06 1,96 3,33 1,68
(beHaMuIOH 0,04 0,26 0,07 0,36
(G eHnupoxcumaT 0,06 0,04 0,01 0,05
(benxexcaMuzg 2,8 1,67 0,63 2,09
¢bunpoHuI 0,12 0,05 0,23 0,03
¢bayasunam 0,25 0,1 1,02 0,06
(b 1y IMOKCOHUIT 1,44 0,74 0,46 0,23
(b Ty KBUHKOHA301T 5,65 7,85 7,74 5,52
¢bayonmpam 2,21 8,99 1,52 1,08
baytpuadon 0,09 0,04 0,25 0,07
XEKCUTHA30KC 1,22 0,09 0,21 1,04
X0 PaHTPAHUIUTIP O 112 0,09 0,31 1,56
LIUM OKCaHMII 1,14 0,75 8,74 3,29
LIUIIP O IMHIIT 0,19 0,08 0,38 0,61
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5.2.3. TauHocT n NMPEeHU3HOCT 32 AKTHBHE CYIICTaHIIE€ MeECTHIUIA

TayHOCT M NPENM3HOCT 32 AKTHBHE CYNCTAHLE MeCTUIUAA Y TPo:khy

3a oapehuBame TauHOCTH METOJC KOHTPOJHM Y30pIM LpHOT M Oenor rpoxha cy
oborahmBaHu pacTBOPOM CMECE€ AaKTUBHUX CYICTAHIM TMECTUIUMAA Ha YCTHPHU
koHIeHTpannona Hueoa (0,01; 0,025; 0,05 u 0,10 mg/kg) y Tpu nonaBpama (Tabemne 26
u 27). lpuo rpoxhe nMa MamM YTHIIA] MATPUKCA HA MPHHOC CKCTpPakIidje 3a BehuHy
necrunuaa (31 on ucnuranux 41 necrurmaa je usmely 70 u 120%, y3 xoedurmjeHT
Bapujaiije Mamwu o 20%). 3a akTUBHE CYIICTaHIlE MMECTHIM/IA 3a KOje je yTBpheHo na
MOCTOjY BEJIMKH YTHUIA] MAaTPUKCA MPUHOCH EKCTPAKIH]E OJICTYIIA]y OJ] OBOT HHTEpBaa.
Cpenma BpeIHOCT MPUHOCA EKCTpakiyje 3a IpHO rpoxhe ce kperana ox 57,85% no
149,85%, cem 3a nuTHaHOH, METOKCU(EHO3U U TeOYKOHA30I 3a Koje je OMo Mamu O]l

40%. Koedunujent Bapujaruje y upaom rpoxly je uznocuo 4,70% - 46,57%.
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Tabena 26. IlpuHOC eKCTpakiyje 3a UCIHUTHBAHE AKTHBHE CYICTAHIE MECTULUAA Yy

LIpPHOM Tpoxkhy

-, 0,010 mg/kg 0,025 mg/kg 0,050 mg/kg 0,100 mg/kg Avg. Reco| RSDr %
Rec% CV% Rec% CV% Rec% CV% Rec% CV%
A30KCHCTPOOUH 115,6 0,61 96,7 3,57 90,2 6,70 96,4 3,26 99,7 8,28
GeHaaKCHII 34,7 11,96 54,9 5,65 90,9 24,37 85,6 2,66 66,5 27,86
Gockamg 91,2 1,60 87,5 2,00 87,7 12,56 86,9 6,26 88,3 14,27
Oynpodesun 95,1 0,58 87,5 2,23 92,7 2,17 97,3 3,48 93,1 4,70
JUMeToMopd 108,2 2,96 100,7 4,40 94,5 11,67 111,0 1,24 103,6 12,88
JUTHAHOH 251 0,97 10,3 2,17 6,2 20,54 3,0 11,24 111 23,53
M EeHOKOHA301 107,8 18,93 99,9 9,93 92,7 5,96 48,7 7,48 87,3 23,42
30KCaM UL 98,6 5,84 80,3 3,28 84,0 9,12 82,7 5,38 86,4 12,53
UIIPOBAIHKapO 26,7 3,35 58,1 6,13 84,3 7,31 85,5 1,38 63,7 10,20
UIPOJIMOH 39,7 3,76 58,0 5,05 93,3 13,17 91,5 2,04 70,6 14,74
KBHHOKCU(EH 120,0 2,12 92,0 1,63 88,8 10,60 78,3 10,43 94,8 15,11
KPE30KCHM METHII 109,8 3,78 95,0 2,61 93,5 10,08 88,2 3,35 96,6 11,57
MaHMOPONaMuU 104,5 1,89 92,6 2,25 93,0 7,24 93,3 1,47 95,9 7,95
MeTaJIaKCHI 109,2 2,51 95,3 3,73 91,7 4,87 92,7 2,46 97,2 7,07
METOKCH(EHO3U ] 0,0 0,00 13,7 8,19 62,1 13,46 85,1 3,78 40,2 16,20
MUKJIO0Y TAaHUII 52,1 1,52 63,5 2,55 83,1 717 79,7 1,80 69,6 797
MEHKOHA30J1 128,2 0,57 106,9 1,80 87,4 30,49 101,9 2,63 106,1 30,66
NUPAKIOCTPOOHH 1114 3,34 87,9 3,58 89,8 13,85 81,5 4,13 92,7 15,26
nupuiabeH 118,3 4,11 76,8 1,82 65,9 8,68 68,9 9,59 82,5 13,69
MHPHUMETaHHII 109,1 0,26 91,6 2,06 89,4 16,31 96,9 5,29 96,7 17,27
MPOIMKOHA30]1 42,2 1,49 61,2 151 81,3 7,78 86,2 2,08 67,7 8,33
cnupomKIodeH 90,1 8,22 73,3 9,08 77,7 17,36 74,9 4,40 79,0 21,70
CITUPOKCAMUH 78,8 1,80 78,8 2,54 83,2 14,13 93,5 1,36 83,6 14,53
Te0yKOHA301 0,0 0,00 0,0 0,00 61,9 3,19 76,1 3,50 34,5 4,74
Te6yennupan 116,8 6,89 94,8 4,14 98,8 9,04 84,3 4,09 98,7 12,77
ToJmQIryaHu] 86,3 10,93 76,1 3,21 70,3 12,31 774 6,69 715 18,06
TPUAMMEHOI 105,3 1,10 91,0 1,44 90,3 9,68 95,8 1,19 95,6 9,92
TpHUpIyMU30I 194,2 1,73 165,7 2,50 120,7 4,12 118,8 7,21 149,9 8,84
(damokcagoH 63,3 9,71 60,6 2341 60,6 37,23 46,9 11,85 57,9 46,57
(deHamMuI0H 118,2 0,97 98,3 3,30 91,2 7,57 96,8 3,56 101,1 9,04
(eHnupoxcuMar 107,2 3,75 814 1,18 70,9 4,41 74,6 3,84 83,5 7,05
(benxekcamuz 67,0 13,42 54,4 6,08 64,8 6,25 70,9 4,99 64,3 16,76
¢unponnn 102,4 3,02 95,0 311 99,9 7,87 106,1 2,31 100,8 9,28
(uyasuHam 112,3 5,08 79,9 8,77 78,3 25,64 82,6 4,65 88,3 27,96
(J1y oKcoHmMI 112,3 6,64 86,8 2,65 81,5 0,94 88,2 2,39 92,2 7,60
(I1y KBHHKOHA30J1 17,8 11,23 46,4 4,49 87,7 18,40 110,9 23,67 65,7 32,33
¢$nytpuadon 118,1 0,56 101,2 4,27 91,9 13,08 95,0 1,22 101,6 13,82
XEKCUTHA30KC 114,0 2,20 88,3 311 78,3 9,89 76,4 1,06 89,2 10,65
XI10PAaHTPAHUIUIIPOJT 135,1 2,23 99,7 3,51 80,8 12,61 78,2 2,24 98,5 13,47
MM OKCAHHUII 115,6 0,82 1035 1,55 105,4 8,22 105,6 5,29 107,6 9,93
LUITPO IMHUIT 105,2 1,41 88,8 2,44 94,7 11,59 91,9 2,09 95,1 12,11

VYTBpheno je na OGeno rpoxhe mokaszyje Behu yTHila) MaTpukca Ha HCIUTHBaHE
MeCTUIIUIE HEero IpHO. 3a 21 mecTuiua cpenma BPEAHOCT MPUHOCA EKCTPAKIHje je
ouna y pacnony on 70 mo 120%; omgnocHo 3a 33 mectunmaa ox 52,2 - 262,9%, y3
%RSDr ox 0,00 - 37,22%. 3a 6ympodesnn, nudeHoKoHa30l, JUTHAHOH, WIPOJUOH,
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MIEHKOHA30J1, MPOIMKOHA30J1, THUPAKIOCTPOOUH U TPUDIYMU30I IPHHOC EKCTPAKIIU]E je

ouo mamu o 40% (Tabena 27).

Tabena 27. IIpuHOC eKCTpakilfje 3a HUCIUTUBAHE AKTUBHE CYIICTaHIE MECTUIUAA Y

oemom rpoxhy

0,010 mg/kg 0,025 mg/kg 0,050 mg/kg 0,100 mg/kg
ARTHBHA CYNCTANA 7o 0r T v, | Rect | CV% | Rect% | CV% | Recw | Cvoe |0 Rec¥{ RSDro%
a30KCHCTPOOHH 110,7 2,27 73,1 1,14 58,9 6,40 78,0 5,08 80,2 8,56
OeHamaKkCuI 109,6 1,62 75,3 2,90 71,6 14,94 81,0 2,61 84,4 15,53
GoCKaIU T 66,3 8,30 72,4 7,72 92,2 14,61 | 120,0 1,85 87,8 18,58
OynpodesnH 0,0 0,00 0,0 0,00 11,0 18,93 18,1 13,52 7,3 23,26
XJIOPAH TPAHUITHITPOJT 62,0 4,27 57,7 3,42 53,7 7,60 60,6 3,39 58,5 9,96
LIUMOKCaHUII 0,0 0,00 63,5 6,05 103,0 9,93 115,2 2,51 70,4 11,90
LUATTPOIMHUI 84,7 4,92 80,8 2,97 78,5 8,15 91,8 3,40 84,0 10,54
T (peHOKOHA30T 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00
JMETOMOP( 200,0 2,24 180,6 3,68 181,3 | 10,96 | 217,0 9,99 194,7 15,44
JIUTHAHOH 14,1 2,55 5,6 1,76 29 7,86 1,9 19,89 6,1 21,61
(haMOoKcaI0H 140,2 | 18,92 65,5 1722 | 1311 | 17,22 | 1535 5,54 122,6 31,33
(eHaMuJI0H 16,9 19,28 14,6 10,81 11,5 0,13 14,5 7,79 14,4 23,44
(heHXeKCaMu T 77,6 7,32 66,5 11,11 71,4 6,40 98,3 12,91 78,5 19,61
(heHITUPOKCUMAT 83,0 5,25 72,0 5,47 69,4 0,82 70,2 3,12 73,6 8,24
(DUITPOHUIT 102,1 | 12,60 94,8 7,17 100,0 3,81 102,6 2,34 99,9 15,17
(uiyaziHam 90,1 2,01 94,4 6,98 94,0 4,42 105,7 6,24 96,1 10,55
Ty I OKCOHMIT 106,9 10,21 88,2 9,40 92,9 4,56 95,7 0,96 95,9 14,64
(UIyKBUHKOHA30J1 174,7 5,26 173,3 4,22 176,8 | 36,39 | 526,6 3,95 262,9 37,22
duiyrpuados 86,4 1,43 72,2 3,70 70,4 6,58 73,4 2,45 75,6 8,06
XEKCUTHA30KC 97,7 4,74 83,9 3,40 82,4 0,76 82,7 3,98 86,7 7,10
UTIPOJIOH 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 41,0 6,20 10,2 6,20
UIPOBATMKAPO 107,3 1,24 99,4 4,12 104,6 9,29 112,8 0,96 106,0 10,28
KPE30KCHM METHIT 67,7 2,26 64,8 4,32 61,5 7,76 70,3 2,59 66,1 9,52
MaHIUIIPOTIAMU T 168,9 3,90 168,3 4,91 1525 | 10,37 | 164,8 3,27 163,6 12,55
METAJIAKCHIT 82,0 6,45 66,5 1,93 67,7 4,01 68,1 1,15 71,1 7,92
METOKCH(EHO3U 111,8 2,17 81,9 9,23 93,1 18,11 | 123,8 0,09 102,7 20,44
MHKIO0YTaHUII 195,0 1,36 97,9 3,69 66,0 1,82 61,1 13,03 105,0 13,73
[IEHKOHA30J1 35,8 3,72 37,7 3,67 38,8 9,73 43,1 1,58 38,9 11,16
MIPOIUKOHA30]1 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00
UPAKIOCTPOOUH 25,2 15,95 38,0 16,51 44,0 16,01 50,1 3,00 39,3 28,15
UpHa0eH 77,1 3,80 57,6 7,51 52,0 17,12 57,2 8,20 61,0 20,76
MUPHMETaHUIT 70,4 0,06 318,6 9,62 146,4 0,11 76,5 0,55 153,0 9,64
KBHHOKCH (heH 117,3 0,98 99,2 9,70 96,2 14,57 | 103,8 1,16 104,1 17,57
CIHUPOIUKIOGESH 77,3 3,95 60,1 4,99 49,7 9,15 47,5 4,83 58,7 12,15
CIIHPOKCAMHUH 129,8 7,54 130,1 5,99 93,7 6,48 72,5 1,16 106,6 11,66
TeOYKOHA30J1 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 42,2 6,98 10,6 6,98
TeOybeHIIpas 84,4 1,62 82,5 4,24 93,3 18,49 | 1133 2,57 934 19,21
TONU(NTYaH U T 105,6 3,26 79,0 5,23 91,6 26,49 | 171,6 5,79 116,5 27,81
TPUAHMEHOJT 54,3 8,22 58,4 4,83 66,7 10,56 77,2 1,03 64,1 14,26
TpUUTyMH301T 62,4 0,04 25,0 0,17 12,8 2,03 6,3 1,35 26,6 2,44
30KCaMH /T 93,0 1,91 73,2 10,92 71,1 5,26 70,7 1,43 77,0 12,35

[TonoBspMBOCT MeTone 3a oxapehuBame ocraTaka nectunuaa y rpoxly je pahena

oborahnBameM KOHTPOIHHX y3paka HPHOT M Oenor rpoxha Ha KOHIIEHTPAIIMOHOM
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unuBoy ox 0,010 mg/kg y mect nonassbama (I[Tpunosu 5 u 6, Tabena 28). [ToHOB/BHBOCT
y 1pHOM Tpoxhy je 6una ox 0,06% 3a mangumpomamun 1o 24,29% 3a nudeHoKoHA30I.
Kox OGenor rpoxha Hajéospa moHOB/bUBOCT je Omna 3a Tpudmymmuson (1,54%), a

HajMamba 3a pamokcaoH (21,08%) (Ipuior 6, Tabena 28).

TaGena 28. [IoHOBJBMBOCT 3a aKTHBHE CYIICTAHIIEC MECTHIMIA Y MATPHUKCHMa LIPHOT H

6eror rpokha u pBeHOT U OeJIoT BUHA

TlonosssuBoct Ha 0,010 mg/kg
AxruBHa cyncranna | %RSDr upao| %RSDr IﬁRBil?(: %RSDr 6e1o

rpokhe  |6emno rpoxhe BHHO BHHO
A30KCUCTPOOHH 2,55 2,19 5,36 3,31
OeHaJIaKCUII 7,79 6,46 0,45 9,56
OOCKAIUI 1,12 15,90 1,39 22,28
OynpodesnH 1,26 6,83 3,50 6,89
JMeToMOopd 6,92 9,08 2,22 16,16
IUTHAHOH 3,05 16,69 7,52 6,99
T (heHOKOHA30J1T 24,29 10,42 6,34 22,82
30KCAMU T 4,44 1,95 0,55 11,98
HUIIPOBATHKAPO 15,77 2,07 0,91 8,01
UIPOJOH 13,37 10,09 3,56 18,61
KBHHOKCH(eH 7,89 3,97 7,46 4,25
KPE30KCHM METUTT 15,01 4,27 1,53 8,41
MaH TN TPOIIaMU T 0,06 6,26 1,27 11,38
MeTaJaKCHUJI 5,20 2,60 17,95 1,61
METOKCH (eHO31 T 4,40 4,21 0,52 12,43
MHKIO0YTaHUII 3,37 3,56 1,38 16,93
TEHKOHA30J1 0,83 2,33 0,27 7,72
MTHPAKIOCTPOOUH 10,83 8,40 0,89 12,28
nupuIadeH 16,36 7,27 8,23 12,80
MTUPUMETAHUIT 2,95 13,80 11,75 3,65
MIPOMKUKOHA30JT 2,36 20,78 0,93 9,59
CIUPOANKIOPCH 13,24 4,01 511 11,08
CHUPOKCAMUH 13,40 2,57 0,69 3,75
TeOYKOHA30JT 16,43 18,04 6,59 21,84
TebydeHmrpa 8,46 1,88 4,86 12,24
TouyryaHu g 5,51 4,60 1,20 27,86
TPHATUMEHOT 1,45 2,07 4,81 13,54
TpUUIyMH307T 3,33 1,54 1,80 7,47
(hamokcagon 7,31 21,08 3,86 24,23
(heHamu 10H 2,25 3,80 3,94 1,95
(heHmupoKcamar 10,45 3,69 8,72 7,78
(eHxeKcaMu | 14,10 17,52 2,43 20,73
(DUIpoOHUII 0,97 3,67 14,78 3,71
duryasuHam 16,68 521 12,34 2,26
DIy IHOKCOHMIT 3,52 5,63 12,80 2,21
(ITYKBHHKOHA30J1 7,66 13,81 22,63 17,90
duryrpradon 1,97 2,33 2,69 6,24
XEKCUTHA30KC 8,85 2,77 4,89 7,64
XJI0paHTPaHUIIHIIPOJT 3,10 4,28 1,21 8,11
LIUMOKCAHHUII 4,53 3,27 14,31 10,40
LU TPOMHUTT 14,19 4,52 1,69 8,91
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TagHoCT B MPCIU3HOCT 32 AKTHUBHE CYIICTAHIIC TIECTULIUIA Y BUHY

OppehuBarme TauHOCTH METOJIE 38 OCTATKE aKTHMBHMX CYNCTAHIM MECTULUAA y BUHY j€
paheHo oborahuBameM KOHTPOJIHUX y30paka IPBEHOT W OeJIOr BUHA PACTBOPOM CMece
AKTUBHHX CYIICTAHIM, HA UCTUM KOHIICHTPAIIMOHUM HUBOMMA Kao u 3a rpoxhe. Cpenma
BPEIHOCT TPUHOCA SKCTPaKIMje y IpBeHoM BUHY ce Kpetaia ox 0,0 - 424,8%, (3a 19
NEeCTUIUAa TPUHOC ekcTpakimje ce kperao ox 70 mo 120%) y3 koedummjeHTe
Bapujarje ox 0,00 - 25,36% (Tabena 29).

Cpenma BpeIHOCT MPUHOCA eKCTpakiyje 3a 23 ox ucnutanux 41 mecrtunuaa y 0enom
BuHy ce kpertana ox 70 - 120%, y3 xoeduuujent Bapujauuje ox 2,83 - 30,30%. 3a
HajBehu Opoj mecTuIa NPUHOC EKCTPAKIIMje HA HAajHM)KEM KOHLIEHTPAIIMOHOM HHBOY
je ToKa3ao ojicTymname o npuxBaTbuBux Bpeanoctu (Tadena 30).

[ToHOBJBMBOCT MeTOJIE 3a ojpehuBame ocTaTaka MECTUIHMIA Y IPBEHOM M OSJIOM BUHY
je pahena oborahrBameM KOHTPOJIHUX y3paka Ha KOHIEHTpanuoHoM HuBOy oxa 0,010
mg/kg y mect nonasibawa ([Ipunozu 7 u 8, Tabena 28). [IoHOBJBUBOCT y LPBEHOM
BUHY je Omma ox 0,27% 3a meHkoHa30J1 10 22,63% 3a GiyKkBUHKOHA30I1, a y 0€J10M BUHY

on 1,61% 3a meranakcun 110 27,86% 3a TonuduryaHu.
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Tabena 29. IlpuHOC eKCTpakiyje 3a UCIHUTUBAHE AKTHBHE CYICTAHIE MECTULUAA Yy

OPBCHOM BHHY

0,010 mgkg

0,025 mgkg

0,050 my/kg

0,100 mg/kg

Avg.

i M Rec% | CV% Rec% | CV% Rec% | CV% Rec% | CV% Rec% RSDr %
A30KCHCTPOOUH 139,8 1,27 106,4 2,62 86,9 4,10 80,0 3,50 103,3 6,13
OGeHaaKkcuI 111,9 2,13 62,3 3,30 42,2 2,41 36,9 19,75 63,3 20,28
GOCKaIH I 16,7 10,32 45,5 10,13 49,0 2,67 47,1 6,99 39,6 16,28
Oynpode3nH 136,2 2,46 118,6 2,26 104,4 3,48 95,0 0,70 113,6 4,87
JIAMETOMOP G 42,3 18,36 64,5 3,59 62,5 2,84 61,0 6,00 57,6 19,85
JIUTHAHOH 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00
T (hEHOKOHA30JT 47,4 8,72 72,1 10,91 69,9 6,01 53,4 3,99 60,7 15,72
30KCaAMU T 9,0 16,91 36,8 10,45 46,0 5,35 48,6 10,57 35,1 23,14
HIIPOAVIOH 0,0 0,00 0,0 0,00 14,3 17,21 79,6 9,01 23,5 8,24
HIPOBATHKAPO 0,0 0,00 42,6 5,73 59,5 3,91 71,7 11,29 43,5 13,25
KBUHOKCH(ECH 70,5 6,21 87,0 514 81,6 4,16 81,5 10,90 80,1 14,18
KPE30KCHM METHIT 0,0 0,00 0,0 0,00 14,3 17,21 79,6 9,01 23,5 19,43
MaH IUITPOIIaMHU | 64,3 9,29 82,8 0,71 77,0 4,33 76,8 10,61 75,2 14,77
METaIaKCHII 34,7 11,84 52,0 10,56 52,0 9,56 45,5 9,91 46,0 21,01
METOKCH(PEHO3H 1T 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00
MHKIOO0YTaHHIT 119,7 0,90 1145 3,76 103,3 2,47 100,7 2,09 109,6 5,04
MTEHKOHA30J1 62,9 6,42 71,9 5,56 63,4 5,13 93,9 5,08 73,0 11,15
IIHPAKIOCTPOOHH 31,0 11,67 38,9 3,88 41,6 2,98 42,1 0,94 38,4 12,69
nupuaabeH 118,3 1,63 96,3 6,18 80,9 0,74 73,0 7,63 92,1 9,98
MTUPUMETAH I 531,4 0,33 220,1 0,96 120,7 1,81 73,3 5,87 236,4 6,23
MPONUKOHA30JT 76,1 16,89 72,1 3,61 58,4 2,67 76,7 14,72 70,8 22,85
CIUPOANKIO(EH 157,9 0,98 111,8 3,70 82,9 6,51 72,1 5,38 106,2 9,27
CIIUPOKCAMHH 22,5 14,72 56,1 5,43 58,5 5,68 56,7 2,63 48,5 16,89
TeOYKOHA30J1 148,3 10,51 121,7 10,21 95,9 1,65 95,5 9,51 115,3 17,55
TeOypeHnpag 83,0 7,41 86,0 3,44 82,1 2,57 79,4 1,54 82,6 8,70
TOM uIyaHu T 140,6 4,24 90,2 4,11 61,4 1,25 76,3 4,95 92,1 7,81
TPUAIHMEHOI 84,5 8,34 97,5 1,82 93,3 3,95 90,3 9,69 914 13,50
TpUUTYMHU30JT 469,7 5,00 542,0 6,08 407,3 3,70 280,2 7,43 4248 11,44
(hamoKcaI0H 0,0 0,00 0,0 0,00 17,4 11,19 20,7 12,49 9,5 16,77
(beHamMuI0H 151,5 0,85 145,2 1,87 133,3 4,03 127,2 2,57 139,3 5,20
(eHMUpOKCHMAT 104,1 12,15 | 2249 7,33 193,5 6,24 165,8 3,10 172,1 15,81
(eHxekcaMu 0,0 0,00 37,1 9,14 51,4 13,39 82,0 3,02 42,6 16,49
DUITPOHHIT 105,7 11,74 | 133,7 1,65 115,0 6,52 112,3 | 15,32 | 116,7 | 20,44
duryaziHam 114,8 5,33 113,5 2,91 92,1 4,94 76,1 18,71 99,1 20,28
U1y OKCOHHIT 93,6 10,43 128,8 2,03 1125 8,20 100,5 0,88 108,9 13,45
(UIyKBHHKOHA30J1 47,6 16,58 40,8 6,04 39,5 2,41 35,5 18,05 40,8 25,36
duryrprados 132,9 1,21 121,0 3,19 106,7 3,46 97,2 1,73 1144 5,16
XEKCUTHA30KC 92,7 2,01 86,5 5,36 78,8 2,37 74,3 6,03 83,1 8,65
xiopanTpanuiunpon | 67,6 5,30 61,8 3,22 55,5 2,75 48,2 4,81 58,3 8,32
LIHMOKCAH T 134,6 2,46 121,4 3,41 113,5 5,97 112,9 1,98 120,6 7,57
LUTTPOANHUII 69,5 3,20 70,8 2,42 62,6 1,67 61,7 1,54 66,1 4,61
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Tabena 30. IlpuHOC eKCTpakiuje 3a MUCIHUTUBAHE AKTHBHE CYICTAHIE MECTHLUAA Yy

0esloM BUHY

0,010 mg/kg 0,025 mg/kg 0,050 mg/kg 0,100 mg/kg
AKTHBHA CyICTaHLIa Avg. Rec%| %RSDr
Rec% | %RSD | Rec% |%RSD| Rec% |%RSD| Rec% | %RSD
a30KCHCTPOOUH 105,7 2,47 99,8 2,66 | 77,2 | 8,37 | 89,1 3,10 92,9 9,64
OeHaTaKCHIT 103,8 5,92 70,4 045 | 52,5 | 10,19 71,7 13,39 74,6 17,84
GOCKaITHT 44,3 18,59 91,4 | 1592 | 47,3 |13,42| 72,1 9,11 63,8 29,36
Oynpode3ns 79,7 1,04 87,9 | 1518 | 785 | 5,67 | 103,2 5,74 87,3 17,22
JMeTOMOpGh 54,9 7,13 1434 | 301 | 71,2 | 6,81 | 804 7,31 87,5 12,64
JMTHAHOH 14,1 2,55 5,6 1,76 29 | 786 | 19 19,89 6,1 21,61
T (DEHOKOHA30T 0,0 0,00 116,2 | 3,13 | 34,0 |12,80]| 74,0 2,59 56,1 13,43
30KCAMU] 0,0 0,00 72,0 0,54 50,3 | 0,59 | 75,0 2,71 493 2,83
HUIPOBATUKAPO 123,5 3,09 95,9 1399 | 70,8 | 550 | 84,8 13,03 93,8 20,13
HUOPOJIMOH 0,0 0,00 0,0 0,00 | 119,3| 1,59 | 655 5,42 46,2 5,65
KBUHOKCH(CH 100,0 0,20 95,7 |11,31| 83,4 |11,69| 96,6 12,30 93,9 20,39
KPE30KCHM METHJI 181,6 4,89 101,7 | 12,19 | 76,2 |10,43| 84,8 9,98 111,0 19,52
MaH IUIPOTTAMH T 180,4 2,45 100,6 | 11,98 | 58,7 |14,21| 76,4 0,84 104,0 18,77
METaJIaKCHIT 119,7 2,41 95,6 720 | 914 | 439 ] 96,0 4,73 100,7 9,96
METOKCH (CHO3H T 0,0 0,00 0,0 0,00 | 47,8 |15,00] 112,2 6,72 40,0 16,44
MHUKIOOYTaHUJIT 0,0 0,00 75,4 452 | 651 | 2,72 | 92,6 8,16 58,3 9,72
TTEHKOHA30J1 0,0 0,00 14,7 | 10,16 | 39,7 |12,80] 76,0 15,07 32,6 22,23
MTHPAKTIOCTPOOHH 0,0 0,00 108,3 | 2,32 | 31,7 | 9,34 | 60,9 15,33 50,2 18,10
nupugabeH 98,1 2,53 89,7 9,15 88,2 | 527 | 111,5 451 96,9 11,76
MTHPUMETAHUIT 70,4 0,06 318,6 9,62 | 146,4 | 0,11 | 76,5 0,55 153,0 9,64
MTPONUKOHA30TT 22,2 6,80 75,5 6,36 | 47,4 |12,40| 82,8 10,51 57,0 18,73
CIIMPOAUKIOGEH 82,8 4,79 70,7 | 14391 59,2 | 9,34 | 81,0 18,75 73,4 25,86
CITMPOKCAMHH 128,6 0,88 98,6 | 18,18 | 67,4 | 7,68 | 84,3 13,41 94,7 23,88
TeOYKOHA301T 79,2 2,35 126,8 | 5,80 | 131,3| 0,37 | 176,7 3,70 128,5 7,28
TeOyheHnupan 97,4 4,06 86,4 | 14,68 | 657 | 524 | 1034 | 18,62 88,3 24,62
TOHNTyaHU T 86,6 13,24 81,2 ]1930| 39,0 | 6,42 | 53,3 4,15 65,0 24,62
TPUATNMEHOI 120,8 1,27 92,9 9,92 | 76,1 | 13,55] 89,9 14,33 94,9 22,11
TpuuIyMH30IT 1005,6 1,70 812,4 | 15,19 | 5434 | 2,89 | 501,1 | 21,26 715,6 26,34
(bamokca1oH 237,7 14,95 99,8 3,62 | 111,7 | 18,02 85,7 2,01 133,7 23,78
(beHaMUI0H 135,4 0,78 130,5 | 10,14 | 119,21 | 3,37 | 127,8 6,29 128,2 12,42
(beHmupoKcuMaT 113,8 1,75 1029 | 1799 | 72,0 | 6,64 | 73,1 2,52 90,4 19,42
(beHxeKcaMu I 30,9 7,97 1013 | 2,27 | 62,2 | 6,68 | 76,2 2,29 67,6 10,89
bunpoHua 102,1 12,60 94,8 7,17 | 100,0 | 3,81 | 102,6 2,34 99,9 15,17
¢uyaziHam 90,1 2,01 94,4 6,98 94,0 | 4,42 | 105,7 6,24 96,1 10,55
Ty OKCOH T 106,9 10,21 88,2 9,40 929 | 456 | 95,7 0,96 95,9 14,64
(VTYKBUHKOHA30JT 0,0 0,00 2434 11185 | 29,2 | 576 | 109,3 5,41 95,5 14,24
duryrprados 55,9 2,27 1095 | 1166 | 76,1 | 8,67 | 984 9,38 85,0 17,44
XEKCUTHA30KC 102,3 3,78 118,2 | 1481 | 91,9 | 5,79 | 106,7 8,65 104,8 18,49
XJIOPAHTPAHUIIHATTPOJT 73,2 7,75 88,8 9,72 522 | 9,16 | 72,4 15,96 71,7 22,21
IIMMOKCAH T 96,3 12,49 92,3 7,66 | 875 | 7,18 | 96,6 7,28 93,2 17,87
IATIPOANHILIT 105,2 3,36 81,0 | 27,94 415 | 592 | 459 9,54 68,4 30,30
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5.2.4. Anaamsa Y30paka Ha OCTAaTKE aKTUBHUX CYIICTAHIU MECTHULIHNAA
Ananan3za Y30pakKka BHHCKOI' rpoml)a Ha OCTAaTKE AKTHBHHUX CYICTaHIM

necTULNAA

Ocrany aKkTHBHUX CYICTaHIM TNECTHIWAA Cy HMcnuTUBaHW y 250 y3opaka 3peior
BUHCKOT TpoXxha MpUKYyIJbaHOT O] aBrycra a0 okrodpa 2016. rogune y Bpeme Oepoe.
On ykymHOr Opoja aHaIM3UpPaHUX Yy30paka IpHOT BUHCKOr rpoxha (n=125), mer
y30paka je Onino u3 oprancke npousBoname. Kox ananmsupanux y3opaka 6e10r BHHCKOT
rpokha (n=125), w3 opraHcke MNPOU3BOImE je aHaau3upaHo 25 y3opaka. CBu
UCIIUTHBAHU Y30pLU Cy TMPHUIPEMaHW M aHAJIM3HPAHU IPEMa IPETXOAHO OIUCAHUM
pa3BUjeHNM METoAaMa 3a LPHO, 0HOCHO Oeno rpoxhe. KomnunHa ocraraka akTHBHHX
CyIICTAaHIM TecTuiuaa je oapehena mnpema kaymOpanuju ITOOHjEHO] METOJIOM
CTaHJapHOT JI0JIaTKa.

On ykynHO wucnuTuBaHOr 41 mecTununa y y3opuuMa IPHOT BHHCKOT TIpoxha
nerextoBaHo je 19 (Tabena 31 u I'paduk 1). HajHrky BpeIHOCT KOHLIEHTPALIU)E UMAO
je ookcamua (0,002 mg/kg) y y3opumma copre MongoBa ca JokanuteTa Mana
Cyryouna. Jludenokonasod je aerekroBan y Hajehoj konuenrpauuju (28,7 mg/kg) na
nokanutery 'ono6ok y y3opuuma Cabernet sauvignon. Y ocam ox ykymnHo 13 y3opaka y
KOjUMa je JIeTEKTOBaH IM(PEHOKOHA30JI HeroBa KOHILEHTpamuja je Omma mpexko MJIK
BpenHOCTH. TeOyKoHa30:1 je IeTeKTOBaH y CBUX 25 UCIUTUBAHUX COPTH LIPHOT BUHCKOT
rpoxbha, a mupaknoctpooun y 20 coptu. KoHIeHTpamuje OCTanMX HCIUTHBAHHX
nectunyaa cy owie ucnog MK Bpennoctu. ¥V y3zopumma Perent (3akiomnauda) w3

OpTraHCKe MPOU3BO/IE JETEKTOBAH j€ Te0OyKOoHa301 y KoHIleHTpaluju o1 0,196 mg/kg.
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Tabena 31. Pe3ynraru aHanu3e MpHOT BUHCKOT rpoxha mpeMa Kaaudpaiuju MEeTOA0M CTaHIapHOT 01aTKa

Komnsbapu Maia Cyrybuna 3i$;e 3aknonaua | Ctparapu Cpemcku Kapnosuu MianenoBarg Pagmunosaig Tomnona T'onoGok Ymuapu
= § < g 8
E Bz lssl g B ¢ | Eo |G| |EBslale| €| |BElE || E|2eE| o |cE|eE|E |t
S Q = EA) = S 5} S = = S ° 2 @ 2 25 = 2 @ < .2 a 2|2 > o 2
S | e | 2|22l 5| 8| 5 EF | 2| S |EE| 2| 2| 5|2 |g3|E8| 2|5 |82 2 |82|82| & |83
Y E @ |ZF = |3 =~ 2 & z = 8 &z g |98 CE|ICE| & |©F8
&) & ) )
AKTHBHa CYIICTaHIIa KoHIeHTpaIuja (mg/kg)
A30KCHCTPOOHH 0,027 0,05 0,02
Gockanu 0,067 | 0,056 | 0,008 | 0,005 | 0,002 0,076 0,348 0,011 (0,013 | 0,129
Oyrpodesus 0,009 | 0,007 | 0,006 | 0,005 | 0,005
LUIIPOJHHUIT 0,08 | 0,007 | 0,018 | 0,009 0,05
T (PeHOKOHA301T 0,175[5948| 6,5 |6,694 0,085 0,246 [ 0,192 0,148 6,418 | 6,658 28,706 5,213 | 5,162
JMeToMOopd 0,069 | 0,014 | 0,007 | 0,009 0,006 | 0,005 | 0,004 | 0,005 0,025 | 0,042 | 0,043 0,053 | 0,021
(eHXeKCaMHu 0,012 | 0,015 0,078 | 0,067 | 0,408 | 0,056
(Y OKCOH I 0,09 0,017 | 0,006 | 0,005 ) 0,005 | 0,017
¢uryrpuacdoi 0,007 0,003 0,006
HMIPOANOH 0,017 [ 0,016
KPE30KCHM METHUII 0,009
METAJIAKCHIT 0,079 0,036 | 0,015 0,026 | 0,054 | 0,008 | 0,008 | 0,004 | 0,009 | 0,008 0,020
MHKIO0YTaHUII 0,276
HPONUKOHA30JI 0,022 | 0,019
MU PAKIOCTPOOUH 0,028 | 0,014 0,013 0,014 0,03 0,067
[HPUMETaHHII 1,826 | 0,124 | 0,154 | 0,049 0,039 ]0,153 0,021 | 0,028 | 0,057 | 0,053 | 0,01 | 0,008 | 0,005 0,003 |0,099 | 0,109 | 0,248 0,118 0,162
KBMHOKCH (peH 0,358 [0,025| 0,02 | 0,019 0,007 [ 0,067 | 0,013
CIIUPOKCAMHH 0,009 0,015 0,008 0,008 0,003 | 0,003 0,004
TeOYKOHA30JI 0,232 |0,179(0,038| 0,032 | 0,02 | 0,308 0,196 0,544 0,708 (0,792 0,786 | 0,356 | 0,262 | 0,057 | 0,075 | 0,061 | 0,034 | 0,018 | 0,023 [ 0,079 [ 0,046 | 0,043 | 0,061 [ 0,018 | 0,025
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I'padux 1. AKTHBHE CyICTaHIle IECTUIM/1a KBAaHTH(PHUKOBAaHE Y y30pLUMa IIPHUX BUHCKUX COPTHU




