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STRESZCZENIE

Anastassiades i Lehotay w 2003 roku, opisali ,,szybkq, prostg, taniq, efektywnq, odporng i bezpieczng” (QuEChERS)
metode pozwalajgcq oznaczy¢ pozostatosci wielu pestycydow w warzywach i owocach. Metoda QuEChERS pozwala uzy-
ska¢ prawidlowe wyniki przy minimalnej liczbie etapow pracy laboratoryjnej i niewielkim zuzyciu odczynnikow oraz szkla
laboratoryjnego. Metoda QuEChERS polega na ekstrakcji i podziale w uktadzie ciecz—ciecz skladnikow probki z uzyciem
acetonitrylu, a nastepnie oczyszczeniu ekstraktu z wykorzystaniem metody dyspersyjnej ekstrakcji do fazy stalej (SPE). Ce-
lem badan byto sprawdzenie przydatnosci metody QuEChERS w polqczeniu z chromatografiq gazowq z detekcjg wychwytu
elektronow (GC-ECD) w badaniach pozostalosci pestycydow w zZywnosci. W badaniach zastosowano dostepne na rynku
gotowe zestawy do ekstrakcji i dyspersyjnej SPE oraz analogiczne zestawy przygotowane we wlasnym zakresie. W badaniach
odzysku dla 15 wybranych pestycydow wykorzystano, zgodnie z wymaganiami dokumentu SANCO/10684/2009 i PN-EN
15662:2008, trzech przedstawicieli roznych grup matryc: marchew (wysoka zawartos¢ karotenoidow), maliny (niskie pH)
i pomidory (wysoka zawartos¢ wody). Dla poziomu wzbogacenia wynoszgcego 0,5 mg/kg odzysk dla 14 zwigzkow miescil sie
w przedziale 70—120%. Jedynie w przypadku jednego zwigzku (trifluraliny w probkach malin), odzysk byl mniejszy od 70%.
Uzyskana powtarzalnos¢ byla zadowalajgca - RSD bylo mniejsze niz 20%, z wyjgtkiem trifluraliny w malinach (27,16%).

ABSTRACT

In 2003 Anastassiades and Lehotay described the “quick, easy, cheap, effective, rugged and safe” (QuEChERS) method
Jfor the multi-class, multiresidue analysis of pesticides in fruit and vegetables. The QuEChERS method allows to obtain high
quality results with a minimum number of steps and a low solvent and glassware consumption. The QuEChERS method
based on liquid—liquid partitioning with acetonitrile followed by a cleanup step with dispersive-SPE (Solid Phase Extrac-
tion). The aim of this study was to check the usefulness of the QuEChERS method coupled with gas chromatography with
electron capture detection (GC-ECD) in analysis of pesticide residues in food. Ready-to-use QuEChERS reagents kits and
own-weighed reagents have been applied. In recovery experiment for 15 selected pesticides, three matrices belonging to
different groups — carrots (high carotenoids content), raspberry (highly acidic matrix) and tomatoes (high water content)
— have been used, according to the SANCO/10684/2009 guideline and PN-EN 15662:2008 requirements. Fourteen com-
pounds showed a recovery in the range of 70—120% and only one compound (trifluralin in raspberry) presented a recovery
lower than 70% at the 0.5 mg/kg fortification level. The repeatability was satisfying with a RSD lower than 20% apart
Sfrom trifluralin in raspberry (27.16%).
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WSTEP

Stosowanie pestycydow w rolnictwie przynosi sze-
reg korzysci ekonomicznych, migdzy innymi przyczy-
nia si¢ do poprawy wydajnosci oraz jakosci produkcji
rolnej. Z drugiej strony stwarza jednak zagrozenie dla
srodowiska i zdrowia cztowieka [15]. Dlatego nie-
zmiernie wazne jest, aby stosowac pestycydy w sposéb
przemyslany, zgodny z obowigzujgcym prawem oraz
prowadzi¢ skuteczng, urzedowa kontrole zywnosci pod
katem pozostatosci pestycydow [8, 9].

