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I CILE PROJEKTU CONffIDENCE <@

" Vlyvinout novy postup pripravy vzorku pro simultanni
stanoveni Sirokého spektra kontaminantu v potravinach se

zamerenim na ryby a potraviny na bazi cerealii.

= Zrychlit a zjednodusit postup pripravy vzorku.
= Snizit spotfebu organickych rozpoustédel.
= Snizit celkové financni naklady.

Analyty

= Polycyklicke aromaticke
uhlovodiky

Matrice

= Potraviny na bazi cerealii
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B CILOVE SKUPINY KONTAMINANTU

" POLYCHLOROVANE BIFENYLY (PCB)

Non-ortho PCB # 77, 81, 126, 169
Mono-ortho PCB # 105, 114, 118, 123, 156, 157, 167,189  Cl PCB cly
Indikatorové PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180 X +y=1az10

= BROMOVANE RETARDATORY HORENI (BFR)
Polybromované difenyletery (PBDE) # 28, 47, 99, 100, 153, 154, 183 Q/O\@

Hexabromcyklododekan (HBCD) Br PBDE Br

Polybromované bifenyly (PBB) # 153 “x+y=1az10 Y
* POLYCYKLICKE AROMATICKE UHLOVODIKY (PAU)

Benz(a)anthracen B[a]A Cyklopenta(c,d)pyren CP[cd]P

Benzo(a)pyren B[a]P Dibenzo(a,h)anthracen DB[ah]A

Benzo(b)fluoranthen BI[b]F Dibenzo(a,e)pyren DB[ae]P ‘O

Benzo(c)fluoren B[c]FIn Dibenzo(a,h)pyren DB[ah]P

Benzo(j)fluoranthen BJj]F Dibenzo(a,i)pyren DBJai]P O‘

Benzo(k)fluoranthen BIK]F Dibenzo(a,l)pyrene DBJal]P BlalA

Benzo(g,h,i)perylen B[ghi]P Indeno(1,2,3-cd)pyren I[cd]P a

Chrysen Chr 5-Methylchrysen 5-MeChr
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B AKREDITOVANE POSTUPY STANOVENI

Casové naroéné, pracné, vysoka spotfeba organickych rozpoustédel. .. ®

PCB

~. | |

Extrakce dle Soxhleta
Extrakce dle Soxhleta hexan — dichlormethan
hexan — dichlormethan (1:1, viv)
(1:1, viv) l
/ \ Precisténi na
silikagelové koloné
Gelova permeacni Gelova permeaéni |
chromatografie chromatografie .
cyklohexan-ethylacetat chloroform Frakcionace na
pyrenylové koloné

RN . ]

GCIMS (El)
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BINTEGRALNi POSTUP STANOVENI 1

PCB

\\/

Extrakce kapalinou za zvySeného tlaku
hexan-dichlormethan
Na,SO,, silikagel

|

Identifikace & kvantifikace
GC/TOFMS (EI)

= PCB: 86 -110%, RSD max 12% @
" PAH: 55 -75 %, RSD az 28 % @ Pegasus lll, LECO Corp.
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BINTEGRALNI POSTUP STANOVENI 2

u VSCHT

PHAMHA

PCB
Extrakce
Trepani - Ethylacetat
|
Pridavek MgSO, + NaCl
|
Precisténi
Silikagelova SPE kolonka
|
Identifikace & kvantifikace
GC/TOFMS (EI)

1 VZOREK /

<1 HODINA

6 VZOREKU
PARALELNE

1 ANALYTICKA
KONCOVKA
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B VALIDACE INTEGRALNIHO POSTUPU

Vytéznost (%) a opakovatelnost RSD (%)
- rybi svalovina se znamym pfidavkem kontaminantd (n=6)
-hladinala2=1a5ug/kg (PCB 138, 153 a PBDE 47 — 5 a 25 ug/kg)