OnpehuBameM KOHIIGHTpaIMje oOCTaTaka mecTumaa y Oenom rpoxhy mpema
KamuOpaluju METOJOM CTaHJIApIHOT JoAaTKa KBAaHTU(UKOBAHO je TPUCYCTBO 15
necruiuaa (Tabena 32 u I'paduk 2). YV Hajehem Opojy y3opaka Cy ICTEKTOBaHH
Metanakcud (15 y3opaka), nupumeranun (12), nunpoauaui (9) u tedykonazon (9). ¥
HajMameM Opojy y30paka Cy JIeTeKTOBaHHM  a30KCHCTPOOWH, IIMMOKCAHWI,
(GIyIMOKCOHUI, KPE30KCUM METWJI, MHKJIOOYTAaHWI M MUPAKIOCTpoOuH y mo 8%
y3opaka. Ilo jeman mnectunua je paerektoBaH y y3opuuma CwmeznepeBka (Mana
Cyrybuna), Cuna, ITerka u Sauvignon blanc (Cpemcku Kapinosum). ITo nBa mectunuga
Cy JETEKTOBaHA y YETHPH Y30pKa, JIOK je Y CBHUM OCTAIMM Y30pIUMa JETEKTOBAHO IO
TPU W BWINE TecTHIHaa. TeOyKkoHa30J je JETeKTOBaH y HajBehoj KOHICHTpaIUju o
2,496 mg/kg y y3opuuma copre Tamjanuka Oena Ha sokanurery Mana CyryOuHa.
CrupokcaMuH je NETeKTOBaH y KoHIeHTpamnujama ucnon LOQ y y3opuuma Puziaunr
utanjancku (Cpemcku Kapnosim). YV konuentpanujama npeko MK cy nerekroBanu
TeOyKkoHa301 y Tpu y3opka Tamjanuka Oena (2,496 mg/kg), Ierpa (1,115 mg/kg) u
Sauvignon blanc (1,037 mg/kg) u mpomukoHa307 y HIECT y30paka. Y y3opiHuMma H3
oprancke npousBoame Pyounka, Mopasa u bauka (6ep6a 21.09.2016.) ca nokanurera
Cpemcku KaprioBiu HUCY A€TEKTOBaHM OCTAIlM MMECTHLNIA, a Y y3opuuMa bauka (6epba
05.09.2016.), Ilanonna u Ilerka Ccy IETEKTOBaHU OCTalM MECTUIMIA. Y Yy30plHHMa
bauka (marym 6ep6e 05.09.2016.) u Ilanonua nerexkroBanu cy nunpoauaui (0,017 u
0,026 mg/kg), metanakcun (0,010 u 0,011 mg/kg), nupumeranun (0,044 u 0,055 mg/kg)
u tebykoHazon (0,052 u 0,065 mg/kg), a y y3opuuma Iletka nmmoxcanun (0,013
mg/kg). ¥V y3opiuma ca okanutera 3akionada ([laHoHHA) IETEKTOBAHH Cy OCTAIlUd TPU
aktuBHE cyrcranne audenkonaszon (0,540 mg/kg), mponukonazon (0,517 mg/kg) u
metanakcun (0,036 mg/kg). Ocranm mnecTUnMIa HUCY JETEKTOBAaHM Yy Yy30pIHMMa

Pusznunra I/ITaJ'II/Ij aHcKor u Puziaunra pajHCKOF ca nokanurtera Pagmuionail.
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Tab6ema 32. Pesynratu ananuse 6e0r BUHCKOT Ipoxha rmpemMa KaauOpamyju METOIOM CTaHAapIHOT 101aTKa

Mamna Jome
Konspapu Cyrybuna 3termme Crparapu | 3akionaua Cpemcku Kapriosuu MnazgenoBarg Pagmuosarg TonoGox
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AKTHBHA CYIICTaHI[a KoHIeHTpanuja (mg/kg)
A30KCHCTPOONH 0,014 0,049
GOCKaIIN T 0,104 (0,023 0,053
IIUMOKCAHHUIT 0,013 (0,024
LU IPOIHII 0,879 0,154 0,052(0,017 (0,026 | 0,021 0,162 0,04 10,041
T (heHOKOHA30JT 0,521 (0,786 0,438 0,475 0,54 0,204 0,119
JMeromopd 0,07 0,036 0,036
(QITyIM OKCOH T 0,14 0,049
KPE30KCUM METHII 0,021 0,012
METATAKCHIT 0,018 0,054| 0,02 | 0,019 0,036 [0,035| 0,01 |0,011]0,017|0,033 (0,027 0,011 0,012 0,015]0,018
MUKIO0YTaH T 0,171 0,034
MIPOIMKOHA30 0,535 (0,698 0,427 0,566 0,517 0,045 0,355
MTHPaKIOCTPOOHH 0,045 0,02
MTUPUMETAHUIT 1,698 (0,472 0,148 0,641]0,044 | 0,055 0,029 0,039 0,135 0,069 0,041 0,234
CIIHMPOKCAMUH 0,015 0,036 0,006 0,013
TEOYKOHA3071 2,496 0,894 1,037 0,564 |0,0520,065]1,115| 0,407 0,075
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I'padux 2. AKTHBHE CYIICTaHIIE TIECTUIHIa KBaHTH(PHUKOBaHE Y y30pIuMa OenX BHHCKAX COPTH




Anann3za Y30paka BUHA HA OCTAaTKE aKTUBHUX CYIICTAHIU MECTULINIAA

Opx mpuKynJbeHUX COpTU Tpoxha mpousBohaun cy MpaBHIM IPBEHO U OETI0 BUHO KOj€ je
Y30pKOBaHO y janyapy u ¢edpyapy 2017. rogune. Y30pKkoBaHO je 18 COPTHUX IPBEHUX
BUHA, jelaH po3e U 13 Oenux cCOpTHUX BHHA, Y IO MET MoHaBJbama. O yKymHor Opoja
aHAJIM3MPAHUX COPTHUX IpBeHHX BHHA (N=95), meT y3opaka je OWJIO M3 OpraHcKe
npousBoame. Takohe, 01 yKymHOr Opoja aHaTM3UpaHUX COpTHHUX Oenux BuHa (N=65),
U3 OpraHcke mpou3Bomke je aHamu3upano 10 y3opaka. KonmdmnHa ocrataka nectunuaa
y mpBeHOM H OeloM BUHY je oapehuBana mpema kanmuOpaiuju METOIAOM CTaHIApHOT
nojarka. Y y30piHMa IPBEHOT BHHA KBAaHTH(HKOBAHO j€¢ JIEBET aKTHBHHUX CYIICTAHIU
(Tabemna 33 u I'paduk 3). [Mupumeranun (y 17 y3opaka) u meranakcui (13 y3opaka) cy
Oune nBe Hajuenthe JeTEKTOBaHE aKTHBHE CYINCTaHIIE. A30KCUCTPOOUH je IETEeKTOBaH y
TparoBuMa y y3opuuma byprynaan npau (lome 3nerume), y HemTo Behoj KoIu4nHU
(0,013 mg/l) je merekTOoBaH MUPAKIOCTPOOMH y y3opiMa BuHa Perent (3akimonada), a

y Hajsehoj mupumeranmi (0,205 mg/l) y y3opuuma posea (Mana Cyryouna).
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TaGena 33. Pe3ynraT aHain3e COPTHOT LIPBEHOT BUHA ITPEMa recovery Kalnoparuju
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AKTHBHA CYIICTaHIIa KoHIIeHTpanuja (mg/kg)
A30KCHUCTPOOMH 0,025 0,003
OOCKAINL 0,01 0,099
IHUTTPOAUHUII 0,032
JIMMETOMOP ) 0,009 0,008 0,01 ]0,013
(eHxekcamu [ 0,009 0,02210,163
METaIAKCHIT 0,006 | 0,01 ] 0,008]0,009]0,023]0,003] 0,003 0,006 ] 0,042]0,018] 0,021 0,03 0,009
MU PAKIOCTPOOHH 0,013
nupumeranun | 0,011]0,013]0,013]0,017]0,014]0,013] 0,013 0,064]0,04410,012] 0,016 0,025] 0,021 0,205] 0,026 ] 0,048] 0,043
TeOYKOHA30T 0,009] 0,048 | 0,008
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JloOujenu pe3ynraTy mokas3yjy Ja Cy y y30pimma Oelior BUHa JAeTeKToBaHU octanu 10
aktuBHUX cynctanuu (Tabema 34, I'paduk 4). Hajsuiie cy 3acTymbeHH oOCTallH
nunpoauaniaa (12 y3opaka) W mpornukoHaszona (y ceJaM COPTHUX OeIuX BHHA).
Meranakcui je JETEeKTOBaH y TparoBuma y y3zopuuma Puznuwer wranujancku (ome
3nerume), a nudenokonason y Hajpehoj xonmnenrpanuju ox 0,897 mg/l y yzopumma
bauka (Cpemcku Kapnosuu). Y y3opuuma I[lanonua (3akionava) U3 OpraHcke
NPOM3BOJIK-E HUCY JIETCKTOBAHU OCTAIl aKTUBHUX CYIICTaHIM Nectunuaa. Mehyrum, y
y30pIIIMa W3 OpraHCKe NpOHM3BOIme ca Jokanmureta Cpemcku KapnoBum - badka
JNETeKTOBaHU Cy, CeM JAW(EeHOKOHA307la, OCTAlM jOII TeT AaKTHBHUX CYICTaHIU
nectunuaa. KpezokcuM MeTHIT IETEKTOBaH je camo y y3opuuma Tamjanuke 6ene (Mana
Cyryb6una) y xounenrpamuju ox 0,015 mg/kg. ¥V y3opiuma Ierpa u Cuna (Cpemcku
Kapnosun) u Jaroga n Pusnunr utanujancku (Jome 3nerume), JeTEKTOBAHO je MO MET
AKTUBHHUX CyncTaHmu mnectuiuaa. CemaM  aKTHBHHX — CYINCTaHIM  TECTHIMJA
JIETEKTOBaHO je y y30pKy Tamjanuka Oena ca nokanurera Mana CyryOuHa, TOK je mect
AKTUBHHX CYIICTAHIIM MECTUIIUIA IETCKTOBAHO, OCUM Y y3opiuma bauka ca nokanurera

CpeMCKI/I KapJ'IOBI_II/I, "'y y3opauMa Puznuur I/ITaJ'II/IjaHCKI/I Ca UCTOTI JIOKAJIUTCTA.
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TabGena 34. Pesyntatu aHaau3e COPTHUX O€IMX BHHA IMPEMa recovery Kaauopaiuju

Pagmuosary 3akmomnaya Cpemcku Kapnosiu T'ono6ok Home 3nerume Masa
CyrybrHa
Chardonnay PH?HHHF PmJ.MHF Sauvignon INanonua | Cuna PmJ.MHF Ilerpa| bauka| Mopasa PmJ.IHHF Jarona Tamjariitica
pajucku |utanujancku|  blanc WTaJIMjaHCKU WTaJIMjaHCKU Oena
AKTHBHE CYICTaHIIe KoHIeHTpalrja (mg/kg)
OOCKaIH T 0,058 0,133 0,121 0,062 0,023
IUTTPOMHILT 0,018 0,012 0,013 0,018 0,017 0,019 0,269]0,023| 0,028 0,026 0,021 0,047
T (ESHOKOHA30JT 0,041 0,048 0,275] 0,897 0,052 0,061
JMeToMopQ 0,175 0,049
KPE30KCHM METHJT 0,015
METaTaKCHIT 0,027 0,018 0,039] 0,03 0,009 0,013
MHUKI00YTaHHII 0,033
MPOMTUKOHA30JT 0,024 0,024 0,171] 0,04 0,027 0,04 0,029
MTHPUMETAHUIT 0,066 0,0391 0,126 0,012 0,011 0,421
TeOYKOHA30JI 0,01 0,022 0,101] 0,032
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Hpoueﬂa H3JJ0KCHOCTH l'[Oje)IHI/IHa‘lHHX AKTHBHUM CYIICTaHIIaMa IPEKo

rposxha

Pesynrtaté JEeTEPMUHUCTUYKE MHPOILCHE XPOHHYHOI YHOCA IOjeAMHAYHUX aKTHBHUX
CYNICTaHLIM TpPeKo Tpoxkha 3a pasnuuure y3pacHe rpyme y Penybmumm CpbOuju
npukasanu cy y Tabenama 35 (upHo rpoxhe) u 36 (6eno rpoxie).

[lponeweHn yHOC CBake [CTCKTOBaHE AaKTUBHE CYIICTaHIE je WCIOJ HHBOA

ToJiepHiyher THEBHOT yHOCA.

TabGena 35. YHOC mojeAMHAYHUX AKTUBHUX CYICTAHIM TPEKO LPHOT Tpoxkha

KapakTepusalja pu3muKa

IMomynaunona rpyna (y3pact)

Onojuan (8-12m.) Tpeukosicka fera JHeua (7-10T.) Anonecuentd (11-141.) Onpacmm (15+T1.)

VYhoc VYhoc VYHoc YHoc VYHoc

(ng/kg %TDI (ng/kg %TDI (ng/kg %TDI (ng/kg %TDI (ng/kg %TDI

T™/aH) T™/JaH) T™/JaH) T™/JiaH) T™/JaH)

A30KCUCTPOGHH 211 0,011 10,5 0,005 64 0,003 41 0,002 28 0,001
Gockamg 60,4 0,15 30,2 0,076 18,2 0,046 11,7 0,029 79 0,02
LUTIP O IMHHIT 23,0 0,077 11,5 0,038 6,9 0,023 44 0,015 3,0 0,01
1 eHOKOHA30JT 3867 38,7 1934 19,3 1166 11,7 747 75 507 51
JumeToMopd 18,0 0,036 9,0 0,018 54 0,011 35 0,007 24 0,005
ity moxcoHmI 289 0,008 145 0,004 87 0,002 56 0,002 38 0,001
KPE30KCHM METHII 48 0,001 24 0,0006 14 0,0004 0,92 0,0002 0,62 0,0002
MeTaIaKCHIT 17,0 0,021 85 0,011 51 0,006 33 0,004 2,2 0,003
MHKIO0Y TaHIIT 193 0,77 96,7 0,39 58,3 0,23 37,3 0,15 254 0,10
MPOIUKOHA30T 14,6 0,036 73 0,018 44 0,011 28 0,007 19 0,005
MIHPAKIOCTPOOUH 18,1 0,060 9,0 0,030 55 0,018 35 0,012 24 0,008
MMPUM CTAHUIT 134 0,079 66,9 0,039 40,3 0,024 258 0,015 175 0,01
CIUPOKCAMHH 6,9 0,028 35 0,014 21 0,008 13 0,005 0,91 0,004
TeOyKOHA30I1 167 0,56 83,6 0,28 50,4 0,17 32,3 0,11 219 0,073
dypradorn 39 0,039 2,0 0,020 12 0,012 0,76 0,008 0,51 0,005
KBUHOKCU( CH 61,9 0,031 30,9 0,016 18,7 0,009 12,0 0,006 81 0,004
Gynpodesun 45 0,045 2,2 0,022 13 0,013 0,86 0,009 0,58 0,006
(henxekcaMus 52,3 0,026 26,1 0,013 15,8 0,008 10,1 0,005 6,9 0,003
HIIPOJIMOH 11,8 0,059 59 0,030 3,6 0,018 2,3 0,011 16 0,008
Hanomene : Tenecua maca: onojuan = 10 kg; npemukoscka gena = 20 kg; nena = 33,17 kg; anonecuentn = 51,78 kg; oxpacm = 76,27 kg.
Kousymupana koimuuna rpoxba: 3a cBe mormyianuone rpyie 6,8 g/nan
%TDI cy u3padyHaTH Ha OCHOBY I0jeIMHAYHHX yHOCA IecTuiuaa 1 oarosapajyhux TDI npeysemx u3 EU pesticide database
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TabGena 36. YHOC mojeqMHAYHUX AaKTHUBHHUX CYICTAaHIM Tpeko Oemor rpoxha u

KapakTepHu3aluja pu3uKa

Ionynanuona rpyna (y3pacr)
Onojuan (8-12 m.) Hpenuukoncia Hena (7-101.) Anonecuenh (11- Onpaciu (15+T1.)
Jerna 141.)
YHoC YHoC YHoc YHoC YHoC
(ng/kg %TDI  |(ng/kg %TDI (ngkg | %TDI (ngkg | %TDI (ngkg | %TDI
TM/J1aH) TM/J1aH) TM/JIaH) TM/J1aH) TM/1aH)

a30KCHCTPOOUH 22,1 0,011 11,1 0,006 6,7 0,003 43 0,002 2,9 0,002
OocKaIu 40,6 0,10 20,3 0,051 12,2 0,031 7,8 0,020 5,3 0,013
LIMMOKCAHHJI 13,0 0,10 6,5 0,050 3,9 0,030 2,5 0,019 1,7 0,013
LUIPOAUHUI 385 1,28 192 0,64 116,0 0,39 74,3 0,25 50,4 0,17
JheHOKOHA30IT 396 4,0 198 2,0 119,5 1,2 76,5 0,77 52,0 0,52
JIMETOMOp( 34,2 0,068 17,1 0,034 10,3 0,021 6,6 0,013 4,5 0,009
(u1yIMOKCOHHMII 69,0 0,019 34,5 0,009 20,8 0,006 13,3 0,004 9,0 0,002
KPE30KCHM METHUJI 14,4 0,004 7,2 0,002 43 0,001 2,8 0,0007 1,9 0,0005
MeTaJTaKCUII 26,9 0,034 13,4 0,017 8,1 0,010 5,2 0,007 3,5 0,004
MHKIO0YTaHUII 76,1 0,30 38,0 0,15 22,9 0,092 14,7 0,059 10,0 0,040
[PONUKOHA30] 394 0,99 197 0,49 119 0,30 76,1 0,19 51,7 0,13
MTUPAKIOCTPOOUH 22,6 0,075 11,3 0,038 6,8 0,023 4,4 0,015 3.0 0,010
MTHPUMETAHUIT 462 0,27 231 0,14 139 0,082 89,2 0,053 60,6 0,036
CIIMPOKCAMHUH 13,1 0,053 6,6 0,026 4,0 0,016 2,5 0,010 17 0,007
TEOYKOHA30J1 915 3,1 458 15 276 0,92 177 0,59 120 0,4
‘Hanomene : TenecHa maca: onojuan = 10 kg; npenumkosncka gena = 20 kg; neuna = 33,17 kg; anonecuentu = 51,78 kg;
onpaciu = 76,27 kg.
Kon3ymupana konnurHa rpoxclja: 3a cBe nomynanuone rpyne 6,8 g/nan
%TDI cy n3padyHaTu Ha OCHOBY IOjeIMHAYHUX yHOca nectuiyaa u onroapajyhux TDI npeyszerux u3 EU pesticide database

PGSyJ'ITaTI/I IMPpOLCHC AaKYTHOI' YHOCAa AaKTUBHUX CYIICTaHIUM HIPHUCYTHHUX Yy T poxd')y

npukaszanu cy y TaGenama 37 u 38 3a paznuuute y3pacHe rpyne y Penyonunu CpOuju.

AkyTHH yHOC nu(EHOKOHA30J1a U3 IpHOT rpoxkha mpemaiiyje akyTHy pedepeHTHY 103y

3a onojuaj, agoiecueHre u oxpacie (121%, 625%, 424%, penom). Takohe u yHOC

TeOyKOHa30J1a IpeKopadyje akyTHY peepeHTHY A03y. Yy ciaydajy KOH3yMHUpamwa LPHOT

rpoxkha y rpynu amgonecuenara (145%), ogHOCHO y ciy4ajy KOH3yMHpama Oenor

rpoxha kox og0juaau, anonecieHara u oapaciux (103%, 532%, 361%, penom).
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TaGena 37. AKyTHH yHOC NOjeJMHAYHUX AKTUBHUX CYICTAHIM IPEKO LPHOT Tpoxkha u

KapakTepHu3aluja pu3uKa

[onynanuona rpyna (y3pact)
. [Ipenmxoncka Apnonecuentu (11-
Onojuan (8-12 m.) Jena (7-10T.) Oppaciu (15+r.)
Jiera 14r1.)
YHoc YHoc YHoc VYHoc YHoc
(ng/kg | ARD | (ng/kg | ARD | (ng/kg | %ARD | (ngkg | %NARD | (ngkg | %ARMD
TM/IaH) TM/IaH) TM/aH) TM/JaH) TM/JaH)
T ()eHOKOHA30 0,19 121 0,097 60,6/ 0,059 36,6 1,00 625 0,68 424
JuMeToMopd 0,0006 0,10/ 0,0003] 0,052 0,0002] 0,032] 0,0032 0,54| 0,0022 0,37
MHKIOOYTaHHIT 0,0002 0,07 0,0001] 0,035/ 0,00006] 0,021] 0,001 0,36/ 0,0007 0,24
METaIAKCHIT 0,0006 0,13[ 0,0003| 0,063] 0,0002| 0,038/ 0,0032 0,65/ 0,0022 0,44
ITPOITMKOHA30]I 0,0002 0,07 0,0001] 0,035/ 0,00006] 0,021| 0,0011 0,36/ 0,0007 0,24
nupaxnoctpodbun | 0,0006 2,0/ 0,0003 1,0 0,0002 0,60/ 0,0031 10,3 0,0021 7,0
CIIMPOKCAMUH 0,0001 1,3| 0,00006 0,64/ 0,00004 0,39 0,0007 6,6/ 0,0005 4,5
TeOYKOHA301 0,0085 28,2| 0,0042 14,1 0,0026 8,5 0,044 145 0,030 98,5
(uryrpracgorn 0,00007 0,14( 0,00003| 0,068| 0,00002| 0,041| 0,00035 0,70/ 0,0002 0,47
Oynpodesun 0,00008| 0,016| 0,00004| 0,0081| 0,00002| 0,0049| 0,00042| 0,084 0,0003] 0,057
HIPOANOH 0,0001 0,20] 0,00006 0,10/ 0,00004| 0,061| 0,00062 1,0] 0,0004 0,70
Hanowmene : renecua maca: onojuan = 10 kg; npeamkosncka aena = 20 kg; neuna = 33,17 kg; anonecuentu = 51,78 kg;
oxpaciu = 76,27 kg.
%ARID cy n3pauyHaTH Ha OCHOBY YHOCA ITOjeJUHAYHUX IECTUIH A IIPH MaKCHMAJIHO]j YTBph)eHO] KOHIIEHTPAIHj! 1
oxrosapajyhux ARfD npeyserux u3 EU pesticide database

TaGena 38. AKyTHH YHOC NOjeJHUHAYHUX aKTUBHHX CYIICTaHIN MpeKo Oenor rpoxha u

KapakTepusalja pusruka

[Nonynanuona rpyna (y3pacr)
Onojuan (8-12 m.) Hpeaumoncka Hena (7-101.) Anonecuenta (11- Oppacmu (15+T.)
Jiena 14r.)
YHoc YHoc YHoc YHoc YHoc
(ngkg | PARD | (ng/kg | WARD | (ngkg | AR | (ng/kg | YARD | (nglkg | %ARMD
T™M/JaH) TM/7IaH) T™M/IaH) TM/7IaH) T™M/JaH)
IIMMOKCAHHJT 0,0006 0,78 0,0003 0,39 0,0002 0,23| 0,0032 4,01 0,0022 2,7
T (eHOKOHA30TT 0,014 9,0 0,0072 4,5 0,0044 2,7 0,074 46,5 0,051 31,5
JIMETOMOP( 0,0008 0,13| 0,0004 0,067| 0,0002 0,040( 0,0041 0,68 0,0028 0,46
METaJIAKCHIT 0,0005 0,097 0,0002 0,049] 0,0002 0,029 0,0025 0,50 0,0017 0,34
MHUKIOOYTaHHI 0,0037 1,2] 0,0019 0,60 0,0011 0,36 0,019 6,1 0,013 4,2
TTPOIMKOHA30JT 0,0069 2,3] 0,0035 1,2| 0,0021 0,70 0,036 11,9 0,024 8,1
nupakitoctpoous | 0,0005 1,6/ 0,0002 0,80 0,0001 0,48 0,0025 8,2| 0,0017 5,6
CIIUPOKCAMHUH 0,0004 0,36/ 0,0002 0,18 0,0001 0,11 0,0018 1,8/ 0,0013 1,3
TeOYKOHA3011 0,031 103 0,016 51,7 0,0093 31,1 0,16 532 0,11 361

Hanomene : Tenecna maca: onojuan = 10 kg; npemmxosncka aeua = 20 kg; nena = 33,17 kg; anonecuentn = 51,78 kg;
onpaciu = 76,27 kg,

%ARID cy nzpauyHaTu Ha OCHOBY YHOCA IIOjeAMHAYHUX NECTHIINAA IPH MAaKCHMAIIHOj yTBpheHO] KOHIIEHTpalHji 1
onrosapajyhnx AR{D npeysernx u3 EU pesticide database
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Hpoueﬂa HU3JT0KCHOCTH AKTUBHHUM CYIICTAHIIaMa IIPEKO BUHA

Pesynaratu neTepMHHHCTHYKE TMPOILEHE XPOHUYHOI YHOCA AaKTUBHUX CYIICTaHIU
NEeCTUIUIa TIPEKO BUHA 3a oapaciy nonynanujy y Penyomunu CpOuju npukazanu cy y
Ta6emnama 39 (ripBeno BuHo) u 40 (6e10 BHHO).

[IponiemeHN YHOC CBaKe ACTEKTOBAaHE aKTHBHE CyrncTaHile je ucnox TDI.

TabGena 39. XpOHWYHM YHOC AaKTHBHHUX CYICTAaHIM TIPEKO LPBEHOI BHHA U

KapakTepu3alija pu3rKa 3a oJpaciy HOoIMmyiaiujy

Konsymupana xonnurna BuHa: 10 mL/nan Konsymupana konrunna suna: 200 mlL/nan
KonuenTpanuja: mpocek Konuenrpanuja: max Konuenrpanuja: mpocex KoHIneHTpanuja: max
YHoc YHoc YHoc YHoc
%TDI %TDI %TDI %TDI
(ng/kg T™/mam) (ng/kg T™/mam) (ng/kg T™/mam) (ng/kg T™/mam)

A30KCUCTPOOHH 0,39 0,0002 0,39 0,0002 79 0,004 79 0,004
GocKamug 1,3 0,003 1,8 0,005 254 0,063 36,7 0,092
mmeroMopd 14 0,003 2,5 0,005 28,1 0,056 49,8 0,10
METAIAKCHIT 6,4 0,008 39,3 0,049 128 0,16 787 0,98
[THPAKIOCTPOOHH 1,7 0,006 1,9 0,006 33,1 0,11 375 0,13
MTHPUMETaH T 4,8 0,003 26,9 0,016 96,7 0,057 538 0,32
TeOyKOHA30I1 2,4 0,008 6,3 0,021 48,2 0,16 127 0,42
(erxekcamux 8,9 0,005 23,7 0,012 179 0,089 474 0,24
LUTPOANHII 10,9 0,036 23,7 0,079 218 0,73 475 1,6
Hanomene: TenecHa mMaca oxpaciux = 76,27 kg
%TDI cy u3padyHaT Ha OCHOBY yHOCA MOjeAMHAYHUX nectunna u oarosapajyhux TDI npeyserux u3 EU pesticide database

Tabena 40. XpoHMYHHM YHOC AaKTHUBHUX CYICTaHIM IMpeKo Oelor BUHA U

KapakTepu3allyja pu3nKa 3a oOApaciy Momyiamnujy

Konsymupana xonnurHa BuHa: 10 mL/nan Kousymupana kosnunaa Buna: 200 mL/nau
KoHueHTparmja: mpocek KoHIeHTparmja: max Konuenrparija: mpocek KoHueHTparmja: max
Yuoc VYhnoc Yuoc YHoc
%TDI %TDI %TDI %TDI
(ng/kg T™/n1an) (ng/kg T™/n1an) (ng/kg T™/n1an) (ng/kg T™/n1an)

GocKaIug 10,3 0,026 17,4 0,044 205 0,51 349 0,87
UTPOANHII 51 0,017 35,3 0,12 102 0,34 705 2,4
1 peHOKOHA301T 34,7 0,35 118 12 694 6,9 2352 23,5
mmeToMopd 23,0 0,046 29,5 0,059 461 0,92 590 1,2
KPE30KCHM METHJI 2,0 0,0005 2,2 0,0006 39,3 0,010 445 0,011
MeTaJIaKCHIT 3,8 0,005 51 0,0064 75 0,094 102 0,13
MHKIO0YTaHIIT 9,1 0,036 13,8 0,055 181 0,73 277 11
MIPOIMMKOHA30] 78 0,020 22,4 0,056 156 0,39 448 1,1
ITHPUMETaH T 8,5 0,005 19,9 0,012 169 0,10 399 0,23
TeOyKOHA30I1 51 0,017 13,2 0,044 101 0,34 265 0,88
Hanomene: TenecHa Maca ogpaciux = 76,27 kg
%TDI cy u3pauyyHaTH Ha OCHOBY yHOCA IOjeAMHAYHUX nectiunaa u oarosapajyhimx TDI npeyserux u3 EU pesticide database

Pe3ynratu mpoueHe M3I0XKEHOCTH I0jeIMHAYHUM aKTUBHUM CYICTaHI[amMa MEeCTHINIA
IpeKo BUHA 3a ojpaciy nomnynanujy y Pemyonuu Cpouju npukasanu cy y Tabenama

41 (upBeHO BHHO) U 42 (6€710 BUHO).
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HpOLIGHneHI/I AKYTHH YHOC CBAKC ACTCKTOBAHC AKTUBHC CYIICTAHLC NNCCTULIMAA je nUcCIoag

ARITD.

TabGena 41. AKyTHH YHOC TIECTHITUA TIPEKO

[[PBEHOT BUHA M KapaKTepH3alfja pu3nKa

Onpacau (15+1.)
VYHoc
%ARMD
(mg/kg T™/nan)

JTITMETOMOP ) 0,0003 0,05
METaIaKCHI 0,005 1,0
MTUPAKITIOCTPOONH 0,0002 0,8
TeOYKOHA30J1T 0,0008 2,7

Hanomene: tenecHa maca oapaciu = 76,27 kg.

%ARID cy u3zpauyHaTe Ha OCHOBY YHOCA MTOjeIMHAYHUX
MECTHIINAA TPU MAaKCUMAJIHO yTBph)EeHOj KOHIICHTpAIUjH 1
onarosapajyhux AR{D npeyserux u3 EU pesticide database

Tabena 42. AKyTHU YHOC IECTUITUIA PEKO Oeor

BUHA U KapaKTepHU3allHja pPU3HKa

Opnpaciu (15+T1.)
YHOC YARMD
(mg/kg T™/nan)

T (peHOKOHA30JT 0,01 9,3
JTUMETOMOP(] 0,004 0,62
METaJIAKCUII 0,0007 0,13
MUKIOO0YTaHT 0,002 0,56
MPONUKOHA30J1 0,003 0,94
TeOyKOHA30JT 0,002 5,6

Hanomene: tenecHa maca oapaciu = 76,27 kg.

%ARID cy u3pauyHnare Ha OCHOBY YHOCA I1OjeIMHAYHHUX
MEeCTUIIM /1A TP MAaKCUMAaJTHO YTBPHEHO] KOHIICHTPALU]U 1
onrosapajyhux ARID npeyserux u3 EU pesticide database
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6. Hduckycuja
6.1. AHaju3a 0XpaTOKCHMHA A
6.1.1. OnTuMu3anmMja ycjaoBa MAaCEHOI CIHEKTpPOMeTpa 3a JeTeKIHUjy

OXPAaTOKCHHA A

3a MocTaBJbakbe METO/IE HEOMXOAHO j€ MPBO OAPEAUTH YCIOBE MAacEHOT CIIEKTPOMETpa,
1j. eHepruje dparmenranuje (Fr.) m xommsuje (CE), 3a xoje he ce mobutu joHW ca
HajUHTE3UBHUjUM oarosopoM. Ilomohy Mass Hunter Optimizer Software Version
B06.00 (Agilent Technologies 2011) nodujeno je aa poauress jon OTA (m/z 404) non
yrutajem Fr. og 105 V u CE 20 V naje npoxaykT jos (Q) m/z 239, a mox yrumajem Fr. ox
120 V u CE 33 V jon m/z 221. ®parmenTanuja jona m/z 404 y m/z 239 nacraje kao
nocyeaniia ryoutka QpeHunanaHinHa, a joH M/z 221 Hacraje Kao mocieauiia ryouTKa
BoJie u3 jona m/z 239 (Lau et al., 2000; Lindenmeir et al., 2004; Campone et al., 2011;
Roland et al., 2014; Yang et al., 2015; Andrade i Lancgas, 2017; Campone et al., 2018)
(Cnuka 10). 3a pasnuky ox joHa M/z 239 koju je xopumiheH 3a KBaHTUDHUKALK]Y 1 M/Z
221 3a xBanuTatuBHy notBpay Lau et al. (2000); Fernandes et al. (2013) u Mitchell et
al. (2017) cy xopuctuiu jon m/z 358, HacTao ryOMTKOM MpaBJbe KUCEIHHE, U jOH M/z
239. Rodriguez-Cabo et al. (2016) cy na LC-QTOF-MS kopuctiiu m/z 358,0841 u
239,0106 kao kBanTuduKanuone joue U M/z 341,0575 u 120,0808 kao joHe 3a MOTBpPIY

npucyctBa OTA y HCIUTUBAHUM Y30pLIHMA.
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Cuuka 10. Ipernocrassbenu nyt ¢pparmentanuje OTA (Yang et al., 2015)

6.1.2. Baaumpauumonu napamerpu oapehmBama oxparoxkcmHa A y rpoxhy m

BHHY

TokoMm ucTpakuBama OCTBApPEH je LJb (OpMHUpama METOJE KOja jeHUM IMOCTYIKOM
npeuninthaBarka W UHCTpYMEHTamHOr ojapehuBama omoryhaBa HCTOBpeMeHY
KBaHTHU(HKAIM]y OXpPAaTOKCHHA A M OCTaTaka aKTHBHUX CYICTaHIM MECTULIUA Y BUHY
u rpoxhy. Jlo cama Ha HamIUM MPOCTOpMMa Hema 00jaBJbEHUX PAZOBa KOJU YKIbYUY]Y
OBaKBa ucTpaxuBama. [IpBu kopak je oOyxBaTtno npunarohasamwe QUEChERS merone
npurpeMe 3a ucrtoBpeMeHo oxapehuBame OTA u ocraraka akTHUBHHUX CYICTaHLU
nectunuaa. QuUEChERS merona je 3BaHWYHa M MIMPOKO NPHUMEHUBaHA 3a aHAIU3Y
ocraraka, u kommaruOunmHa je ca LC m GC xpomartorpadujoM KyIUIOBaHOM ca

pa3IMYMTUM MaceHUM CIEKTpoOMeTpuMa, 0e3 KOjux je JaHac HeMoryhe 3aMHCIUTH
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KoHTpoity xpaHe. C apyre cTpaHe, 3a npunpeMmy y3opaka 3a aHanuzy OTA 3BaHuuHa
METOAa TMojpa3yMeBa yNoTpeOy CKyNHX HMYyHOAQHUHHUTETHHX KoJIoHa. Melhyruwm,
MOCTOj€ UCTpaKMBama Koja rmokazyjy na ce QUEChERS metona moxe nmpuMeHHTH U 3a
NpUIIPEMY y30paka 3a aHauu3y MUKoTokcuHa (Arroyo-Manzanares et al., 2013; Wei et
al.,, 2018). Ha Taj HayWH, yMEeCTO [BE pa3IHYUTe METOJC IMPHUIIPEME jEIHOT HCTOT
y30pKa rposxha/BUHa KOPHCTHU €€ jeJJHa METO/Ia KOjOM C€ MCTOBPEMEHO €KCTpaxyjy CBU
aHaMTH. bpoj y3opaka Koju ce MOTY aHAJIM3UpPATH y TOKY jeIHOT JaHa Cce IYIUIO
noBehaBa, a cMamYyje ce yTpollleHa KOJIMYMHA pacTBapada W MOTPOIIHOT MaTepujaia, a
caMHMM THM M IieHa aHaiu3e. Vimajyhu cBe OBO y BHJy MCTPaXHMBAIE CMO 3aIlOYeNd
npunarohaBamem QUEChERS metone 3a excrpakiujy OTA u3 y3opaka rpoxha u BUHA.
Hpyru kopak QuEChERS werone, mpeunmihaBame eKCTpakTa, J0OWJEHOT HAKOH
eKCTpaKlije y30pKa MOMONy aleTOHUTpWiIa y LUTpatHoM Imydepy, nomohy dSPE
KHTOBAa HHUje Jajo 3aJ0BoshaBajyhm mnpuHOC ekcTtpakmmje (recovery) 3a OTA.
AHanm3upameM CeKCTpakTa 0e3 JomaTHOr mpeuninhaBama J0OWjeH je mobap MPHHOC
eKCTpaKIyje, MITo je OMIo y carslaCHOCTH ca pesyiararuma Arroyo-Manzanares et al.
(2013) xoju cy Takohe nobmiu He3aao0BoJbaBajyhe pesynrare 3a cBUX 15 MUKOTOKCHHA
ykipydyjyhu u OTA mnocne ¢daze npeunmmhaBama npeko paznuuntux copOenara (Cisg,
MgSOs u PSA) um wucrtpaxuBamuMa HAjTIOTOJHH]ET pacTBapada 3a EKCTPAKIIH]y.
Haj0ospu pesynratu 3a NPUHOC EKCTPakiMje Cy M00MjeHH KOPHUIThemeM YHUCTOT
aneronutpuia U Cig copbeHTa M 3a rpoxkhe M 3a mpousBoje of rpoxha (84,56 -
112,05%) (Wei et al., 2018). KanuOpamuone KpuBe J0OHjeHE CHUMAameM CTaHIap/aa
OTA y aneToHHTpUIly M y MATPUKCY Yy30pKa Tpoxkha Koje OIroBapajy OICETy
kouteHTpanyja 1,00 - 50,00 pg/kg n momohy Merojie cTaHAapAHOT JOAATKA Y OICETy
koHueHtpauuja 2,00 - 20,00 pg/kg cy xBaapaTHe ¢yHKIMje ca KOoepHUIIMjEeHTHMa
kopenaiyje npexo 0,996 (Tabena 13). JluneapHy 3aBUCHOCT UMa KanuOpalroHa KpuBa
3a Oemo rpoxhe mnoOuMjeHA METOJOM CTaHAAPAHOT JO0JaTkKa. 3a KBAHTHTATHBHO
onpehuBame caapxkaja OTA y y3opimMa BUHCKOT Tpoxha kopunihena je kanuOpaiuja
METOZ0OM CTaHAApJIHOr J0jaTKa Aa OM ce u30erao yTHuila) MaTpUKca M KOpeKIHja 3a
IPUHOC EKCTPaKIIHje.

3a ompehuBame caapxkaja OTA y copTHUM BHHHMMa KopuiheHe Cy KaauOparroHe
kpuBe y orcery konmnentpamnuja ox 1,00 - 10,00 pg/kg, mo Tpu moHaBJbamka 3a CBAKH

KanuOpaunoHu HUBO. /[oOujeHe jeaHaunHe KanuOparMoHUX KPUBHX 3a O€JI0 U I[PBEHO
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BUHO y PacTBOPY allETOHUTPHUIIA, MATPUKCY y30paKa U 10 METOAM CTaHIAPIHOT JoJaTKa
MMajy KBaJIpaTHY 3aBUCHOCT ca KoedunujeHtuma kopenanuje Behum ox 0,993 (Tabena
14).

Ha ocHOBY Harm0a KaquOparMoHNX KPUBUX Yy MATPUKCY M Y allETOHUTPUITY U3padyHAT
je yrumaj matpukca rpoxha u Buna Ha OTA. V1Bpheno je ma oba marpukca umajy
yrunaj Ha onpehuBame caapxkaja OTA. Marpukc edexar (ME) upHor rpoxha je
29,16% u yruye Ha noehame curHana OTA, a ME 6enor rpoxha (-10,95%) nHa
He3HaTHO cMameme curHama OTA. LlpBeHO BHMHO MMa BEJIMKH YTHIA] MaTpHKCA,
noBoaM 110 cMamema curHana OTA u usnocu -47,24%, nok y 6e0M BUHY JAOBOJHU 10

nosehama curnana u usnocu 39,49% (I'paduxk 5).