Obecnie w analizie pozostatosci pestycydow dazy
si¢ do wykorzystywania metod ekstrakcji i oczysz-
czania, ktdre pozwalajg oznaczy¢ pozostatosci wielu
pestycydéw w jednym procesie analitycznym (ang..
multiresidue methods, MRM). Taka metoda jest opi-
sana przez Anastassiades’a 1 Lehotay’a [2] metoda
QuEChERS (z ang.: quick, easy, cheap, effective,
rugged and safe — szybka, prosta, tania, efektywna,
odporna i bezpieczna). Polega ona na ekstrakcji i po-
dziale w uktadzie ciecz—ciecz sktadnikéw probki z uzy-
ciem acetonitrylu, a nastgpnie oczyszczeniu ekstraktu
z wykorzystaniem metody dyspersyjnej ekstrakcji do
fazy statej (SPE). Charakteryzuje si¢ ona niewielkim
zuzyciem odczynnikow, w tym szkodliwych rozpusz-
czalnikow organicznych oraz szkla laboratoryjnego,
jest wiec przyjazna dla srodowiska. Dodatkowo metoda
QuEChERS jest szybka i prosta, sktada si¢ z naste-
pujacych po sobie etapdw wytrzgsania i wirowania
[22]. Zastosowanie tej metody nie gwarantuje jednak
usunigcia wszystkich mogacych powodowac interfe-
rencje w trakcje oznaczania substancji wystgpujacych
w badanych matrycach. Dlatego tez do oznaczania
pozostatosci pestycydow po ekstrakeji 1 oczyszczeniu
ta metodg zalecang technikg detekcji jest spektrometria
mas (MS). Zastosowanie wyzej wymienionej techniki
umozliwia jednoznaczng identyfikacj¢ i oznaczenie
badanych zwigzkow w matrycach, w ktorych znajduja
si¢ liczne zwigzki interferujace [12, 14].

Metoda QUEChERS jest rowniez bardzo elastycz-
na i stwarza duze mozliwosci modyfikacji pod katem
badanych zwigzkéw, rodzajow badanych matryc, wy-
posazenia i technik analitycznych stosowanych w labo-
ratorium [ 13]. Poczatkowo metoda ta byta przeznaczona
do oznaczania pozostatosci pestycydow w probkach
owocow 1 warzyw, jednak po wprowadzeniu do niej
pewnych modyfikacji znalazta rowniez zastosowanie
w oznaczaniu wielu nowych zwigzkoéw i matryc. Obec-
nie za pomocg odpowiednio zmodyfikowanej metody
QuEChERS oznaczane sag migdzy innymi: pozostatosci
lekow weterynaryjnych (w mleku [1], jajach [7] i mig-
sie drobiowym [24]), mikotoksyny [19, 23], r6znego
rodzaju leki [17], trihalometany (THM) w glebie [10],
pentachlorofenol w gumie guar [16] oraz pozostato$ci

pestycydow: w ryzu [11], soku owocowym [20], winie
[4] 1 przetworach owocowych dla dzieci [3].

Od grudnia 2008 roku metoda QuEChERS zosta-
ta wiaczona do zbioru Polskich Norm jako PN-EN
15662:2008 [18]. Metoda ta stala si¢ na tyle powszech-
nie stosowana w oznaczaniu pozostatosci pestycydow,
ze na rynku dostepne sg juz, oferowane przez réznych
producentow, gotowe zestawy soli i sorbentdw dla ro6z-
nego typu matryc. Ich uzycie dodatkowo skraca czas
przygotowania probki.

