M. BARBINA TACCHEQ, L. BARUZZINI, C. SPESS0OTTO
Centro Regionale per la Sperimentazione Agraria per il

Friuli - Venezia Giulia - UDI1I NE -

DETERMINAZ IONE DEL RESIDUQ DI 3-(3,5 - DICLOROFENIL) - 5-METIL -

5_VINIL - 1,3-0OXAZOLIDIN - 2,4-D[ONE "VINCLOZQL IN", IN CAMP|ONI
DI UVA E VINO.

Questo lavore rappresenta una continuazione nella messa a punto dei metodi di
‘determinazione dei residui di prodotti antibotritici, impiegati nella difesa fitosani-
taria della vite.

Si riportano i primi dati analitici riguardanti il residuo di Vinclozolin In campio-
ni di uva e vina. Questo principio attivo & stato determinato parallelamente con il
metodo originale proposto dalla ditta produttrice, e con uno ricavato da indicazioni
bibliografiche (1) da noi rietaborato per 1l composto in esame.

Il Vinclozolin, presentato per la prima volta nef 1975 al XXV I Simposio Inter-
nazionale di Fitofarmacia e Fitoiatria, & in attesa di registrazione per la frutticol-
tura in ltalia.

1) suo impiego & gid autorizzato -all'estern; anche nella Regione Friuli-Venezia
Giulia, gia dal 1976, sono in corso prove per verificare la sua efficacia nel partico-
Jare amhiente pedoctimatico.

Le condizioni sperimentali ed i risultati agronomici relativi alle prove del ¥1976-
1977, soro ampiamente illustrati in una precedente relazione dal dett. Carniel, Di-
rettore dell'Osservatorio per le Malattie delte Piante di Gorizia e collaboratori,
che da anni svolge |a sua opera nel settore della prevenzione delle malattie della
vite.

Non ci soffermiamo sufla scheda tecnica del Vinclozolin che viene presentata

dalla Ditta produttrice in questa sede con una propria relazione.
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Parte sperimentale

| campioni di uva e vino esaminati provengena da una prova parcellare imposta-
ta su vitigne Pinot bianco, su Kober 5BB, impianto 1969, sestom 3,80 x 3,50 (cop
pia di viti),

L'azienda ospitante la prova (2) & situata in localita Valeriano di Pianzano, zona
del Medio Cellina e Medio Meduna. |1 Terreno & di medio impasto, tendente all'ar -
gilloso.

I trattamenti antiperonosparici ed antioidici totali sono stati dieci, con inizio i
7/3/1977 e termine al 5/8/1977. | primi sette trattamenti sono stati effetiuali con Mi
ceb (40% di Zireb + 40% di Maneb), alle dosi 150-200 g/hl; gli ultimi tre con Cu-
prene (50% ossicloruro al 56% di rame} alle dosi di 400-500 g/hl.

I} prodotto antioidico impiegato & il Tiosol 80, alla dose di 150-300 g/hl.

I Trattamenti antibotritici con it predotta commerciale Ronilan, a base di Vin-
clozalin, sono stati eseguiti can.due.dosi,di Kg. 1,5 e Kg. 2/ha alle seguenti date:

28/6 28/7 5/8 27/8

La vendemmia ha avuto luogo it 18/10; come particolarita riportiamo che alcuni
grappoli d'uva lasciati sulfz pianta fing al 10/11/1977 sono risultali sani, anche
se naturalmente appassiti.

La vinificazione & stata condotta su una piccala guantitd d'uva con la tecnica
della fermentazione in bianco.

Al mosto sono stati aggiunti 10 g/g.|i di anidride salforosa; il primo travaso &
avvenuto dopo 15 gierni, il secondo dope 30 giorni.

Dosaggi det residuo

1} Metodo originale BASF

Tale metodo & depositato presso il Ministero della Sanita per la registrazione
del prodotto, percié non pud essere divulgato. Prevede |a determinazione gas/cro-
matografica di un derivato alchilato del Vinclozolin, con rivelatore a cattura di

elettroni. | risultati dei residui nell’uva e nel vino,otlenuti con guesto metodo, sono

riportati nella tabella riassuntiva.