Ytuuaj matpukca Ha OTA

39,49%
410

29,16%
30
20 upHo rpoxhe
10 Geno rpowhe
ﬁ g LPHO BHHO
= -10 )
20 10,95% 0eno sBuHo

30
40

50
60

-47,24%
MarpuKc

I'paduk 5. Ynopennu npuka3 ME rpoxxha u Buna nHa OTA

CnuyHe pes3ynTate Cy y CBOjUM HCTpakuBamuma jaobmmn Arroyo-Manzanares et al.
(2013) xagma cy mnopeawnu matpukc edexar Ha OTA mocne mpumpeme y3opaka
QuEChERS u DLLME wmetonama u nobunu BpeaHoctu on 17,1% u 22,8%, pemom.
Taxohe, Marino-Repizo et al. (2015) cy ucnutuBanu yTHIa] MaTpUKCca LIPBEHOI BHHA
6e3 1 HakoH npeunithaBama npeko SPE konona. ME nocie npeuninhaBama je H3HOCHO
20%, a 6e3 mpeunmihaBama BuHa 95%. C apyre crpane, Fernandes et al. (2013) cy
npumenom moaupukoBane QuUEChERS wmetone 3a oapehuBame OTA y BuHY no0umu
3HatHo Behu ME (106,5%). UcniutuBamem ME y Buny Rodriguez-Cabo et al. (2016) cy
no6unu BpeaHoctu ox 92 no 124%, npu yemy je Behm yTHmaj marpukca ao0ujeH 3a
0eo BMHO, Kao W HamieM ucTpaxkuBamy. Wei et al. (2018) y cBoM ucTtpaxuBamy Cy
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nobumn na Matpukce rpoxkha yruue Ha moehame curnama OTA on 33%, a maTpukc
BuHa 58%. 3a pasnuky ox oBux ucTpaxkupada Sun et al. (2017) cy npuiamkom
ucniutuBaba ME y nipBeHrM u OenuM BHHMMA J0OMIM BpeaHOCT Mamy on 10%, mok
Campone et al. (2018) Hucy yTBpauiau 3Ha4ajHy pazimky uiaMmely kamuOpamuje y
pacTBapady U KaiuOpaiuje y MaTpUKCy y30pKa. 3HauajaH yTHIQ] MAaTPUKCA U BEIIUKE
Bapujalje cy Mocieanla BeIrKe Konuunne mehepa u nurMenarta Koju ¢y IpUCyTHH Y
y30pIIMMa U YUjU CallpKaj Bapupa y 3aBHCHOCTHU O] COPTE, Meproja oepoe, BpeMEHCKUX
yCIIOBA U IPYTHX (PaKTOpA.

Job6ujena Bpeanoct 3a LOD y oBom uctpaxkuBamy uznocu 0,33 ng/kg y upaom rpoxhy
u 0,5 pg/kg y 6enom rpoxhy, a 3a LOQ je ekcriepuMeHTaTHO MOCTaBJbeHA BPEAHOCT O
1 pg/kg, xoja je 10 myTta HUka O MAKCUMAIIHO J103BOJbEHE KOJIMYUHE Y CYBOM BUHCKOM
Bohy (10 png/kg) u omoryhasa noysgano oxpehusame OTA. ¥V upBeHOM U 6€10M BUHY
LOD je uctu kao u 3a 1pso rpoxhe (0,33 pg/kg), nok je 3a LOQ mocraBibeHa BpEIHOCT
KOja 0/IroBapa HajHIKO] Tauku kanuopanuje (0,5 ng/kg).

Tauynoct meroze je ucnutuBana y omncery ox 2 ug/kg (1/5MJIK) mo 20 pg/kg (2xMJIK)
3a rpokhe Ha yeTupu HHUBOA y 3 mMoHaBsbama. Cpelmba BPEIHOCT MPUHOCA SKCTPAKIIH]je
3a 1pHO rpoxhe ce kperana ox 81,2% Ha KoHIeHTpanmuoHOM HUBOY on 10 pg/kg mo
104,2% na xoHIeHTpanmuoHOM HUBOY on 2 pg/kg, a xoedumnujent Bapujamuje (%RSD)
ox 1,03% (2 ng/kg) no 16,1% (20 pg/kg). Cpenma BpeAHOCT MPUHOCA SKCTPAKIIHje 3a
6er0 rpoxkhe ce kperana y pacrony ox 93,7 (10 ug/kg) mo 117,2% (2 ug/kg), y3 %RSD
on 2,01% (5 pgkg) mo 5,5% (10 pg/kg). YkynHa cpenma BpeIHOCT MpHHOCA
eKCcTpakiyje 3a nupHo rpoxhe je omma 91,8% (%RSDr 12,1), a 3a 6emo rpoxhe 102,9%,
(%RSDr 9,86) (Tabema 15, I'padpuk 5). TIOHOBJFMBOCT MeTOAE je HCIUTHBaHA
oOorahnBameM KOHTPOJHHMX Yy30paka LpHOr U Oenor rpoxiha Ha KOHIEHTPALMOHOM
HUBOY oA 2 pug/kg y mect nmoHaBJbamka M U3HOCHIA je 3a IipHO rpoxhe %RSDr 2,70, a 3a
6emo %RSDr 2,58 (TaGena 16).

3a upBeHO u 0eno BUHO cy JnoOujeHe Behe BpeaHOCTH MpUHOCA €KCTPaKIMje HEero 3a
rpoxhe. Cpeama BpeIHOCT NMPUHOCA EKCTPAKIIM]je 3a LPBEHO BHUHO ce KpeTana oa 97,3%
Ha KOHIIEHTparmoHoM HUBOY o 5 pug/kg no 106,7% Ha KOHIIEHTPALMOHOM HHMBOY Of 1
ng/kg, a xoepunujernt Bapujaruje ox 1,19 (5 pgkg) mo 8,48% (10 pg/kg). Cpenma
BPEIHOCT NMPUHOCA EKCTPAKIHje 3a MpBEeHO BUHO je m3Hocwia 101,5%, a %RSDr 3,83.

3a Geo BUHO je Owia y pacniony ox 90,6 (2 pug/kg) no 110,5% (1 pg/kg), y3 %RSD on
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1,57 (10 pg/kg) no 23,29% (1 pg/kg). Y 3a Geno BHHO Cpeiba BPEIHOCT MPUHOCA
ekcTpakuuje je Omma Omucka 100%, ogrocHo 100,7%, a %RSDr 8,11 (Tabena 17,
I'padux 6). 3a BuHO cy moOujeHe Behe BpEIHOCTH 3a MOHOBJBMBOCT HETO y TPOXDY.
[ToHOBJBMBOCT 32 IJPBEHO BHHO Ha KOHIIEHTpPAIIMOHOM HUBOY of 1 pg/kg je m3Hocuia

11,71%, a 3a 6eno 10,76% (Tabena 18).

Cpepatba BpegHocT Recovery-ja u %RSD-a

120
102,9 101,5

100,7
100 918
80
&£ 60 ¢ ® Rec,%
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40
20 12,1 a6
s 3,83 Al
0

upHo rpowhe  Geno rpowdye  LpBeHo BUHO  GEN0 BHHO

I'paduk 6. I'padmuku npukas cpeAmUX BPEAHOCTH MpHUHOCA eKcTpakiuja u %RSDr y

rpoxhy u BUHYy

Pesynratu no6ujern npumenom QUEChERS metone npunpeme y3opaka rpoxha u BuHa
Cy Jlayii 3a7I0BOJbaBajyhe BPEIHOCTH KOj€ Cy y HCTO BpEME H Yy CKIIay Cy Ca 3aXTeBHMa
VYpenoe 401/2006. Jemuno oncrymame je mo0HjeHO 3a 0Oel0 BHHO Ha HajHIKEM
KoHIeHTparnoHoM HUBOY (RSDr 23,29%), mito je mocienuiia Majie KOHIIEHTPAIUje
aHaJIUTA, a BEJIMKOT YTHIIaja MaTPHKCA.

[IpumeHoM Hamre MeToJe Ha y30pke rpokha moOujeHe cy 00Jbe BPEIHOCTH MPUHOCA
eKCTpakKIiyje Hero y ucrpaxuBamy MacDonald et al. (1999). Ha tpxumrty VjeaumeHor
KpasbeBcTBa ayropu cy npukynuiu 60 y3opaka CyBOr BUHCKOT Boha (3a Koje je mpema
VYpenou 1881/2006 nmocraBibena MJIK on 10 pg/kg) 3a ananuzy Ha npucyctso OTA.
VY30puu cyBor BHHCKOr Boha cy mpeunmiheHu MpeKko UMYHOAQUHUTETHHUX KOJIOHA,
HaKOH MelIama ca BojoM, Metanoiom, 0,1 M dochoprom kucennnom u caapxkaj OTA
je oxapehen ymorpebom TeuHOr Xpomarorpada ca (IyopecHEeHTHUM JETEKTOPOM.

JIuneapHocrt je ucnurana y omncery 1 - 15 ng/ml, a npuHOC excTpakiuje 3a HUBO 0f 5
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ng/kg u3nocuo je 63,1% 3a pubusne, 76,7% 3a cyBo rpoxhe u 71,4% 3a cynrany, 10K
je rpaHuIa KBaHTU(UKALIMje HEIITO HUXKa 01 Haie BpeaHoctu u u3Hocu 0,2 ng/kg.
Takohe, Ottender et Majerus (2000) cy no0uau HUXKY BPEIHOCT TPaHUIIEC IETEKIIH]E
(0,01 pg/l) mocne pazbnmaxuBama y3opaka BuHa PBS-mydepom, a 3arum
npeyrnrhaBamkeM MPeKo UMYHOA(DUHUTETHUX KOJIOHA.

Cnuune pesynrare HamuMm cy aoomnn de Cerain et al. (2002) nocne mpeunmthaBama
y30paKa BHHA IPEKO HMYHOA(UHUTETHUX KOJIOHA. [[pUHOC eKCTpaKIyje Cy NCITUTHBAIH
Ha Tpu HuBoa KoHIeHTpamuja (0,148; 0,207 u 0,355 ngOTA/ml BuHa) u noOMIIK
BpenHocTH on 95,2 - 116%. I'panuna nereknuje je moctaB/beHa Ha HuUBOY o 0,05
ng/ml, a rpanuiia kBautudukamnuje Ha HuBoy ox 0,07 ng/ml. Domijan i Peraica (2005)
cy 3a onpehuBame mnpuHOCAa EKCTpakiuje oOorahwBaiy y30pKe BHHA Ha HHUBOMMA
koHneHTpanuje 30 - 500 ng/l u gobuiu HemTo HUXKE BpeaHOCTH - 88% Yy LIPBEHUM U
95% y OenuM BHWHHMMA, QIH j€ TpaHUIA JCTCKIHje IIOCTaB/beHA HA HHUXKO]
KOHIIeHTpaluju Hero y HameMm pany (10 ng/l). Chiodini et al. (2006) cy npeunmrhaBaim
y30pKE KOHBEHIIMOHAIHO U OPTaHCKHU MPOU3BEICHUX BHHA Npeko Cig KOJIOHA, a 3aTUM
npeko Oasis MAX konona u go6mnu npuHoce ekcrpakuuje 82,1% (3a vuso 0,2 pg/l) u
105,1% (2,0 pg/l). I'panune nerexnyje U KBaHTHPUKAIU]E, Y BBUXOBOM Pay, H3HOCUIIC
cy 0,05 u 0,16 pg/l. Valero et al. (2008) cy ucnuTHBaJIM NMPUHOC EKCTPaKIHUje Yy
3aBUCHOCTH O] cajprkaja mehepa y BUHMMa 3a HUBO oA 2 g/l u yrBpawim aa noctoju
3HayajHa pa3jiuka M Ja ce NPUHOC EKCTpakllije cMamyje ca noBehamem caapxkaja
mehepa.

Arroyo-Manzanares et al. (2013) cy mnopemunu mNpHHOCE EKCTpakKidje a00HjeHe
MPUMEHOM METOJIe eKCTepHe KanuOpaiuje u mnomohy kamuOpaiuje ca oOeIeKeHUM
UHTEPHUM CTaHJIapJuMa 3a LpBeHO M Oeno BuHO. [IpuHOC ekcTpakumje 3a
KoHIeHTpauuje on 12,5; 25 u 50 ng/g je 6uo ox 102,67 - 139,42% ca excTrepHOM
kanmuOparnujom u ox 95,09 - 135,12% ca xanuOpamnujom ca OOENeKEHUM WHTEPHUM
crangapauma, 1ok cy LOD u LOQ 3a OTA npumMeHOM OBUX MeToJa 0€3 MpeTXOoJ/IHe
npunpeme yzopaka 6unu 0,1 u 0,5 ng/ml, y pacTBopy cTanzapia U IpBEHOM U OeIoM
BUHY. Y HallleM HCTpaXKHMBamy je KopHIINeHa caMO MeToJa eKCTepHe KaiuoOparyje,
ynuMe je n30erHyra ynorpeda MHTEPHOT CTaHJapja IITO OM J0AaTHO moBehasio LeHy

aHajm3e, pu YeMy Cy T00HjeHe 3a/10B0JhaBajyhe BPeTHOCTH 3a MMPUHOC EKCTPaKIIHje.
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Fernandes et al. (2013) cy oxapehuBasim NPUHOC EKCTPaKIMje TIOCIE MPUMEHE
momudukoBane QuEChERS wmerome 3a excrpakuujy OTA u3 BHHA Ha CIMYHUM
KOHIICHTPAIlMOHUM HUBOMMA, Kao W y Hamiem pany, ox 0,5; 1; 5 u 10 pg/kg u nobunm
Bpennoct on 87,2 - 102,6%, y3 %RSD mawu ox 14, npu yemy je LOD 3a muxoBy
metony usHocuo 0,1 pg/kg, a LOQ 0,4 pg/kg.

Takohe, mepemem konmenrpamuje OTA Meromom ekcTepHe KamuOpalldje y OICery
koHneHntpamnuyja ox 0,10 - 15,0 ng/ml Gentile et al. (2016) cy nmobunu koeduiujeHT
kopemanuje (R*2) > 0,99, nok cy Bpeanoctu 3a LOD u LOQ 6une 0,01 ng/ml u 0,04
ng/ml, pemom. Cpeama BpPEAHOCT MPUHOCA CKCTpakiuje wu3Hocuna je 95,4%, y3
peNaTUBHY CTaHIAPIHY JeBUjaln]jy Mamy o1 4,2%.

Cnuyno nHamuM pesyntatuma, Rodriguez-Cabo et al. (2016) cy 3a nuHeapHOCT
OJIrOBOpa JIETEKTOpa y OIcery KoHieHtpauuja ox 5 mo 200 ng/ml, ca u 6e3 momaTtka
WHTEPHOT CcTaHaapaa, noo0wmm koedummjeHT Kopenamuje mpeko 0,99. Ilpunoc
eKCTpakIije cy HCHUTHBAIN oOorahnBameM y30paka CyBOT IPBEHOT, OEJIOT U CIIATKOT
Oenor BMHA Ha KOHIIEHTpPAIlMOHMM HuMBoMMA ona 1, 2 u 4 ng/ml. Hajumxka BpemHoct
npuHoca ekcrpakuuje je ouna 90% 3a cnarko 6eno BuHO (2 ng/ml), a Hajseha 121% 3a
cyBo npBeHo BuHO (1 ng/ml), ca cranmapaum nesujanujama ox 2 - 12% u LOQ ox 0,05
ng/ml.

6.1.3. AHaju3a y3opaka BUHCKOI rpoxkha u copTHOr BHHa

Hu y jennom on 250 ananu3upaHux y3opaka 3peJior IPHOT W Oeor BUHCKOT Tpoxha
uuje nerekrtoBan OTA wusnax LOD. Botrytis cinerea je peructpoBaHa y COPTH HPHOT
rpoxkha Byprynnan upHu ca jokanurera Crparapu, U y jenHoj copTH Oenor rpoxha
Pusnusr pajucku ca nokanutera PagmumnoBan. Of rpoxha y3opkosanor 2016. ogmax
nociue 3aBpuieHe BuHu¢ukauuje, 2017. rogune, y3opkoBaHo je 160 npBeHux u Oemux
BUHa. OXpaTOKCMH A je JEeTeKTOBaH Y y3opuuMa BHHa Pinot noir ca jokamuTteTa
Crparapu y koHuentpauuju 1,17 pg/kg xoja je mamwa on MJIK y Bunuma (2 pg/kg). OBo
npezncrasiba 3,1% on ykynmHor Opoja aHalM3MpaHUX LPBEHUX BHHA. Pinot noir je
HanpaBJbeH 011 rpokha Koje je Owmto 3apakeHo IJBMBOM B. Cinerea, koja je BepoBaTHO

CBOJOM aKTHBHOIINY Ha TPO30BMMA, OJTHOCHO Ha TTOKOXHITM TUIOJA ,,0TBOpHMa Bpara‘
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3a pa3BOj TOKCUTEHUX TJbMBa. Hujeman y3opak Oenor BuHa HUje OMO KOHTaMUHHUpPAH
oxpartokcuHoM A npexko LOD BpennocTu.

Bumre ox 300 y3opaka BuHa Ha npucyctBo OTA u3 cBux BuHckux peruja Epone (EC
Reg. 822/87) npukynsbenux ox 1997 - 1999 cy ananusupanu Ottender i Majerus (2000).
VY30pke BuHa Ccy pazbnaxuBanmu PBS-mydepom a 3atum cy pasOnakeHe Y30pke
npeuynmrhaBany npexko UMyHoapUHUTETHUX KojoHa. 3a aerekuujy OTA je xopumrhen
TeYHH Xpomarorpad ca (IyopecUEeHTHUM AETEKTOPOM cCa IOCTAB/LEHOM TI'PAHULIOM
nerekuuje 0,01 pg/l. 3a paznuky oj HAIMX HUCTpa)xkuBama, ayTopu cy y 25% on
aHIM3UpaHuX y3opaka Oenux BuHa (ykynHo 60) nerekroBamum OTA ca cpeawmom
Bpennomthy konmnenrpamuje 0,108 pg/l. Kom poszea je 40% (n=55) y3opaka Owmio
KOHTaMUHHPaHO, cpelma BpeaHocT koHueHntpauuje 0,119 pg/l, nok je y 54% (n=89)
KOHTAaMUHHpAaHUX IPBEHHX BHHA cpeama KoHueHtpauuja OTA oOuma 0,201 pg/l.
Aytopu cy Takohe youmnu moBehaHy KOHTaMHHAIM]y y Y30pIMMa BHHA H3 jyXKHHX
30Ha y OJHOCY Ha y30pKke u3 ceBepHux peruja. Kon Genmx BuHa je 44% y3opaka u3
JY’)KHUX 30Ha 6MI0 KOoHTamMuHHpaHo (cp. Bp. 0,054 pg/l) y ognocy Ha 15% y3opaka u3
ceBepHux 30Ha (cp. Bp. 0,012 pg/l). ¥V 95% y3opaka npBeHUX BHHA M3 JY>)KHHX 30HA
(Cummwmmja, I'puka u jyxna lllmanuja) je merexkroan OTA (cp. Bp. 1,153 pg/l), a 'y
ceBepHuM perujama y 23% y3opaka (cp. Bp. 0,022 pg/l). Pa3nor 3a Behu mporenar
KOHTaMHMHAIIMje IPBEHUX BUHA, Kao W 3a Behe xoHueHTtpamnuje OTA u Behe pasnuke
u3Mel)y BUHCKMX 30Ha KOJI y30pakKa I[PBEHHMX BHHA Y OJHOCY Ha y30pKe OeslnX BHHA je
npoliec Ipou3BOIke BUHA. HanMe, MpUIMKOM MTPOU3BO/IHE O€IMX BUHA 0JIMaX Ce BPIIU
o/Bajarbe Te4yHe (BMHO) W uBpcTe (asze (Kojay), MOK C€ MPUIUKOM MPOU3BOJIHHE
[PBEHUX BHHA, IIOCJIE IPUMapHE aJKOXOJHE (epMeHTaIje IOHOBO C€ BpIIH
IPECOBambE KOK€ M CEMEHa IOJ| BUCOKUM IpHTHCKOM, ynMe ce n1eo OTA monoBo
nperocu y Buno (Belli et al., 2004; Hocking et al., 2007; Mateo et al., 2007; Quintela et
al., 2013). Takohe, Ha OCHOBY J100MjeHHX IOJaTaka yTBPEHO je W Ja IpBEeHA BHHA
nomnpunoce ca 15% y aaeBnom ynocy OTA.

Domijan i Peraica (2005) cy ucniutuBanu 14 y3opaka BuHa 13 XpBaTCKe Ha IPUCYCTBO
OTA. V cBUM UCIUTHBAHUM IPBEHUM BHHUMA yTBpheHo je mpucyctBo OTA, a Hajeha
HaleHa koHIeHTpanuja uzHocuina je 0,047 pg/l. Ox cemam aHanmu3upaHux OeMMX BUHA
OTA je nerexroBan y yetnpu (max 0,022 ng/l). Takohe, yrBpheno je npucyctso OTA y

CBUM BHHHMMA U3 JyXHOT Jiena XpBarcke (jagpaHcka oOaya), JOK BHHA U3 CEBEPHOT
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nena, Tae je kauMma ciuyHa kao u 'y PenmyOmunm Cpb6uju, Hucy cagpxana OTA.
W3pauynanu cy na je HajBehu JHEBHU YHOC YKOJIMKO OM c€ KOH3yMHpaJe JIBE yalle
upsenor BuHa 0,20 - 0,26 ng/kg TenecHe Mace, IITO j& Mamkbe O] IPUXBAT/LUBOT THEBHOT
yHOca mpema kputepujymy CBeTcke 3apaBcTBeHe opranusanuje (16 ng/kg tenecHe
Mmace). Y apyrom ucnutuBamy BHHA u3 XpBarcke OTA je nerekToBaH y LPBEHHM
BuHuMa (7/7 y3opaka) ca cpenmom kormentpamnujom 0,020 pg/l, a y 6enum Buauma (4/7
y3opaka) 0,010 pg/l (Peraica et al., 2010).

[Topen KOHBEHLIMOHAIHO NMPOU3BEICHUX BHUHA IIOCTOJ€ M OPraHCKM IPOU3BEAEHA BHHA,
Koja Hajuemrhe monpasyMmeBajy BHHa J00MjeHA OJ OPraHCKU IMPOU3BEICHOT Tpoxha.
CmameHna ymoTpeba mecTHIMIa MOXKe IoBehatn T0jaBy MHUKOTOKCHHA, jep
duTomarorene TJbMBE M WHCEKTH CBOjOM aKTHBHOIIhY Ha Tpo3aoBuMa moBpelhyjy
HOKOXMIly IUIOAa M Ha Taj HA4uH ,,0TBapajy BpaTa™ 3a pa3BOj TOKCUICHHMX IJbHBA.
MehyTum, TO HUje TPABWIIO U TIOCTOje PA3IMYUTH TOJaI Be3aHu 3a nmpucyctBo OTA y
y30pIrMa rpoxkha u BUHA M3 KOHBEHIIMOHAIHE W OpPTaHCKe MpouBoame. [IponsBohaun
oprasckor rpoxha mo npaBuiy 6upajy copte Koje cy oTnopHuje Ha 6onectu. Chiodini
et al. (2006) cy ucnuruBanu npucyctso OTA y 25 xoHBeHUMOHaNHO U y 19 oprancku
npou3BeCHNX BUHA. Hu y jenHOM aHanm3upaHoM Y30pKy HHUje Hal)eHa KOHIEHTpaIHja
OTA Beha ox 2 pg/l. Hajsehe xonnentpamnuje OTA cy Hal)eHe y npBeHHM BUHUMA, U TO
y BHHUMa M3 KOHBEHIIMOHamHE mpousBoame 0,75 pg/l, a y BuUHMMA U3 OpraHcke
npousBoawe 0,72 pg/l. ¥V nBa posea konunenrpauuje OTA cy oune <0,05 pg/l u 0,092
pg/l. Hajseha nerexkroBana konueHtpauuja OTA y KOHBEHIMOHAJIHO MPOU3BEICHUM
6emum BuauMa je 0,18 png/l, a y oprancku npouseaeHum oeinum suauMa 0,22 pg/l. On
25 aHanM3MpaHWX BWHA W3 KOHBEHIIMOHANHE Tpou3BoAme y 10 y3opaka HHje
nerekroBad OTA (40%), a'y 7 (37%) ox 19 y3opaka BHHa U3 OpraHCcKe MPOHU3BO/HHE
Huje nerekroBad OTA. Ha ocHOBY 1oOujeHHX pe3ynTaTa HUje Hal)eHa 3HauajHa pas3iinka
y koHueHTpauuju OTA Hu y ydyecTallocTM KOHTaMMHaluje u3Mmel)y oBa 1Ba HaumHa
MPOU3BOE€ BUHA, OJHOCHO CMameHa YrmoTpeda (yHTHUIMAA W HHCEKTHUIUIA HHjEe
JoBena a0 moBehama MPOM3BO/IKE MUKOTOKCHHA, INTO je MOTBphEeHO M y Hamiem
ucTpaxupamy, rie je OTA nerekToBaH camMo y BUHY U3 KOHBEHIIMOHAIHE TTPOU3BOIHE.
Yak mocToje u UCTpakuBama Koja Mmokasyjy aa ¢yHrunuau, 6e3 oo3upa mro cy30ujajy

¢duTonarorene He cy30H1jajy U IJbUBE KOj€ Cy OJATOBOPHE 3a MPOU3BOHY MUKOTOKCHHA
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4yrMe UM je oMoryheH pa3Boj a caMuM TUM B MOTyhHOCT npou3Boime TokcuHa (Pietri et
al., 2001; ®AQO, 2000; Battilani et al., 2004 uut mo. Chiodini et al., 2006).

Remiro et al. (2012) cy ananusupanu 51 y3opak BuHa ca TpxumTa y ooiactu Hasapa
(IImanuja) va mpucyctBo mect oxparokcuHa (OTA, OTB, OTC, MeOTA, MeOTB,
EtOTB). U3 koHBEeHIIMOHAIHE MPOU3BOAKE je Ouno 35 y3opaka HPBEHUX BHHA, a U3
opraicke 16. OTA u OTB cy nerekroBanu y cBUM BUHUMa ca cp. KoH1l. 0,0127 u 0,011
ng/l, penom. V 20% y3opaka Ouna cy mpHCyTHa MO TpH oxpartokcuHa. Y mo 31%
y30paka JIeTeKTOBAaHO je YEeTHPH U IeT OXPATOKCHHA, JIOK j€ CBUX IIECT aHaluTa
neTekToBaHo y 18% y3opaka. AyTopu Cy Ha OCHOBY JOOHMjEHUX pe3ysiTaTa u3padyHaiu
na je nonpuHoc Hamapa Buna y cirydajy yHoca OTA 4,7% on PTWI, a 6,6% on PTWIy
CIIy4ajy YKYITHUX OXPaTOKCHHA.

V CAZl-y Arroyo-Manzanares et al. (2013) cy ananusupanu 143 y3opaka BuHa Mmeby
kKojuma je Ommo 33 mpBenux u 32 Oena BuHa M3 opraHcke mnpomsBoame. OTA je
JETCKTOBAH, KA0 M HaIleM HCTPaXHBamy y caMo 8,3% y30opaka y KOHIEHTpalrjaMa O
0,11-0,43 pg/l.

Pesynrate cnuyne HamuM noouiau cy u Fernandes et al. (2013) wakon anamuse 30
y3opaka BuHa MogudpukoBanoM QUEChERS wmeromom. Camo y aBa y3opka je
JIETEKTOBAaH OXPATOKCHH A y KOHIICHTpanujaMa OJMCKUM HajHHKEM KaTHOparuoHOM
HuBoy (0,5 pg/kg).

Durguti et al. (2015a) cy ananu3upanu 24 y3opka IpBEHOT BUHA U je/laH y30pak Oesor
BUHA U3 pa3anuuTux pernona Uranuje u Kocosa. beno BuHO je HanpaBibeHO 011 Tpoxkha
KOje je OuJIo 3apa)keHo U TPYJIO U JeTekToBaHa KoHieHTpamnuja OTA y oBOM y30pKy je
6una 1,297 pg/l. On upBenux BuHa u3 Mranmje O6mio je koHTamuHHpaHo 5 ofn 11
y3opaka y konmentpanujama OTA ox 0,458 - 1,431 pg/l. V ocranum npBeHNM BUHUMA
(6/13) konnentpauuja OTA je 6una ox 0,028 - 0,348 pg/l.

6.1.4. TIpoueHa U3/10:KEHOCTH MOMYJIAIHja OXPATOKCHHY A mpeko rpoxha

Kapakrepuszanuja pusnka TMNOpOWCTEKIa U3 JACTEPMUHUCTHYKE MPOIEHE YHOCA
oxpaTokcuHa A mpeko rpoxkha o cTpaHe momynanuoHuX rpyma y Pemyonunu Cpouju
npukasana je Ha ['padunmma 7 u 8 (ciienapuja H2 u H3).

[Iponemenu ynoc oxparokcuHa A je ucrog TWI ox 120 ng/kg TM/HeneJbHO y CBUM

pasmarpanuM cueHapujuma. [Iporenar TWI 3a onojuan HHje npeBa3uILa0 BPEIHOCT O
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2%, Koja je DOCTUTHyTa IpH 95-0M TEpUEeHTHITY KOHIICHTpAIlHMje OXpaToKchHa A y

cueHapujy H3. 3a mpenmikosicky aemy, MakCUMaIHU JOCTUTHYTH niporieHat TWI (tipu

UCTUM YcloBUMa) u3HOcHO je 1%. Y momymauuonoj rpynu aeue y3pacta ox 7 - 10

roJIMHA, YHOC OXpaToOKcuHa A je okapakrepucaH ca MakcuMmanHux 0,6% ox TWI, y H3

creHapujy. Y ciydajy ajojecueHara u OJpaciux, MPOIEHEHN YHOC OXpaToKCuHa A je

OMO BpJIO HU3AK, IITO je 3a pe3ynrar aano makcumanae yuaeine y TWI y H3 cuenapujy

on 0,39 u 0,26%, pemom. 3akiby4HO, OOOWjEHH pe3yJITaTH I[OKazyjy Jda YHOC

OXpaTokcuHa A Tipeko rpoxha mpejcraBiba MPUXBATIEUB PH3KK 3a CBE Y3pacHe rpyrie y

Peny6numu CpOuju.
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I'padux 7. Kapakrepuzanmja pusuka ycinen ynoca OTA koHzymupamem Tpoxha 3a

pasnuuMTe y3pacHe rpyne mnomynamnuje y Pemyomunu CpOuju - crieHapuo
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I'padux 8. Kapakrepuszanuja pusuka ycien ynoca OTA mpeko rpoxha 3a paznmunte

y3pacHe rpyne nomynamnuje y Permyomumu Cpouju - ciieHapuo H3: < LOD =

LOD
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6.1.5. IIpoueHa U3/I05KEHOCTH MOMYJIANMja OXPATOKCHMHY A NMpeKo BUHA

KapakTtepuzanuja pusuka MpOMCTEKJIA M3 JACTEPMUHUCTHYKE TMPOLEHE YHOCa
OXpaTOKCHHAa A TPEKO BHHA 3a ojpaciy nonynamnujy y Pemyomunu Cpbuju mpukazana
je Ha I'paduky 9 (cuenapuju H1-H4).

VY cuenapujuma H1-H3 nocturnyru nponenar og TWI je ucriog 1%, ca makcumamHux
0,15% y H3 cuenapujy (<LOD = LOD). Yak u y HajKOH3epBaTUBHHjEeM clieHapH]jy, H4,
KOjU y 003up y3uMa caMO KOHTaMHHHPaHE y30pKe, JOCTUTHYTO je camo 1,21% ox TWI,
HITO je Mpe CBera y3poKOBaHO HHCKOM KOH3YMHUpPAaHOM KoJWYuMHOM BuHa. Kama ce
cabepy IOMPUHOCH YHOCY OXpaTOKCHMHa A KOH3YMHUpameM BHHA M rpoxha, ompacia
nomymanuja npoctmwke 0,5% TWI y H3 cuenapujy, mocMmarpaHo Npu MPOCCYHHM
KOHI[EHTpalnjama oxparokcuHa A. JloOujeHn pesynraTd TOKaszyjy JHa YHOC
OXpaTOKCHHAa A TpeKo BUMHA U Tpoxkha mpenacTaBba MPUXBAT/FUB PU3UK 32 OJIpaciy
nonynauujy y Peny6munu Cp6uju. Mitchell et al. (2017) cy ucnuruBanu mpoueHy
yaoca OTA w3 cBux HamupHuna 3a nomynanujy y CAJl-y. Pesynratu xoje cy moounm
Cy y carjacHOCTH ca HamuM pesynratuma. Hamme, cpenma Bpennoct yHoca OTA u3
cBux HamupHHIa je uznocuna 0,37; 0,39; 0,14 u 0,12 ng/kg T™™/naH, 3a onojuan, nemy
ox 12 mecenu nmo 5 roguHa, ox 5 mo 18 romumHa m 3a oxapacie, penom. Ilpu 95-om
MEPLEHTUITY U3TI0KEHOCT je HemTo Beha u u3nocu 2,26; 1,63; 0,66 u 0,69 ng/kg T™/naH,

3a JIaTe y3pacHe rpyre, peIoM.

2,0
% TWI
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1,0
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I'padux 9. Kapakrepuzauuja puzuka (% TWI) ycnen ynoca OTA npeko BuHa 3a
oxpaciy nonyianujy y Penyomaumu Cpouju (cueHapuju H1-H4)
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6.1.6. MoryhHocTn ykiIambamba 0XpaTOKCHHA A U3 BUHA

CMameweM owmrehewma rpoxkha y BHHOTpaguMa MOXKE C€ CMambUTH PU3UK  OJ
KOHTaMUHallMje 0XpaTOKCUHOM A. Mepe Koje je MOTpeOHO NMPeay3eTH y BUHOIPady Cy:
KOHTpOJia ImTeTe Ha rpoxly Npoy3pokoBaHa (PUTOMATOTEHHM TIJbHBAMa, OOHYHO
npuMeHoM (yHrHIMaa, KOHTposa omTehema H3a3BaHUX WHCEKTHMa MPUMEHOM
MHCEKTHLUA, 3aIUTUTOM O] CYHI[Aa, OpE3UBAEmEM, I[PABWIHUM HABOJHABAHEM.
[TorpeGHO je KOHTMHyHMpaHO Ipaheme KOHTaMMHAIMje BHHOIPasla, Kao U INPaBJbEHE
Mara peruoHa y KojuMa MocToju moBehaH pH3MK OJ pa3Boja IJbHBHIA KOj€ MPOAYKY]Y
OTA (Domijan i Peraica, 2005; Battilani et al., 2006; Durguti et al., 2014; Zhang et al.,
2016; Luo et al.,, 2018). Vkmamamem uHHQHIHpaHHX O00HMIIa HaKOH Oepbe u
CKITaJHMIITele Ha HUCKMM Temmepatypama (0 °C) cmamyje ce pasBoj crmopa poja
Aspergillus. Pusuk on koHTamuHaIMje CyBOT rpokha y OJHOCY Ha BHUHCKO Tpoxhe
oxparokcrHOM A je moehan 30or nosehama ognoca Aspergillus carbonarius y ogxocy
Ha Aspergillus niger y Toky nporieca cymiera. Aspergillus niger je nomuHaHTHA rJbHUBa
y BHHOrpaguma, a oHa pehe mpousBoau oxparokcuH A. bp3o cymeme rpoxha Ha
Temmeparypama mpeko 30 °C, y3 KOHTpoNHCaHy aKTHBHOCT BOJE, Takohje cMambyje
moryhHocT npoayknuje TokcuHa. [TaxpuBum OpameM rpokha, ogmax mocie 3pema, y3
MUHHUMAIIHO omTeheme rpo3ioBa, Op3UuM TPAHCTIOPTOM JI0 BUHAPHU]A, CKIATUIITCHEM Y
XJIAJJHUM YCJIOBHUMa, CMamYyje ce MOryhHOCT 32 KOHTaMHHAIUjy OXPaTOKCUHOM A mocJe
6epbe. Benuka xommunHa OTA ce MoXe YKIOHWUTH Yy Ipoliecy BUHUGUKALM]jE, jep ce
oko 50 - 80% oxpaTokcuHa A Be3yje 3a IOKOXKHUILY U CEME KOjH ce 00allyjy NpUIHNKOM
nehema BuUHA uiau coka. [lpema Tome, onBajakbe 4YBpPCTE M TeuHE (asze IMocie
depMeHTalMje je jenaH oJ] IMIaBHUX Kopaka 3a cMamewme OTA y mpolecy npaBibema
BuHa. lcTpakuBama moOKa3yjy HUXKY KOHIEHTpallM]y OXPaTOKCMHa A y BUHHMMA
NOOMjeHNM Tocie Ty)Ke WM ABOCTpyKe (epMeHTaluje ¥ Yy OHUM HalpaB/bEHUM OJI
rpoxha 3apaxenor B. cinerea (Valero et al., 2008). OxparokcuH A He mOJyIeke
OMOJIOIIKO) JerpajallMjy y Mpolecy npumapHe ankoxonHe depmentauuje. [Tpuarkom
NPOM3BOJI-E I[PBEHUX BHHA, MOCJIE NMPUMapHE aJKOXOJHE (epMeHTalrje MOHOBO ce
BpLIMN ITPECOBAKE KOKE M CEMEHA 0]l BUCOKUM NPUTHCKOM, unMe ce 1eo OTA noHoBo
npenocu y Buno (Belli et al., 2004; Hocking et al., 2007; Mateo et al., 2007; Quintela et
al., 2013).
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HeomnxoHo je yTBpIUTH KPUTUYHE Tayke Y KOjUMa MOYUE-E Pa3BOj TJbUBA U CTBAPAHE
oxparokcuHa A. Y TOKY MOJbONPHUBPEIHE MPOHU3BOIIE TpeOa CIPOBOIUTH KOHTPOIY
KBaJIMTETa M 00y4aBaTH IOjEeMHIIE KOjU CY YKJbYUCHH y CBe (ha3e MPOU3BOAE. 3aTHM,
HOAp)KaBaTH Pa3BOj METoJa M TEXHHKA 3a CIpedaBarmbe KOHTAMUHALMjE TJbUBAMa Y
NOJbY M y CKJIAUINTHMA, Ka0 MU METO/Ia 3a JETEKINjy oXpaTokcuHa A. McnutuBama cy
MoKasaja Jia Cy KalMjyM Ka3eWHaT M aKTHBHH yrajb MOrojgHU 3a ykiamame OTA u3
BuHa. Y koimmuuHu o1 150 g/hl kanujym ka3zenHat Moxe J1a YKJIOHU U 10 82% TOKCHHA.
AXTHBHHM yrajb uMa Behy cnenu¢uuHy MOBpIINHY, & CAaMHUM THM M Behu aacopnTuBHU
kanarurer 3a OTA, a mManu ajcopnTHBHHM KamauuTeT 3a octaine ¢(enone. Crernen
yKJIahamba TOKCHHA aKTHBHUM YIJbeM 3aBUCH O] KOHIIGHTpaluje aacopOeHTa W of
KOHLIEHTpAllMje TOKCHUHA MPHUCYTHE y y30pHrMa BuHA. Mehytum, cem yknamama OTA,
aKTHBHHU yrajb MOXe a/icopOOBaTH U MOJU(EHOIEC U aHTOIMjaHEe U Ha Taj HAYMH MOXKeE
yrunatd Ha kBaymreT BuHA (Castellari et al., 2001; Gambuti et al., 2005; Var et al.,
2008; Quintela et al., 2013). Toxcuunu epextrn OTA ce Mory neIMMUYHO yOIaXHUTH
JOAAaTKOM CyIUIEMEHaTa y HCXpaHy, Kao IITO ce BuUTaMuH E, kaporeHomaum wu
dnaBonouau (Soufleros et al., 2003).