Wigkszo$¢ laboratoriow Panstwowej Inspekcji
Sanitarnej (PIS), realizujacych monitoring i urzedowa
kontrole zywnos$ci pod katem pozostatosci pestycy-
déw, nie jest wyposazona w chromatografy cieczowe
lub gazowe sprzgzone ze spektrometrig mas, ktore sa
dedykowane jako urzadzenie pomiarowe w metodzie
QuEChERS. Dlatego tez w niniejszej pracy zostata
podjeta proba sprawdzenia przydatno$ci tej metody
w potaczeniu z chromatografia gazowa (GC) z de-
tektorem wychwytu elektronéw (ECD) w badaniach
pozostatosci pestycyddw, bowiem ten rodzaj urzadzen
znajduje si¢ na wyposazeniu wszystkich laboratoriéw
PIS. Ponadto, poréwnano wyniki badan pozostatosci
wybranych pestycyddéw w trzech réznych typach ma-
tryc uzyskane z zastosowaniem dostepnych na rynku
gotowych zestawow do ekstrakcji i dyspersyjnej SPE
z analogicznymi zestawami przygotowanymi we wia-
snym zakresie.

MATERIAL I METODY

Materiat do badan stanowily zakupione w lokalnych
sklepach owoce 1 warzywa: pomidory ($wieze), mar-
chew (§wieza) i maliny (mrozone). Wedlug dokumentu
SANCO/10684/2009 i normy PN-EN 15662:2008
wybrane matryce nalezg to trzech réznych grup. Po-
midor jest przedstawicielem matryc bogatych w wodg,
marchew o duzej zawartosci karotenoidow, a malina
o wysokiej kwasowosci [0, 18]. Cechy te wymagaja
wprowadzenia okreslonych modyfikacji metody. Prob-
ki zakupionych produktéw zostaly wstepnie poddane
analizie pod katem obecnos$ci wytypowanych do badan
pestycydow. Nie stwierdzono w nich obecnosci bada-
nych zwigzkéw na poziomach powyzej granic ozna-
czalno$ci wyznaczonych na etapie walidacji metody
QuEChERS w Krajowym Laboratorium Referencyjnym
(NRL) w zakresie pozostatosci pestycydoéw w Zaktadzie
Toksykologii Srodowiskowej Narodowego Instytutu
Zdrowia Publicznego-Panstwowego Zaktadu Higieny.

Wykorzystane w badaniach rozpuszczalniki: aceto-
nitryl (POCH, Polska) i octan etylu (Merck, Niemcy)
byty przeznaczone odpowiednio do chromatografii
cieczowej i gazowej. Wzorce pestycydow uzyte w ba-
daniach pochodzity z dwoch zrodet: Dr. Ehrenstor-
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fer (Niemcy) i z Instytutu Przemystu Organicznego
(Polska). Zastosowano nast¢pujace sole i sorbenty:
siarczan magnezu, cytrynian tréjsodowy dwuwodny
1 wodorocytrynian dwusodowy seskwiwodny (Fluka,
Niemcy), chlorek sodu (Merck, Niemcy), sorbent PSA
(ang.: primary secendary amine) (Varian, USA), sor-
bent GCB (ang..: graphitised carbon black) (Supelco,
USA) oraz gotowe zestawy soli i sorbentow SampliQ
(Agilent Technologies, USA).

Do badan wybrano 15 reprezentatywnych pesty-
cyddéw nalezacych do réznych grup chemicznych:
bifentryng, bromopropylat, bupirymat, a/fa-endosulfan,
beta-endosulfan, siarczan endosulfanu, fenarymol, fen-
propatryne, mychlobutanil, pendimetaling, procymidon,
tetradifon, trifloksystrobine, trifluraling i winklozoling.
Przygotowano roztwor podstawowy mieszaniny wzor-
cOW w octanie etylu, w ktorym st¢zenie alfa-, beta-en-
dosulfanu i siarczanu endosulfanu wynosito po 1 pg/ml,
a pozostatych zwigzkéow po 10 pg/ml. Z roztworu
podstawowego przygotowano, na drodze kolejnych roz-
cienczen, sze$¢ roztwordw do sporzadzenia krzywych
kalibracyjnych o nastepujacych stezeniach: 4, 10, 20,
40, 100, 200 ng/ml (alfa-, beta-endosulfan i siarczan
endosulfanu) oraz 40, 100, 200, 400, 1000 i 2000 ng/ml
dla pozostatych zwiazkow. Zastosowanie nizszego
stezenia w przypadku zwiazkoéw chloroorganicznych
byto zwigzane z wyzszg czutoscig detektora wychwytu
elektronow dla tej grupy zwigzkow.

