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MIJLOACE DE INVESTIGARE PRIVIND PREZEN|A  

REZIDUURILOR DE PESTICIDE }I OCHRATOXINA A  

PE STRUGURI }I #N VIN 

 
 
 

REZUMAT 
 

 

Lucrarea de doctorat este prezentat[ pe parcursul a 134 de pagini ]i este 

structurat[ pe cinci capitole, astfel:  

Capitolul 1: Generalit[\i privind propriet[\ile, sursele de apari\ie, metodele de 

investigare ]i limitele maxime admise pentru pesticide ]i OTA 

Capitolul 2: Stadiul actual al cercet[rilor privind prezen\a pesticidelor  ]i 

ochratoxinei A @n struguri ]i vin 

Capitolul 3: Scopul cercet[rii, obiectivele urm[rite, materialele ]i metodele 

folosite 

Capitolul 4: Rezultate ob\inute 

Capitolul 5:  Concluzii  generale  

Bibliografie: @n care sunt citate 142 de lucr[ri ]tiin\ifice ap[rute @n ultimul deceniu 

referitor la tema luat[ @n studiu. 

 

Scopul cercet[rii 

Consumatorii pun mare accent pe calitatea alimentelor ]i deci prezen\a 

contaminan\ilor (micotoxine sau pesticide) trebuie tratat[ cu deosebit[ aten\ie. 

Guvernul Rom`niei a introdus limite maxime admise stabilite în conformitate cu 

legisla\ia din  UE pentru aceste reziduuri ]i vrea s[ se asigure c[ industria vinului 

poate dezvolta strategii de management care s[ minimizeze prezen\a acestor 

contaminan\i @n vinul rom`nesc. Av`nd la baz[ principiul « prevenirea este mai 
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bun[ dec`t tratarea », protejarea consumatorului @mpotriva efectelor toxice ale 

acestor contaminan\i, impune @ncurajarea ac\iunilor preventive, cum ar fi o bun[ 

practic[ agricol[, stocarea @n condi\ii corespunz[toare, respectarea termenelor 

impuse de tratamente, etc.  

Prezentul studiu are drept scop eviden\ierea mijloacelor de investigare 

privind prezen\a reziduurilor de pesticide ]i ochratoxina A pe stuguri ]i @n vin, 

adaptarea acestora la condi\iile concrete din laborator,  astfel @nc`t s[ se ob\in[ o 

bun[ recuperare a reziduurilor, o bun[ repetabilitate ]i reproductibilitate a 

rezultatelor ob\inute.  

 

Obiectivele urm[rite 

Datorit[ faptului c[ ochratoxina A ]i pesticidele au fost detectate @n cereale, 

lapte, cafea, cacao, s`nge uman, iar @n ultimii ani ]i @n vin, precum ]i a efectului 

nefrotoxic, hepatotoxic, teratogen, imunotoxic, posibil cancerigen, ne-am propus 

urm[toarele obiective : 

1) identificarea de mucegaiuri ochratoxigene pe struguri ; 

2) validarea  metodelor utilizate pentru cuantificarea  ochratoxinei A ;  

3) investigarea ]i cuantificarea ochratoxinei A @n  vinurile albe ]i ro]ii ;  

4) validarea  rezultatelor  ob\inute la determinarea reziduurilor de pesticide ; 

5) determinarea gradului de contaminare cu pesticide al strugurilor din 

Oltenia.   

 

Rezultate 

#n anul 2005, din apa de sp[lare a strugurilor lua\i @n studiu au fost izolate 

mai multe tulpini de mucegaiuri care apar\in speciilor: Penicillium verucosum; 

Aspergillus niger ]i Aspegillus ochraceus - specii cu poten\ial ochratoxigen.  

Pentru cuantificarea reziduurilor de OTA din vin am folosit ini\ial metoda 

ELISA ]i pentru verificarea rezultatelor, tehnica HPLC. Pentru determin[ri ELISA 
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am folosit kituri R-biopharm RIDASCREEN® ]i un cititor STAT FAX 2100. 

Pentru determin[ri HPLC am folosit un lichid cromatograf de lichide de înalt[ 

performan\[, Perkin Elmer Series 200 cu detector de fluorescen\[. 

Au fost analizate un num[r de 105 probe de vin din care 44 probe vin 

@mbuteliat din Oltenia, 48 probe de vin fortifiate cu etalon de OTA ]i 8 probe vin 

din import. #n fiecarea an am analizat ]i probe de struguri muceg[i\i din care s-au 

analizat microbiologic mucegaiurile dup[ care probele au fost omogenizate, extras 

sucul ]i analizat pentru detectarea OTA. Probele au fost extrase @n solu\ie tampon 

PBS ]i purificate pe coloane de imunoafinitate, iar dup[ sp[lare cu solu\ie tampon 

PBS,  OTA a fost eluat[ cu metanol. Extractul metanolic a fost evaporat la sec pe 

baie de ap[ ]i reziduul s-a reluat cu solu\ie de bicarbonat de sodiu pentru tehnica 

ELISA iar pentru HPLC s-a folosit extractul de metanol. Rezultatele ob\inute au 

fost prelucrate automat cu softurile celor dou[ aparate. Au fost trasate curbe de 

calibrare la fiecare set de probe, s-au facut studii de recuperare, repetabilitate ]i 

reproductibilitate a rezultatelor ob\inute. S-au calculat limitele de detec\ie ]i de 

cuantificare ale metodelor. Recuperarea s-a @ncadrat @ntre 82 ]i 95%, coeficientul 

de varia\ie la repetabilitate fiind de 7,2%  ]i la reproductibilitate de 7,65%.  