Durguti et al. (2014) cy ucnutuBamu cMameme KoHieHTpanuje OTA, Tako mTo Cy
NPUKYIIIN Y30pKe BUHA Y TOKY TEXHOJIOIIKOT Tpolieca nocie nehema u punrpanyje.
3a mpouec 1iehema OenMX W UPBEHUX BHHA CY KOPUCTWUIM OCHTOHUT U
HOJMBUHUIIIOIMUIIPONIIINAOH, a 32 lLieheme IPBEHUX BHHA jOUI U KEJaTHH. Y30pIH
BUHA Ccy (untpupanu npeko ¢uarep nmanupa - Europor K30 u K60. 3a nopeheme cy
HCTOBPEMEHO Y3MMaHHU Y30pLM KOJU HHUCY HpOoIUIM mporec uehewa u ¢uirpaimje.
Herexunja OTA je pahena Ha TeuHoM xpomarorpady ca GayopecieHTHUM JETEKTOPOM.
BuHno je pa3zbmaxkeHO pacTBOPOM MOJIMETHIIEH TJIMKOJAa M HAaTpujyM OukapOoHaTa, a
3aTuM IpeuyuinhaBaHO Tpeko HuMyHoahuHUTETHUX KojoHa. [locne mnehewa wu
¢dbuntpanuje konnentpanuja OTA y BunuMa je 6una mama o1 rpanute aerexmauje (0,05
ng/ml) win yommre Huje aerekroBaH. Hajsehe cMmamewe OTA, 0oAHOCHO MOTHYHO
yKJIalkame, je MOCTUrHyTo nocie ¢uitpanuje npeko K60 ¢unrepa. beHTOHUT MOXke
ykioHuTu 10 - 30% npucytne konnunHe OTA y BuHy, Meh)yTUM yTHUYE U Ha CMambEHE
noymQeHoIa ¥ aHTOIMjaHa, a CaMUM TUM Cce cMamyje U kBanuteT BuHa (Kurtbau et al.,
2008; Var et al., 2008). XXenatun mokaszyje 6ospy epuxacHocT y yknamawy OTA u 10O

oxn 20 - 60% u 3a kpahe Bpeme y oHOCY Ha OCHTOHHT. Y HCTpaxuBamuMa Sun et al.

112



(2017) Genanre jajera ce mokaszayo kao HajeukacHuje 3a ykinamame OTA u To 10 90%
KoHIleHTpanje. Takohe, ayropu cy mokaszanum W Ja OelaHlle HajMame yTUYe Ha
napameTpe KojuMa ce Mepy KBaJIMTET BHHA, 32 PA3JIUKY Ol OCHTOHHUTA M JKEJIATHHA.

En3zum kapOokcunentugaza A mma moryhuoct nerpamanuje OTA, anm MCTOBpeMEHO
uMa HeraTMBaH yTHIIQ] Ha KBanuTeT BuHA. Heke Gaxtepuje (Streptococcus, Bacillus,
Bifidobacterum) u rseuse (Alternaria, Penicillium, Botrytis) Takohe mory aa pasrpane
OTA, anmu ce peTko KopHCTe jep, Takole, HEraTMBHO YTHYy Ha KBaJHTET BUHA

(Amézqueta et al., 2009; Petruzzi et al., 2014; Zhang et al., 2016).

6.2. AHajamu3a ocTaTaKka aKTHBHHUX CYNCTAHIM MEeCTHIIHIA
6.2.1. Ona0up mecTunUAa M oNTHMH3aLMja yciaoBa 3a oapehuBame ocraTaka

necruuuaa

Ha ocHOBy mojaTtaka u3 JHEBHUKA TpeTHpama nectunuauma 3a 2016. ronuHy u Ha
ocHOBY MoryhHoctu anamusze nectuuuga LC-MS/MS texHukom HanpasibeHa je MRM
METO/Ia 3a aHAJIM3y OcTaTaka 41 akTUBHE CyICTaHIE NecTUlAa y Tpoxhy u Buny. [a
O0u ce moBehasla OCETJBMBOCT JeTeKTOpa mocTtaBjbeHa MRM metona ce mpebamyje y
BPEMEHCKH CErMEHTHCaHy METOJly IIpeMa BpeMeHY 3aJpKaBama MeCTUIUAa Ha KOJOHU
13B. dynamicMRM unn dMRM wmon. Jenan on kpydanux Qaxrtopa, 3a MpoBepy paja
nocraB’beHe dMRM, je ucnuTHBame MOHOBJBUBOCTU PETEHIMOHUX BpeMeHa. OBaj
napameTap je UCIuTaH Ha KanuoOpanuoHoMm HuBOY on 0,05 pg/ml, mpu yemy je 3a cBe
UCIIUTHBaHE nectuiuae 3a10BosbeH kpurepujym SANTE/11813/2017 ox 6tgr £0, Imin.
JIuHeapHOCT OJroBOpa JETEKTOpa je, U 3a rpokhe M 3a BUHO MCIMTHBAaHA HAa MCTUM
HUBoMMa KoHueHTpanuje ox 0,005 mo 0,500 mg/kg y mobuinHoj ¢da3u, MaTpukcUMa
y30paka M METOAOM CTaHAApAHOT JAoAaTka. JImHeapHe KamuOpamuoHE KpHUBE CYy
noOujeHe 3a CBe TMeCTUIUIE Y MOOWIHO] (a3u NPUIMKOM pa3Boja METOoNE 3a
onpehuBame ocTaTaka MeCTULIHIA Y LPHOM U OesoM rpoxkly ¥ METOJOM CTaHJapIHOT
JoJlaTKa 3a LpHO U 6eso rpoxhe.

3a WCNUTHBaWKE JIMHEAPHOCTH KOpHUITheHa je JMHeapHa W KBaJpaTHA perpecruoHa
jemHaymHa, KakKo KOJ MeToJe KanuOpalje y MaTpuKCy, TakOo W KOJ METOJe
CTaHJApAHOI JoJaTKa. MeTonoM KanuOpalyje y MaTpUKCy KBaJpaTHa 3aBHCHOCT je
kopuitheHa KoJ TUTHAaHOHA U (IIyTHOKCOHMIIA y MaTpukcy Oenor rpoxha u 3a Behu
Opoj aHamuMTa y MaTpUKCy IpHOT Tpoxha. JeaHaunHe KaauOpallMOHUX KPUBHX Y
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MaTpPUKCY IPBEHOT M OEJIOr BMHA MO0 METOJY KAIMOpAalHje y MAaTPUKCY U MO METOIU
CTaHJApAHOT JOJaTKa Cy YIJIAaBHOM HUMalleé KBaJApaTHy 3aBUCHOCT. Hajmommjy
JMHEAPHOCT je TI0Ka3a0 30KcaMuj y 0eJI0M BUHY (R2=0,1018) 3a KaJauOpaIujy MEeTOI0M
CTaHJAPIHOT JTOJIATKA ¥ MIIPOJMOH TpeMa KaIMOpaIMjH Y MaTPUKCY y IPBEHOM BUHY
(R?=0,904). 3a BelinHy oCTanMxX IECTHIMAA, 6e3 003Mpa HA HAYMH KaauGpamuje,
KoeuijeHTH Kopenanuje cy >0,99.

Marpukc npHor rpoxha 3a BehuHy necTuiyaa uma mo3uTuBaH eeKaT, OJJHOCHO yTHYe
Ha noBehawe curnana (I'padpux 10, Tabema 24). Hajehu ytuiiaj matpukca je Ha
nupunadben 74,83%, a HajMamu Ha nponukoHazon (-1,17%) m mudenoxonazon (-
1,65%). HeraruBan wmatpukc edekar 1pHO Tpoxkhe wuMa Ha Oymnpodesus,
TU(PEHOKOHA30JI, MUKJIOOYTaHWI, TIEHKOHA30J, NUPUMETAHWI, IPOIHMKOHA30II,
CIUpPOKCAMUH, TpuaauMeHon u duyrpuadon. Matpukce edekar je mamu ox 15% 3a 14
on 41 axtuBHe cyncranmne (Oympodesun, aumeromopd, AUPESHOKOHA30M,
MUKIOOYTaHWJI,  TEHKOHA30JI,  MHUPUMETaHWJ,  MPONUKOHA30J,  CIHUPOKCMUH,

TpuaauMeHol, peHaMuI0H, punporus, Guyrpuad o, TUMOKCAHHUI U LIUIPOIAHIIN).
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AXTHEHA CYTICTAHLA

I'padux 10. YTHaj matpukca HpHOT Ipokha Ha aKTUBHE CYICTaHIIE ECTULINIA

Kao u upno rpoxhe u 0eno vMa Mo3uTUBAaH MaTpUKC epekaT Ha BehMHY aKTUBHUX
CYIICTaHLIM TECTUIN/IA, allk j€ 3a pa3JIuKy oJ LpHOTr rpoxkha 3a Behuny aktuBHuX ME
mamt 011 15% (32 29 on 41) (I'padux 11, Tabena 24). Matpukc 6emnor rpoxha yruue Ha
CMamkemhe CHTHaja OOCKalnaa, WIIpOBAIMKapOa, KPE3OKCHM METHIIa, METaJIaKCHUIa,
MeTOKCH(EeHO3nAa, MUKIOOYTaHWIA, MUPUMETaHWIa, MPONHUKOHA30J1a, TeOyKOHa30a,

(benamu10Ha, XJIOPaHTPAHWIUIIPOJIA, IMMOKCAHUIA U UIPOAUHUIIA.
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Vruuaj marpukea 6enor rpoxha
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AETHEHA CYNCTAHLA

I'padux 11. YTrunaj matpukca 6enor rpoxha Ha akTUBHE CYIICTAHIIE TECTHIINA

LlpBeHo BMHO MMa HeratMBaH MaTpukc edexaT 3a 34 ox 41 ucrnuTHBaHE CYICTAHIIE,
onHocHO Ha 82,9% ananura. Hajsehu ME je na daykBuakonazon (-900%), a HajMamu
Ha nponukoHaszon (-1,17%). Marpukc edekar je mamu ox 15% 3a Oynpodesun,

nupuaadeH, MpPONUKoHa3zoll, GUOpoHui, (iayasuHam u (ayauokconun (I'papux 12,

Tabena 24).

VTHiaj MaTPHKCA UPBEHOT BiHA
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AXTHEHR CYncTanna

I'paduxk 12. YTHuaj maTpukca IpBEHOT BUHA HAa aKTUBHE CYICTaHIIEe ECTUII/Ia

beno BMHO ka0 u IpBEeHO MMa MO3UTHBaH MaTpukc edekar Ha 10 mectunmna (24,4%).
Hajeehn yrtumaj marpukca je Ha CMameme CHrHajla crnupokcamuHa (-862,1%), a
HajMambM Ha Kpe3okcuMm wmetmn (2,63%), nok je ME wmamu om 15% 3a mer
(a3okcHUCTPOOUH, KPE3OKCUM METHII, TOH(ITyaHu ], PeHXeKcaMu U (IIyKBUHKOHA30)

on 41 anaymra (I'padux 13, Tabena 24).
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Vruuaj marpuxca Gestor BHHA
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AKTIIRHA CYTICTAMTA

I'paduxk 13. YTHuaj marpukca 6esor BUHA HAa aKTHBHE CYIICTAHIIE MTECTUIIH/IA

Hajeehu nmozutnBan ME uma npBeno BuHo Ha unpoauoH (300%), a Hajeehu yruiaj Ha
cMameme curraina Ha QuykBuHKoHa301 (-900%) m Oeno BHHO Ha CIUPOKCAaMUH (-
862,1%). Lpuo u Oeno rpoxhe umajy yjennayuen ME 3a Behuny cymncranuu, 10k

I[PBEHO ¥ 0€J10 BUHO nMajy ekctpemue Bpeanoctu (I'paduk 14).
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I'paduxk 14. YTrnaju cBa 4eTupu MaTpUKCa Ha aKTUBHE CYTICTaHIIE IECTUIUIA

Koxg LC-MS/MS texnuke mocrojakbe ME 3aBucm ox Tora ga Ju Cy y EKCTPakKTy
MPHUCYTHA jeIUbemha Koja he yTHIlaTi Ha KOJMYMHY aHAINTA, KOju he ce joHu30BaTH y
MS/MS crniektpoMeTpy. AHAJIUTU Cy y KOMIIETUIIUJU ca Koelyupajyhum uecTuiiama 3a
noOujame HaeleKTpHcama y JOHCKOM u3Bopy. Hajuenrhe gonasu 10 cMamema CUTHaIa
aHaJUTa, WM JI0 YTHIAja KOMIIOHEHTH MAaTpHUKCa Ha OTIIYINTamke jOHA M3 KarbHIla
eJleKTpocTpeja y TacHy a3y, ITO IOBOAM 1O MPOMEHE MOBPIIMHCKOT HAaroHa
Karubuila. KoMnoHeHTe mMarpukca MOTy YTHIIATH U Ha TOMEpame CUTHAJla WHTEPHOT
CTaHJAap/aa, YuMe JI0JIa3u 0 TIpOoMeHa y pe3yiaTaTuma 3a cBe aHanute. Kopumrhemem

KanuOpalyje y MaTpuKCy Win KauOpalyje MeTOJI0OM CTaHapaHOT J0/1aTka n3beranajy
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ce MocIeAnIle yTUllaja MaTpuKca Ha oarosope ananuta (Paya et al., 2007; Kruve et al.,
2008; Kwon et al., 2012).

VY ucrpaxuBamuma ME 1penor u 6esor BuHa Ha 50 mectunuaa Castro et al. (2018) cy
3a XJIOpATPaHWIUIPO U MeTanakcui 62826 u meranakcui 108906 nobwim 1a MaTpukc
yruue Ha moBehame BUXOBUX CUTHANA, a y cioydajy THabeHmaszona, kapOeHaa3zuma,
[MUMOKCaHWIIA, KJIIOTUAHUANHA, THAMETOKCaMa, UMUIAKIIONPH/IA U alleTAMHUIIPUIA YTHYC
Ha CMameHhEe CHTHAJIA, IITO je Y CYNPOTHOCTH ca HAIIMM pe3yintaruMa. Hamwme, Hare
UCTPAOXUBAKE je TI0Ka3ajJ0 caMO IO3WUTHBAH YyTUIA] MaTpUKCa IPBEHOT BUHA Ha
UMOKCaHWI, JIOK y CIy4ajy MeTaJlakCHJIa U XJIOpaHTPaHWIUIposia y 0o0e BPCTe BUHA U
UMOKCaHWIa y 0€J0M BUHY JI0JIa3U 0 CMambemha CUTHAJIA.

['panuiia gerekiyje 3a UCHUTHBAHE aKTHBHE CYIICTaHIC y L[PHOM rpoxly je Owma y
pacnony ox 0,01 pg/kg 3a cnmpokcamuu mo 8,72 pug/kg 3a unpomuon (I'padux 15,
Tabena 25).

LOD upno rposhe (pg/kg)

3

13

s
o
=
=~
= &
<
-, i
= = -I = - .8 I ] .I -
!
~!’.gxﬁ:—.gz::-.5-_-.;'-3!:—.—.!:—.5’;—:5:;5—:'12"_‘:—.—
22 IxBgdzreogzidfpsigiogzadigs e 2gggagsgss
§¥sissaf i vfiesligdzitzdisfeqaarzeliagat:;
2zB832:-NgF3 382323z ¢Ec¥ g fCB8REREZ z
S ESE N NSNS S E-EESRF SRS NN NSRS ST EE RN NS
s IR EEE 5===‘-‘33 8 = & < = st §E 222K 3 &
2 W EYHQREEEZIETT2FE2EGE ‘-.;:s st 503%°2
3 - : = ¥ ¥y =Sz a6f ] = B R =2 °q:¢—._§
i° ©&F 3 Eysiyyticpigivsaiiiac;; SEVELERS
| = =%z £ 3 = ez v RrEEe i' & = H
4 $3 2 z v - 3
-

AKTERNA CYRCTARLS

rpaQ)HK 15. LOD 3a akTuBHE CyIICTaHIIE MECTULIUA Y LIPHOM Ipoxhy

VY 6emom rpoxly Hajmama BpeaHocT 3a LOD je 6mna 0,01 pg/kg 3a a3okcucTpoOuH,
auMeToMopd u MaHgunponamuia, a Hajeeha 3a duryonupam (8,99 ng/kg) (I'padux 16,
Tabemna 25).
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I'padux 16. LOD 3a akTuBHE cyrncTraHIle necTuuuaa y 6enom rpoxhy
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VY upBeHoM BuHY HajHIKa rpanuna aerekuuje 0,01 ng/kg je ouna 3a pennupokcumar, a

HajBeha 3a numoxcanun (8,74 ug/kg) (I'paduk 17, Tabena 25).
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I'padux 17. LOD 3a akTuBHE CyICTaHIIEe MECTULUAA Y IPBEHOM BHHY

3a 6ynpodesun LOD y 6enom Buny uznocuo je 0,02 ug/kg, nox je Hajsehy BpeaHoct 3a
LOD wumao metokcudenosus (8,00 pg/kg) (F'padux 18, Tabena 25).
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AKTHBHA CYOCTaHUA

I'paduk 18. LOD 3a akTUBHE CYIICTaHIIE MECTUITHIA Y O€JIOM BUHY

Hajeehe BpemnocTu rpanuie aerekuuje cy 3a ¢uyomupam (8,99 pg/kg) y Oemom
rpoxly, numokcanuia (8,74 pug/kg) y upBeHom BuHy, unpoauoH (8,72 ug/kg) y mupHOoM

rpoxly, nutuanon (8,12 pg/kg) y upeHom BuHy u Metokcudenosun (8,00 pug/kg) y
oenom Buny (I'paduk 19).
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I'padux 19. LOD 3a akTuBHE CyIlCTaHIlEe MECTULIUAA Y CBUM MAaTPUKCHMa

[Tpunoc excrpakuuje y npaom rpoxly je 3a 31 (75,6%) akTUBHY CyICTaHIly eCTULIUAA
ouno m3mehy 70 u 120%. Cpeama BpeIHOCT MIPUHOCA SKCTPAKIMje 3a MPHO Trpoxhe ce
kpetana ox 11,1% mo 149,9%. [Ipuroc ekcrpakuuje je 6uo Hku ox 70% 3a TUTHAHOH
(11,1%), Tebykonazon (34,5%), metokcudenozun (40,2%), damoxcangon (57,9%),
unpoBanukapd (63,7%), denxexcamun (64,3%), daykBunkoHazon (65,7%),
Oenamakcun (66,5%) wu mnpomukonazon (67,7%). Jemuuo je TpudIyMuU30I HMao
BPEIHOCT mTpuHOca ekcrpakmuje mnpexo 120% (149,9%) (I'padux 20). Hajmama
BpPEIHOCT KoeduIlMjeHTa Bapujanuje je Owmna 3a tedykoHazon 4,7%, a Hajpeha 3a
damoxcanon 46,6%. 3a 33 ox 41 (80,5%) aktuBHe cyncranue nectunuaa %RSDr je
ouo mamu o1 20% (SANTE/11813/2017).

Cpemma BpeaHOCT MPHHOCE ERCTPAKINGe 3a upto rpokle, %

T 0C S0 TR

MONCAMML

I'padux 20. [TpuHOC EKCTpaKIKje 32 aKTUBHE CYIICTAHIIE MECTHIH/IA Y IIPHOM TPOxhy

Y Genom rpoxhy je 51,2% (21/41) akTHBHMX CYICTaHIM TMECTULIHIA UMAO CPEIbY

BpeaHoCT mnpuHoca ekcrtpakmuje wusmehy 70 um 120%. 3a agudeHokoHazonm u
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NPOMMKOHA30J PUHOC EKCTpakiyje je Ha cBuM HuBomMa Omo 0%. Mame cpenme
BpenHoct on 70% 3a MpPUHOC EKCTpakiuje cy aoOujeHe 3a autuanoH (6,1%),
oynpodesun (7,3%), unpoauon (10,2%), Tedykonazon (10,6%), benamunon (14,4%),
tpudmymuzon  (26,6%), nenkonazon  (38,9%), nupaxnoctpoobun  (39,3%),
xyopantpanmionpon  (58,5%), crnupomuknodpern (58,7%), mnmpumaben (61,0%),
tpuanumenon (64,1%) u xpeszokcum metun (66,1%). Hajpeha cpeama BpemHOCT
IpUHOCA eKCTpakuuje je Omia 3a (iaykBHHKOHa301 (262,9%), 3aTum 3a qumeTomMopd
(194,7%), manaunponamun (163,6%), nupumeranun (153,0%) u pamoxcanon (122,6%)
(I'padux 21). IIponieratr RSDr je 6uo y pacmnony ox 2,44% 3a tpudaymuzon go 37,22%
3a (pmykBUHKOHA30I, JOK cy BpeaHoctu %RSDr O6wmie Behe ox 20% 3a damokcamon
(31,33%), mupaxsoctpodbun (28,15%), tonudayanun (27,81%), denamunon (23,44%),
oynpodesun (23,26%), nutuanon (21,61%), mupunaden (20,76%) u MeTokcubeHO3Ua
(20,44%).
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I'padux 21. [IpuHOC eKcTpaknrje 3a aKTHBHE CYIICTAHIIE TIECTUIIIA Y 6e1oM Tpoxhy

Teixeira et al. (2004) cy oapehuBamum HmpUHOC EKCTPaKIMje 3a AKTUBHE CYICTaHIE
IUMOKCAaHWJI, OKCaJMKCHJI, METAJIaKCWJI, a30KCHCTPOOWH, (OJMeT, NPOCHMHUJIOH,
¢nycunazon,  TeOykoHazon,  ¢o3anoH,  TpUpIOKCHCTpoOUH,  (eHxekcaMum,
OUPUMETAaHWI M BHHKIO30JMH Ha IMOKOXHMIM M y IeJoM rpo3ay. Pesynrtatu
UCTIUTHBAaa Cy MOKAa3aJd JIa C€ MPUHOC €KCTPAKIIHje, HAa TTOKOXXHIIN TPO3/a, KPEeTao 0.1
31,7% 3a dozamon mo 121,7% 3a mertamakcuia. BpemHOCTH 3a TPUHOC EKCTpaKIHje
mame oa 70% cy noOujeHe 3a (QeHXeKcamMH]l, BUHKIO30JUH, TEOYKOHA301 U
TpU(IOKCUCTPOOUH, JTOK je y LEJIOM I'po3ay MpUHOC ekcTpakiuje usnocuo ox 20,16%

3a Tpudnokcuctpoobun o 114,4% 3a azokcuctpoOuH. CeM 3a MeTalakcui,
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A30KCUCTPOOMH M TMHPUMETAaHWI, NMPUHOC EKCTPAKIHUje 3a OcCTajle MecTUiuae je Ouo
mamu 011 70%, TO ce MoKJIana u ca pe3yjiTaTiMa HallluX UCTPAKUBamba, CEM Y CIy4ajy
nupumetanuia y 6eiaom rpoxhy (153,0%).

Takohe, pesynrare cnumune HammMm cy npoowm de Melo Abreu et al. (2006)
aHamusupamweM mect Qol akTtuBHUX cyncraHuu (QyHrunmuna  (a30KCUCTPOOHH,
KPE30KCUM METHII, TPUPIOKCUCTPOOUH, (DaMOKCaOH, MUPAKIOCTPOOUH U (heHAMUJIOH )
y rpoxly um Buny HPLC-DAD wmetomom. IlpuHOCHM ekcTpakimje 3a CBHX IIIECT
CYIICTAaHIIM, Ha TpU KoHIeHTpanuona Husoa (0,25; 1,0 u 2,0 mg/kg) u y rpoxhy u y
BUHY, Cy ce Kpetanu o1 89% 1o 105% y3 %RSD ox 8,6 - 12,7%.

Jla matpukc mpHor rpoxha, ycien BelMKe KOJIWYUHE pacTBOpeHHX miehepa, yruue Ha
IOPUHOC EKCTpaKlMje W Ha noBehame CUrHajlla MUPUMETaHWIa U CTPOOMITYPUHCKHUX
byurummaa (nmupakiaoctpobuHa u - TpHdIOKcHcTpoOuHa), mnpuiukoM LC-MS/MS
onpehuBama, yrBpawian cy Rose et al. (2009) y cBojuM HCTpakuBamUMa, IITO je Y Y
CKJIay ca pe3yiaTaTuMa HallhuX UCTPaKUBamba.

QuEChERS wmerona mpumpeme y3opaka IpPBEHOT BHMHA je e(pHUKacHa 3a YKIamambe
KOEKCTpaxyjyhux KOMIIOHEHTH M 3a KBaHTHU(HUKAIM]y U UACHTU(DUKAIN]Y aHATUTA KaJa
ce KopHcTH KanmOpamuja y MaTtpukcy y3opka. Kopumhewme PSA u GCB 3a
npeynmhaBame eKCTpaKkTa je epUKacHUje y YKIamamky KOEKCTpaxyjyhux KoMHnoHeHTH
on opurunamae QuUEChERS nponenype. Melyytum, rmianapre u apoMatuyHe CyrncTaHIle
(Hmp. kapOeHaa3uM, LUNPOIUHWI, NMUPUMETaHW, ThabeHaa3oin) ce Be3yjy 3a GCB
yUMeé MM C€ CMamyje MNpHHOC ekcTpakuuje (63 - 75%). OBo je morBpheHO U
pe3yaTaTiMa MpHKa3aHUM y HalleM paay y ciayd4ajy OUMPOAMHUIA, JOK CYy NMPHHOCH
eKCTpaKIyje NUpUMETaHWIa Ha HUKMM KOHLIEHTpauMOHUM HHMBouMa Behu oz 120%.
VYnorpebom TonmyeHa je moryha pecopmniuja oBux aHaiuta ca GCB-a (Zhang et al.,
2007).

Pesynraru cnuuHM npukazaHuM cy 100MjeHH U y ucTpaxuBamuma Gonzalez-Rodriguez
et al. (2011). OBu ayropu Cy MOpPEIWIM TMPHHOCE EKCTPaKIuje QYHTUIHIA
(Oenamakucun, Oockanmup, LWjazodaMuj,, TUMOKCAHWI, UUMPOIUHII, (PaMOKcaIoH,
(bryIMOKCOHMI, ¢onmer, MaHIUIPONaMuI, MeTpageHOH, NPOKBHUHA3U],
MUPAKIOCTPOOUH U BanudeHan) y rpoxl)y ¥ BUHY Ha KOHIEHTpalmoHuM HuBoruma 0,05
u 0,5 mg/kg momohy LC-DAD u GC-ITMS. Ilpunocu ekctpakiuje 3a (pamMokcamoH,

¢onner, npokBUHA3UA U BanudeHan y rpoxly U ¢oiamer M MpPOKBHHA3UI y BHHY,
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nomohy LC-DAD rtexnuke, cy 6unu mamwu o1 70%. Y paHHjuM HCTpaKUBAmBUMa OBUX
ayropa (Gonzalez-Rodriguez et al., 2009a) naheno je na je mpuHOC EKCTpakivje 3a
TeOykoHazon y BuHy (92%) u mupu (83%) sehu Hero y rpoxlh)y (77%). OBo Moxke OuTH
nocjeuIa MPUCYCTBa YBPCTHX decTula Tpoxha (MOKOXKHMIIA WM ceMe), 3a Koje ce
TeOYKOHA30JI MOXE ajJcopOoBaTh dYMMe ce€ cMmamyje Moh ekcrpakuuje. OBo je
noTBpHEHO W y HAIIMM HCTPAKWBAKLUMA; MPUHOCH EKCTPaKIHje 3a TeOYKOHA30l Yy
rpoxhy cy ounu mamu o 70%, 10k cy y BuHuMa o6unu on 79,2 - 176,7%.

Opn ucniutuBaHe 41 akTUBHE CYIICTAHIIE TIECTUIIM/IA Y I[PBEHOM BUHY CPE/Iba BPEIHOCT
npuHOca excrpakinuje 3a 19 (46,3%) je 6una y omncery ox 70 - 120%. 3a quTHaHoH U
METOKCHU(EHO3H] cpelibe BpeaHocTH ¢y u3Hocmie 0%, mro ykasyje Ja ce OBaj HaYMH
HpUIIpEeMe, Tj. IPUMEHEHA METO/1a, HE MOXE KOPUCTUTH 3a BUXOBO ojpehuBame. 3a 18
CYIICTaHIIU CPe/iiha BPEIIHOCT IPUHOCA eKCTpakije je Mama o1 70%, a Hajeeha cpenma
BpeIHOCT je mobujeHa 3a tpudurymmson 424,8%. Ilpuroc excrpakimje mpeko 120%,
nopes; TpUGIYMHU30I1a, 3a0eNIekKeH je 3a MUPUMETAHII, PeHAMHIOH U (DEHITUPOKCUMAT
(I'padux 22). ITpouenar RSDr je 3a 31 cyncranny 6uo mamu o1 20%, a 3a 6eHamakcum,
30KacaMHJl, UIPOBAIMKAPO, METAAKCWII, MPOIUKOHA30J, (QHUIPOHWI, (iyasHHaM H

¢rykBuHKOHA30:1 61O je Behu o1 20%.

Cpease BPEANOCTI HPHNOCA CKCTPAKNMjEC 3a UpBCeRo BUNO, %
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I'padux 22. [TpuHOC €KCTpaKiKje 3a aKTUBHE CYIICTAHIIE MECTUIH/A Y LIPBEHOM BUHY

Cpenma BpeHOCT MPUHOCA eKCTpakiuje 3a 23 ananuta je owmra uzmehy 70 u 120%, anu
ce OICcer BpeIHOCTH KpeTao of 6,1% 3a autuaHoH, 10 715,6% 3a tpudurymuson. Cem
JUTHAHOHA joml 12 cyncTaHIM je MMajo IpUHOce eKcTpakuuje mame on 70%. 3a
nupumeranuia (153,0%), pamokcanon (133,7%), reGykonazon (128,5%) u ¢penamunon

(128,2%) mpuroCc excrpakiyje je ono Behn ox 120% (I'padux 23 6e3 Tpudrymusona), a
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%RSDr 6mo je uamehy 2,83% u 30,30%, u 3a 14 ananuta je umMao BpenHocTH Behe o1

20%.

Cpeame BpPeIHOCTH NMPHHOCA eRCTPAKNNje y 0e10M BHAY, Yo
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I'papux 23. TlpuHOC ekcTpakiMje 3a aKTHBHE cyncTaHie mnectuiuna (0e3

TpudymMu3oa) y 6eI0M BUHY

Fernandez et al. (2005) cy wucnuTHBagu CyaOMHY IUIPOIUHMIA, (IIyIHOKCOHUIIA,
NUpUMETaHWIa 1 KBHHOKCcH(EeHa y Tpoxlhy M BHHY, IPH YeMY je TIPUHOC €KCTpPaKIHje
6uo mpexo 87,5% 3a cBa jeaumema ceM 3a (UIYAMOKCOHWJI Ha HajBeheM HMBOY
oborahema rpoxha (0,5 mg/l) 3a koju je uznocuo 78,8%. [IpuHocu ekcTpakimje 3a cBa
YeTHpPU aHAIWTA Y BUHY W IHPU cy m3Hocwiau on 91,6 - 110,5%, a xoeduiujeHTn
BapHjalfje cy caMo 3a HUIPOAUMHMI U (PIyTUOKCOHUI Y Tpoxkly U 3a KBUHOKCU(]EH y
BuHy Owmm Behm ox 10%. VY HamuM HcTpaXkuBambMMa 3a KBUHOKCU(pEH U
Gy IMOKCOHWI U Y TpOXhy M y BUHY U 3a IUIIPOAUHU y Tpoxkl)y 1oOujeHn cy mpuHOCH
excrpakije mmehy 70 u 110%, y3 %RSDr mamu ox 20 u y rpoxhy u y BUHY.
Bpennoctu npuHOca eKcTpakifje 3a HUNPOJUHII Yy BUHY cy Ounu uzmehy 60 u 70%,
IITO je BEpOBATHO MOCIEIUIa HEroBor Be3uBama 3a GCB npunukom npednithaBama
y30paka, JIOK je 3a MUPHUMETaHMJI MPUHOC eKCTPakKIfje caMo y IPHOM Tpoxhy MMao
3aoBosbaBajyhe Bpennoctu (96,7%).

Pelaji¢ et al. (2016) cy pa3Bwiu SPE MeTony 3a ekcTpakiiyjy MECTHIMAA U3 LPBEHOT
BUHA, a 3aTUM cy Bpmmid aHanmu3y nomohy GC-MS/MS-a. TlpuHoc ekcrpakumje 3a
bnyaunokconnn Ha HuBoy of 0,5 pug/l uznocuo je 203%, nok je Ha HEBOY of 2,5 ng/l
m3Hocno 109,8%, mTo je mocimeauiia BEIWKOr  yTuiaja wmarpukca. Kona
MAPAKIOCTPOOMHA Ha HIKEM HUBOY KoHieHTpanuje (1,4 pg/l) mpuHoc excrpakuuje je

uzHocuo 111%, a na Bumewm (7 pg/l) 248%, npu yemy cy KoepHUIMjEeHTH BapHjalgje 3a
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o0a mecTunuaa, ¥ Ha 00a KOHIICHTpAallMOHAa HUBOA, OMJIM MpuxBaThuBH (< 6,5%). OBe
BPEIHOCTH C€ HE MOKJIANajy ca HCTpaKUBambIMa IPUKa3aHUM y HameM paay. Hauwme, 3a
(bIyIMOKCOHUI Y IIPBEHOM BHHY CYy JIOOM]jE€HE BPEIHOCTHU MIPUHOCA EKCTpaKinje u3mehy
70 u 120% Ha cBa yeTHMpU UCHUTHBAHA HUBOA, JIOK CYy 3a MUPAKIOCTOOMH J100UjeHe
BpenHocTH Mame oJ1 42%. [Iponenar RSDr je u y Hamem ucTpakupamy 3a 00a aHaTUTa
61o mamwu of 20%.

Castro et al. (2018) cy oapehuBanu nmpuHOC ekcTpakiyje 3a S0 aKTUBHHUX CYIICTAHIIH Y
IIPBEHOM U 0€JI0OM BUHY Ha HUBOY KoHIeHTpamuje o1 10 ng/ml. Y3opke cy npunpemann
npeko SPE kosona, a ananmusupanu cy nomohy LC-MS/MS texuuke. JemuHo cy 3a
JUHUKOHA307 U (DIy(EeHOKCYPOH y LIPBEHOM BHHY IOOWJIM NPUHOCE EKCTPAKIHUje O]
66% u 64%, penom, a 3a HuMOKcaHwi1 y Oenom BuHy 137%, mTo je y ckiagy ca
BpenHomhy no0WjeHOM y HalleM HCTpaxuBawmy. Haumme, mpuHOC eKcTpakuuje 3a
MUMOKCaHWI Ha HUBOY 011 10 ng/ml y npBeHom BuHYy je 6uo 134,6%, a y 6enom 96,3%.
[ToHOBJBMBOCT 32 aKTHBHE CYIICTAHIIC j€ UCITUTHBAHA Ha HUBOY rpaHuliie Mepema (LOQ)
ox 0,01 mg/kg. ¥V upnom rpoxlhy HajMama BpeAHOCT 3a MOHOBJBUBOCT je Ouna 0,06% 3a
MaHaunonamuz, a Hajseha 24,29% 3a audenoxonaszon (I'paduk 24), npu yemy je camo

3a OBY CYIICTaHIy MOHOBJBUBOCT U3HOCHIIA TTpeKo 20%.
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ANTHEHR CYNCTAHIR

I'paduk 24. [ToHOBJBMBOCT 32 aKTUBHE CYIICTAHIIE MECTHIIMA Y IIPHOM TPpoxDy

[TonoBspuBOCT y Oenom rpoxl)y je 6una HajHmxka 3a Tpuduymuson (1,54%), a Hajeeha
3a (amokcanon (21,08%). [ToHOBIEUBOCT 3a MPONMUKOHA30J j€ Takohe Owsia HE3HATHO

Beha o1 20% (20,78%) (I'paduk 25).
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I'paduk 25. [IoHOBJBUBOCT 32 aKTUBHE CYIICTaHIIE NecTUliuAa y 0ernoM rpoxly

Hajumka moHOBJBMBOCT y IpBEHOM BHHY je Ouina 0,27% 3a menkonasoun, HajBeha 3a

¢daykBUHKOHA301 - 22,63%, a 3a cBe ocTaje MNeCTULM/E IOHOBJBUBOCT je OMila Mamba 0]l

20% (I'pacduxk 26).
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I'paduk 26. [IoHOBIBMBOCT 32 aKTHBHE CYIICTAHIIE MIECTHIH/A Y IPBEHOM BUHY

Hajamka noHoB/bMBOCT y 6es10M BHHY J00MjeHa je 3a MeTanakcui - 1,61%, nHajseha 3a

tosmpayanun - 27,86%. IlonosssuBocT Beha ox 20% Owma je jomr u 3a OOCKau,

I eHOKOHA301, TeOyKoHa3011, pamokcaaoH u ¢pernupokcumar (I'paduk 27).
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I'paduk 27. [IoHOBIBUBOCT 32 aKTUBHE CYIICTaHIIEC MECTUIUAA Y O€JIOM BUHY

Hajuuxe BpeqHOCTH 32 TOHOBJBUBOCT CYy y MaTpUKcuMa Oesor rposkl)a U pBeHOT BHHA,

3aTHM y MaTpHKCy LpHOT rpoxla, a HajBehe cy y matpukcy Oesor BuHa (I'paduk 28).
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ARTHHMG CYWCTAIID 2

wNomonmmmoct ua 0010 mg'kg o rposhe e [Tomonwimost 1 0,010 mpkg Geno rpokhe *

Nowonmmmacr ma 0010 megkg wpoemo mmo ——Tomonssnoct ma 0,010 mgks Geno nemo

Fpa(bm( 28. IIoOHOBJBLUBOCT 3a aKTUBHE CYIICTaHIC MeCTUrJa y CBa YCTHUPU MaTPUKCaA

6.2.2. OcTanu aKTHBHUX CYNCTAHIA MEeCTHIH/IA Y Y30pIHMAa BUHCKOT rpoxia

H COPTHHUX BUHA

OcTan akTUBHMX CYNCTaHIM NECTHLMJA Cy JIETEeKTOBaHM y y3opuuma ca cBux 11
JIOKaJIUTETa ca KOJjUX j€ Y30PKOBAHO I[PHO BHHCKO Tpoxkhe M y cBuUX 14 MCIUTHBAaHUX
coptu. Ox ucnuranor 41 aHanura jaerekroBaHo je 19, ogHocHo 46,3% (Tabena 31 u
I'padux 1). Hajuemrhe nerekroBan je TeOykonazon y 100% y3opaka, ykibyudyjyhu u
y30pKke u3 opraHcke mnpousBoame (Perent ca nokamutera 3akiionaya), 3aTUM
nupuMetranun 'y 76% y3opaka, a y HajMame Yy30paka, OJl CYINCTaHUU KoOje Cy
nerekroBane npeko LOD, cy kpe3okcuMm metun 1 mukioOyranui (3,8%), ¢pyrpuador,

UTIPOJMOH U mpornukoHason (7,7%) u azokcuctpodun (19,2%). ¥ Tabenu 43 cy martu
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Opoj y3opaka y kojuma cy Hal)eHU ocTaiy, MUHIMATHE U MAaKCUMAJIHE KOHIICHTpAIIH]e,

Ka0 U Cpelmhe BPEIHOCTH KOHIICHTpAllMja 3a CBaKy JCTEKTOBaHY cyrcTraHily. Ha

['paduky 29 cy mpukazaHe cpeime BPEAHOCTH KOHIIEHTpallMja 3a CBE JETEKTOBaHE

aKTHUBHE CYIICTaHIE MecTtuiuia ceM audeHokoHasona. Hu y jemHoMm y30pKy IpHOT

rpokha HUje JETEeKTOBaHA CaMoO jelHAa aKTUBHA CYICTaHIA, a Y30pIH ca HajMame

netekToBaHux necruuuaa (n=3) cy Perent (3axsonaua), ['ame (Cpemcku Kapnosiu) u

Mepiio (I'os1060K).