W celu zbadania odzysku dla poszczegdlnych
pestycydow dla wszystkich trzech matryc przygoto-
wano probki wzbogacone. W temperaturze pokojowej
poddano homogenizacji po 500 g owocoéw lub warzyw.
Nastepnie odwazono po 200 g homogenatéw i doda-
no po 10 ml roztworu podstawowego 15 pestycydow
i doktadnie wymieszano. Uzyskano w ten sposob
wzbogacenie na poziomie 0,05 mg/kg dla alfa-, beta-
-endosulfanu i siarczanu endosulfanu i 0,5 mg/kg dla
pozostatych zwigzkow.

Probki poddano obrobce metoda QuEChERS
zgodnie z normg PN-EN 15662:2008 [18]. Dla kazdej
z matryc przebadano: po 8 prébek wzbogaconych przy
wykorzystaniu soli i sorbentéw odwazonych w labo-
ratorium Zaktadu Toksykologii Srodowiskowej (ZTS),
po 8 probek wzbogaconych z zastosowaniem gotowych
zestawow soli 1 sorbentow SampliQ, probke odczyn-
nikowg i probke czystej, niewzbogaconej dodatkiem
pestycydow matrycy.

10 ghomogenatu umieszczono w polipropylenowe;j
probowce o pojemnosci 50 ml, dodano 10 ml acetoni-
trylu i wytrzasano przez 1 minute. Nastepnie dodano
6,5 g mieszaniny buforowej w sktad ktorej wchodzito:
4 g bezwodnego siarczanu magnezu, 1 g chlorku sodu,
1 g cytrynianu tréjsodowego dwuwodnego 1 0,5 g
wodorocytrynianu dwusodowego seskwiwodnego.
W przypadku probek malin dodatkowo dodano 200 pl

wodorotlenku sodu o stezeniu 5 mol/dm?3. Wykorzysta-
nie buforu cytrynianowego i wodorotlenku sodu ma na
celu uzyskanie pH probki na poziomie okolo 5 [14].
Utrzymywanie takiej wartosci pH pozwala zminimali-
zowac degradacje pestycydow o charakterze kwasnym
lub zasadowym i prowadzi do poprawy wydajnosci
ekstrakcji. Calo$¢ wytrzasano przez 1 minute i odwi-
rowano przez 5 minut przy 4300 obr./min. Nast¢pnie
6 ml warstwy acetonitrylowej przeniesiono do poli-
propylenowej probéwki o pojemnosci 15 ml, w ktorej
w przypadku prébek malin i pomidoréw znajdowato si¢
wczesniej nawazone: 150 mg PSA (sorbent majacy za
zadanie usung¢ z ekstraktu kwasy thuszczowe i1 cukry
[5]) oraz 900 mg bezwodnego siarczanu magnezu.
W przypadku probek marchwi w kazdej probdéwce
znajdowato si¢: 150 mg PSA, 900 mg bezwodnego
siarczanu magnezu i 15 mg GCB (sorbent majacy za
zadanie usunac¢ z ekstraktu barwniki). Cato$¢ wytrzasa-
no przez 2 minuty (prébki malin i pomidoréw przez 0,5
minuty) i wirowano przez 5 minut przy 4300 obr./min.
Nastepnie 4 ml warstwy acetonitrylowej przeniesiono
do probowki szklanej o pojemnosci 10 ml i dodano
40 pl 5% roztworu kwasu mrowkowego w acetonitrylu,
w celu stabilizacji ekstraktu. Zawartos¢ probéwki od-
parowano do sucha, a suchg pozostato$¢ rozpuszczono
w 4 ml octanu etylu. Etap zmiany rozpuszczalnika
z acetonitrylu na octan etylu jest modyfikacja metody
QuEChERS w stosunku do normy PN-EN 15662:2008.
Zostat on przeprowadzony w laboratorium Zaktadu Tok-
sykologii Srodowiskowej w celu utatwienia oznaczania
otrzymanych ekstraktow za pomocg GC-ECD. Zmiana
rozpuszczalnika, jak wynikalo ze weze$niejszych badan
przeprowadzonych w laboratorium ZTS, spowodowata
zwigkszenie odpowiedzi detektora wobec oznaczanych
zwiazkoéw. Przed analiza GC-ECD ekstrakt badanej
probki w octanie etylu byl oczyszczany przy uzyciu
filtra strzykawkowego z membrang GHP (polipropylen)
o $rednicy porow 0,45 pm.