Pentru probele analizate pe parcursul celor trei ani nu s-au determinat valori 

peste limita admis[ pentru OTA @n vin, exista c`teva probe cu valori detectabile 

(11,36%) @n anul 2005,  care pot fi explicate pe baza condi\iilor meteorologice 

nefavoravile sectorului viticol din acel an. Valoarea detectabil[ cea mai mare a 

fost de 0,5 µg/kg, care este mult sub valoarea maxim[ admis[ (2 µg/kg). Restul 

probelor analizate (88,64%) au concentra\ia de OTA nedetectabil[. Rezultatele 

ob\inute pot fi explicate printr-o bun[ practic[ a vinifica\iei ]i a condi\iilor 

climatice favorabile zonelor viticole studiate.  

Pentru analiza reziduurilor de pesticide am folosit metoda gaz 

cromatografic[, etaloane de pesticide Riedel de Haën ]i dou[ cromatografe de 

gaze: Konik HRGC 4000B ]i Varian CP 3800 cu autosampler. 



 4

Au fost analizate un numar de 80 probe de struguri din care 31 probe 

struguri  din Oltenia, 49 probe de struguri fortifiate cu β HCH, γHCH ]i DDE, 

substan\e standard Riedel de Haën. Probele au fost extrase cu acetonitril, apoi 

reextrase din acetonitril cu eter de petrol ]i purificate pe coloane de florisil. Dup[ 

re\inerea pesticidelor pe coloan[, au fost eluate cu amestec eter de petrol, eter 

etilic. Extractul eteric a fost concentrat prin evaporare ]i injectat @n gaz 

cromatograf. 

 Pentru validarea metodei s-au folosit probe de struguri care au fost 

analizate ]i la care nu s-au detectat reziduuri de pesticide. Probele s-au fortifiat cu 

solu\ii etalon la nivel de 0,05; 0,1 ]i 0,15 mg/kg. Procentul de recuperare a fost 

cuprins @ntre 78 ]i 89% , coeficientul de varia\ie (Cv %) @ntre 2,7 -  8,5%  ]i limita 

de cuantificare (LOQ) @ntre 0,01 ]i 0,02 mg/kg. Incertitudinea de m[surare variaz[ 

func\ie de fiecare component ]i este mai mic[ de 15%. 

Pentru verificarea rezultatelor ob\inute am utilizat o metod[ multirezidual[ 

olandez[ ]i un gaz cromatograf Varian, de genera\ie nou[. Metodele folosite la 

investigarea reziduurilor de pesticide din struguri ofer[ rezultate repetabile ]i 

reproductibile.  

 Faptul c[ nu au fost detectate reziduuri de pesticide @n probele 

analizate, denot[ o bun[ practic[ a tratamentelor fitosanitare, respectarea 

termenelor de a]teptare ]i folosirea pesticidelor sub stricta supraveghere a 

speciali]tilor.  

De]i mobilitatea pesticidelor de a trece de pe struguri @n vin este @n general 

redus[ datorit[ procesului de vinifica\ie, @n special fermenta\ia alcoolic[ reduce 

masiv nivelul de pesticide, exist[ riscul ca o mic[ parte din acestea s[ treac[ @n vin 

]i pot fi surs[ de toxicitate pentru consumatori. Folosirea ra\ional[ a pesticidelor 

minimizeaz[ riscul contamin[rii cu ochratoxina A.  
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Din punct de vedere oenologic, cel mai important rezultat al acestui studiu 

este acela c[ vinurile rom`ne]ti din Oltenia sunt @n conformitate cu reglement[rile 

UE din punct de vedere al reziduurilor de pesticide ]i ochratoxina A . 

 

#n urma cercet[rilor efectuate am ajuns la urm[toarele concluzii: 

► Legisla\ia UE implementat[ ]i @n \ara noastr[, care stabile]te nivelele 

maxime de toxine pe struguri ]i @n vin, a avut ca scop g[sirea unei solu\ii pentru 

minimizarea expunerii consumatorilor la aceste toxine. 

► Cea mai mare cantitate de OTA se reduce @n timpul procesului de presare 

a strugurilor ]i continu[ @n timpul procesului de separare a fazelor solid - lichid. 

Tratamentul cu enzime pectolitice pentru mustul alb, bentonit[ pentru finisarea de 

sucuri albe, fermentarea mustului ro]u ]i recuperarea de suc prin centrifugare 

continu[ contribuie ]i ele la acest proces de reducere. 