TaGena 43. JlecKpunNTHBHM TOAALM 3a JETEKTOBAaHE AKTHUBHE CYICTAHLE y IPHOM

rpoxhy
JleCKpHNTHBHA CTATHCTHKA
. cpeame
0poj MHUHMMAITHE MaKCHMaIIHe cTaHaapaHe
. . |BpeanocTun N
y30paKa |KOHIIEHTpaIlKje |KOHIICHTpaIHje R — neBHjaLAje

aszokcuctpobmn |15 0 0,077 0,030067 0,0190318
OOCKaIH 55 0,002 0,447 0,086267 0,1069185
IATIPOTUHUI 25 0,003 0,103 0,03288 0,0299727
nudeHokoHazon |65 0 29 5,524603 7,4529246
JIMETOMODP( 65 0,004 0,093 0,025654 0,0223158
¢urymmokconmn |30 0,006 0,121 0,041333 0,038366
KpPE30KCUM METHII |5 0 0,01 0,0068 0,003962
METaJaKCUIT 55 0,003 0,093 0,024291 0,0234123
MUKIOOYTaHHIT 5 0,15 0,355 0,2762 0,08513
MIPOMTUKOHA30JT 10 0,011 0,031 0,0208 0,00673
nupaKiIoctpobun |25 0,01 0,089 0,025829 0,0200213
NUPUMETaHHUIT 95 0,004 2,3 0,191159 0,4392723
CIIMPOKCAMUH 25 0,005 0,019 0,009915 0,0037342
TeOYKOHA301 125 0,026 1,25 0,238922 0,2665054
(uryrpradon 10 0,002 0,01 0,0056 0,0023238
KBUHOKCH(CH 34 0,005 0,458 0,088375 0,1456735
Oympodesnn 25 0,004 0,012 0,00636 0,002158
(DeHXEKCUMIUT 30 0,01 0,5 0,074667 0,1132199
UIIPOJIOH 10 0,0139 0,0178 0,01685 0,00589
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Cpenme BpeHOCTH ROHNEHTpanmja v nproM rpoxhy

B 0.3
= \
5 3025 7\ A
$E 02 7\ 7\
2 20,15 £\ yA /\
&= 0.1 / \ / \ -/ \
0 = N f / \ / \ N
o (1) 05 > . — | \\ 4 \‘\ zl " b //
g 0 ~—————— N W \~ N

<
g = > S N o a 5 A a > & & S a > > »

- \) ~ ) ) N\ ) ) N
.2 ;e‘\ &\\\ & @4\ \\\\\ »i.‘\\' *;) )\@ ,\\° O\ {\\\\\ ,:.‘\ \\e \&e »7.&“ _,\\\\ ‘\\\

2 P NPT N T O NS LT N FST RF

[+ ) & - =) O AN ) - QS - o
F T FFFATFLFTFTFTITFTE T S &S
¢ > > & A 3
bqe ¥ ¢ &ﬁ o .‘\‘\« g F S I A
&
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I'paduk 29. VYmopenuu mnpuka3 cCpeambUX BpPEAHOCTH KOHIIGHTpalUja aKTUBHUX

CYIICTaHIU Y IIpHOM Tpoxhy 6e3 nudeHokoHazona

JludeHokoHason je jeaArHa akTUBHA CYICTaHI[a IETeKTOBaHA y KOHIIEHTpaljaMa IpeKo
MJK (3 mg/kg) na nokanmurernma Mana Cyryouna (copre Bpanan, MyckaT xamOypr u
Monnosa), Pagmunosan (Mepiio u Cabernet franc), I'omo6ox (Cabernet sauvignon) u
Ymuapu (IIpokynar u Cabernet sauvignon). Mcron LOQ cy nerexkroBanu Oynpode3uH,
¢duyrpradon U Kpe3oKCHM METHJI y CBHM Yy3opLuMa, IunpoauHui y 40% y3opaka,
mumeromopd y 46,5%, pmynnokconmn y 50%, metanakcun y 45,5%, nupuMeTaHII y
15,8%, xBuakcudeH y 14,3% u crmpokcamut y 85,7%. Y cBUM ocCTaluM y30plHAMa
KOHIIEHTpalyje neTekToBanux necruuuaa cy uamehy LOQ u M/IK Bpennoctu (I'paduk
30).

[Topeljeme cpembix BpeanocTn KouuenTpatja ca MK speanocriva 3a
npHO Tpokhe

)
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aKTHBHA CYNCTAHLUA —OE AR BPEAHOCTH HOHUBHTPAUM]E (Mg k)  s— MK PC

I'padux 30. YmopenHu mnpukas cpeamHX BpPEIHOCTH KOHIEHTpallMja IETEKTOBAHUX

aKTUBHHX CYICTaHIU MecTUIMIa y upHoM rpoxhy u M/IK BpenHocTu
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Y GenoM BUHCKOM Tpoxly je neTeKkToBaHO 15 aKTHMBHUX CYIICTAHIM MECTUIUAA IITO
npeacrasba 36,6% on cBux ucnutuBanux. Ocranu cy aerekroBanu y 20 y3opaka
Oemor BuHCKOT Tpokha, y 15 pa3nuuuTux copTH, ca CBUX JE€BET JoKanurera. Y
y30pLIMMa U3 OpraHcke Mpou3BoOJme y copramMa MopaBa u PyOuHka, ca jokamuTeTa
Cpemcku KapiioBiiu, HHje JETEKTOBaH HUjedaH mecTurua. Takohe, y y3opumma u3s
OpraHcke nmpou3Boimbe copTe bauka yz3opkoBane 21.09.2016. HuCy JeTEKTOBaHHU OCTaIU
necTunuaa. Y OpraHckoj IOJFONPUBPEAHOj MPOU3BOABU yIOTpeda MecTUlUaa U
hyOpuBa je 3aMemeHa APYrMM Mepama 3allThTe Ousba (IIPEBEHTUBHE W WHIUPEKTHE
Mepe Kao MITO Cy oAabup OTIMOPHUJUX COPTH HA OOJECTH W IITETOYMHE, MEXaHUYKE W
¢usnuke mepe u np.). Cammm TiM, MJIK BpemHOCTH 3a TMeCTHIMIE y OPTaHCKO]
nosbornpuBpeaHoj mpousBoamu cy 0,01 mg/kg. V panuje y3opkoBanum (05.09.2016.)
y3opuuma Genor rpokha copre Bauka merekroBanu cy mmmpoxuuua (0,017 mg/kg),
metanakcun (0,010 mg/kg), nmupumeranun (0,044 mg/kg) u Tebykonazon (0,052
mg/kg). Ha nokanurery Cpemcku KapioBiu 1MocToju U KOHBEHIIMOHAIHA M OpraHcKa
MPOU3BO/IIHA, IITO 32 MOCIEAUIYy UMa I0jaBy OCTaTaka MeCTHUIUAA U Yy Y30pIuMa U3
OpraHcKe MPOU3BO/IE, HajBEPOBAaTHHU]E 300T HEMOCTOjama 3allTUTHOT Tojaca, ma 300r
ONMM3MHE JT0JIa3M JI0 3aHOIICHA MPHIIMKOM TPETUPaha KOHBEHIIMOHAIHUX 3aCaa.

VY ucniutuBamuMa cripoBeieHuM y Xonauauju ox 2013. no 2017. ananusupano je 1500
y3opaka Boha u moBpha u3 opraHcke mpousBoame. OcTaly necTuIyaa cy AeTeKTOBaH!
y 3% ananusupanux y3opaka. ¥ 200 y3opaka je nJeTekToBaHo 325 mecTuuuia, 01 KOjux
je 100 mecrummna aerekroBaHo y BpeaHoctuma mpeko 0,01 mg/kg (60 y3opaka).
Hajuenthe nerexroBan mectunmna je O6uo xjoprpodam (van der Schee et al. 2018).
[Mpema mocnenmwem EFSA wm3Bemtajy (EFSA, 2016 nut. mo Fernandez-Alba et al.,
2018) 12,4% y3opaka u3 OpraHcke NPOU3BOAIE j€ CaJpKalo OCTaTKe MEeCTULHIA Y
OKBHUPY J03BOJEEHMX BPEIHOCTH, AOK cy Yy 1,2% y30paka IETEeKTOBAaHM MECTHLIUIH
npexo MJIK BpeHOCTH, IITO je y carjJacHOCTH ca pe3yJTaTUMa HalluX NCTPaKUBamba.
Bbpoj y3opaka Genor rpoxha y kojuma cy Hal)eHH ocTall, MUHUMAaJTHE U MaKCUMaJTHE
KOHIIEHTpaLUje, U CPeIhe BPEJHOCTH KOHLEHTpalMja 3a CBAaKy JAECTEKTOBAHY aKTHUBHY

CYIICTaHIly eCTHLIMA Cy NTpuka3aHe y Tabenu 44 u Ha ['paduxy 31.
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Tabena 44. JlecKpUNTHBHH TOJAIM 32 JIETEKTOBAHE aKTUBHE CYICTAHIIC MECTULIUIA Y

oemom rpoxhy

JleCKpUIITHBHA CTATHCTHKA
. cpeame
0poj MUHHMAJIHE MaKCHMalIHe cTaHJIapaHe
) . |BpeanocTu N
y30paka |KOHIIEHTpallHje |KOHIICHTpaIlKje e — JeBHjanuje

aszokcuctpobmn |10 0,01 0,071 0,0316 0,0207
OOCKaITH T 16 0,013 0,236 0,057988 0,0547691
[IMMOKCAHUT 10 0,0046 0,0918 0,018603 0,026005
IUTTPOAMHHI 45 0,095 1,213 0,549455 0,4477947
qudenokonaszon |35 0,37 2,135 0,56619 0,3673811
JUMeTOMOp(h 16 0,006 0,118 0,048812 0,028247
duynrokconnn |10 0,025 0,319 0,098545 0,0843177
KPE30KCUM METHJI|S 0,013 0,032 0,0205 0,0079687
METaIaKCUII 75 0 0,072 0,0384 0,0164872
muknodyranun |10 0,015 0,547 0,108636 0,1540326
nponukoHazon |35 0,19 1,025 0,563095 0,1858644
nupaxnoctpobus |10 0,015 0,0709 0,03226 0,0191591
THPUMETaHUIT 58 0,072 3,551 0,66 0,7543082
CIUPOKCAMUH 15 0,0048 0,0529 0,018738 0,014355
TeOYKOHA301 45 0,474 4,585 1,307381 0,1450403

Cpeame BpeIHOCTH KOHIleHTpanuja y 0eoM rpo:khy

=
!

-

-

-

~

cooo
oNPOO RN

cpe/ilhe BPeIHOCTH
KoHleHTpanuja mg/kg)

AKTHBHA CYICTAHIOA

I'paduk 31. Ynopeaau nmpukas CpellbUX BPETHOCTH KOHIICHTpAIHja JETEKTOBAHUX

AKTHBHHUX CYICTaHIM MecTuiuaa y 0enom rpoxlhy

Y TparoBuMa, OJHOCHO HCIOJA TpaHUIlE KBaHTHU(UKAIMje IETEKTOBAaH j€ CaMo
ciupokcamuH (0,006 mg/kg) y y3opumma PusnmHra wWTammjaHCKOr ca JIOKaauTeTa

Cpemcku Kapnosnu. Y konnentpanujama npeko MJIK BpeaHOCTH E€TEKTOBaHH CY
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IPONUKOHA30J Y WIECT O] CelaM Y30pKa Yy KOjuMa je JIeTeKTOBaH - MycKaT OTOHeN

(0,535 mg/kg) - Korsbapu, Tamjanuka Gena (0,698 mg/kg) - Mana Cyryouna, Puznusr

utanujancku (0,427 mg/kg) - Homwe 3nerume, [lanonnja (0,517 mg/kg) - 3akmonaua,

Sauvignon blanc (0,566 mg/kg) - Crparapu u Ilerpa (0,355 mg/kg) - Cpemcku

KapnoBuu n TebykoHa305 y TpU OJ AE€BET y3opaka - Tamjanuka Oena (2,496 mg/kg) -

Mana Cyry6una, Sauvignon blanc (1,037 mg/kg) - Ctparapu u Ilerpa (1,115 mg/kg) -

Cpemcku Kapnosiu. KonnenTpaiuje octaiux IETEKTOBAHMX AKTHUBHUX CYICTaHIU

necruiuaa cy omie usmely rpanuie kBantudukanuje 1 MJIK Bpennoctu (I'paduk 32).

Mopeheme cpenmux speanoctn kounenTpamnja ca MK speanocriva 3a desto
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I'padux 32. YnopemHu mnpukas CpeamHX BpPEIHOCTH KOHIEHTpAIWja ICTEKTOBAHUX

aKTHBHUX CYICTaHIM nectunuaa y 6enom rpoxhy u MJIK Bpeanoctu

[Ipema uzBemrajy EBporicke arenuuje 3a 6e36ennoct xpane (EFSA, 2017), y okBupy

KOOpAUWHHPAHOT IIporpamMma MOHUTOPHHI'a OCTaTaKa aKTUBHUX CYIICTAHIMW IMECTUIHAA 3a

2015. roguny, aHanusupatno je 1287 y3opaka croHor rpoxha. ¥ 22,7% y3opaka Hucy

JIETeKTOBaHM OCTalM, JO0K je 77,3% y3opaka cajapkano jeHY WU BUIIE aKTUBHHUX

cyncraniy nectunuaa. [IpucycTBO BHILIECTPYKUX pe3uaya je yrBpheno y 58,3%

y30paka, mpu uemy je HaheHo 10 19 pa3nuIuTHX aKTUBHUX CYIICTAHIIM Y M0jeIUHAYHUM

y3opiuma rpoxha (y3opak u3 Typcke) (Cnuka 11).
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Cnuka 11. bpoj kBaHTH(HUKOBAaHMX OCTaTaka y IMOjeIMHAYHUM Yy30pLUuMa TIpoxkha

(EFSA, 2017)

Ocranu nectunuaa cy OUIM W3HAJ MaKCHUMAalHO J03BOJbEHUX KOHIeHTpanuja y 1,7%
y3opaka. KBantudukoBano je ykynHo 80 pa3nuuuTHX aKTUBHUX CYICTaHIM, Hajyelnihe
¢byarumuaa; O6ockamun (21,9%), mumeromopd (19,7%), murmokapbamatu (18,9%),
denxexcamun (18,2%), munpomuaun (18%), dmymuoxconun (16,1%), MUKIIOOyTaHIIT
(14%), u perynatop pacta ereon (19,8%). MakcumanHo 103BOJbE€HA KOHIIEHTpPALIH]A je
npekopaueHa 3a 11 pa3nuuuMTUX aKTUBHUX CYICTaHIM, U TO Hajyemhe eredon (2
y3opka ca Kunpa, 1 w3 Erunra, 1 u3 I'puke, | u3 Hamubuje u 1 u3 Ilepya) u
teOykoHazon (2 y3opka ca Kumpa u 2 u3 Typcke). Y Hamum y3opruma rpoxha cy
Hajuemhe MJEeTeKTOBaHW OOCKaMHI, UHUIPOJUHWI, AU(PEHOKOHA30], JUMETOMOpP(,
MeTallaKCUJI, MUPUMETAHWII, POMTHUKOHA30] U TeOYKOHA30I.

Cabras i Angioni (2000) cy HCIMTHBAIM KOHIICHTPAIIM]j€ OCTaTaka aKTUBHUX CYIICTAHIIN
necTunuaa y rpoxlhy HakOH MoJbckux oryena. [locime mpumeHe Kpe30oKCHM MeETHIIa,
NEHKOHA30JIa U TETPaKoHa30ja HHje JETEeKTOBAHO HHMXOBO MPHUCYCTBO y Tpoxlhy. ¥V
HAIlUM UCTPaXUBAaKbUMa j€ JETEKTOBAaH KPE30KCHM METHJI alld Y KOHIICHTpalfjama
6muckum LOQ (0,009; 0,012 u 0,021 mg/kg). KoHueHntpauuje UuOpoauHWIA U
MemaHunupuma cy ce cmammie 3a 50% y Toky 12 nmana, IOK je KOHIIEHTpaluja
nupuMeTaHuiaa Ouna KoHCTaHTHa 10 OepbOe. Koumnenrtpamuja diayasunama ce Op30
cmamyje (tio=4,3 nmana), a3zokcucTpoOMHa HemTo cropuje (ti2=15,2 nana), a
KOHIIEHTpaluja (IyIuOKCOHMIIA ce cMmamyje Hajcropuje (t120=24 mana). OBo je
notBpheHo u y Hamem paxy. Ilocie mnpumeHe, IETEKTOBaHE KOHIEHTpAIHje

aszokcucTpobuna cy omre o 0,01 - 0,077 mg/kg, nunpoauuamia 0,003 - 1,213 mg/kg,
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dnyauokconmna 0,006 - 0,319 mg/kg, mupumeranuna 0,004 - 3,551 mg/kg. YTBpheno
je nma cy KOHICHTpallMje ILHIPOKOHA30Ja, XEKCaKOHa30ja, MUKIOOyTaHua,
IICHKOHA30JIa U TpHaguMeHoia y rpoxkly y Bpeme 6epbe Omie mucke (< 0,02 mg/Kg)
(Flori and Brunelli, 1995 mur. mo Cabras i Angioni, 2000). Bp3una cmamHBama
KOHIIEHTpanje opranodocdara, koju ce Hajuemhe KOPUCTE 3a Cy30Hjame TPO3T0BOT
CMOTaBIIa, je Bemuka (t12,=0,97 - 3,84 mana) ocum 3a AMMETOAT YHja C€ KOHIICHTpAIlHja
CMamkU 3a HeleJby JIaHa, a 3aTUM je KOHCTaHTHA JIBE Henesbe. Y CyBOM Trpoxby
KOHIICHTpaluje OeHanakcuia, (o3ajioHa, MeTalTlaKCHiIa M POCUMHJIOHA Cy UCTE Kao U Yy
CBEXEM Trpoxl)y, a KOHIIEHTpalHja uIpouoHa ce nmosehasa.

Teixeira et al. (2004) cy UCIUTHBAIM OCTATKE aKTHBHHX CYIICTAHIU TECTHUIIMIA TTOCIIE
OpUMEHE Yy LEJIOM TPO31y M Ha TMOKOXKHIM rpo3na. CBe aKTHBHE CYIICTaHIC CEM
UMOKcaHwiIa ¢y aerekroBane ucnoj MJIK BpenHocTr. CUCTEMUYHU MECTHLUIN KAO
IITO j€ OKCAJWKCWJI Cy JETEKTOBAHU y MYJNH, JOK Cy KOHTaKTHH Kao HOp. (oimer
JETEKTOBAaHM Ha TOKOXKWIM TPO3Ja, ald HE M y mejaoM rposny. Kopenaunmja msmehy
MeXaHu3Ma JIeJIOBaka U MECTa Be3WBamba (IyJla WK MOKOXKHUIIA) je yTBpheHa 3a cBe
nectunuae (IIMMOKCAHWI, OKCQJMKCHJI, METalaKCHJ, a30KCHCTpPOOWH, orer,
MPOCUMUIOH, QUIycHiIa3oi, TeOykoHa3zow, (o3aioH, TPUDIOKCHCTPOOUH) CeM 3a
(deHxexcamMul, TUPUMETAHWIT U BUHKJIO30JIMH. AyTOpH Cy BEIHKY KOHIEHTPAIH]y OBHX
KOHTaKTHUX (yHrMIMIA y LEJIOM TIpo3]ly O0jaCHWIM IOCTOJalkeéM MHUKPO-IIyKOTHHA
300r nenoBama NapaszuTa/mojaBe OojecTH MM aOMOTCKHX omTehema, 4uMe je
oMmoryheHo mnponaupame mnectunuga y rpo3a. OuekuBaHO, y LEJIOM TIpo3ay Cy
JETEKTOBAaHH CHCTEMHUYHHU TECTHIMIN OKCAIUKCHI, METAIAKCHII, a30KCHCTPOOWH H
npocuMuIoH. OBH pe3ynTatd Cy y CKIAAy ca HAlUM HCTPaXHBAmHHUMA, TAEC Cy Yy
rpo3ny, Takohe, [ETEeKTOBaHM a30KCHCTPOOWH, MeTanakcuil, ¢eHXeKcaMHuI |
MUPUMETAHUIL.

CamdHe pesyliTaTe Kao M y HallleM HCTpaxkuBamy cy noommu n Cesnik et al. (2008) rur.
mo Cu$ et al. (2010b), xoju cy y 47 y3opaka BuHCKOr rpoxha m3 CioBeHHje
nerektoBanu ¢onmer (97,9% y3opaka), munpoamaun (51,1%), nutuoxapbamate
(44,7%), xmoporanonun (23,4%), xmoprnupudoc (19,1%) u nupumeranun (14,9%).
Navarro et al. (2001) cy mpoy4aBanu Op3uHy HecTajama xjoprnupudoca, heHapumora,
MeTaJlaKkCcuiia, MaHKo3e0a, TIeHKOHa30J1a M BUHKIIO30JMHa y Tpoxkly. Hamm cy na ce

Op3uHa pasrpajme NecTUlUaa JAenlaBa mo cieaehem penocieny - xjopnupudoc >
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BHHKJIO30JIMH > (DEHAPMMOJ > METaTaKCHII > IIeHKOHa301 > Manko3el. Takohe, Cus et
al. (2010a) cy moce nmpuMeHe MecTUIAa Y BUHOTpaauMa ojipehuBamm mIUX0oBe OCTATKe
y I[pHOM | OeJioM Tpokhy y TOKY 3pemha, P YeMy Cy rpokhe y30pKoBaId TpH IMyTa y
TOKY Mecel JaHa. Mako cy ce KOHIEHTpalMje MeCTHIHIA CMamuBajie y (YHKIHjH
BpPEMCEHA, UIIaK Cy M y y30puuMa rpoxha, Koje cy y30pKOBAIHM HA Kpajy, NETEKTOBAIH
XJIOPOTAIOHWI, XJIOPMUPUGOC, TUTIPOAUHIII, (ONMeT, (eHXEeKCaMH]l, MPOCUMUJIOH,
NUPUMETaHWT M METaJaKCHI, IITO je Yy CKIaJy ca pe3yjTaTiMa HallluX aHaju3a.
Hajmame cMameme KoHIeHTpanuje je HaheHo 3a Oockanmun u ¢oszanoH. [lectunumn
Koju cy mpuMemeHn 30 naHa mpe y30pKOBama a udje KOHIIEHTpaluje Hucy Hahene y
rpoxhy cy HUMMOKCAHWI, (QIYIUOKCOHWI M Kpe3oKcuM MeTui. CIHYHO, pe3yiTartu
NPUKa3aHU y HAIIeM pajly MOKa3yjy Jia je Kpe30KCUM METHJI JISTEKTOBAaH CaMoO y jeTHOM
y30pKy LpHOT Tpoxkha y KoHeHTpauuju Mawoj oa 0,01 mg/kg u y nBa y3opka Genor
rpoxha y konnearpanujama 0,012 u 0,021 mg/kg. C npyre crpane, Gy THOKCOHIIT CMO
JIETCKTOBAIM y 6 y3opaka IpHOT Tpoxkha m y 2 y3opka Oemor rpoxha. Takohe, mo
CIIMYHHX Pe3yJTara, Kao y HalleM UCTpaxuBamy, cy gonutd u Gonzalez-Rodriguez et
al. (2011) wucnuTuBameM ocTaTaka y TpoXxly HAKOH MPUMEHE KOMEpPIIHjaTHUX
npermapata  ¢yarunmuaa.  Ocranm  OeHamakcwiia, [UMOKCaHWIa, Qoimera U
MUPAKJIOCTPOOMHA HHUCY JACTEKTOBAaHU Yy Bpeme OeplOe, ceM y y30pluMa KOjH Cy KacHHUje
TpeTUpaHu cMecoM (aMOKcaloHa W IIMMOKCaHWiIa. AYTOpH Cy JIETEKTOBAJH
manaunponamuy (0,97 mg/kg), Banudenan (1,4 mg/kg), unjazopamun (0,72 mg/kg),
numokcanmn (1,0 mg/kg), damokcamon (2,1 mg/kg), mpoxsunazun (0,093 - 0,13
mg/kg), merpadenon (0,041 - 0,087 mg/kg), 6ockamun (0,78 - 1,2 mg/kg), uunmpoauHmI
(0,70 - 1,1 mg/kg), pmynnoxconu (0,64 - 0,98 mg/kg).

VY HammMM WCOUTHBaKbHMA, y CBUX 95 aHaNIM3UMpaHUX COPTHUX LPBEHUX BHHA
(ykipyuyjyhu M meT y3opaka po3ea M IET y30paka O]l OpraHCKM y3rajaHor rpoxha)
JICTEKTOBAaHH Cy OCTalM aKTHBHUX cyrncraHnu nectunuaa (Tadema 33 u I'paduk 3).
[Mupumeranun je nerektoBaH y 89,5% y3opaka, a meranakcun y 68,4% y3opaka. Y
HajMamwe y3opaka (5,3%) cy JeTeKTOBaHM LMIPOAMHWI U nupakiocTpobun. Ilo jenan
NECTULU/ j€ IETEKTOBaH y y3opuuma PereHt - 3akionava (mMpakiocTpoOUH) U po3e -
Mana Cyrybuna (TUpHMETaHII), JOK Cy IO JBa TMECTUIMIA JCTEKTOBAaHA y JIEBET
y3opaka. JIeCKpUIITHBHY O/Ialy 3a ACTEKTOBAHE aKTHBHE CYIICTAHIIE Y IPBEHOM BHUHY

cy npukasanu y Tabenu 45 u Ha I'paduky 33.
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Tabena 45. JlecKkpunTHBHH TOJAIM 33 JIETEKTOBAHE aKTUBHE CYICTAHIIC MECTULIAIA Y

OPBCHOM BHHY

JleCKpUNITHBHA CTATHCTHKA
. cpeame
0poj MHUHHUMAaJTHE MAaKCHUMAaJIHE cTaHaapaHe
) . |BpeanocTn N
y30paka |KOHIICHTpallje |KOHIEHTpaIlHje e —— NeBHUjanuje
azokcuctpobun |10 0,003 0,003 0,003 0
OOCKAIU I 10 0,004 0,014 0,009667 0,0051316
JIMETOMOP(D 10 0,004 0,019 0,0107 0,0044981
METAIAKCUIT 16 0,003 0,3 0,048937 0,098539
MUPAKIOCTPoOHH |5 0,0118 0,0143 0,012629 0,00031
MHPUMETAHUIT 29 0,011 0,205 0,036862 0,0389649
TeOYKOHA30.1 15 0,0078 0,0483 0,018375 0,00998
(eHXeKcamMu 1 4 0,0153 0,1808 0,068083 0,029418
AT POIMHUIT 10 0,015 0,181 0,083 0,0766725
Cpeame BpeJHOCTH KOHUCHTPAIMjA NeCTHINAA Y HPBEHOM BHHY
a (mg/kg)
== 0,09
g Eoos
2 = .
= Z 005
2 E 004
3 2 003
o= 002
z 0,01
0
> O ) o > & o & & &
Qo@b +’§~:~ "OQ ﬁo\@b o’°¢ @@ ‘\’90 %‘!,x \{bo ¢§r
& & O N &R o e & © o
rg ¢ & ¢ ¢ & & & & &
& & (\~:~Q’° Q ) &6\*
AKTHBHA CYNCTAHNA

I'padpuk 33. Ymopemnu mnpuka3 CpeambUX BPEAHOCTH KOHIICHTpAIMja aKTHBHUX

CyIICTaHIU NECTUINAA Y IPBECHOM BHUHY

[Tpexo mnpenopyuene MJIK Bpennoctu (10% ox MK 3a BuHcko rpoxhe) Huje

JACTCKTOBAHA HI/IjeI[Ha AKTUBHA CYIICTAaHIla MeCTUnaa. Yy KOHLIeHTpaI_II/IjaMa MambHuM O

LOQ (0,01 mg/kg) cy nerekroBanu a3okcuctpooun ([ome 3nmermme - Pinot noir),

numeromopd (Tomobok - Mepmo u Cabernet sauvignon), denxexcamun (I'o000k -

Cabernet sauvignon), meranakcun (Pagmumiosary - Ilpokymam, Pinot noir, Bpawnar,

Cabernet franc u Mepno, Ctparapu - Pinot noir u Tomona - Cabernet sauvignon) u

teOykoHazon (Cpemcku Kapnosuu - [TpoOyc u I1pobyc, Mepio u Cabernet sauvignon).
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VY ocranuMm y3opuuMa KOHLEHTpAlMje aKTUBHUX CYICTaHLM NecTuiuaa cy usmehy

LOQ u MJIK Bpennoctu (I'paduk 34).

IMopeljeme cpeamux speanocTn Konnenrpanuja ca MJIK speanocruma 3a
OpPBEHO BHHO

KonuenTpaunja (mg/kg)
o
o

AKTHBHA CYNCTaHIA — CPESHE BPEAHOCTH KOHUEHTPAUM]a (mg/kg)

-M/IK PC

['paduk 34. YnopeaHu mNpuKaz CpeambUX BPEAHOCTH KOHIEHTpallMja JAETEKTOBAaHUX

AKTMBHUX CYIICTAHLX ITECTULIHA y ipBeHOM BUHY U MJIK BpenHocTn

Ocrauy akTUBHMX CYIICTAHIM MECTULMJA CYy JETeKTOBaHU Yy 12 ox 13 aHanm3upaHux

COPTHHUX Oenux BHWHA. JEOTWHH Y30pIHM y KOjUMa HHUCY AETEKTOBAHU NECTUIUAU CY

y3opuu [laHoHUWja W3 opraHcKe MPOW3BOAKE ca JokamuTeTa 3akiomnava. Hajuemhe je

JeTeKTOBaH UUIPOAUHUI 92,3%, 3aTUM IponukoHasoi 61,5% N0k je Kpe30KCUM METHIT

JICTEKTOBaH caMo y jenHoM coptHoMm OenoMm BuHy (Tabena 34 u I'paduxk 4). ITo nsa

necruuuga Cy IACTCKTOBAaHA Yy YCTHUPU Y30pKa BHWHaA Ca JIOKAJIWUTCTA Panmumonar.

JleckpunTUBHM TOJAIM 3a JETEKTOBaHE MeCTUIUAe y OeloM BUHY Cy IMpPHUKa3aHU Y

TaGenu 46 u Ha I'pauky 35.
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Tabena 46. JlecKpuNTHBHH TOJAIM 32 JIETEKTOBAaHE aKTUBHE CYICTAHIIC MECTULIAIA Y

0es10M BUHY

Jle CKpHNITHBHA CTATHCTHKA
. cpeame
0poj MHHHUMATHE MaKCHMaJIHe cTaHIapIHe
) . |BpenHocTH N

y30paka |KOHI[EHTpaluje |KoHIeHTpalmje S — neBHjanmje
OocKamuy 25 0,03 0,133 0,078167 0,0400071
IUTTPOAUHUI 60 0,01 0,269 0,038846 0,0694488
qugpenokonason |30 0,041 0,897 0,2648 0,3666036
JITMETOMOP () 10 0,123 0,225 0,175667 0,0510816
KPE30KCHM MeTHII|5 0,0136 0,01698 0,014987 0,00635
METaTaKCHIT 5 0,018 0,039 0,0286 0,0075033
MUKIOOyTaHua |5 0,0329 0,1055 0,0692 0,0363
nponukoHason |5 0,024 0,171 0,0596 0,0627559
MHPUMETAHHIT 9 0,016 0,152 0,064556 0,0527923
TeOyKOHA30 5 0,01 0,101 0,0386 0,0358581

Cpeame BpeaHOCTH KOHNERTPANHja NeCTRNIIA ¥V 0e10M BHHY (MZ/Kg)
% 03
Z 0
w025
< 02
2D 015
23 01
“
2 B 005
= = 5
gz 0
v =
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ad ® = » & 2 & 2 S L2
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< o ° ¢ & F O o & o
Ve e AP & & ¢ =
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AKTHBHA CYICTaHUA

I'padpuk 35. Ymopemnu mnpuka3 CpeamUX BPEAHOCTH KOHIICHTpAIMja aKTUBHUX

CYIICTaHIU MeCTULIUA Y OEJIOM BUHY

[TIpexo nepunucane MK BpenHocTn y OenoM BHHY JETEKTOBaHHM MPOINHMKOHA30J
(Cpemcku Kapnosmu - Iletrpa u bauka u Jlowme 3nerume - Jaroma) m TeOyKOHA301
(Cpemcku Kapnosmu - Ilerpa). Mcnon LOQ je nerekroBaH camMO MeETalakCHI Yy
y3opuuma PusnuHra wuranujanckor ca Jjokanutera Jlome 3nerume. Y OCTalUM

y3opIMa KoHIeHTparje nectunuaa cy usmehy LOQ u MJIK Bpeanoctu (I'padux 36).
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IMopeheme cpenmnx BpeAHoCcTH KORNenTpanuja ca MJIK BpeanocTama 3a
0€710 BHHO
= 0,6
§ 0,5
Eo0a
el
= 0,3 -
=02 =
Eo f
2 0
=
2 & CON & & & & 5 O
> 2 o & 2 o &P ol &
o P © ° P @\ 3 o ©
° ¢°Q 9 o & & X & & o\
> ol ?.‘r '50* ¥ o Qo ) &
Ny & *
¢ &
AKTHBHA CYNCTAHIA —C )€ [116€ BPEAHOCTW HOHUEHTPauM]a (me/kg) “MAK PC

I'padux 36. YmopemHu mnpukas CpeamHX BPEIHOCTH KOHIEHTpAIMja ICTEKTOBAHUX

AaKTUBHHX CYICTaHIM recTunuaa y 6enom Buny u MJIK BpenHocti

IIpema usBemitajy EBporicke arennuje 3a 6e30eaHoct xpane (EFSA, 2018), y okBupy
EY xkoopmuHupanor mporpama mnpahema ocrtaraka mectuiuga 3a 2016. roauny,
aHanmu3upano je 1317 y3opaka BuHa; y 58,3% y3opaka HHCY JETEKTOBAaHH OCTaLU
AaKTUBHMX CYICTaHIM MeCTHLHUA, 10K je 41,7% y3opaka caapkajao jeiHy WM BHIIE
AaKTUBHHX cyrcTaHiy. [IpucycTBo BUIECTpyKux pesuiaya je yrBpheno y 20% y3opaka,
npu demy je HaheHo 1mo 10 pa3nMUUTHX aKTHBHUX CYICTAaHIHM Y TOjeAMHAYHUM
y3opuuma BuHa (Cnuka 12), 3a pa3iaMky oJ Haller UCTpaKHMBama IJe je MaKCUMallaH
Opoj nerekiuja OMO YETHUPU OCTAaTKa y JIBa COpTHA I[pBEHA BMHA M CelaM OcTaTaka y

JEITHOM U TIECT OCcTaTaka y Ba COpTHa Oejia BHHA.

1 quantified residoe,  —
286 samples,
2% 4
4 residues,
o A e ) 27 samples, 2%
No quantified residues, i 200 5 residyes,

.6 residues,
8 samples, 1%

— {more than 6 residues,
5 samples

Cnuxka 12. bpoj kBaHTH(UKOBAaHUX OCTaTaka y MojeAMHadHuM y3opuuma BuHa (EFSA,

2018)

138



Y 0,4% y3opaka ocramm cy Owimm wu3Hax jaeknapucanux MJIK  BpemHOCTH.
KBantudukoBano je ykynHo 37 pa3nMYUTHX aKTUBHUX CYICTaHIM, Hajyemihe
metanakeun (15,5%), mumeromopd (13,4%), donmer (13,3%), Gockamun (10,8%),
denxexcamun (8,0%), metokcudenosun (6,1%), unposanukap0 (5,7%) u nupuMeTaHIII
(5,3%). MakcumaiiHO 103BOJbE€HA KOHIICHTpAIlMja j€ MpEeKopaueHa 3a METaTaKCHI y
y3opky u3 lllmanuje u 3a XJIOpMEKBAT y JBa y30pka u3 Yuiea W 1O jeAHOM U3
Ayctpanuje 1 MongaBuje. Y HammMM y30piuMa BHHA Cy Hajuenthe KBaHTU(OUKOBAHU
NECTUIUAN OOCKAIH[, IUMPOAUHWI, JU()EHOKOHA30J, METAIAKCHII, MUPUMETAHWIT U
T€OYKOHA30J1.