Analiza zostata przeprowadzona z wykorzystaniem
chromatografu gazowego 6890N firmy Agilent Techno-
logies z detektorem wychwytu elektronow. W badaniach
wykorzystano kolumne DB-5 MS o dlugosci 30 m, $red-
nicy wewnetrznej 0,32 mm i grubosci filmu 0,25 pm. Za-
stosowano nastgpujacy program temperaturowy pieca:
70°C (1,7 min.); 30°C/min.-190°C (5,7 min.); 3°C/min.
-240°C; 30°C/min.-280°C (10,3 min.). Catkowity czas
pojedynczej analizy chromatograficznej wynosilt 34
minuty. Dozowano 1 pl ekstraktu w octanie etylu za
pomocg dozownika z programowang temperaturg
odparowania (PTV). Temperatura detektora wynosita
330°C. Jako gaz no$ny uzyto hel. Badane zwigzki byly
identyfikowane na podstawie czaséw retencji.
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WYNIKI I DYSKUSJA

W tabeli 1 przedstawiono wartosci wspotczynnikow
odzysku i wzgledne odchylenia standardowe (RSD)
powtarzalnosci dla pigtnastu badanych zwigzkow (do-
datkowo dla endosulfanu zgodnie z definicja pozosta-
losci [21]) w probkach pomidorow, marchwi i malin.
Wykorzystano sole i sorbenty odwazone w laboratorium
ZTS i gotowe zestawy SampliQ. Podana w tabeli 1
warto$¢ odzysku jest wartoscig $rednig uzyskang z 8
probek analizowanych rownolegle dla kazdego sposo-
bu przygotowania. Warto$¢ odzysku dla endosulfanu
zostata obliczona zgodnie z definicjg pozostatosci, tj.
jako suma izomerow endosulfanu alfa- i beta- oraz
siarczanu endosulfanu wyrazona jako endosulfan [21].

Uzyskane wyniki sg zgodne z wymaganiami prze-
wodnika SANCO/10684/2009 [6], tzn. odzysk dla
poszczegdlnych zwigzkow miescit si¢ w przedziale od
70 do 120% i RSD byto mniejsze niz 20% (od 0,71%
dla trifloksystrobiny w probkach malin przygotowanych
za pomocg gotowych zestawow soli i sorbentéw do
17,47% dla alfa-endosulfanu w probkach pomidoréw
przygotowanych przy uzyciu soli i sorbentéw nawazo-
nych w laboratorium ZTS). Jedynie wyniki oznaczania
trifluraliny w probkach malin nie spetnity obydwu
powyzszych kryteriow.