2) Determinazione spettrofotometrica
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Le reazioni sopra riportate schematizzano il procedimento seguito per |a determi
nazione del Vinclozolin:
1) L'idralisi alcalina del composto produce una amina aromatica (3,5 diclaroanilina)
che & estratta in continuo in fase di vapore con esano. L'apparecchio per I'idrolisi-
estrazione & stato costruito secondo 'indicazione del metode riportato in bibliogra-
fia (1).
(1) La diazotazione porta alla furmazione di un sale di diazonio (¢lorure di 3,5di-
cloroazobenzene); |'eccesso di nitrito viene distrutto con una soluzione di acide sol
famica al 10%.
[11) 1l sale di diazonio viene fatto reagire con la N-(1-naftil) —etilendiamina diclori-
drato e si ottiene un composto coloralo la cui massima assaorbanza & stata determina-
ta spetirofotometricamente e carrisponde a 543 my.

Nella tabella riassuntiva sono riportati i risultati relativi al residuo di Vinclozo-

lin attenuti con gquesto metodo.

Vengono documentati lo spettro di assorbimento e la curva spettrofotometrica.
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TABELLA RIASSUNTIVA

Vino | Vino

CAMPIONI 1.5 2 Uva 1.5 Kg/ha Uva 2 Ko/ho

’ A A A B B B
Kg/ha. | Xg/ha 1 2 3 1 2 3

DETERMINAZ IONE G.L.C.

i 0.19410.268(1.640(0.440|0.700| 0.580}1.040|0.340
Contenuto medio ppm

DETER.SPETTROFOTOMETRICA

R 0.19610.185(|2.475|0,563]1.127{0.987(1.975!0.524
Contenuto medlo ppm ' :

ANALISI. SOMMARIA DEL VIND

Alcool % 10.4

Aclditd volotite °/°° 0.93
Aclditd totaole ajeo 3 04
Aciditd fisso ofoa 3,90

pH 3.70

Risultati e discussioni

1) Le uve A‘I AZ A3, sono ripetizioni di campagna delle tesia 1.5 Kg/ha, mentre

le ES1 82 53 sono ripetizioni def trattamenti con 2 Kg/ha. | risultati analitici ri-
portati in tabella sono la media di varie determinazioni.

2} | valori dei residui riscontrati nE.”E uve trattate con le dasi pitl basse (A1A-2A3)
sono in due casi su tre pit‘; elevati di quelli corrispondenti alle dosi pill alte
(515253): escluso I'errore analitice, la causa pud essere imputata al campionamen
to o al trattamento o ad altro.

3) | dati relativi ai residui nei vini, ottenuti con i due metodi, sono sostanzialmen
te concardanti, mentre, per quanto riguarda le uve, il metodo spettrofotometrico

ha fornito valori pid elevati.

4y 1 rﬁetodo gas—cromatﬁgrafico necessita di ulteriori controlli per la sua comple-

ta messa a punto.
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5) Il metodo spettrofotometrico (1} prevede una durata di idrolisi - estrazione di
12 ore: non si sono riscontrate differenze signifucative con estrazioni di 5 ore.
&) 1l valare massimo di Vinclozolin riscontrato risulta inferiore ai limiti stabiliti
in Svizzera (3), Germania e Francia.

7) La sensibilitd con il metode gas-cromatografica & di 8,02 ppm {3); con quello
spettrofetometrico & di 0,05 ppm.

8) Si continuane le ricerche del residuo di Vinclozolin nel vino durante le fasi del-

la sua maturazione.
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RIASSLINTO

Vengono riferiti i risultati di una ricerca preliminare de! residuo di Vinclozolin,
in campioni di uva e vino prodotti nella Regione Friuli - Venezia Giulia.

Per tali determinazioni sono staii sequiti due metoedi:
Ling gas-cromatografico, proposto daila Ditta BASF, produttrice del principio at-

tivo ed uno speitrofotometrico rielaborato dagli autori.

SUMMARY

Resulis of preliminary research of Vinclozolin residue, in samples of grapes
and wine produced in yhe Friuli - Venezia Giulia region are given.

Two methods have been followed for thease determinations:
A gas—chromatography one, praposed by the BASF Company, producer of the active

principte, and a colorimetric ane carefully prepared by the authors.
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