3a pasnuKy O] HAIIUX UCTpaXHBama y 64 WTanWjaHCKa BHUHA, W3 IIECT Pa3IMYUTHX
peruja, Hajuyemnrhe aerekroBaHe cymcranue cy 6enomun (0,05 mg/l), numeroar (0,02 -
0,06 mg/1), unpoauon (0,02 - 0,07 mg/1), meranakcuin (0,04 - 0,14 mg/l) u BuHKI0301UH
(0,02 mg/l) (Cabras et al., 1995). Cnuuno wuma, u Calhelha et al. (2006) cy y
HNOPTYTJICKUM LPBEHUM M OEIMM BHHUMA JETEKTOBAJIM OCTATKE AMXJIO(IIyaHUAA,
OeHOMUJIa, WIPOJMOHA, MPOCHMHUJOHA U BHHKIO30MMHA. Op 25 aHanu3upaHux
CJIOBCHAYKUX BUHA JIBa HUCY cajpkajia OCTaTKe, y ocaM Cy HaleHH ocTaly 1O jeTHe
aKTUBHE CYIICTAaHIIE TMECTUIHIA, Y YETUPH OCTAIM IO JBE, CelaM BHHA Cy cajpiKaia
OCTaTKe MO TPH W Yy YETHPU BHHA JAETEKTOBAHMW CY OCTAalld IO YETHPU AaKTHBHE
cyncranie. Y Hajuiie y3opaka (19) je merektoBaH Oockamu, 3aTUM (DEeHXEKCaMuj
(11), uunpomuuun u aumeromMopd (6), diaynuokconua (5), MeTanakCUIl U MPOCUMUIOH
(2), u azokcuctpobun u unpoauoH (1). Ceu Hahenu PyHrHUIMIN CHIaAajy y MOCTOjaHe
¢yHrunuae y npouecy BuHudukanyje u sehuna je Hal)eHa U y HalllUM MCTIUTHUBAKBUMA.
[lectunuau cy JETEKTOBaHM y KOHIEHTpalujama HWXUM oJ mnpenopydeHux MJIK
Bpeanoctd u 1o munpoauaun (0,01 - 0,44 mg/kg), bayanokconnn (0,02 - 0,21 mg/kg),
denxexcamun (0,02 - 0,17 mg/kg), 6ockanua (0,01 - 0,17 mg/kg), meranakcun (0,03 -
0,06 mg/kg), npocumumon (0,03 - 0,05 mgkg), azoxcucrpooun (0,04 mg/kg),
mumetomopd (0,01 - 0,04 mg/kg) n unpoamon (0,03 mg/kg) (Cus et al., 2010a). Y
HallleM pafdy cy o0ujeHe CIMYHEe BPEJHOCTH KOHLEHTpAIMja IeTeKTOBAaHUX MECTULIUAA
Ka0 U y MPETXOJHOM HUCTpaxkuBamwy, U To azokcuctpooun (0,003 mg/kg), 6ockamun
(0,03 - 0,13 mg/kg), munpomunrma (0,01 - 0,27 mg/kg), mumeromopd (0,004 — 0,27
mg/kg), denxexcamua (0,015 - 0,18 mg/kg) n meramakcun (0,003 - 0,3 mg/kg).

WNnponnoH HMje NETEKTOBAaH HU Y J€AHOM Y30pKYy BHHA, a NPUMEHEH je Ha Tpu
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JokanuTera. Y LpHOM rpoxly je JEeTeKTOBaH camMO Yy JIB€ COpTE ca JIOKaIUTeTa
Munaznenosan. Cus et al. (2010b) cy y BuHMMA JOGHMjeHMM OJ IIECT PA3IMUUTUX BPCTA
rpoxkha  NETEKTOBaIM  OCTaTke  OocKamuaa, IUIPOJWHHIIA,  JAUMETOMOopda,
(deHxexkcamua, MeTalakCuia, MPOCUMHIIOHA W TeOyKOHAa30Jla y KOHIEHTpalujaMa
mambuM o7 0,14 mg/l. ¥ Hamem ucTpakuBamy j€ aHAIM3HPAHO BUHO TOOHjEHO O TpU
copte rpoxkha (IIpobyc, Mepsio u Cabernet sauvignon) u3z Cpemckux Kaposara u
JIETEKTOBAaHW CYy OCTall TPU aKTHBHE cyrcraHme u To Mmetamakcuia (0,021 mg/kg),
nupumetanni (0,016 mg/kg) u rebykonazon (0,008 mg/kg).

Pelaji¢ et al. (2016) cy anamm3upanu 32 1npBeHAa BHHA W3 XpPBAaTCKE Ha OCTATKe
NECTUIIU/IA; OCTAIM CYy JETEKTOBAaHH y CBUM y30pumMa, a y 30 y3opaka cy OMIM MPeKo
rpaHulle KBaHTU(UKAIM]je, CIMYHO Kao U Y HalleM UcTpaxuBamy. Castro et al. (2018)
cy aHanm3upaiu 20 MIaHCKUX BUHA U3 KOHBEHIIMOHAIIHE TPOU3BO/IHC U MET BHHA U3
oprancke mnpou3Boame. CaMo y jeJHOM BHHY H3 OpraHCKE IPOU3BOAE HUCY
JETEKTOBaHU MecTuuuau. Y Buumie of 24% aHanu3upaHUX BHHA Cy JIE€TEKTOBaHU
MUIPOIUHII, (EHIPONUANH U MUPUMETAHIWI, U JUMETOMOP(] M METalakCHi y MPEKO
50% y3opaka. JenuHo je umpoBanukap0O AeTeKTOBaH y KoHUeHTpauuju Behoj ox 10%
MK Bpeanoctu 3a rpoxhe. Y jeqHOM Ol MET OPraHCKUX BHHA Cy JETEKTOBAHH
KapOCHIa3uM, ITUTTPOIMHILII, METAIAKCHUI U TeOykoHa301. JloOujeHr pe3ynTaTi aHalln3e
y30paKa BHHA W3 OPTraHCKE MPOM3BOMIE y HAIIEM UCTpaXuBamwy cy ciamdHu. Onx Tpu
BpCTE BHHA (jeIHO IPBEHO M JBa Oena), camo y jeaHoMm Oenom BuHy (IlaHoHMja) HUCY
JETeKTOBaHM OCTalld, JOK je y LpBeHoM BuHy (PereHt) paerexkToBaH camo
NUPAKIOCTpOOUH. Y copTHOM OernoM BHHY - bauka JeTekToBaHM Cy OCTalH
UIPOTUHIIIA, AU(QEHOKOHA30JIa, METAlaKCWIIa, IMPOMWKOHA30J1a, NMHPHUMETaHWIa W
TebyKkoHa3ona. CBU ocTalM Cy AeTeKTOBaHU y KOHIeHTpauujama sehum ox LOQ.

Ha ocHOBY no0ujeHux pe3yaTara HallluX MCTpaxuBama Ha ['paduxy 37 je mpukazaHa
NPOMEHA CpeAHUX BPEAHOCTH KOHIICHTpAllMja AaKTHBHUX CYICTAaHIM MECTHUIUAA
KBaHTU(HUKOBAHUX U y LIPHOM TPOXhy U y IpBEHOM BHHY. Y I[PHOM rpoxl)y ¥ IpBEHOM
BUHY Cy KBaHTHU(HUKOBAHU a30KCUCTPOOMH, OOCKaluja, ITUMETOMOp(, MeTalaKcui,
nupuMeTaHuwl, (QeHxekcamus U TeOykoHazon. Cpeame BpPEIHOCTH KOHIIEHTpalja
a30KCHUCTpOOMHA, Oockanuia, aumMeToMopda, MUPUMETAHWUJIA, MHUPAKIOCTPOOMHA U
TeOyKOHA30/1a OMaaajy y TOKY TMporieca BHHUGUKAIHM]E, TOK C€ 3a MHUIMPOAUHII,

MeTanakcui U Gperxekcamu nosehasajy.
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I'papux 37. IIpoMeHe KOHIEHTpallMja aKTUBHUX CYICTAaHIU MECTHIMIA OJl LPHOT

rposkha 10 pBEHOT BUHA

Ha I'paduxy 38 je nmpuka3aHa MpoMeHa CpeAmiX BPEIHOCTH KOHIICHTPAIlMja aKTHBHUX
CYIICTaHILIM NECTUIU/1a KBAaHTU(PHUKOBAHUX U y OestoM rpokhy u y 6enom BUHY. Y 6ernoM
rpoxkhly u OenoM BHHY Cy JETEKTOBAaHM OOCKaJIWJ, LMIPOAMHUI, IHU(HEHOKOHA30I,
IUMeToOMOp(d, KpPE30KCHM METHJ, METAlTaKCWJ, MHUKIOOYTaHWI, MpPONHUKOHA30JI,

nupuMeTaHua U TeOykoHa3os. Cpelnme BpPEeIHOCTH KOHIIGHTpaluja Oockamuaa |
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auMeroMopda ce HPUIMKOM IpaBJbea Oenor BuHA moBehaBajy, 3a pasziuKy O

npaBjbea IpBeHUMX BHHA. Cpeame BPEAHOCTH KOHLEHTpAlMja METaJlakCuiIa ce

cMamyjy y OenoM BHHY, Kao U CpeAme BPEAHOCTH KOHIEHTpalUja OCTaluX

KBaHTU(PHUKOBAHUX NecTUlUa y 6eroM rpoxly u 6enom BUHY.

Hposena xouneripaunje Gockatmia ot rpusha
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I'padux 38. IIpomeHe KOHIIEHTpalMja AKTUBHUX CYICTAHIM MECTHIHIA
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Garcia-Cazorla i Xirau-Vayreda (1994) cy mpoy4aBajiu IOCTOjaHOCT HITPOAMOHA,
NPOCHMHUJIOHA M BUHKJIO30JIMHA y TOKYy BHHH(]uKanuje. be3 o03upa mTo mHHXOBa
KOHLIEHTpaIlKja onaja y TOKy Ipoleca MPOnu3BOIbE¢ BUHA, OCTALHU CY UIAK IMPUCYTHHU Yy
BHHY M MOTY ce kBaHTu(uKkoBatu. Jlo ucTux pesynrara cy gouutd u Sala et al. (1996).
Navarro et al. (1999) cy yrBpawiu aa cy ¢peHapuMoa U METaJaKCUI MOCTOjaH! Y TOKY
nporieca BUHU(HKAIM]je IPBEHNUX BHHA, IITO MOTBPYyjy U HAILIM pe3yaTaTu JOOHjeHHU 32
METaJaKCHIL.

VY Toky mporeca BUHU(UKAK]jE ECTULUIN Ca MOBPIIMHE TPO370Ba Cy y KOHTAKTy ca
MIMPOM H pacnonesbyjy ce wu3mel)y Tteune (mmpa) um uBpcte (aze (komau).
Konuenrpanuje a3okcuctpobrHa, IMMeToaTa M MMPUMETaHIIA Cy UCTE Y IIMPH ¥ BUHY
kao u y rpoxlhy. Ocranm MuKIOOyTaHMIA U TeTpakoHazona cy ucnox LOD y mmpw.
Hexu nectunman mmajy BelMWKHM aQHUHUTET BE3MBamba 3a YBPCTY (a3y (LHUIPOIUHMI,
TeOyKOHA301 M XJOpnupudoc) Te UM ce KOHIEHTpaIHje CMamyjy, 4aK WU TOTIIYHO
SIMMUHMINY TeHTpuyrupameM © npeunmhaBameM mupe. Kama ce Bpmm
BUHH(UKaAIMja LeIor Trpo3aa ca KOXKOM ocTal (IyIHOKCOHHMIA Ce€ HE MOry
JICTEKTOBATH, JOK j€ HeroBa KOHIIEHTpalMja Y BUHY je/IHaKa MOJIOBHHU KOHILIEHTPALUje
y IMpH Kaga ce aobuja BUHO ox rpoxha Oe3 koke. JemuHO ce ocTanu ITUMeTroara Hu
NUpUMETaHWIa KOMIUIETHO TpeHoce of rpoxkha mo BuHa, 10K ce BehmHa octammx
nectunuaa aacopoyje Ha komauy (Cabras 1 Angioni, 2000). W pesynratu Haier
UCTPa)XKMBamba Cy CIMYHHM HAaBEJACHUM; a30KCUCTPOOUH je AETEKTOBaH y IIPHOM IpoXkhy
U I[PBEHOM BHHY, IIPU YeMy MY je KOHIIEHTpaluja cMameHa Jecer myrta (0,03 - 0,003
mg/kg), nox y Oemom BHUHY HUje JeTekToBaH. KoOHIEHTpanuje NupUMETaHWIa |
TeOyKOHa30/1a OMaNajy y ciy4ajy aoOujama W IpBeHOr u Oenor BuHA. CyINpoOTHO,
KOHIIEHTpallija UIpoIuHIIa ce noBehaBa y mpouecy 1o0ujama LPBEHOT, a Onaaa y
npoiiecy gobujama Oenor BuHa. KoHueHTpanuja TeGykoHa3omna ce y ciydajy Jo0ujama
Oenor BuHa cMamwmia oko 10 myra, oK je y ciiydajy noOujama LIPBEHOT BMHA Mamba
npeko 30 myTa y OJHOCY Ha Cpelby BPEIHOCT JIETEKTOBaHE KOHIICHTpPAIHje y TPOXKDy.
HcTo kKao 1 'y OBOM UCTpaXkuBamwy, (QIIyAMOKCOHWI HUj€ IETEKTOBAH Y BUHUMA KOja CMO
aHanmu3upanu. Y apyru ayTopu cy AOOMIM CIMYHE pe3ysTaTe NMPUIMKOM HCIIMTHUBAHA
cynOuHe ocraraka mnectunmaa oj rpoxkha go BuHa. Ferndndez et al. (2005) cy
UCOUTHBAIA  CyOOMHY  4YeTupu  QyHrunuaa (UUOpoauHWI,  (IyAHUOKCOHWI,

MUPUMCTAHUIT U KBI/IHOKCI/I(bCH) Yy TOKY IIpaBJbCHa HPBCHOT BHHA HAa TpU HAYUHA
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(TpamuIoOHaIHA IPOM3BO/ha IIPBEHOT BUHA, Y3 YIJbEHUUHY Malepalujy u IyroTpajHy
Marepalurjy Ha HUCKUM TeMIleparypaMa) U JiBa BUHa O6e3 marepaiyje (6emo u pose). 3a
cBe (yHrHIUAE je PErucTPOBAHO CMambeHe KOHIEHTpAalja MpU CBHUM HadyHMHAMA
BuHH(ukanmje. [Ipy TpaaWIIMOHATHOM IOCTYNKY MpPaB/beHha IPBEHOI BHHA Op3nHA
CMamemha KOHIICHTparuja je Owita (GpryInoKCOHMI > KBUHOKCH(EH > MUIIPOJUHUIT >
nupuMeTanul. [lpunukom ayrorpajHe manepanyje Ha HUICKHM TeMIieparypama Op3uHe
omajiama KOHLEHTpanuja cy Ouie (IyInOKCOHWIT > IMIPOAWHUI > MUPUMETAHHT >
KBUHOKCHU(EH, a 3a Malepauujy MOTIOMOTHYTY YIJbCH IMOKCHIOM IMIIPOAWMHHI >
(irynnokcoHmI > KBUHOKCU(EH > nupuMeTanul. [Ipuiimkom mpaBibema OenX BUHA U
po3ea penociesn je 0Mo UCTH Kao M KOJ TpAIUITMOHATHE BUHUpUKaIHje. Dy moKCOHUIT
je 3a Behuny wmeTroga BHHHM(HKaLWje T[OKa3ao HajBehy KOHCTaHTy omnajama
KOHLICHTpALKj€e, a MUPUMETAHUI HAjJHUKY.

Cnu4HO Kao M y HameM ucTpaxuBamy, Cu$ et al. (2010a) cy y Toky mporeca
BUHU(HKAIMjE Ba COPTHA IPBEHA U J[BAa COpTHA Oella BUHA JIETEKTOBAJIH BEJIHUKH OpOj
aKTHBHUX CylcTaHuu nectuiuna. Ox  ¢yHrunuma cy JeTeKTOBaIH  OOCKaJHI,
OUNPOAMHWI,  (EHXEKCaMHJ,  MPOCHMHUJIOH,  NHUPUMETaHWI,  XJOPOTAJIOHHII,
numeromopd, doinmer, kBUHOKCH(EH, TeOYKOHA301 B (PEeHaMUI0H, a O/ WHCEKTHIIHIA
xyoprupudoc u (osanon. YormreHo, KoHIeHTpanyje Behune QyHarumnmuma cy 3HaTHO
HUXKe y BUHY Hero y rpoxly. Jenuno je y ucrpaxusamuma Gonzalez-Rodriguez et al.
(20090) nahena cnuyHa KOHIIEHTpaIlMja UMpoBaiMkapda u y BuHy u rpoxl)y. C apyre
CTpaHe, KOHIIEHTpalija Te0yKoHa30Ja Koja je MPUCYTHA y BUHY j€ JaKO Maja ¢ 003UpoM
Ha FETOBY Majly pacTBOPJBMBOCT y BOAM. M Hamm pe3yiraTtd mMokazyjy Oa cy
KOHIIEHTpalyje TeOyKoHazona JAeTekToBaHe Yy BehumHu y3opaka BuHa oko LOQ
BpenHoctu. Takohe, m apyrm ¢yHrumuam w3 rpyne Tpuaszosna (MUKIOOYTaHWI,
TETPaKOHA30J), HHCY JACTCKTOBaHH Ha Kpajy anmkoxosHe ¢epmenrtamje (Cabras i
Angioni, 2000; Cabras et al., 2000; Gonzalez-Rodriguez et al., 2009a,c). C apyre
ctpane, Franc i de Revel (2018) cy y cBojuM HCTpakuBamUMa yTBPJWIHN J1a ce BehnHa
NEeCTULIU/IAa KOJU ce J0Jajy Yy MY Mpe aIKOXOJIHE (pepMeHTalMje MOTY AeTEKTOBaTH U

KaJia ce 3aBpIIM (pepMeHTaIuja.
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6.2.3. IIpouena

H3JJ0KCHOCTH l'[()l'[yJIaIII/Ij a AKTHBHUM CyncraHuama

NecTULHM/IA NpeKo rpoxha

Kapakrepuzanuja pusrnka NpouCcTeKIa U3 IeTEPMUHUCTUUKE MPOIIEHE XPOHUYHOT YHOCA

AKTUBHUX CYIICTAHIM TMECTUIUAA MPEeKo Tpoxkha oJ CTpaHe MOMyJalMOHHX TpymHa y

Penyonmumu CpOuju mpukaszana je Ha ['padpunuma 39 (upuo rpoxhe) m 40 (Gemno

rpoxhe).

YouaBa ce 1a AONPUHOC IPHOT rpoxha Tonepuiryhem AHEBHOM yHOCY npeBaszuiasu 1%

camo y ciydajy nugeHOKOHa30ja, KOjHu JOCTH)XKE BUCOKE BpernHocTH: 38,7%, 19,3%,

11,6%, 7,5% wu 5,1%, penoMm 3a omojuaja, MPENIKOICKY xaemy, aemy (7 - 10 r.),

ajloyieclieHTe U ofpaciie. Y ciydajy Oenor rpoxha, yHoc nudeHOKOHa30ja je 3HATHO

HUkH, y pacnony on 0,5% (ogpaciau) mo 4,0% (omojuan), a ciene TeOyKOHa301,

MUITPOAVHII U Tiporrkonasodn (omcer 0,4 - 3,0%, 0,17 - 1,3%, 0,13 - 1,0%, pemom), 1ok

Cy 3a CBC OCTaJI€ NJCTCKTOBAHC AKTHBHC CYIICTAHLIC JOIIPHUHOCHU TonepnmyheM JHCBHOM

yHocy ucnoa 1% y cBakoj oJf HONyJIallMOHUX Ipyma.
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I'paduk 39. XpoHHWYHHM yHOC OCTaTaka aKTHMBHHUX CYICTaHIM IMECTHIMIA W3 LPHOT

rpokha, MO MOMyNAIMOHUM Tpynama, U3pakeH Kao % Tonepuuryher

JTHEBHOT YHOCa
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Hpouenar roaepmmyher anesnor yaoca us deaor rpoxha

onojMan
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I'paduk 40. XpoHMYHHM YHOC OCTaTaka aKTUBHUX CYICTaHIM MeCTULUIA U3 Oernor
rpoxkha, Mo momynanMoOHMM Trpynama, Hu3paxkeH kao % Ttonepurryher

JTHEBHOT YHOCa

Kapakrepuzanuja prusmnka IpouCTeKIa U3 MPOIEHe aKyTHOT YHOCA aKTUBHUX CYICTaHIU
necTulyaa npexko rpoxkha o cTpaHe monyianuoHux rpyna y Penybnumu Cpbouju
npukasaHa je Ha ['paduky 41, 3a mectunmue 3a Koje je yrBpheHO aa mpekopadyjy
aKyTHY pedepeHTHY 103y. YouaBa ce Ja je MpH KOH3YMHpamy IPHOT Tpokha aKyTHH
pedepentHun yHoc audenokonazona (0,16 mg/kg T™/maH) mnpekopadeH dYak 6
(amomecueHTH), OAHOCHO 4 TyTa (0Jpacin), 0K 3a 0]10j4a]] mpekopauewme usHocu 21%.
VY rpynu npemmkosicke Aere u gene y3pacra 7 - 10 rogunHa yHOC nudeHOKOHa3051a
noctmke 61% u 37% axkytHe pedepentne nose, penom. Takohe u yHoc TeOykoHa3ola
npeKkopadyje aKyTHy peQepeHTHy J03y: y ciyyajy KOH3yMHUpama IpHOr Tpoxha y
rpynu agonecueHara (145%), oqHOCHO y cilydajy KOH3yMHpama Oeror rpoxha xon

onojuay, amosectenara u oapaciux (103%, 532% u 361%, penom).
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I'padux 41. AxyrHM yHOC oOcTaTaka akTUBHUX CYICTaHLM NECTHLIMIA IO

HOMYJTAIMOHUM TpyIaMa, U3pakeH Kao % akyTHe peepeHTHe 103e

3aKkJpy4yHO, IPUCYCTBO OCTAaTaKa MECTUIMAA y Tpoxkly y KOHIIeHTpaldjamMa yTBpheHuM
y OBOM pajay MpeJcTaBba MPUXBAT/HUB PU3MK 3a nonynanujy y Penyomunu CpOuju,
OCHM Yy ciTy4ajy IipHoTr Tpoxkha ca ocranuma audenoxonasona (28,706 mg/kg) u rpoxha
ca ocranuma tedykonasona (1,25 u 4,585 mg/kg, y npaom u 6enom rpoxhy penom), rae
PU3UK HMj€ IPUXBATJbUB 32 0J10]4a/l, aJI0JIECIIEHaTe U 0JIpacie.

[Ipema wusBemrajy EBporncke areniuje 3a 6e30eqHoct xpane (EFSA, 2017), pesynratu
IPOIIEHE aKyTHOT YHOCA OCTaTaKa MeCTUIMIa MPEeKo CTOHOT Tpoxha nmpoucreximm u3z EY
KOOPJMHUPAHOT IporpamMa MOHHUTOPHMHIAa ocTaTaka nectunuga 3a 2015. roauny,
NoKa3alli Cy IMpeKopaueme peepeHTHEe BPEJHOCTH 3a HU3 MECTUIM]A, Y YKYIHO 65
onpehuBama: ourepranoin 282%, xnopnupudoc 3143%, nenrtamerpun 471%, numeroat
- omeroar 451% (mumetoar - mumeroar 90%), nutuokapbamatu 238% (maHeO
cueHapuo), 494% (mpornuue6 cuenapuo), 655% (uupam cuenapuo), eredpon 576%,
dopmeranar 10574%, nambma tmuxamotpun 210%, merammmodoc 284%, meromul
3929%, mmpaknoctpoobun 140%, teOykoHazon 393%, tpuamgumenon 210%.
Hedbunnnmja ocraTka 3a OMETOAT CAApXKU JeAUIEHha Ca 3HAYAjHO Pa3IUYUTUM
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TOKCHKOJIOIIKUM TIOTEHIUjAJIOM (IMMETOAT U OMETO0aT). Y W3BEINTajy Cy JaTh IOJaIu
3a CyMy AMMETOaTa U OMETO0AaTa, M3PAKEHY KAa0 JUMET0AaT, KOjU Cy 3a MPOLEHY aKyTHOT
pu3uKa KopumiheHn Ha JBa HAYMHA: TIPBHU, TAKO Ja C€ CMaTpa Jia LEJIOKYITHA KOJHYnHA
OJIrOBapa Mame TOKCHYHOM IMMETO0aTy, W APYrd, y KOM C€ cMaTpa Ja IEeJIOKYITHa
KOJIMYMHA OJIrOBapa TOKCUYHH]EM OMETOATY.

3a xnopnupudoc je akyrHa pedepeHTHA 1032 IpeKopadeHa y 4ak 32 y30pka, 3a erehoH
y JeceT, a 3a jJaMOja IUXaJOTpUH y ocaM. Y meT y3opaka rpoxbha yrepheno je na
UCTOBPEMEHO TIPUCYTHU OCTalld [(BAa pa3IMYMTa TECTUIMIA TPEKOpaudyjy aKyTHY

pedepeHTHy 103y.

6.2.4. IlpoueHa W3J10:KEHOCTH  TMOMYJAlNUja AKTUBHMUM  CYICTaHIIaMa

nmecTuumaa NMMpeKo BUHA

Kapakrepusanmja pusuka NporucTeKiia U3 AeTEPMUHUCTHYKE TPOLIEHE XPOHHYHOT YHOCA
AKTUBHUX CYIICTAHIIM NECTHIMJA IMPEKO BUHA OJl CTpaHE oOJpacie Momynanuje y
Peny6numu CpOuju npukaszana je Ha ['padunuma 42 (upBeno BuHO) u 43 (6e110 BUHO).

[Tpr HMBOY KOH3yMHpama MpBeHOT BuHA 01 10 ml/naH, MpOMCTEKIOM W3 HAIMOHATHE
aHKeTe o moTpommky gomahuHcraBa y PenyOnuuu CpOuju, HUjenaH Of NETEKTOBAHUX
nectunuaa He noctwke HU 0,1% Tonepumyher queBHOr yHoca. Ako Ou ce kao moryhu
CIIEHapuO TOCMaTpalo KOH3yMHpame jeiHe yamie BuHAa gHeBHO (200 ml), mTo ce
cMaTpa YMEpPEeHOM KOH3yMallMjoM BHHA, OAroBapajyhe BpeIHOCTH 3a LUIPOJUHUI OU
u3Hocunie 0,7% wu 1,6% Tonepumyher aHEBHOr yHOca. Y HajTOpeM CIIEHApHU]Y
(MakcuManHa KOHIIGHTpalMja mecTuimaa u komsymanuja 0,2 1 BuHaA/maH), yHOC
MeTallakcuiia ce mpuonmxana BpeqHocTu o 1% tonepunryher nueBHor yHoca (0,98%).
Kama ce mocmarpa 6eno BHHO, TMpoceYHa M MaKCHMalHa KOHIIGHTpaIja
mudeHoKoHa3o0a pe3yaTyjy ca mo 0,3% u 1,2%, omHocHO 6,9% u 23,5% tonepurnyher
JTHEBHOT YHOCA, Yy CIIEHApH]y HUCKOT U YMEPEHOT YHOCa, peloM. Y KOMOWHAIUju
MaKCHMaJdHUX KOHIEHTpaIja M YMEPEHOT YHOCa, [HUIPOJAUHUT, TUMETOMOpPD,
MUKIOOYTaHUI W MPOMHUKOHA307 Joctuxy 2,4%, 1,2%, 1,1% u 1,1% tonepumryher

JHEBHOT YHOCA, PEIOM.
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3aKkJby4HO, MPUCYCTBO OCTaTaKa MECTHIMIA Y BUHY y KOHIICHTpauujama yTBpheHuM y

OBOM pajy MpeACTaBJba NPUXBATIBUB PU3MK 3a OJpacily momynanujy y PemyOmumm

CpOuju.
Iponenar ronepumyher JHEBHOr YHOCA W3 UPBEHOr BHHA
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I'paduk 42. XpoHUYHU YHOC OCTaTaka aKTUBHUX CYINCTAaHIM NECTUIUAA U3 LPHOT

BUHA, 32 OJpacily HOIyJalujy, u3paxeH kao % Tonepuiryher ITHEBHOT

yHOCa

Hpounenar tonepumyher anesHor ynoca us 6e.10r BHna
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I'paduk 43. XpoHUYHM YHOC OCTaTaka akKTUBHUX CYIICTaHIIM MECTULUAA U3 OJIor BUHA,

3a o/ipacily MoIyJalujy, u3paxeH kao % tonepuiryher THeBHOT yHOCA
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Kapakrepuszanuja pusrka IpOUCTEKIA W3 MPOICHE aKyTHOT YHOCA MECTHUIMAA TPEKO
BUHA O]l CTpaHe oxpaciie momynanuje y Penyb6mumm CpOuju mokazana je Ja Hema
pHU3UKa OJ] TpEeKOopavyema aKyTHUX pedepeHTHHX a03a. HajBuimu mporeHaT aKyTHe
pedepenTHe 03e 1octurao je audeHokoHa3on yHet u3 Oenor BuHa (9,3%), a mpaTtu ra
TeOyKoHa3o0I ca 5,6% yHocoM u3 6enor, 0HOCHO 2,7% U3 IPBEHOT BUHA.

[Tpema u3BemTajy EBporicke areniuje 3a 6e30eanoct xpane (EFSA, 2018), pesynratu
NPOIICHE aKyTHOT YyHOCAa OCTaTaka IIeCTUIMAAa MNPEeKo BHHA mpouctekim u3z EY
KOOPJMHUPAHOT TporpaMa MOHHMTOpWHTa ocTataka mnectuiuaa 3a 2016. romuHy
(Tabena 47), mokazanu cy NpUOIUKHO YETBOPOCTPYKO MpeKopauemke pe)epeHTHE 103¢

3a unpouoH (395%,).

TaGena 47. AKyTHM yHOC OCTaTaka akTUBHMX CYICTaHIM MECTULIKA peKko BuHa y EY,

u3pakeH Kao mporieHaT akyTHe pedepentHe no3e (EFSA, 2018)

AKTHBHA CYICTaHIIA % ARFD | AkTuBHa cyncTaHia % ARfD
AneramMunpu 1 Etedon 1,3
bynpodesnn 0,03 denamudoc 9
Kap6ennazum 28 DenOyKoHa3071 0,12
XJI0pMeKBaT 5 derokcukapo 0,03
XIIOTHAHUIUH 0,24 dnyonupam 0,7
Jlumeroat - TuMeToaT 37 doimer 1,8
JlumeToar - omeroar 173 docruazar 51
Jlnmeromopd 0,88 WMy naxsionpua 0,6
JutnokapbamaTu - MaHK03€0 45 WNunokcakap6 1,5
Jlutnokapbamaru - MaHeO 14 Hnpoanon 395
Jlutnokapbamartu - nponuHeo 29 MeTtanakcui 1
Jlutnokap6amaru - THpam 60 MetokcueHo3n 2
Jlutrokapbamartu - 3upam 38

Hemnoy3nanocTu nose3ane ca npoueHoM pu3nKa

Henoy3nanoctu nmoBe3zaHe ca MpUKa3aHOM IMPOLEHOM pU3MKa NMOTHYYy Yy HajBehoj mepu
0]l ToJaTaka 3a KOHLIEHTpAIM]y OXpaToKCMHa A y Trpoxly W BUHY, yClle[ Tora IITO
OXpaTOKCUH A HHje JeTeKTOBaH y y3opuuma rpoxha (250), 0IHOCHO IETEKTOBaH je
camo y jeaHoMm of 160 y3opaka BuHa. [lonanu o koH3yMHpaHUM KolMuuHama rpoxha u
BUHA Cy KOpuIIheHH Kao MpoceyHe BPEAHOCTH 3a Momynianujy, a 6mmo Ou o] 3Havaja
U3]IBOJUTH CAMO KOH3YMEHTE, 3a 1lITa, Meh)yTUM, oJali HUCY AOCTYIHH. Y 003Up HUCY
y3ere HH Moryhe pasnuke Mmel)y monoBuma, Takohe 300T HemocTaTka MOTPEOHHX
nonaraka. KoHauHo, MOTpeOHO je HArJIaCUTHU J1a UCTPAXKUBakE HHUje 00yXBaTHIIO CBE
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HaMHpHHIIE OJ] MHTEepeca (XpaHa 3a KOjy ce MO)Ke OYEKHBATH Ja Oyne KOHTaMHHHUpaHa
OXPAaTOKCHMHOM A, OJHOCHO OCTallMMa aKTHBHHUX CYICTAHIM MecTHUnuaa), Beh cy y
003up y3erm camo rpoxhe m BuHO. Ha mpumep, HaMUpHHIIE KOje€ TPEACTaBIbajy
3HAYajaH M3BOP OXPATOKCHHA A, U KOje ce IIyHO KO3YMHpajy, Cy XKHUTapule u kada u
Ouno OM 3HAYajHO aAHANM3UPATH UX M YPAAUTH MPOLEHY pHU3HKa ca J100WjeHHM

nojanumMa 1 'cymuparu' Te 1ojaTke Mpu MpoLeHu pu3uka y Oyayhum ucrpakuBamuMa.
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7. 3akJpydak

Y okBHpYy OBe JOKTOPCKE JUCEepTalyje pa3BHjeHa je U ONTUMH30BaHA
MYJITHpE3UayaliHa HHCTPYMEHTAIHAa METO/Ia KOja je OCETJbUBA, CEIEKTUBHA U TI0Yy3/1aHa
3a HCTIMTHBAamkE ocTtaTtaka 41 aktuBHe cyrncranie nectuiuaa u OTA y rpoxhy u Buny.
Tako3Bana QuEChERS wmeroma je momudukoBaHa 3a HCTOBPEMEHY EKCTPAKIIH]Y
akTUBHUX cyncraniy nectuiaa 1 OTA u3 ucror y3opka rposlia, 0THOCHO BUHA, YUME
je u3bernyra ynorpeba MMyHOAUHUTETHUX KOJIOHA 3a MPUIIPEMY y30paKa 3a aHAJIU3y
OTA. Ha oBaj HaunH je omoryheHa mpumpema 24 y3opka rpoxkha/BuHa JHEBHO 3a
anamu3y nectunuia u OTA, yuMe ce mTenu BpeMe, cMamyje yrnoTpeda pactBapaya u
MOTPOIIHOT MaTepHjajia, a CAMUM THM CMamYyje ce U IIeHa aHaJIH3e.

HcnuTuBameM JIMHEAPHOCTH OJIMOBOpA JIETEKTOpa YTBphEHO je na cy KaimOpamuoHe
kpuBe 3a OTA y aneroHWTpwiy, MaTpukcuma Trpoxha W BUHA M 1O METOAU
CTaHJApJHOT JoJaTKa MMalie KBaJpaTHY jeIHAYMHY 3aBHCHOCTH Ca KOC(HIMjeHTUMA
kopenanuje Behum ox 0,99.

Martpukc edekar npaor rpoxha Ha onroBop OTA je 29,16% u yrudye Ha moBehame
curnana OTA, a ME Genor rpoxha ox -10,95% na cmameme curnana. LlpBeHo BUHO
noBoau 10 cMamema curana OTA (-47,24%,) nok 6eno BUHO JOBOjaM 110 moBehama
curnana (39,49%).

No6ujua Bpennoct 3a LOD wa muBoy ox 0,33 pug/kg y upuom u 0,5 pg/kg y 6emom
rpoxhy omoryhasa noy3nany aereknujy OTA, xao u LOQ na HuBoy ox 1 pg/kg (1/10
MJIK). V upsenom u 6enom BuHy LOD je nctn xao u 3a upno rpoxhe (0,33 pg/kg),
1ok je 3a LOQ nocraBsbeHa BpeIHOCT KOja OJroBapa HajHW»K0] Tauku kanuoparwuje (0,5
ug/kg) (1/4 MJIK) u takohe, omoryhasajy moysaany aerekiujy npucyctsa OTA.
Bpennoct npunoca exctpakiuje 3a OTA y upHom rpoxhy ce kperana ox 81,2% (10
ng/kg) mo 104,2% (2 ug/kg), y3 %RSD ox 1,03 (2 pg/kg) mo 16,1 (20 pg/kg), a 3a Geno
rpoxhe y pacrony ox 93,7 (10 ug/kg) mo 117,2% (2 pg/kg), y3 %RSD ox 2,01 (5
ng/kg) no 5,5 (10 pg/kg). Cpenma BpeTHOCT MPUHOCA EKCTPaKIMje 3a LPHO rpoxkie je
ouna 91,8% (%RSDr 12,1), a 3a 6emo rpoxhe 102,9% (%RSDr 9,86). IToHOB/BHBOCT
MeTO/Ie je u3Hocuna 3a pHo rpoxhe %RSDr 2,70, a 3a 6eno rpoxhe %RSDr 2,58.
Bpeanoct mpuHoca ekcTpakiuje 3a IpBeHO BHHO ce kperana ox 97,3% (5 pgkg) mno
106,7% (1 pg/kg), y3 %RSD 1,19 (5 pg/kg) no 8,48% (10 ng/kg), 3a 6emno suno ox 90,6
(2 ng/kg) mo 110,5% (1 pg/kg), y3 %RSD ox 1,57 (10 pg/kg) mo 23,29 (1 pg/kg).
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Cpenma BpeJHOCT NMPUHOCA EKCTPaKIFje 3a IpBeHo BUHO je u3nocwmina 101,5% (%RSDr
3,83), a 3a Gemno Buuo 100,7% (%RSDr 8,11). [ToHOB/FMBOCT 3a HPBEHO BHUHO Ha
KOHIeHTpauuoHoM HUBOy of 1 pg/kg je uznocuna %RSDr 11,71, a 3a 6eno Buno 10,76.
Botrytis cinerea je perucrpoBana y aBa y3opka rpoxha (byprysmar upau u Pusmunr
pajacku), mehyrum, HU y jemHoM Yy30pky Huje nerekroBan OTA w3nag LOD
BpenHocTH. Ha ocHOBY mo00ujeHMX pesynrara mnpouewmeH je yHoc OTA myrem
KoH3yManuje rpoxkha. JloOujeHn pe3yaraTu mokasyjy aa je pusuk oa ynoca OTA mpeko
rpokha MpUXBATJBMB 3a CBE y3pacHe rpyne (010j4aj, eIy NpeIIIKoJICKOT y3pacrTa,
neny 7 - 10 roguna, agonecuente u oapacie) y Pemyonunu Cpowuju.

OxpaTokcuH A je IeTeKTOBaH caMmo y BUHY Pinot noir qobujenom ox rpoxlha 3apaxeHor
(duTONaTOreHOM TJLUBOM B. cinerea, mto npenactaBiba 3,1% o yKyImHO aHaIM3UPAHUX
y3opaka. BWUHO KOH3ymMHpajy camMo oJpaciu, a Ha OCHOBY JOOHMjeHHX pe3yyiraTra
poIeHkEHO je Aa BuHO gonpurocH 1,21% ox TWI 'y yaocy OTA Ha HElleJbHOM HHBOY.
MynrupesuayanHa MeTona oipehuBama OCTaTaka MecTUIUAa y Tpoxklhy W BUHY je
oOyxBaTH/ia WCIMTUBAKC BAIUAANMOHMX IlapamMerapa Kao IITO Cy CEJICKTHBHOCT,
JMHEAPHOCT, TAYHOCT M MPEUU3HOCT. JINHEapHOCT METO/Ie j¢ UCIIMTUBAHA Y pacTBapayy,
MAaTPUKCy M METOJOM CTaHaapaHor nojatrka. KammOpammone kpuBe 3a Behuny
necTuiuaa y MoOMIHO] (ha3u, MaTpuKCHMa Tpoxha ¥ BUHA M IO METOAM CTaHIAPIAHOT
Jnojatka Cy TIOKasajne Jo0py JIMHeapHy, OJHOCHO KBaJpaTHY 3aBHCHOCT ca
KoepuuujeHTMMa Kopenanuje >0,99. Hajnommujy JTuHeapHOCT je MOKa3ao 30KCaMH Y
0enoM BUHY (R2=O,1018) 3a KanuoOpaiujy MeToJ0M CTaHIapAHOT JA0AaTKa W UIIPOAHOH
TpeMa KalnOpaIiji y MaTprKCy y rpBeHoM Buny (R?=0,904).