Nizszy odzysk i duza warto$¢ RSD dla trifluraliny
oznaczanej w probkach malin zwigzane sg z wystapie-
niem w przypadku tej kombinacji analit/matryca zja-
wiska koelucji, poniewaz w bliskim sgsiedztwie czasu
retencji trifluraliny wystepuje sygnat pochodzacy od
matrycy (Ryc. lc, sygnat nr 1), Zastosowanie detektora
wychwytu elektrondw w tym przypadku nie daje mozli-
wosci prawidtowej korekty tj. odjecia pola powierzchni
sygnatu pochodzacego od matrycy, poniewaz sygnaty
pochodzace od matrycy sg niepowtarzalne. W przypad-
ku probek marchwi sygnaty pochodzace od zwigzkow
znajdujacych sie¢ w matrycy majg wptyw na pogorszenie
wynikow oznaczenia nie tylko trifluraliny, ale takze
alfa-endosulfanu (Ryc. 1d, sygnaty nr 1 i 5). Natomiast
w przypadku ekstraktu prébek pomidoréw chromato-
gram praktycznie nie zawierat zwigzkoéw interferujacych
(Ryc. 1b). Chromatogram wzbogaconej probki pomidora
jest pod wzgledem liczby sygnaléw niemal identyczny
z chromatogramem roztworu wzorcowego oznaczanych
pestycydow w octanie etylu (Ryc. 1a).

Zakres roboczy, w ktorym sprawdzono liniowos¢
odpowiedzi detektora wynosit od 40 do 2000 ng/ml,
z wyjatkiem alfa-, beta-endosulfanu i siarczanu endosul-
fanu, dla ktorych zakres ten wynosit od 4 do 200 ng/ml.
Wspotczynniki determinacji (R?) dla wyznaczonych
krzywych kalibracyjnych byly wigksze od 0,99 dla
wszystkich badanych zwiazkow.

Tabela 1. Sredni odzysk i powtarzalno$¢ (RSD) otrzymane przy uzyciu metody QuEChERS dla wzbogaconych probek

pomidoréw, marchwi i malin

Average recoveries and repeatability (RSD) obtained with the QUEChERS method in fortified tomato, carrot and

raspberry samples
Poziom Pomidor Marchew Maliny
wzbo- . . . . . .
» Nazwa zwiazku gacenia ZTS SampliQ ZTS SampliQ ZTS SampliQ
(czas retencji [min.J) ) g‘:k RSD Z(;‘:k RSD gcslk RSD g‘:k RSD Z(;‘:k RSD g‘:k RSD
0 0, 0, 0 0, 0,
kg] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%0] [%] [%] (%] [%]
1 | Trifturalina (7,47) 0,5 |7428]14,39 78,07 ] 6,35 [102,35] 7,25 [ 98,81 | 5,81 | 69,96 | 20,93 | 53,41 | 27,16
2 | Winklozolina (9,66) 0,5 |91,62] 529 [89,89 ] 4,59 [99,80 | 1,79 [103,36] 4,18 | 88,50 | 4,43 | 84,87 4,28
3 | Pendimetalina (11,72) 0,5 |8850] 3,47 [86,91] 2,53 92,27 3,29 [92,10] 2,39 | 86,09 | 3,53 | 82,98 | 2,57
4 | Procymidon (12,36) 0,5 |93,15] 4,72 [ 90,10 4,07 [106,68] 1,41 [109,08] 2,34 [ 94,72 | 1,35 [ 92,47 1,40
5 | alfa-endosulfan (13,23) | 0,05 | 92,60 17,47 80,63 | 3,90 | 78,12 | 10,44 | 75,65 | 5.63 | 73,72 3,86 | 71,30 | 6,09
6 | Mychlobutanil (14,25) 0,5 199,37 3,56 97,16 | 3,87 [105,10] 1,67 [106,40] 2,12 [ 99,68 | 1,27 [ 97,50 | 1,00
7 | Bupirymat (14,43) 0,5 [9597] 3,95 [93.27] 490 |95.42] 1,77 [ 97,58 | 2,35 [ 93,72 1,28 [ 94,44 0,86
8 | beta-endosulfan (1547) | 0,05 | 8521 5,14 [ 84,27 2,16 | 86,99 | 3,50 [ 93,88 ] 6,27 [ 86,21 ] 2,31 [ 8593 1,19
9 (Sf;‘rﬁ;‘“end"sulfan“ 0,05 | 8832 2,40 | 87,20 | 3,25 | 86,96 | 3,05 | 88,39 | 2,24 | 93,39 | 1,02 | 93,50 | 1,79
10| Trifloksystrobina (17,37) | 0,5 | 98.22] 3,37 | 98,07 | 2,67 [103,91] 2,68 [106,23] 2,56 |101,85] 1,08 [101,53] 0,71
11| Bromopropylat (19,94) | 0,5 |97,15] 3,40 [ 9597 332 [ 97.86| 2,63 | 98,52 2.48 [ 99,08 | 1,00 | 99,18 1,37
12 | Bifentryna (20,13) 0,5 |9522] 2,49 94,66 2,00 [ 92,25| 2,34 | 88,89 | 1,93 [ 92,91 1,03 | 91,63 | 0,96
13 | Fenpropatryna (20,55) 0,5 |9792 3,27 [97.28] 2,37 [ 98,42 3,04 [ 96,39 | 2,02 [98,69| 1,17 | 96,87 0,96
14 | Tetradifon (21,15) 0,5 9622 5,07 [93,89] 5,68 | 93,61] 1,98 94,49 2,04 [ 84,17] 0,97 | 82,94 1,14
15 | Fenarymol (22,85) 0,5 |97.42] 3,76 [ 9421 5,08 | 99,30 1,45 [102,23] 2,43 [ 97,19] 1,00 | 97,04] 0,78
16 | Endosulfan* 0,148 | 85,00 10,50 83,88 | 3,00 | 83,87 5,15 | 85,83 ] 4,51 | 84,33 | 2,01 | 83,45] 2,45