► #ndep[rtarea OTA @n timpul vinific[rii se face @n primul r`nd prin 

adsorb\ia pe solide ]i proteine ]i mai pu\in prin degradare. #n particular legarea 

OTA de celulele de drojdii @n timpul ferment[rii pare s[ joace un rol important @n 

reducerea OTA, lucru care nu este posibil la producerea sucului de struguri, 

aceasta reiese ]i din faptul c[ cel mai adesea sucul este mai contaminat dec`t 

vinul. Acesat[ capacitate adsorbtiv[ a drojdiilor trebuie s[ fie exploatat[ pentru 

legarea OTA din sucurile sintetice ]i comerciale. 

► #n timpul finis[rii post-fermentare, propriet[\ile adsorbtive ale drojdiilor 

fac posibil[ adsoarb\ia OTA din vinurile ro]ii. A fost luat[ @n calcul tendin\a 

c[rbunelui de a @ndep[rta pigmen\ii din vin, o nou[ tehnic[ ce exploateaz[ 

propriet[\ile de legare a OTA de c[rbunele activ.  

► De la prima raportare de OTA @n vin (Majerus, 1996 ]i Zimmerlli, 1996) 

au fost f[cute multe progrese @n termeni de identificare a surselor de contaminare, 

condi\iilor asociate cu dezvoltarea putregaiului Aspergillus ]i producerea toxinei ]i 
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de legare a OTA de solide @n timpul vinific[rii. Strategiile aplicate pentru vii ]i vin 

sunt legate de reducerea inciden\ei speciilor toxigene de Aspergillus, stabilirea 

regiunilor @n care exist[ risc crescut de contaminare a strugurilor cu OTA ]i 

controlul putregaiurilor prin utilizarea de fungicide. 

► #n prezent exist[ multiple metode pentru determinarea OTA din vin 

@nainte de punerea lui pe pia\[. Dou[ dintre acestea au fost dezvoltate ]i @n acest 

studiu: tehnica imunoenzimatic[ ]i tehnica HPLC. 

► O privire general[ asupra produc\iei de vinuri din lume demonstreaz[ c[ 

@n ultimii ani OTA este rareori prezent[ @n concentra\ii peste 2 µg/kg, limit[ 

introdus[ de UE @n 2005 care poate restric\iona comer\ul interna\ional cu vin. 

 ► În prezent, sunt cunoscute peste 300 de produse comerciale, care au la 

baz[ 50 de produse active, folosite în combaterea agen\ilor fitopatogeni la vi\a de 

vie. Gama fungicidelor utilizate în viticultur[ este foarte vast[. Diversitatea ]i 

eficacitatea fungicidelor existente, asigur[ o bun[ prevenire ]i combatere a 

principalelor maladii care afecteaz[ vi\a de vie. 

► Insecticidele folosite la tratamente @n planta\iile viticole sunt de contact, 

de ingestie ]i sistemice, care apar\in urm[toarelor grupe chimice: organofosforice, 

carbama\i, piretroizi de sintez[, biologice, inhibatori ai metamorfozei artropodelor, 

amestecuri. 

► Importan\a aplic[rii profilactice de pesticide minimizeaz[ pagubele 

produse strugurilor, dar apare riscul ca @n cazul nerespect[rii modului de aplicare 

s[ r[m`n[ reziduuri de pesticide pe struguri.   

 ► Reziduurile de pesticide ajunse @n vin produc importante consecin\e 

negative cum ar fi sc[derea calit[\ii vinului, @ncetinirea fermenta\iei ]i probleme @n 

fermenta\ia malolactic[. Cre]terea interesului pentru studiul pesticidelor @n 

struguri este justificat[ din punct de vedere oenologic prin aceea c[ pesticidele pot 

interfera cu microflora fermentativ[ folosit[ la producerea vinului. De]i 

mobilitatea pesticidelor de a trece de pe struguri @n vin este @n general redus[ 
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datorit[ procesului de vinifica\ie, @n special fermenta\ia alcoolic[ reduce masiv 

nivelul de pesticide, exist[ riscul ca o mic[ parte din acestea s[ treac[ @n vin ]i pot 

fi surs[ de toxicitate pentru consumatori.  

  ► Din prezentul studiu putem trage concluzia c[ zonele viticole din 

Oltenia nu prezint[ risc crescut de contaminare cu ochratoxina A. A]ezarea 

geografic[, condi\iile climatice din acesta zon[, tratamentele fitosanitare aplicate 

corect ]i respectarea termenelor de a]teptare fac din strugurii ]i vinul oltenesc 

dou[ produse sigure pentru s[n[tatea consumatorilor. Se impune totu]i o 

supraveghere continu[ pentru minimizarea riscului de contaminare a strugurilor ]i 

vinului cu reziduuri de ochratoxina A sau de pesticide, prin analize periodice ale 

solului, strugurilor ]i vinului.    