Hajehu nosutuBan matpukc edekar npBeHO BUHO MMa Ha urnpoauoH (300%), a 6eno
Ha Tpuduymunson (87,6%), a Hajehu yTHIIa] HA CMamkEHkEe CUTHaJIa IPBEHO BUHO MMa Ha
¢anykBuHKOHa301 (-900%) u Oeno BUHO Ha cnupokcamuH (-862,1%). LlpHo u 6emo
rpoxhe umajy yjennauen ME 3a Behuny nectunuzia, 10K LpBeHO U 0€l10 BUHO UMajy
eKCTpeMHe BpeqHoCcTH ME.

HajBume BpeaHocTH rpanuie aetekimje cy 3a ¢uyornupam (8,99 ng/kg) y Gemom
rpoxby, nnmokcanun (8,74 pg/kg) y upsenom BuHy, unpoauos (8,72 pg/kg) y nupaom
rpoxklyy, nutuanon (8,12 pg/kg) y npserom Buny u metokcudenosus (8,00 ug/kg) y
OemoM BuHy. JloOMjeHe BpEAHOCTH Cy ycarjaiieHe ca JIUTepaTypHUM MoJamuma, jep 3a

UIPOJMOH MeToJa 13bopa je HeraTuBHa joHu3anuja (-ESI), a nurnanon npunaga rpynu
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NEeCTUIU/IA KOjU ce eKcTpaxyjy u3 jako kucene cpennne (EURL 3a meroBo onpehuBame
npemiaxke Single Residue Method). 3a najsehu 6poj necrummna LOD BpemnnocT cy
Mame 011 5 pug/kg, mTo cy 3HaYajHO HUXKE BPEAHOCTH Y OJIHOCY Ha moctaBjbeHd MJIK 3a
NECTUITUIC.

[MonorspuBocT MeTozae (YRSD) y Buny u rpoxly je ouna ox 0 go 27,86%. Mertona
nokasyje Haj0oJby TOHOBJBMBOCT y Oenom rposkl)y, 3aTUM y IPBEHOM BUHY U LIPHOM
rpoxly, a HajJIoMMjy y O€JIOM BHUHY.

[Tpunoc exctpakuuje y upHoMm rpoxlby je 3a 75,6% necruuuna, y Oeinom rpoxly 3a
51,2%, y upBenom BuHy 3a 46,3%, a y 6enom BuHY 3a 56,1% 6mo u3mehy 70 u 120%.
Bpennoctu npuHoca ekcrpaknuje 3a GIryKBUHKOHA30) y OenoM rpoxhy, TpudayMuson
y LpBEHOM U OesioM BuHY Omiie cy npeko 200%. Behuna nectunuaa je y cBa 4etupu
MaTpUKCa Ha HAJHWKUM HHBOMMa oOorahMBama HMana BPEIHOCTH IPHHOCA
exctpakuuje < 70%. BpemHoctu mpuHOCa EKCTpaKIHje Cy H3padyHaTe Ha OCHOBY
KanuOpanyje y MaTpuKCHMa y30paka, jep je IuJb OMO IMOKa3aTH HM3y3€THO H3Pa)KeH
yTUIAj MaTpUKca, Kako Tpokha Tako W BHHA, HAa HCHOUTHBaHE aHanute. 1peba
HarJacUTH Jla OBa BPCTa MaTpHUKca oOmityje mehepuma, TAHWHIMA M TUTMEHTHMA KOjH
UMajy HW3Yy3€THO HEMOBOJbAH YTHIA] Ha XpoMaTorpadCcKy KOJOHY M Ha Mpolece
joHM3aMje y joHCKOM m3Bopy. Jla Ou ce m30erao HEMOBOJbAH YTHIIA] MATPHKCA H
KOpeKIMja JOOMjeHUX pe3yaTaTa 3a BpPEJHOCTH TPHHOCA EKCTpakKIhje, CaapiKaj
JIETEKTOBaHMX MECTHUIIHIA j€ oJipel)eH METO0M CTaHAapHOT JI0AaTKA.

Y cBUM y30piuMa LPHOT BHHCKOT Trpokha, ykibydyjyhu W y30pKke W3 OpraHcke
MIPOU3BOIHE JICTEKTOBAHU Cy OCTaIlM MECTUIIN/IA; JeTeKToBaHO je 19 nectunuaa (46,3%
0/ UCTIMTHBAHUX TMECTHIMAA), Me)y KOjUMa j€ Haj3acTyIlJbeHUJu OO TeOYyKOHA30I.
JlupeHokoHazon je MAeTekToBaH y KoHueHTpanujama mpeko MJIK (3,0 mg/kg)
BPEIHOCTH.

YV 80% awnanmsupanux y3opaka Oemor Tpoxkha je nerekroBaHo 15 mnecturmaa.
[Mectununu cy nerexroBanu u 'y 50% y3opaka Oenor rpoxkha u3 opraHcke npou3BOIHHE.
Y y3opuuma copre bauka (marym Oepbe 21.09.2016) HHCY TOHOBO JI€TEKTOBAaHU
nectuiuan [y y3opuuma bauka (marym OepOe 05.09.2016) cy neTekToBaHa YEeTHUPH
necruiiuaa). Hajuemrhe perexkToBan mecturma y Oeinom rpoxlhy je MeTagakcuil.
[Tponmkonazomn (85,7% y3opaka) u Tedykonazon (30% y3opaka) cy Ouiam 3acTyIJbEHU Y

kommunHama u3Haa MJIK (0,3 u 1,0 mg/kg, peaom).
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VY cBUM y30pLMMa LPBEHOT BHUHA j€ JE€TEKTOBaHO 10 aKTMBHUX CYINCTAHIM MECTUIH/IA,
Py YeMy HHje/IaH MeCTUIU HHUje NEeTEKTOBAaH y KOHIICHTPAIUjH MPEKO MPEemopydcHe
Bpennoct on 10% MJIK Bpennoctu 3a BuHCkO rpoxhe. Hajuemrhe nerextoBana
aKTHBHA CYIICTaHIA y IPBEHOM BUHY j€ MUPUMETAHUIL.

[lecTunuam HUCY IETEKTOBAHU JEIUHO Y y3opiuma Oenor BuHa IlaHoHHja U3 opraHcke
NPOU3BOJKE. Y ocramux 12 copTHHX Oenux BHHA, YKJbYy4yjyhm W OpraHcko
nerektoBano je 10 mectunumpa. I[lponmukoHazon u TeOyKOHA30Jl Cy NE€TEKTOBAaHU Yy
KOHIIEHTpaIjama rpeko npenopydene M/IK Bpennoctu.

VY mporecy aoOujama IPBEHOT BHHA CMambEHE CY KOHIICHTpAIlMje a30KCHCTPOOWHA,
O0ockanmuga, aumeromopda, MUPUMETaHWIA, MUPAKIOCTpoOWHA M TeOyKoHa3oja a
KOHIIEHTpall1je IUMPOANHNTIA, MeTalakcuia u ¢penxekcamuaa nosehane.
Konnentpanuje Oockamuna u aumeromopda cy Behe y Oemom BuHY Hero y Oemom
rpoxly, a KOHIIEHTpaIfje MeTalaKcuia, MUMPOANHIIA, TU(PEHOKOHA30/1a, KPE3OKCUM
MeTHJIa, MUKJIOOYTaHWIa, TPOIMKOHA30J1a, TMPUMETaHIIIa U TeOYKOHA30J1a Cy Mambe.
On upHor BuHCKor rpoxkha Tpu copre ca nokanurera Mama CyryOuHa, ABe ca
nokanurera PamgmunoBann m YmMuapu u jeqHa ca Jokanutera [omoOok Ou Oune
IpOTJIaNIeHE 3/IPaBCTBEHO HEUCIIPAaBHUM 300T KOHIIEHTpanuja Au(eHOKOHA30Ja MPEKO
MJIK Bpeanoctu. Ox 6emor BUHCKOT rpoxkha 1o jeana copta ca jgokanurteta Korssapw,
Mana Cyry6una, Jlowme 3nerume, 3akimonaua, Ctparapu u Cpemcku Kapiosuu Ou
Takohe OWIM 3IPaBCTBEHO HEUCIPaBHU 300T KOHIIEHTpalldja NPOMUKOHA30lla U
TebykoHazona npeko MZIK Bpeanoctu. J[oOujeHu pe3yiTaTd ykaszyjy Ha HEONXOJHOCT
CTaJIHE KOHTPOJIE OBUX MPOM3BOJA, 0€3 003Mpa HAa HUXOBO MOPEKIO Tj. Jla JIU Cy U3
OpraHCcKe WIM KOHBEHIMOHAJHE Npou3BoiAme. Takxohe, 300r nperekuuje ocraraka
AKTUBHUX CYICTAHIIM MECTUIUAA Y Y30pLIMMa U3 OpraHCKe MPOU3BOAKE HEOMXOJHO je
MOCTOjamke 3aIITUTHOT TIojaca u3Mel)y KOHBEHIIMOHATHUX U OPTaHCKUX 3acaja.

Y oBom wucrpaxupawy je yrBpheHo oxacyctBo OTA y rpoxhy u BuHY U3
KOHBEHIIMOHAJIHE W OPTaHCKE MPOM3BOIHE INTO MOXE OUTH IMOCIEAWIA KIMMATCKUX
dakTopa U MpUCyCcTBA MECTHUIMIAa Y KOHBEHIIMOHATHO] MPOU3BOKHU. [lepuon 3pema je
KapakTepucaao Bpeme 0Oe3 majaBuHa M 0€3 BENUKHUX OCIWIAlldja Y TEeMIIepaTypH.
Takohe, Ha OWJpbKaMa W IUTIOJOBHMa HHCY OWJie yOUeHE IojaBe 0oJiecTH (OCHM KOJ

coptu Puznunr pajucku - Pagmunosan u byprynaan upuu - Crparapn).
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Pusuk ox ocrataka mecturuaa y rpoxl)y y KOHIIEHTpaldjaMa yTBp)eHHM y OBOM Pajy,
MPHUXBATIBUB j€ 3a nomnynanujy y Pemyomumu Cpouju, ocum y cinydajy npHor rpoxkha ca
ocraruma audenokonasona (28,706 mg/kg) u rpokha ca ocranuma redykonasomna (1,25
u 4,585 mg/kg, y upaoMm u Genom rpoxly pemnom), Ijie puU3HK HHUje MPUXBATJHHUB 3a
0]10j4aj1, a/10JIECIIEHaTe U OJIpacie.

Pusuk om ocrataka akTUBHUX CYIICTaHIM TECTHIHIA y BHUHY, Yy KOHIICHTpaIyjama
yIBp)EeHUM y OBOM pajay, je NPUXBAT/FUB 3a ojpaciy mnonyianujy y PemyOmmnm
CpOuju.

Ha ocHoBy mporieHe akyTHOT yHOCa MECTHLUAA MPEKO BHHA 3a OJpaciy MOMyJamnujy
HajBUIIIEC BPETHOCTHU Cy noOHjeHe 3a qudeHOKOHAa3011 yHeT u3 Oernor BuHaA (9,3%), 3aTum

3a TebykoHa3ou 5,6% u3 6enor u 2,7% u3 HpBEeHOT BUHA.
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HpI/IJ'IOF 1. HpaneMa OCHOBHOI' MUKC paCTBOpPa aKTUBHHX CYIICTAHIH IMMCCTULHAA

IIPHUJIO3U

KOHIICHTpallHja onMepeHa KOHIICHTpallHja
OCHOBHOT' 3anpeMuHa craHgapaa y
AKTUBHE CyICTaHIle
cTaHgapaa OCHOBHOT CcTaHaapaal OCHOBHOM MHKCY
Cocern(Mmyml) | Ve ey (nD/10 ml Coc.rmcra (Hg/ml)
A30KCUCTPOOHH 1,38 72,4 10
OeHaIaKCUII 2 49,9 10
GOCKaITUL 2,1 47,6 10
6ympodesnt 1,25 80 10
JMMETOMOp( 0,85 117,2 10
IUTHAHOH 1,11 90,2 10
T (PeHOKOH30JT 0,98 101,7 10
30KCaMU] 1,05 95 10
HIpOBATHKApPO 1,01 99 10
HUIPOJIMOH 0,93 107,8 10
KBUHOKCH(CH 1,38 72,5 10
KPE30KCUM-METHIT 1,003 99,7 10
MaH M ITPOTIAMHU T 1,62 61,7 10
METaIaKCUIT 2,64 38 10
METOKCH(EHO3H T 1,12 89,3 10
MHUKIOOYTaHMJI 1,25 80 10
MMEHKOHA30J1 1 100 10
MUPAKIOCTPOOUH 0,93 107,3 10
nupuiadeH 1,08 92,6 10
THPUMETaHIIT 1,53 65,2 10
ITPOITHKOHA30T 1,01 99 10
CIUPOTUKIOPEH 1,18 84,7 10
CITUPOKCAMHUH 1,28 78,1 10
TeOYKOHA30JT 1,07 93,5 10
tebydeHnupan 1,09 91,7 10
TOJIU QITYaHHU | 0,97 102,9 10
TPHATUMEHOI 1,01 99 10
TpUGUTYMHU30JT 1,04 95,8 10
(hamoxcaIoH 1,08 92,3 10
(heHamMKI0H 1,1 91,2 10
(eHITIpOKCAMaT 1 100 10
(DeHXEKCHMILTL 1,06 94,3 10
GUITPOHMIT 0,98 101,7 10
(uryaznHaM 0,99 101 10
U1y I OKCOHUIT 1,11 90,2 10
(QITyKBHHKOHA30JT 1,17 85,5 10
duryrpuadosn 0,97 103 10
XEKCUTHA30KC 1,05 95,2 10
XJIOPaHTPaHUITUTUPOIT 1,12 89,3 10
[IMMOKCaHHUJI 1,01 98,7 10
IUTTPOAUHUI 1,003 99,7 10
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[Tpunor 2. [IoHOBJBUBOCT PETCHIIMOHUX BPEMEHA aKTUBHHUX CYIICTAHIU MECTUIINIA

IMonoBsbuBOCT tg Ha HUBOY 0,05 pg/ml

AxTuBHa cyncrannall i i v \Y Rt?p‘np STDEV
(min)
A30KCHCTPOONH 14,164] 14,172| 14,165] 14,165] 14,163| 14,166 0,004
OeHamakCui 16,182| 16,187| 16,185] 16,184 16,179| 16,183] 0,003
OOCKaIn I 14,528| 14,536] 14,532| 14,531| 14,528] 14,531] 0,003
Oynpodesnn 17,124 17,124 17,12 17,12| 17,119| 17,121} 0,002
kap6odypan d3 11,42| 11,431} 11,427 11,427| 11,425| 11,426] 0,004
xopantparmmunpon | 13,768| 13,777] 13,77] 13,769| 13,769] 13,771] 0,004
LIMMOKCAHHUIT 9,006 9,023| 9,021] 9,021 9,016] 9,017] 0,007
HUIPOJTUHIII 14,232 14,241 14,234] 14,234] 14,231| 14,234 0,004
T ()eHOKOHA30T 16,849| 16,852| 16,849| 16,85| 16,844 16,849 0,003
JMETOMOP(D 14,72| 14,725] 14,719 14,718| 14,713| 14,719] 0,004
JUTUAHOH 14,79| 14,785] 14,784] 14,783| 14,771| 14,783] 0,007
(hamoKkcaioH 16,414| 16,418| 16,414] 16,414 16,406| 16,413] 0,004
(dbeHaMHUI0H 14,329| 14,337| 14,327| 14,325] 14,329| 14,329 0,005
(eHxeKcaMu T 15,267| 15,279 15,274] 15,268| 15,265| 15,271 0,006
(eHIMpPOKCUMAT 20,049] 20,067 20,062| 20,068 20,009| 20,051] 0,025
(GUIIPOHILT 15,847]15,869 | 15,869 15,867]15,865 | 15,863] 0,009
dryasuHaM 18,359]18,353 | 18,355 18,348]18,339 | 18,351 0,008
(UTY T OKCOHTLT 14,590114,586 | 14,613114,583 |14,578 1459 0,014
(TYKBHHKOHA30J1 15,217] 15,227| 15,229] 15,221] 15,212| 15,221 0,007
duryrpradon 13,045] 13,053] 13,049| 13,047| 13,046] 13,048] 0,003
XEKCHTHA30KC 18,68| 18,684| 18,684| 18,681 18,674| 18,681] 0,004
UTIPOJIOH 16,368| 16,375| 16,369] 16,367| 16,366| 16,369 0,004
HTIPOBATAKAPO 15,135] 15,138 15,135| 15,132| 15,127] 15,133] 0,004

KPE30KCHM METHII 15,941 15,946] 15,944| 15,941| 15,937] 15,942 0,003
MaH JUITPOTIAMH T 14,626] 14,633| 14,628| 14,626| 14,623]| 14,627 0,004

METaIaKCHII 13,129] 13,136| 13,132| 13,13| 13,128 13,131] 0,003
METOKCH(EHO3H T 14,783| 14,787| 14,782| 14,781| 14,778| 14,782] 0,003
MUKITOOYTaHHIT 14,957| 14,969| 14,959] 14,956| 14,954| 14,959] 0,006
ITEHKOHA30J1 16,042| 16,047| 16,045| 16,042| 16,037| 16,043] 0,004
PO KOHA30JT 16,243| 16,248| 16,146| 16,243| 16,241] 16,224] 0,044
MM PaKIOCTPOOHH 16,482] 16,487] 16,485] 16,484| 16,482| 16,484] 0,002
nupuadex 21,474] 21,478| 21,482 21,48] 21,451| 21,473] 0,013
OUPUMETaHUIT 11,993 12,003] 11,998| 11,999| 11,995] 11,998] 0,004
KBUHOKCU(CH 18,259| 18,266| 18,265| 18,259| 18,255| 18,261] 0,005
CupoKIopeH 20,121} 20,127| 20,129| 20,121} 20,108| 20,121] 0,008
CIUPOKCAMHUH 13,941] 13,949] 13,941| 13,94| 13,939] 13,942 0,004
TeOyKOHA30J1 15,884| 15,889| 15,887| 15,884| 15,881 15,885 0,003
TeOydeHnupas 17,787| 17,789| 17,789| 17,787| 17,785] 17,787 0,002
TOTMQUTYyaHH 1T 16,033| 16,038| 16,035] 16,033| 16,031| 16,034] 0,003
TPHUAMMEHOT 15,145| 15,152| 15,149| 15,145| 15,141] 15,146] 0,004
TpuQIyMn30I 16,991| 17,002| 16,977] 16,981| 16,985| 16,987 0,01
30KCAMU T 16,238| 16,246| 16,245 16,24| 16,239| 16,242] 0,004
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[Tpunor 3. JenHaunHe KaTMOPAITMOHUX KPUBHUX U KOS(DUIIM]EHTH KOpeJalrje y PHOM U 0eoM rpoxly

AxTuBHa CYyIICTaHIla

MobwunHa daza

Kanubpanuja y MaTpukcy 3a IpHO

rpoxhe

Kannbpanuja meronom
CTaHJapIHOT J10JaTKa 3a

pHO rpoxije

Kanun6panuja y marpukcy 3a

6erno rpoxkhe

Kann6panuja metoom

CTaHJapAHOT JOJaTKa

3a 6emno rpoxhe

y=5,528*x-0,101,

y=0,4554*x"2+4,079*x+0,0849,

y=4,722*x-0,0489,

y=8,908*x+0,6496,

a30KCUCTPOOHH y=8,121*x+1,1297, R"2=0,982

R"2=0,998 R"2=0,999 R72=0,994 R72=0,992

y=1,178*x-0,0299, y=0,578*x-0,0227, y=1,541*x-0,0468,
OeHaTaKCHII y=0,589*x+0,0275, R"2=0,997 y=1,967*x-0,1062, R"2=0,998

R"2=0,998 R"2=0,997 R"2=0,988

y=0,372*x-0,0042, y=0,0212*x"2+0,243*x+0,0094, y=0,2473*x+0,0037, y=0,264*x+0,0285,
GOoCKaIN y=0,227*x+0,0399, R"2=0,995

R"2=0,996 R"2=0,999 R"2=0,987 R"2=0,999

y=27,714*x-0,516, y=29,433*x-0,5755, y=16,927*x+0,6396,
Ooynpodesun y=29,901*x-0,0464, R"2=0,999 y=18,421*x+1,3402, R"2=0,993

R"2=0,998 R"2=0,997 R"2=0,995

y=0,352*x-0,0146, y=0,3299*x+6,737E-004, y=0,3702*x-0,0079, y=0,453*x-0,0086,
JnuMeToMopd y=0,473*x-0,0016, R"2=0,996

R"2=0,996 R"2=0,999 R"2=0,995 R"2=0,993

y=0,726*x+0,031, y=0,0353*x"2+0,403*x+0,0060, y=0,0026*x+0,0047, y=0,015*x"2+0,086*x+5,41E- y=2,112*x+0,0014,
JIIUTHAHOH

R"2=0,999 R"2=0,997 R"2=0,970 004, R"2=0,997 R"2=0,977

y=2,187*x-0,315, y=0,985*x+2,3148, y=0,210*x+2,6356,
T eHOKOHA301T y=2,223*x+2,2164, R"2=0,998 y=0,419*x+3,5546, R"2=0,998

R"2=0,997 R"2=0,987 R72=0,990

y=0,8009*x-0,0214, y=0,0373*x"2+0,307*x+0,0034, y=0,312*x-0,0067, y=0,676*x-0,0153,
30KCaAMU/I y=0,792*x-0,0221, R*2=0,998

R72=0,999 R72=0,999 R"2=0,991 R72=0,990

y=2,166*x-0,120, y=1,3057*x+0,0489, y=0,871*x-0,0036,
HOpPOBATUKAPO y=1,401*x+0,145, R"2=0,998 y=0,919*x-0,0085, R"2=0,995

R"2=0,998 R"2=0,996 R"2=0,995

y=0,311*x-0,0065, y=0,122*x-0,0062, y=0,250*x+0,0851,
UOPOIUOH y=0,1203*x+0,0063, R"2=0,995 y=0,221*x+0,1568, R"2=0,999

R"2=0,996 R"2=0,994 R"2=0,994
KBHHOKCH(EH y=1,926*x-0,0448, y=0,171*x"2+0,995*x+0,0080, y=0,979*x+0,0099, y=1,541*x+0,3277, R"2=0,997 | y=2,242*x+0,2209,
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AKTHBHA CyICTaHLIA

MobGuHa daza

Kanmbpamuja y MaTpukcy 3a IpHO

Kanubpanuja metomom

CTaHJApHOT 10JaTKa 32

Kanubpamuja y maTpukcy 3a

Kanu6panuja meronom

CTaHJApAHOT JOJATKa

rpoxhe 6emo rpoxhe
pHO Tpoxie 3a 6emo rpoxhe

R"2=0,998 R"2=0,998 R"2=0,982 R72=0,999

y=0,384*x-0,0076, y=0,0220*x"2+0,228*x+0,0133, y=0,234*x+0,0136, y=0,394*x+0,0747,
KPE30KCHM METHI y=0,363*x+0,1312, R"2=0,992

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,993 R"2=0,994

y=0,954*x-0,044, y=0,6171*x-0,0228, y=1,461*x-0,0379,
MaHIUPOTIAMU/T y=0,667*x+0,0187, R"2=0,999 y=1,373*x+0,0176, R"2=0,992

R"2=0,998 R"2=0,998 R"2=0,994

y=2,529*x+0,0263, y=0,1633*x"2+1,972*x+0,0645, y=2,0953*x+0,0385, y=1,073*x+0,3263,
METaIaKCUI y=0,960*x+0,5737, R"2=0,993

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,998 R"2=0,999

y=2,443*x-0,069, y=1,232*x-0,0518, y=0,841*x+0,0097,
METOKCHU(EHO3H]T y=1,190*x+0,180, R"2=0,996 y=1,341*x-0,1554, R"2=0,997

R"2=0,997 R"2=0,992 R"2=0,995

y=2,611*x-0,111, y=2,349*x-0,0823, y=0,296*x+0,1210,
MUKIIOOYTaHUIT y=2,803*x+0,175, R"2=0,998 y=0,331*x+0,0965, R"2=0,999

R"2=0,997 R"2=0,994 R"2=0,986

y=4,136*x-0,167, y=0,4088*x"2+4,409*x+0,0223, y=5,177*x-0,0200, y=1,604*x-0,0285,
IIEHKOHA30J1 y=1,337*x+0,0129, R"2=0,993

R"2=0,998 R72=0,999 R"2=0,998 R72=0,994

y=2,5098*x-0,1179, y=0,143*x"2+0,968*x+0,0606, y=0,974*x+0,0518, y=2,317*x+0,3234,
MUPAKIOCTPOOUH y=2,725*x+0,4241, R"2=0,996

R"2=0,999 R"2=0,999 R"2=0,991 R"2=0,995

y=1,5097*x-0,0228, y=0,1256*x"2+0,380*x+0,0177, y=0,355*x-6,873E-004, y=3,071*x-0,0208,
nupuaadeH y=2,946*x-0,1507, R"2=0,997

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,979 R72=0,998

y=1,504*x-0,0416, y=0,1428*x"2+1,556*x+0,0186, y=1,778*x-0,0289, y=1,728*x+1,7749,
MTUPUMETAHUIT y=2,144*x+3,4669, R"2=0,998

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,991 R72=0,998

y=1,541*x-0,0142, y=1,439*x+0,0314, y=0,651*x+6,2850,
MIPOITMKOHA30JT y=1,559*x+0,124, R"2=0,998 y=0,615*x+5,3091, R"2=0,999

R"2=0,998 R"2=0,997 R"2=0,949
CHHUPOAUKIOPEH y=0,472*x-0,0189, y=0,0364*x"2+0,207*x+0,0185, y=0,190*x+0,0093, y=0,332*x+0,0141, R"2=0,998 | y=0,321*x+0,0143,
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AKTHBHA CyICTaHLIA

MobGuHa daza

Kanmbpamuja y MaTpukcy 3a IpHO

Kanubpanuja metomom

CTaHJApHOT 10JaTKa 32

Kanubpamuja y maTpukcy 3a

Kanu6panuja meronom

CTaHJApAHOT JOJATKa

rpoxhe 6emo rpoxhe
pHO Tpoxie 3a 6emo rpoxhe

R"2=0,997 R"2=0,999 R"2=0,992 R72=0,999

y=27,924*x-0,469, y=29,555*x-0,3615, y=21,405*x+0,8314,
CHHPOKCAMUH y=30,704*x+0,493, R"2=0,998 y=26,232*x+2,8728, R"2=0,993

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,998

y=0,934*x-0,105, y=0,467*x-0,0117, y=0,115*x+1,4308,
TeOYKOHA30JT y=0,489*x+0,1150, R"2=0,987 y=0,540*x+0,1922, R"2=0,995

R"2=0,986 R"2=0,991 R"2=0,966

y=0,283*x-5,189E- y=0,0165*x"2+0,215*x+0,015, y=0,199*x+0,0209, y=0,238*x+0,0115,
TeOyheHmupa y=0,209*x+0,0042, R"2=0,996

004, R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,991 R"2=0,999

y=0,140*x-0,0039, y=0,0099*x"2+0,108*x+0,0017, y=0,0989*x-0,0025, y=0,052*x+0,0038,
TOMU(ITyaHUT y=0,066*x-0,0026, R"2=0,999

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,990 R"2=0,985

y=2,611*x-0,070, y=0,2334*x"2+2,914*x+0,0444, y=3,232*x-0,0393, y=0,364*x-0,0117,
TPHATUMEHOI y=0,304*x+0,0014, R"2=0,997

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,998 R72=0,992

y=5,999*x-0,2022, y=0,4665*x"2+2,961*x+0,1027, y=4,082*x+0,2720, y=2,250*x+0,0886,
TpudIyMU30I y=1,191*x-0,1191, R"2=0,997

R"2=0,996 R72=0,999 R"2=0,983 R72=0,996

y=0,142*x-0,0056, y=0,0177*x+0,0021, y=0,020*x+0,0046,
(bamoxcanoH y=0,0373*x-0,0023, R"2=0,997 y=0,023*x+0,0028, R"2=0,990

R"2=0,998 R"2=0,973 R"2=0,966

y=4,248*x-0,0309, y=0,4998*x"2+3,976*x+0,0530, y=4,7197*x-0,0631, y=3,991*x-0,1371,
dheHaMuIOH y=3,116*x-0,0036, R"2=0,993

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,997 R"2=0,991

y=6,183*x-0,146, y=0,7545*x"2+4,582*x+0,0744, y=4,332*x-0,0760, y=7,927*x-0,1092,
(deHnmupoxkcumMar y=5,391*x-0,2415, R"2=0,997

R"2=0,997 R"2=0,999 R"2=0,992 R"2=0,997

y=0,290*x-0,0064, y=0,0116*x"2+0,123*x+0,0030, y=0,0947*x-0,0029, y=0,115*x-7,74E-004, y=0,090*x+0,0023,
(dhenxexcamu

R72=0,997 R"2=0,999 R"2=0,976 R72=0,997 R"2=0,996
GbunpoHmI y=0,830*x+0,011, y=0,7759*x-0,0020, R"2=0,999 y=0,833*x-0,0187, y=-0,047*x"2+0,65*x-0,023, y=0,385*x-0,0051,
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AKTHBHA CyICTaHLIA

MobGuHa daza

Kanmbpamuja y MaTpukcy 3a IpHO

Kanubpanuja metomom

CTaHJApHOT 10JaTKa 32

Kanubpamuja y maTpukcy 3a

Kanu6panuja meronom

CTaHJApAHOT JOJATKa

rpoxhe 6emo rpoxhe
pHO Tpoxie 3a 6emo rpoxhe

R"2=0,999 R"2=0,996 R"2=0,998 R"2=0,996

y=1,639*x+0,103, y=0,171*x"2+0,755*x+0,1203, y=0,893*x+0,0613, y=0,161*x+0,0131,
¢bryazuHam y=0,418*x+0,0071, R"2=0,998

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,985 R"2=0,986
o y=0,150*x+0,0082, y=0,0068*x"2+0,084*x+0,0048, y=0,0847*x+0,0027, y=-0,003*x"2+0,061*x-9,02E- y=0,031*x+4,86E-004,

JTY JUOKCOHHIT
Y R"2=0,999 R"2=0,999 R"2=0,996 004, R"2=0,998 R"2=0,991

y=0,144*x-0,0054, y=0,1017*x-0,0087, y=0,007*x+7,92E-004, y=0,007*x+0,0013,
(ITyKBUHKOHA30JT y=0,0751*x+0,0050, R"2=0,985

R"2=0,989 R"2=0,941 R"2=0,990 R"2=0,996

y=3,484*x-0,0772, y=0,3831*x"2+3,809*x+0,0564, y=4,232*x+0,0440, y=1,459*x-0,0418,
¢drytpuadon y=1,187*x-0,0228, R"2=0,995

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,998 R"2=0,995

y=0,239*x-0,0067, y=0,0203*x"2+0,106*x+0,0023, y=0,101*x+0,0017, y=0,433*x-0,0078,
XEKCUTHA30KC y=0,382*x-0,0089, R"2=0,997

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,986 R72=0,997

y=0,284*x-0,0046, y=0,0289*x"2+0,229*x+0,0049, y=0,2053*x+0,0135, y=0,318*x-0,0049,
XIIOPaHTPAHMITHAIIPOIT y=0,257*x+0,0053, R"2=0,994

R72=0,998 R72=0,999 R72=0,994 R72=0,994

y=0,0932*x-0,00225, | y=0,0105*x"2+0,089*x+0,0020, y=0,115*x-5,485E-004, y=0,033*x+0,0074,
IIUMOKCaHNIT y=0,0309*x+0,0109, R"2=0,996

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,990 R"2=0,997

y=2,895*x-0,261, y=0,1982*x"2+2,492*x+0,2702, y=2,635*x-0,2213, y=0,712*x+1,5048,
IUIPOTAHILT y=1,185*x+2,568, R"2=0,996

R"2=0,998 R"2=0,999 R"2=0,994 R"2=0,991
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[Tpunor 4. JenHaunHe KaTMOpAIMOHUX KPUBHUX U KOC(DHUIIMjEHTH KOpElalnje Y IPBEHOM B 0€JIOM BUHY

AxTuBHa CYyIiCTaHIa

MobunHa daza

Kanunbpanuja y marpukcy 3a

LOPBEHO BUHO

Kanu6panuja meronom
CTaH/Iap/JHOT JI0JIaTKa 3a

LIPBEHO BUHO

Kanubpanuja y matpukcy 3a

0eJ10 BUHO

Kann6panuja metoom
CTaH/IapJJHOT 10JaTKa

3a OeJI0 BUHO

y=0,0079*x"2+7,033*x+0,323

y=-0,427*x"2+10,831*x-

y=7,637*x-0,2986,

y=-0,311*x"2+7,733*x-

y=6,313*x+0,0356,

a30KCUCTPOOHH
5, R"2=0,997 0,4775, R"2=0,994 R"2=0,997 0,1558, R"2=0,999 R"2=0,975
y=0,013*x"2+0,391*x- y=0,094*x-0,0016, y=0,093*x-0,0061, y=0,050*x"2+0,007*x
O€eHaJIaKCIIT y=0,062*x-0,0030, R"2=0,972
0,0370, R"2=0,999 R”2=0,995 R"2=0,983 +0,0028, R"2=0,971
y=0,0026*x"2+0,022*x+0,002 = y=0,066*x+0,0029, y=0,083*x+0,0026, y=0,038*x"2+0,018*x
6ockamus 0,003*x"2+0,133*x+0,0061,
9, R"2=0,996 R"2=0,988 R"2=0,998 +0,0066, R"2=0,962
R"2=0,982
y=-0,168*x"2+10,129*x- y=8,744*x+0,2767, y=32,249*x-0,200, y=16,630*x"2+15,309
Ooynpodesun y=9,186*x-0,3094, R"2=0,996
0,3967, R"2=0,994 R"2=0,996 R"2=0,999 *x+1,083, R"2=0,992
o y=0,0082*x"2+0,064*x-1,62E- | y=0,002*x"2+0,170*x+0,001 | y=0,106*x-3,57E-004, y=0,004*x"2+0,11999*x+4, | y=0,037*x"2+0,063*x-
JTUMETOMO
P 004, R"2=0,998 5, R"2=0,997 R"2=0,992 58E-004, R"2=0,999 7,26E-004, R"2=0,991
y=-3,37E- y=0,005*x"2-
y=0,036*x"2+0,362*X-
JIUTHAHOH y=0,223*x+0,1278, R"2=0,908 | y=0,305*x-0,0165, R"2=0,994 | 004*x"2+0,002*x+2,92E- 0,002*x+8,33E-004,
0,0044, R"2=0,999
004, R"2=0,942 R"2=0,993
= y=0,393*x+0,1915, y=0,008*x"2+0,436*x+4,34 | y=0,289*x"2+0,211*x
JTU(PEHOKOHA30T y=0,369*x+0,1897, R"2=0,973 | 0,038*x"2+0,729*x+0,1911,
R7"2=0,962 5, R"2=0,996 +0,1446, R"2=0,992
R"2=0,995
y=0,258*x+0,00999, y=0,137*x-0,0012, y=0,004*x"2+0,026*x+0,00 | y=0,318*x-0,0049,
30KCaMH/L y=0,120*x-0,0152, R"2=0,982
R”2=0,989 R”2=0,985 53, R"2=0,999 R72=0,1018
y=0,065*x"2+0,555*x+0,0061, | y=- y=0,903*x-0,0065, y=0,863*x-0,0056, y=0,2399*x"2+0,357*
HIpoBaTuKapo
R"2=0,998 0,012*x"2+1,095*x+0,1182, R”2=0,986 R"2=0,996 x+0,0235, R"2=0,989
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AKTHBHA CyIICTaHLIA

MobumHa aza

Kanmmubpamuja y matpukcy 3a

I[PBEHO BUHO

Kanu6panuja meronom
CTaHJapIHOT JOAATKa 3a

I[PBEHO BUHO

Kammnbpanuja y matpukcy 3a

0€J10 BUHO

Kann6panuja metonom
CTaHJapIHOT JOAATKa

3a 610 BUHO

R"2=0,981

UIPOIHNOH

y=0,001*x-1,51E-004,

y=-0,002*x+9,14E-004,

y=0,002*x-1,00E-005,

y=0,0014*x+9,88E-004,

y=0,002*x+1,30E-004,

R"2=0,969 R72=0,904 R72=0,971 R"2=0,986 R"2=0,962
y=0,762*x+0,0263, y=0,671*x+0,0100, y=2,072*x-0,0210, y=0,651*x"2+1,256*x
KBHHOKCHU(CH y=0,908*x-0,0205, R"2=0,996
R"2=0,987 R72=0,998 R"2=0,999 +0,0705, R"2=0,974
y=-

KPE30KCHUM MCTHUJL

y=0,076*x-0,0060, R"2=0,985

0,004*x"2+0,144*x+0,0044,
R"2=0,994

y=-0,031*x"2+0,101*x-
0,0014, R"2=0,986

y=-0,004*x"2+0,074*x-
0,0063, R*2=0,990

y=0,048*x"2+0,0015*
x+0,0025, R"2=0,979

y=- y=0,087*x"2-
y=0,016*x"2+0,056*x+0,0084, | y=0,021*x"2+0,326*x+0,376 y=-0,009*x"2+0,157*x-
MaHIUPOTIAMU/T 0,055*x72+0,227*x+0,0077, 0,008*x+0,0059,
R"2=0,998 2, R"2=0,950 0,0245, R"2=0,995
R"2=0,993 R"2=0,967
y=1,605*x+0,1235, y=0,271*x"2+1,421*x
MeETaIaKCHUI y=1,45*x+0,1689, R"2=0,995 0,062*x72+1,706*x+0,0686, 0,088*x"2+1,932*x+0,0871,
R"2=0,999 +0,1687, R"2=0,996
R"2=0,993 R"2=0,999
y=7,74E-
y=0,038*x"2+0,126*x+0,031 | y=-0,025*x"2+0,060*x- y=0,039*x"2- y=0,073*x"2+0,024*x
METOKCU(ECHO3H]T 004*x"2+0,019*x+6,53E-004,
1, R"2=0,981 0,0028, R"2=0,992 0,006*x+0,0109, R"2=0,999 | +0,0045, R"2=0,983
R"2=0,968
y=0,012*x"2+0,106*x+0,0115, | y=0,255*x+0,0133, y=0,188*x+0,0131, y=0,036*x"2+0,278*x+0,06 | y=0,191*x"2+0,154*x
MUKIIOOYyTaHWIT
R"2=0,998 R"2=0,988 R"2=0,994 76, R"2=0,999 +0,0306, R"2=0,968
y=-0,143*x"2+0,499*x- y=0,201*x"2+0,552*x+0,14 | y=0,388*x"2+0,321*x
[IEHKOHA30JI y=0,260*x-0,042, R"2=0,968 y=0,651*x-0,0027, R"2=0,989
0,0106, R"2=0,990 27, R"2=0,999 +0,0242, R"2=0,964
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AKTHBHA CyIICTaHLIA