*- suma izomerdw alfa- 1 beta-endosulfanu oraz siarczanu endosulfanu wyrazona jako endosulfan
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Chromatogramy: a) roztworu mieszaniny wzorcow w octanie etylu, b) ekstraktu wzbogaconej probki pomidorow,
c) ekstraktu wzbogaconej probki malin, d) ekstraktu wzbogaconej probki marchwi. Oznaczenie pikoéw na chro-
matogramach zgodnie z numeracja zwigzkéw w tabeli 1.

Chromatograms: a) pesticide mixture standard solution in ethyl acetate, b) extract of fortified tomato sample,
b) extract of fortified raspberry sample, d) extract of fortified carrot sample. Numbers of peaks correspond with
respective numbers of compounds in table 1.
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Nr 2

WNIOSKI

1. Wykorzystanie chromatografii gazowej z detektorem

wychwytu elektronow w polgczeniu z metodg eks-
trakcjiioczyszczania QUEChERS pozwala w sposob
wiarygodny przeprowadzi¢ jednoczesne oznaczanie
pozostatosci wielu pestycydow w probkach owocow
i warzyw. Przed podj¢ciem badan rutynowych nalezy
jednak sprawdzi¢, ktore zwigzki moga by¢ oznacza-
ne tg metodg w danej matrycy z wykorzystaniem
GC-ECD.

. Wyniki analiz, uzyskane zarowno z wykorzystaniem
soli i sorbentow odwazonych w laboratorium ZTS
jaki i gotowych zestawow SampliQ, spetniajg wyma-
gania przewodnika SANCO/10684/2009 (wyjatek
stanowig wyniki oznaczania trifluraliny w probkach
malin). Oba warianty metody mogg by¢ stosowane
w rutynowych badaniach pozostatosci pestycydow
w probkach warzyw i owocow.

. Metoda QUEChERS nie pozwala na pelne oczysz-
czenie otrzymanego ekstraktu ze zwiazkow po-
chodzacych z matryc. Jednak etap oczyszczania
w tej metodzie jest fatwiejszy, zajmuje mniej czasu
i pozwala na zaoszczedzenie rozpuszczalnikow
organicznych w poréwnaniu do oczyszczania eks-
traktu z wykorzystaniem np. GPC (chromatografii
zelowe;j).

. W przypadku laboratoriéw, ktore wykonujg duza
liczbe badan pozostatos$ci pestycydow metoda
QuEChERS uzasadnione jest wykorzystywanie,
dostepnych na rynku, gotowych zestawoéw soli
i sorbentow (np. SampliQ). Pozwala to przebadac
wigkszg liczbe probek w krotszym czasie.
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