MobumHa aza

Kanmmubpamuja y matpukcy 3a

I[PBEHO BUHO

Kanu6panuja meronom
CTaHJapIHOT JOAATKa 3a

I[PBEHO BUHO

Kammnbpanuja y matpukcy 3a

0€J10 BUHO

Kann6panuja metonom
CTaHJapIHOT JOAATKa

3a 610 BUHO

= y=0,739*x-0,0063, y=0,1097*x"2+0,171*x+0,0 | y=0,103*x"2+0,038*x
MTUPAKIOCTPOOUH y=1,033*x-0,1810, R"2=0,974 | 0,031*x"2+1,720*x+0,0117,
RA2=0.970 R"2=0,999 267, R"2=0,999 +0,006, R"2=0,922
y=2,021*x+0,0266, y=1,905*x-0,0331, y=1,014*x"2+1,025%x-
nupuaadeH y=2,728*x-0,0876, R"2=0,995 | y=3,137*x-0,1782, R"2=0,996
R"2=0,996 R"2=0,999 0,0488, R"2=0,998
y=- y=-5,32E-
y=0,043*x+0,0342, y=0,018*x-0,0484, y=0,073*x+0,1615,
MIUPUMETaHUIT 0,0016*x"2+0,027*x+0,0323, 004*x"2+0,043*x+2,4
R"2=0,972 R"2=0,944 R"2=0,998
R"2=0,998 0E-004, R"2=0,993
0.201%%-0.0221. RA?=0 944 y=0,234*x+0,0257, y=0,145*x+0,0261, y=0,064*x"2+0,183*x+0,05 | y=0,192*x"2+0,020*x
OPOIMUKOHA30 =0, X-U, ) =y,
P y R"2=0,984 R"2=0,967 73, R"2=0,999 +0,0326, R"2=0,970
= y=0,004*x"2+0,178*x- y=0,054*x"2+0,063*x
CIUPOTUKIOPECH y=0,295*x-0,0092, R"2=0,993 | y=0,383*x-0,0340, R"2=0,993 | 0,040*x"2+0,270*x+0,0013,
0,0021, R"2=0,999 +0,0067, R"2=0,950
R72=0,991
y=0,454*x"2+2,596*x+0,0685, = = y=24,975*x-2,0422, y=12,259*x"2+5,754*
CIIUPOKCAMHUH 0,068*x"2+7,081*x+0,2997, 1,148*x"2+5,453*x+0,0648,
R"2=0,999 R"2=0,998 x+0,9154, R"2=0,961
R"2=0,986 R"2=0,998
s 0.028%%+0.0064. RA2=0.984 y=0,039*x+0,0018, y=0,035*x+0,0040, y=0,069*x+0,0205, y=0,009*x"2+0,114*x
TEOYKOHA30J1 =0, X+0, , =0,
Y y R"2=0,976 R"2=0,983 R"2=0,997 +0,0118, R"2=0,963
6y 0.211*x-0.0050. RA2=0.996 y=0,274*x+0,0013, y=0,216*x+0,0041, y=0,137*x-0,0016, y=0,078*x"2+0,033*x
T€ CHIIUpas =0, X-U, ) =U,
Y P y R"2=0,997 R"2=0,999 R"2=0,999 +0,0098, R"2=0,939
y=0,046*x+0,0013, y=0,045x-0,0020, y=0,019*x"2+5,35E-
TONMU(ITyaHUT y=0,050*x-0,0066, R*2=0,978 | y=0,122*x-0,0127, R*2=0,998
R"2=0,985 R"2=0,997 004*x+0,0019,
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AKTHBHA CyIICTaHLIA

MobumHa aza

Kanmmubpamuja y matpukcy 3a

I[PBEHO BUHO

Kanu6panuja meronom
CTaHJapIHOT JOAATKa 3a

I[PBEHO BUHO

Kammnbpanuja y matpukcy 3a

0€J10 BUHO

Kann6panuja metonom
CTaHJapIHOT JOAATKa

3a 610 BUHO

R"2=0,989

y=0,023*x"2+0,255*x+0,0048,

y=0,467*x+0,0055,

y=0,422*x+0,0073,

y=1,344*x-0,0834,

y=0,616*x"2+0,457*x

TPUAJUMEHOT
R"2=0,998 R"2=0,996 R"2=0,986 R"2=0,996 +0,0272, R"2=0,978
y=0,068*x"2- y=0,525*x+0,0375, y=0,204*x-0,0424, y=0,006*x"2+0,924*x
TpudIyMU30I y=1,644*x-0,1297, R"2=0,989
0,0199*x+0,0749, R"2=0,998 | R"2=0,967 R"2=0,921 +0,0566, R"2=0,925
y=- y=-6,31E-
y=0,007*x-6,23E-004, y=0,009*x+1,79E-004, y=0,0011*x-7,30E-005,
(bamoxcanoH 0,002*x72+0,034*x+0,0027, 004*x"2+0,001*x+1,1
R"2=0,967 R"2=0,973 R"2=0,963
R"2=0,969 5E-004, R"2=0,979
o y=0,0299*x"2+1,840*x- y=0,020*x"2+1,543*x- y=1,945*x-0,0270, y=4,664*x-0,1109, y=0,9898*x"2+4,780*
€HAMUI0H
0,0131, R"2=0,997 0,0289, R"2=0,995 R"2=0,998 R"2=0,999 x+0,0720, R"2=0,993
y=0,768*x"2+1,482*x+0,382 | y=4,839*x+0,1248, y=0,049*x"2+13,572*x- y=1,081*x"2+7,764*x
(deHnupoxkcumar y=6,365*x-0,2890, R"2=0,996
3, R"2=0,999 R"2=0,994 0,7596, R"2=0,999 +0,2281, R"2=0,968
o y=0,006*x"2+0,114*x+0,0024, | y=0,275*x+0,0267, y=0,200*x-0,0013, y=0,005*x"2+0,1197*x+0,0 | y=0,020*x"2+0,076*x
E€HXEKCAMUJL
R72=0,998 R72=0,981 R72=0,961 063, R"2=0,999 +0,0036, R"2=0,977
y=-0,313*x"2+1,269*x- y=-0,306*x"2+4,997*x- y=0,039*x"2+4,758*x-
bunponmn y=0,884*x+0,0946, R"2=0,987 | y=0,920*x-0,0144, R"2=0,995
0,0305, R"2=0,995 0,0594, R"2=0,999 0,0479, R"2=0,998
y=-0,179*x"2+0,845*x- y=3,306*x+0,0284, y=0,798*x"2+2,662*x
¢uryazuHam y=0,902*x+0,0294, R"2=0,993 | y=0,853*x-0,0201, R"2=0,995
4,36E-004, R"2=0,998 R"2=0,999 +0,0608, R"2=0,994
y=0,141*x+0,0018, y=-0,048*x"2+0,194*x- y=-0,053*x"2+1,004*x- y=0,066*x"2+0,829*x-
(bITy IMOKCOHMIT y=0,154*x+0,0214, R"2=0,983
R"2=0,994 0,0029, R"2=0,996 0,0311, R"2=0,999 0,0134, R"2=0,998
(ITyKBHHKOHA30JT y=-9,09E-005*x"2+0,0019*x- | y=-0,0015*x"2+0,019*x- y=-0,0017*x"2+0,007*x- y=0,002*x+4,77E-004, y=-6,24E-
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AKTHBHA CyIICTaHLIA

MobumHa aza

Kanmmubpamuja y matpukcy 3a

I[PBEHO BUHO

Kanu6panuja meronom
CTaHJapIHOT JOAATKa 3a

I[PBEHO BUHO

Kammnbpanuja y matpukcy 3a

0€J10 BUHO

Kann6panuja metonom
CTaHJapIHOT JOAATKa

3a 610 BUHO

4,78E-005, R"2=0,996

3,49E-004, R"2=0,996

2,43E-004, R"2=0,914

R"2=0,993

004*x"2+0,002*x+1,1
8E-005, R"2=0,994

y=0,034*x"2+1,254*x-0,0154,

y=1,437*x+0,0355,

y=4,154*x+0,0773,

y=1,616*x"2+2,414*x

¢drytpuadon y=1,558*x-0,0539, R"2=0,995
R"2=0,998 R"2=0,997 R"2=0,999 +0,1244, R"2=0,980
y=0,415*x+0,0044, y=0,006*x"2+0,197*x+4,04 | y=0,066*x"2+0,141*x
XEKCUTHA30KC y=0,422*x-0,0144, R"2=0,996 | y=0,576*x-0,0107, R"2=0,995
R"2=0,994 E-004, R"2=0,999 +0,0104, R"2=0,981
y=0,019*x"2+0,214*x+0,0063, | y=-0,027*x"2+0,667*x- y=0,297*x+0,0109, y=0,296*x-0,0069, y=0,063*x"2+0,102*x
XJIOPaHTPAHUITUIIPOJT
R"2=0,998 0,0131, R"2=0,984 R"2=0,990 R"2=0,999 +0,0082, R"2=0,935
y=3,34E-004*x"2+0,062*X- y=0,0011*x"2+0,049*x- y=0,056*x-6,12E-004, y=0,087*x+0,0030, y=0,017*x"2+0,066*x
LIAMOKCAHUI
0,0017, R"2=0,998 0,0014, R"2=0,996 R72=0,998 R"2=0,999 +0,0037, R"2=0,991
y=0,046*x"2+0,334*x+0,0357, = y=0,338*x+0,0322, y=1,999*x-0,0707, y=0,762*x+0,0548,
UTPOTAHILT 0,004*x72+0,590*x+0,0215,

R"2=0,998

R"2=0,992

R”2=0,990

R"2=0,997

R"2=0,918
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[Tpunor 5. [ToHOBJBUBOCT 32 aKTUBHE CYIICTAHIIE MECTUIMIA Y IIPHOM TPOXKhy

ITonosssuBocT Ha 0,010

AXpUBHa CyNCTaHIIa I T o v, mg/kg\g/ Vi %RSRr
A30KCHCTPOOUH 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 2,55
OeHaIaKCuI 0,01 0,01 0,011 0,011 0,011 0,011 7,79
OOCKaIU I 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 1,12
OynpodesnH 0,01 0,01 0,011 0,011 0,011 0,011 1,26
JUMETOMOP(] 0,011 0,011 0,011 0,011 0,01 0,01 6,92
JUTHAHOH 0,01 0,01 0,011 0,01 0,011 0,01 3,05
T (peHOKOHA30JT 0,019 0,01 0,012 0,011 0,012 0,012 24,29
30KCAMUT 0,01 0,01 0,01 0,01 0,011 0,01 4,44
UTIPOBATUKAPO 0,012 0,009 0,014 0,011 0,013 0,01 15,77
UTIPOANOH 0,013 0,012 0,011 0,012 0,014 0,009 13,37
KBUHOKCH(CH 0,01 0,01 0,011 0,01 0,012 0,011 7,89
KPE30KCHM METHIT 0,011 0,011 0,008 | 0,008 | 0,009 0,009 15,01
MaH TUIPOIIAMHUT 0,011 0,011 0,011 0,011 0,011 0,011 0,06
METATAKCUIT 0,009 0,009 0,009 0,009 0,01 0,01 52
METOKCU(EHO3U ] 0,011 0,011 0,012 0,012 0,012 0,012 4.4
MUKIOOYTaHHIT 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 3,37
MTEHKOHA301 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,83
MHPAKIOCTPOOHH 0,011 0,009 0,012 0,01 0,011 0,009 10,83
nupuaabeH 0,012 0,009 0,011 0,009 0,012 0,009 16,36
MTAPUMETAHHIT 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 2,95
MIPOTTUKOHA30JT 0,011 0,011 0,011 0,011 0,011 0,011 2,36
CUpOoIKI0deH 0,012 0,009 0,012 0,01 0,011 0,009 13,24
CITUPOKCAMUH 0,008 0,01 0,012 0,01 0,013 0,01 13,4
TeOYKOHA30J1 0,016 0,013 0,015 | 0,011 0,013 0,011 16,43
teOydennupan 0,012 0,01 0,012 0,01 0,012 0,01 8,46
ToMQUTyaHH T 0,01 0,01 0,009 0,009 0,01 0,01 5,51
TPUATUMEHOJ 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 1,45
TpudImyMu30I 0,01 0,009 0,01 0,009 0,01 0,009 3,33
(hamMoKcaIoH 0,011 0,011 0,013 0,01 0,012 0,012 7,31
(deHaMuI0H 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 2,25
(eHTUpOKCUMAT 0,012 0,009 0,012 0,01 0,011 0,01 10,45
(beHXEeKCaMU T 0,01 0,01 0,008 0,008 0,012 0,011 14,1
dunponun 0,01 0,01 0,01 0,01 0,011 0,011 0,97
(uiyasiHam 0,011 0,009 0,012 0,009 0,011 0,009 16,68
(UTyIMOKCOHMIT 0,011 0,01 0,011 0,011 0,011 0,01 3,52
(DTyKBHHKOHA30JT 0,013 0,012 0,014 0,012 0,012 0,012 7,66
(uryrpuadoa 0,009 0,009 0,01 0,01 0,01 0,01 1,97
XEKCUTUA30KC 0,011 0,009 0,011 0,009 0,011 0,01 8,85
xnopanTpanununpon | 0,01 0,01 0,011 0,01 0,01 0,01 3,1
IIMMOKCAHHUII 0,011 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 4,53
[UTTPOANHIIT 0,01 0,01 0,011 0,009 0,013 0,009 14,19
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[Tpunor 6. [ToHOBJBMBOCT 32 aKTUBHE CYIICTAHIIE MEeCTHIHAA Y Oenom rpoxhy

ITonoBpuBoct Ha 0,010

AKTHBHA CyIICTaHIIa I T m v, mg/k%/ Vi %RSRr
A30KCHUCTPOOHH 0,013 0,013 0,012 0,013 0,013 0,012 2,19
OeHAaIaKCHII 0,018 0,017 0,016 0,015 0,017 0,016 6,46
OOCKaIIHT 0,012 0,012 0,013 0,013 0,009 0,009 15,9
oynpodesnn 0,012 0,011 0,011 0,01 0,01 0,01 6,83
JUMETOMOp( 0,007 0,007 0,007 0,008 0,008 0,007 9,08
JUTUAHOH 0,011 0,009 0,009 0,008 0,008 0,011 16,69
T (CHOKOHA30JT 0,012 0,01 0,01 0,011 0,012 0,009 10,42
30KCAMU T 0,022 0,022 0,023 0,023 0,022 0,022 1,95
UIIPOBAIMKAPO 0,016 0,016 0,016 0,016 0,016 0,017 2,07
HITPOIMOH 0,012 0,011 0,012 0,011 0,009 0,011 10,09
KBUHOKCH (peH 0,011 0,011 0,012 0,012 0,012 0,012 3,97
KPE30KCHUM METHUI 0,01 0,01 0,01 0,009 0,009 0,009 4,27
MaH IUTTPOTIAMHE T 0,011 0,011 0,011 0,01 0,01 0,009 6,26
METAIAKCHIT 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 2,6
METOKCH (PeHO3H T 0,045 0,048 0,043 0,045 0,047 0,044 4,21
MHUKIOOyTaHHIT 0,019 0,019 0,018 0,019 0,018 0,018 3,56
MTEHKOHA30J1 0,011 0,011 0,011 0,011 0,01 0,011 2,33
MU PAKIOCTPOOUH 0,014 0,014 0,012 0,013 0,011 0,012 8,4
nupuaadeH 0,01 0,01 0,01 0,01 0,009 0,009 7,27
MUPUMETaHUIT 0,007 0,007 0,007 0,007 0,009 0,009 13,8
POITUKOHA30J1 0,012 0,008 0,014 | 0,009 0,011 0,014 | 20,78
CIUPOAUKIOBCH 0,012 0,012 0,012 0,012 0,011 0,011 4,01
CIUPOKCAMHUH 0,008 0,009 0,009 0,009 0,009 0,009 2,57
TeOyKOHA30JI 0,014 0,015 0,016 0,01 0,012 0,011 18,04
TeOyheHmUpay 0,012 0,012 0,012 0,012 0,012 0,012 1,88
ToauQuIyaHu I 0,013 0,014 | 0,012 0,014 | 0,013 0,013 4,6
TPHAIMMEHOJT 0,015 0,015 0,015 0,015 0,015 0,015 2,07
TPUQIYMH30T 0,048 0,046 0,046 0,048 0,047 0,048 1,54
baMoKcaoH 0,011 0,012 0,014 0,01 0,008 0,012 21,08
(deHaMuI0H 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,009 3,8
(deHIUpPOKCUMAT 0,011 0,011 0,011 0,011 0,01 0,01 3,69
(deHXeKcaMu | 0,008 0,01 0,01 0,01 0,007 0,007 17,52
GUITPOHUIT 0,011 0,012 0,012 0,012 0,012 0,011 3,67
duryasuHam 0,011 0,012 0,012 0,012 0,012 0,011 5,21
Ty IMOKCOHUIT 0,01 0,011 0,011 0,011 0,011 0,01 5,63
(VTYKBHHKOHA30J1 0,009 0,008 0,011 0,01 0,007 0,009 13,81
duryrpuadon 0,013 0,013 0,013 0,013 0,012 0,012 2,33
XEKCUTHA30KC 0,015 0,014 0,015 0,015 0,014 0,014 2,77
xnopanTpanuaumnpon | 0,01 0,009 0,009 0,009 0,009 0,009 4,28
IIMOKCAHLI 0,008 0,008 0,008 0,007 0,008 0,008 3,27
IUATTPOIMHILT 0,011 0,011 0,011 0,011 0,012 0,012 4,52
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[Tpusor 7. IIoHOBJBMBOCT 32 aKTUBHE CYIICTAHIIE IECTULIHA Y LIPBEHOM BUHY

ITonosspuBocT Ha 0,010

AKTUBHA CyIICTaHI[a I T m v, mg/k%/ Vi %RSRr
a30KCHCTPOOHH 0,013 0,013 0,013 0,015 0,014 0,015 5,36
OeHaIaKCHII 0,039 0,039 0,039 0,039 0,039 0,039 0,45
OocKamy 0,029 0,029 0,029 0,028 0,029 0,028 1,39
oympode3nH 0,017 0,017 0,017 0,018 0,018 0,018 3,5

JTIUMETOMOP( 0,026 0,026 0,026 0,027 0,027 0,027 2,22
JUTHAHOH 0,016 0,017 0,014 0,014 0,015 0,016 7,52
T (eHOKOHA30T 0,022 0,021 0,021 0,024 0,024 0,023 6,34
30KCaMU]] 0,029 0,029 0,029 0,029 0,029 0,029 0,55
UITPOBAIUKAPO 0,022 0,022 0,022 0,023 0,023 0,023 0,91
UITPOJINOH 0,03 0,032 0,031 0,029 0,029 0,029 3,56
KBHHOKCH()CH 0,012 0,012 0,012 0,014 0,014 0,014 7,46
KPE30KCHM METHII 0,027 0,028 0,027 0,027 0,026 0,027 1,53
MaH IUTPOTIaAMU ] 0,034 0,035 0,035 0,035 0,034 0,034 1,27
MeETaTaKCHIT 0,007 0,008 0,007 0,01 0,01 0,01 17,95
METOKCH()ECHO3H T 0,042 0,042 0,042 0,042 0,042 0,042 0,52
MHUKITIO0YTaH T 0,025 0,025 0,025 0,026 0,025 0,026 1,38
MTEHKOHA30J1 0,033 0,032 0,033 0,033 0,032 0,032 0,27
MHAPAKIOCTPOOHH 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03 0,89
nupugadbeH 0,012 0,012 0,011 0,014 0,014 0,013 8,23
MUPUMETaHUIT 0,019 0,02 0,018 0,014 0,016 0,018 11,75
MPOITMKOHA30J1 0,032 0,032 0,032 0,033 0,032 0,033 0,93
CITUPOTUKIO(CH 0,012 0,013 0,013 0,014 0,014 0,014 5,11
CIUPOKCAMHH 0,025 0,025 0,025 0,026 0,025 0,025 0,69
TeOYKOHA30T 0,008 0,009 0,009 0,009 0,008 0,008 6,59
TeOydeHmmpan 0,017 0,016 0,017 0,019 0,017 0,018 4,86
ToIUGUIyaHH T 0,028 0,028 0,028 0,029 0,029 0,028 1,2

TPUATUMEHOI 0,021 0,022 0,02 0,021 0,022 0,02 4,81
TPUGUTYMHU 30T 0,026 0,026 0,026 0,027 0,026 0,026 18

(hamMoKcaI0H 0,033 0,032 0,033 0,032 0,035 0,032 3,86
deHaMu 10H 0,015 0,015 0,015 0,016 0,016 0,016 3,94
(deHTUpOKCUMAT 0,012 0,012 0,012 0,014 0,013 0,015 8,72
(eHXeKCaMu I 0,023 0,023 0,023 0,024 0,023 0,024 2,43
bunpoHu 0,012 0,017 0,013 0,013 0,016 0,015 14,78
dvryasuHaM 0,015 0,017 0,013 0,013 0,017 0,015 12,34
(UTyTMOKCOHMIT 0,013 0,016 0,012 0,012 0,012 0,014 12,8
(UTyKBHHKOHA30J1 0,007 0,007 0,006 0,007 0,005 0,004 22,63
duryrpuadon 0,017 0,017 0,017 0,018 0,018 0,018 2,69
XEKCUTHA30KC 0,015 0,015 0,015 0,016 0,016 0,016 4,89
xopantpanmmmpon | 0,025 0,024 0,024 0,025 0,025 0,025 1,21
IIMMOKCAHII 0,012 0,012 0,012 0,016 0,014 0,016 14,31
LATTPOANHHIT 0,025 0,025 0,024 0,025 0,025 0,025 1,69
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[Tpunor 8. [IoHOB/BUBOCT 32 AKTUBHE CYIICTAHIIE MECTUIHIA Y O€I0M BHHY

ITonosssuBocT Ha 0,010
AKTHBHA CyIICTaHIIa I m m v, mg/kg\g/ Vi %RSRr
A30KCHCTPOOUH 0,012 0,011 0,011 0,011 0,011 0,011 3,31
OeHaIaKCuI 0,013 0,015 0,015 | 0,014 | 0,014 0,011 9,56
OOCKAITH]T 0,012 0,013 0,013 | 0,008 | 0,012 0,007 22,28
OyrpodesnH 0,011 0,01 0,01 0,01 0,01 0,009 6,89
JITMETOMOP () 0,011 0,011 0,01 0,008 | 0,008 0,009 16,16
JUTHAHOH 0,01 0,01 0,01 0,009 0,009 0,009 6,99
T (peHOKOHA30JT 0,024 | 0,018 0,014 | 0,014 | 0,017 0,017 22,82
30KCAMUT 0,011 0,013 0,011 0,01 0,01 0,013 11,98
UTIPOBATUKAPO 0,015 0,013 0,012 0,013 0,012 0,012 8,01
WUTTPOTUOH 0,008 0,009 0,009 0,009 0,007 0,012 18,61
KBUHOKCH(CH 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,009 4,25
KPE30KCHM METHIT 0,016 0,018 0,017 0,016 | 0,018 0,014 8,41
MaH TUIPOIIAMHUT 0,023 0,026 0,019 0,022 0,024 0,021 11,38
METATAKCUIT 0,01 0,011 0,01 0,011 0,011 0,01 1,61
METOKCU(EHO3U ] 0,009 0,009 0,011 0,01 0,008 0,008 12,43
MUKIOOYTaHHIT 0,008 0,012 0,012 0,013 0,009 0,01 16,93
MTEHKOHA301 0,014 | 0,013 0,011 0,011 0,012 0,012 7,72
MHPAKIOCTPOOHH 0,012 0,012 0,013 | 0,009 0,011 0,012 12,28
nupuaabeH 0,01 0,01 0,01 0,012 0,008 0,01 12,8
MTAPUMETAHHIT 0,079 0,079 0,078 0,079 0,073 0,073 3,65
MIPOTTUKOHA30JT 0,016 0,015 0,015 0,014 0,016 0,018 9,59
CUpOoIKI0deH 0,015 0,013 0,012 0,012 0,013 0,011 11,08
CITUPOKCAMUH 0,013 0,013 0,012 0,012 0,012 0,012 3,75
TeOYKOHA30J1 0,015 0,01 0,016 | 0,011 0,011 0,016 21,84
teOydennupan 0,016 0,015 0,013 0,012 0,013 0,013 12,24
ToMQUTyaHH T 0,017 0,01 0,016 0,012 0,008 0,013 27,86
TPUATUMEHOJ 0,018 0,015 0,015 0,015 0,012 0,013 13,54
TpudImyMu30I 0,027 0,027 0,032 0,029 0,028 0,028 7,47
(hamMoKcaIoH 0,013 0,024 | 0,019 0,028 | 0,025 0,025 24,23
(deHaMuI0H 0,01 0,011 0,01 0,011 0,01 0,01 1,95
(eHTUpOKCUMAT 0,013 0,013 0,013 0,01 0,012 0,013 7,78
(heHxeKcaMu I 0,009 0,009 0,008 | 0,005 | 0,005 0,007 20,73
dunponun 0,01 0,01 0,01 0,011 0,011 0,011 3,71
(uiyasiHam 0,008 0,008 0,008 | 0,008 | 0,008 0,008 2,26
(UTyIMOKCOHMIT 0,011 0,011 0,011 0,012 0,011 0,011 2,21
(DTyKBHHKOHA30JT 0,007 0,009 0,009 0,008 0,008 0,011 17,9
(uryrpuadoa 0,008 0,008 0,008 | 0,008 | 0,007 0,007 6,24
XEKCUTUA30KC 0,011 0,01 0,01 0,01 0,009 0,009 7,64
xnopanTpanununpon | 0,014 0,013 0,012 0,012 0,012 0,011 8,11
IIHMOKCAHUJI 0,008 0,008 0,01 0,009 0,008 0,01 10,4
[UTTPOANHIIT 0,019 0,019 0,017 0,017 0,017 0,015 8,91
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BUOI'PA®UIA

bojana Illnuposuh Tpudynosuh je pohena 17.02.1980. romune y Kpasbey,
Peny6imka CpOuja. ['mMHasujy, OpuUpOAHO-MATEMATHYKHd CMEp, 3aBpIIWIa je Yy
Tperenuky 1999. rommne. Xemwmjcku (akynrer, YHuBep3utrera y beorpamy (cmep
TUIJIOMUpaHn Xemu4dap, rpyna Oprancka xemwuja), 3aBpmwia je 2005. romune.
Jumuiomcku paa moj HasuBoMm: ,M3oi0Bame U oapehuBame aHTHOKCHATUBHE
aktuBHOCTH (praBoHa M3 Omsbke Centaurea glaberrima®, onOpanuna je Ha Kareapu 3a
oprancky xemujy, ca omenom 10. CrneuujanucTuuke cTyauje, Ha UCTOM (aKyiTeTy,
3apmmia  je  2008. rommne. Pesynrare W3 CHEIUjaIMCTHYKOT  paja
»bruc(hparMeHTanmoHe peakiiyje X0JIeCTaHCKOT M aHIPOCTAHCKOT Sa.,80-eHI0NepoKcHIa
O] YCIIOBUMa MUKPOTAJIACHOT O3pavrBama‘ 00jaBuia je Ha Mel)yHapoJIHOM HaydHOM
CKyIy.

Hoktopcke cryauje, moayn duromenuuuHa, Ha Karempu 3a mectuuuae u
xepOomnorujy IlossompuBpennor Qaxynrtera, YHuBep3utera y beorpany, ymmcana je
mikosicke 2010/2011. rogune. McniutHe 06aBe3e Ha JOKTOPCKUM CTyIUjaMa YCIICITHO je
3aBpIUNIIA, ca IPOCEYHOM OLIEHOM 9,75.

Y mepuoay on okrobpa 2006. mo mapra 2007. roauHe XOHOpapHO je Owuia
anraxxoBaHa Ha [losronpuBpennom daxynrtety YHuBepsurera y beorpany, Ha Karenpu
3a mectunyae M xepoonorujy. Ox mapra 2007. 3amocieHa je Kao capajHuK 0e3
capaJHUYKOT 3Bama, Ha HUCTOM (akynrery Ha Karenpu 3a nmectunmae u xepOosorujy.
baBu ce onmpehuBameM ocraraka MECTHIUAA Yy pPAa3IMYATAM MaTpUKCHUMa, Kao M
onpehuBameM caJpikaja AKTMBHUX CYNCTaHIM W aHAJIM30M (U3NYKO-XEMH]CKUX
CBOjCTaBa CpeJ/icTaBa 3a 3allTUTY Ousba.

[Toxahana je Bume kypceBa u 00yka 3a paj Ha TaCHOM U TE€YHOM XpomaTorpady.
Vcappmuna je pax Ha racHoM Xxpomarorpady ca miameHo-jouusyjyhum (FID),
JIeTeKTopoM ca 3axBartoM enektpoHa (ECD), mnameno dotomerpujckum (FPD) u azot-
¢dochopuum (NPD) nerexkroprma u TeuHOM Xpomarorpady ca JeTEeKTOpPOM ca JUOAHUM
spaiuma (DAD) m macennm cnexktpomerpom (MS/MS). Ilocenyje ueptuduxare ca
KypceBa 3a [IpolieHy MepHE HECHTYpHOCTH, KOju je opraHu3oBao CaBe3 XEeMH]jCKUX
umwkemepa, 2009. roqune. Takohe je yuectBoBanma m Ha oOykama ,,Capabilities of U-
HPLC-MS/MS analysis of contaminants and pharmaceutical compounds in food and the
environment” u ,,Quality assurance (QA) and quality control (QC) procedures in
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analysis of contaminants and pharmaceutical compounds in food and the environment”,
y opranusanuju EU FP7 CEFSER, y HoBom Cany 2010. rogune.

VY capanmu ca IpyruM ayropuma oOjaBuiia je U caommThia 92 HaydHa pana, y3
OCTBapeHHW KOC(QUIMJEHT HayyHe KOMIICTEHTHOCTH, TIpeMa KPUTEPUjyMHUMa
MunuctapctBa Hayke 68. OMyHO Blaja EHTJIECKUM, a CIY)KH Ce HEMayKuM U
dpanmyckuMm jesukom. Unan je Cprckor xemujckor apymrsa ox 2005. u JIpymTsa 3a

samtuty 6usba Cpowuje ox 2007. ronune.
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N3JABE

H3jaBa o ayTopcTBY

[Tornucanu-a Bbojana linuposuh Tpudynosuh

bpoj unaekca wiu npujaBe q0KTopcke auceprauje 10/45

HU3jaBbyjem

Jla je TOKTOPCKa ArcepTallyja Mo HacJIOBOM:
HcToBpemMeno oapehuBame 0XpaTOKCHHA A M 0CTATAKA NECTHIHNAA V rpoxkhy m

Buny LC-MS/MS TexHHKOM

® pE3yiITaT CONCTBEHOT UCTPAXKUBAYKOL pajia,

e Jla TIpeJIOKEHA JIOKTOPCKA JHcepTaldja y IeIUHN HU y JIeJIOBUMa HUje Ouiia
npeiokeHa 3a qo0ujame OUo Koje AUIIIOME MpeMa CTYIUjCKUM MpOorpaMuMa
JIPYTHX BUCOKOIIKOJICKUX YCTaHOBA,

® Ja Cy pe3yJITaTh KOPEKTHO HABEIICHH U

e Jla HHCAM KpIINO/Ma ayTOpcKa IMpaBa M KOPUCTHO/NA UHTENIEKTYallHy CBOJUHY

JpYrux JINLA.

IHoTnuc noxkTOpanga

VY Beorpany, 24.12.2018.
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H3jaBa 0 HCTOBETHOCTH LITAMIIAHE U €JIEKTPOHCKE Bep3Hje JOKTOPCKe

aucepranuje

Nme u npe3ume ayropa bojana lllnuposuh Tpudynosuh

bpoj unaekca wiu npujaBe J0KTopcke aucepranuje 10/45

Cryaujcku nporpam  DUTOMeIMIIMHA

HacnoB nokropcke nucepranuje HMcroBpeMeHo oapehuBame 0XpaTOKCHHA A W

ocTaraka necruuuaa v rpo:xkhv m suny LC-MS/MS TexHuKoM

MenTop npsu ap /iparuua bpkuh

apyru ap I'opuna Bykosuh

I[Mornucanwn/a

W3jaBbyjeM Jnda je IITaMIlaHa Bep3Wja MoOje JOKTOPCKE IUCepTalfje HCTOBETHA
EJIEKTPOHCKO] BEP3HMjH KOjy caM IMpeaao/ia 3a o0jaB/bUBamke Ha MopTany JAUrurajaHor
peno3uropujyma YHuBep3ureray beorpany.

Jlo3BosbaBaMm ja ce 00jaBe MOjU JTUYHHU MOJAIM BE3aHU 3a JIOOMjamke aKaJeMCKOT 3Bamba
JIOKTOpa HayKa, Kao IITO Cy UME U Mpe3uMe, TOANHA U MecTO pohema u 1aTym og0pane
pana.

OBM JWMYHM TOJAIlM MOTY ce€ OO0jaBUTH HAa MpPEXKHUM CTpaHHIAMa JUTHUTAITHE
OuOmMoTeKe, y eJNEeKTPOHCKOM Karajllory M Yy MyOnuKanujama YHHBEp3UTeTa Yy

beorpany.

HHornuc xoxkTopanaa

Y Beorpany,  24.12.2018.
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H3zjaBa o kopumhemwy

Opnamnthyjem YHuBep3utercky oubamorexy ,,CBeto3ap MapkoBuh® na y JururaaHu
perno3uToprjyM YHUBep3uTeTa y beorpagy yHece MOjy TOKTOPCKY JHCEPTAIHjy MO

HaCJI0OBOM:

HcroBpemeno oapehuBame oXpaTokcMHa A M 0CTATAKAa NECTHIMIAA V rpokhy u

sy LC-MS/MS TexHukoMm

KOja je MOje ayTOPCKO JeIIO.
Jucepranujy ca CBUM MPHJIO3UMA Ipeao/iaa caM y eJIeKTPOHCKOM (hopMaTry MOroJHOM
3a TpajHO apXUBUPAHE.
Mojy TOKTOPCKY AUCEpTalHjy NOXpameHy y Jururaiau peno3uTopujym Y HUBEp3UTeTa
y beorpany Mory na kopucTe cBu Koju MomTyjy oapeade caapkaHe y oqabpaHoM THITY
munenne Kpeatusne 3ajeqnuie (Creative Commons) 3a K0jy caM ce OATy4no/na.
1. AyropctBO
2. AyTOpCTBO - HEKOMEPIIH]aTHO
@AyTOpCTBO — HEKOMepIIMjalTHO — 0e3 mpepaje
4. AyTOpCTBO — HEKOMEPIIM]AJTHO — JIETUTH MOl HICTUM YCIIOBHUMA
5. AytopctBo — 0e3 mpepajie
6. AyTOpCTBO — JIETTUTH TIOJI UCTUM YCJIOBHMa
(Monumo n1a 3a0KpyXHMTE€ camMoO jeAHY OJ IIECT MOHYheHHX JMLEHIU, KpaTak OIHC

JMILIEHIM JIaT j€ Ha Kpajy).

HHornuc xoxkTopanaa

VY beorpany, _ 24.12.2018.
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1. AyropcTtBo - Jlo3BOJbaBaTe yMHOXKaBamkbe, TUCTPUOYIH]Y M jaBHO CAOMIITABAE
nena, ¥ mpepaje, ako ce HaBe/le MMe ayTopa Ha HauuH ojpeleH of cTpaHe ayTropa Wix
JaBaola JIUIEHIE, Yak W y KoMmepuujamHe cBpxe. OBO je Hajcino0O0gHHja Ol CBUX
JIMIICHITH.

2. AyTOpCcTBO — HEKOMepIHjaaHo. /[03BojbaBaTe yMHOKaBaWkE, JUCTPHOYIH]Y U jJaBHO
caoliITaBamke JeNa, U Ipepaje, ako ce HaBele MME ayropa Ha HauuH ojpeheH ox
CTpaHe ayTopa WM JAaBaoua juieHue. OBa JUIEHIIA HE J03BOJbaBA KOMEPILHjaHY
yrnotpeOy nena.

3. AyTopcTBO - HeKOMepHHjaJqHO — 0Oe3 mpepage. J[03BOoJbaBaTe yMHOXKaBambe,
IUCTpUOYLMjy W jaBHO CaolIITaBamke Jena, 0e3 MpoMeHa, NpeoOJIMKOBama WU
ynorpebe aena y cBOM Jely, aKO Ce HaBele MMe ayTopa Ha HauuH oxpeheH ox crpaHe
ayTopa miu jasaoua juueHne. OBa JHUIEHIIA HE J03B0OJbaBa KOMEPLUjaHY yHOTpeOy
nena. Y OJHOCY Ha CBE OCTajie JIMICHIIe, OBOM JIUIIEHIIOM Ce OrpaHnyaBa Hajsehu oO0um
npaBa Kopuiihema aena.

4. AyTOpCTBO - HEKOMEPUHUjaJTHO — JEJUTH NMOJA MCTHM ycaoBuma. J[o3BosbaBate
YMHOXaBamwe, TUCTPUOYILIHUjy U jaBHO CAOMILITAaBamke Jiela, U Mpepaje, ako ce HaBeze
uMe ayTopa Ha HauuH ojApeheH o CTpaHe ayTopa WIM J1aBaolla JIMIEHLE U aKo ce
npepaga aucTpuOyHpa MMOA HUCTOM WM CIMYHOM JuleHnoM. OBa JHIEHIIA He
JI03BOJhaBa KOMEPIUjATHY YIIOTpeOy Jelia U mpepaja.

5. AyropcTtBo — 6e3 mpepajne. /lo3BojbaBaTe yMHOXaBame, JAUCTPUOYIH]Yy M jaBHO
CaoMIITaBame Jiesa, 0e3 MpoMeHa, IPeoOJINKOBamka WM YIOTpeOe Aena y CBOM ey,
aKo ce HaBe/le UMe ayTopa Ha Ha4MH oJpel)eH o/ CTpaHe ayTopa WM AaBaola JIUIICHIIE.
OBga nuIieHIIa 103B0JbaBa KOMEPLHUjaJIHY yIIOTpeOy Jierna.

6. AyTopcTBO - JeJMTH MOJ HCTHM YcjaoBuMma. Jlo3BoJbaBaTe yMHOXKaBambe,
TUCTpUOYIIM]jy U jJaBHO CaoMINTaBame Jela, U mpepaje, ako ce HaBeJe MMe ayTopa Ha
HauMH ojapeheH on cTpaHe ayTopa WIM JaBaolla JHIEHIIE M ako ce mpepaaa
mucTpuOynpa TIMOJ WCTOM WM CIMYHOM JnieHnoM. OBa JHIIEHIIAa J103BOJhaBa
KOMepIIMjamHy yrnotpedy aena u mnpepaaa. CinuyHa je copTBEPCKHM JHIEHIIAMA,
OJIHOCHO JIMIIEHIIaMa OTBOPEHOT KO/J1a.
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