o

VSCHT
PRAMHA
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Abramis brama

Hladina 1 Hladina 2 Hladina 1 Hladina 2
Analyty Vytéznost RSD Vytéznost RSD Analyty Vytéznost RSD Vytéznost RSD
% [%] [%] (%] [%0] % [%] [%]
* PCB 105 113 9 108 11 B[a]A 82 2 88 6
8 PCB 114 99 18 100 6 B[a]P 97 6 96 4
a PCB 118 95 87 13 B[b]F 84 4 86 7
2 PCB 123 85 14 79 7 B[c]FIn 76 6 85 2
5 PCB 156 96 9 77 11 B[j]F 85 4 92 4
g PCB 157 91 8 95 9 B[K]F 85 5 90 4
S PCB 167 75 10 76 10 »  B[ghi]P 96 6 94 4
PCB 189 106 16 93 15 E Chr 89 6 91 6
<4 PCB 138 82 8 78 11 — CPl[cd]P 83 7 89 5
'-g O PCB 153 96 5 74 10 w  DB[ah]A 94 6 95 5
=0  PCB 180 84 11 77 8 DB[ae]P 85 3 86 2
2 PCB 77 88 7 87 6 DB[ah]P 83 3 86 3
t X PCBS1 91 4 84 5 DBI[ai]P 83 4 85 6
< Y PCB126 77 5 74 11 DBJal]P 90 9 92 6
Z PCB 169 105 10 101 11 [[cd]P 95 4 91 6
PBDE 28 82 8 87 7 5MeChr 79 6 78 6
PBDE47 86 9 93 7
M PBDE 99 97 7 95 5
% PBDE 100 98 8 107 6
o PBDE 153 95 7 95 6 =
PBDE 154 95 8 94 5 ]
PBDE 183 93 6 94 7 Salmon trutta




ANALYZA REALNEHO VZORKU
akreditovana metoda = referencni hodnota (100 %)

Cejn (Abramis brama) Uzeny pstruh (Salmon trutta)
Postup pripravy vzorku Postup pripravy vzorku
Analyty Akreditovany Integrovany Analyty Akreditovany Integrovany
ngkal  [ngikg) [VANOS lugkgl  [ng/kg] "ytﬁ;{]m*
» PCB105 3.22 2.98 93 B[a]P 18.2 16.4 90
S PCB114 <0.01 0.83 - Bla]A 60.6 62.3 103
& PCB118 5.05 4.13 82 B[b]F 13.8 10.4 75
2 PCB123 0.58 0.43 75 BIK]F 7.8 7.3 94
5 PcB156 1.71 1.35 79 B[j]F 6.6 5.7 87
©  PCB157 0.16 0.15 94 B[ghi]P 6.7 6.6 92
S PCB167 0.82 0.64 79 , Chr 45.9 39.4 86
PCB 189 0.2 0.22 110 T CPcd]P 42.6 36.8 86
v o PCBI138 29.33 24.89 85 < DB[ah]A 0.55 0.49 89
SO PCB153 13.62 14.76 108 DB[ae]P 0.48 <05 -
=0  PpPCB180 13.11 14.83 113 DB[ah]P <0.3 <05 -
Qo PCB 77 0.55 0.49 89 DB[ai]P 0.32 <05 -
ER PcCBS1 0.03 <0.1 - DBI[al]P 0.39 <05 -
& PCB126 0.05 <0.1 - I[cd]P 6.83 6.1 89
z PCB 169 <0.01 <0.1 - 5-MeChr 2.7 2.2 82
PBDE 28 <0.01 <05 - B[c]FIn 16.3 12.8 79
PBDE47 4.92 4.03 82
& PBDE 99 <0.01 <05 -
Q  PBDE 100 0.59 0.54 92
o  PBDE 153 0.06 <05 - -
PBDE 154 0.25 <05 - [
PBDE 183 <0.01 <0.5 - Salmon trutta Abramis brama
o VSCHT : . , . ; :
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-
I ZAVER
= Vyvinut novy postup pfipravy vzorku pro simultanni stanoveni
PCB, BFR a PAU v rybi svalovine.

» Zrychleni a zjednoduseni postupu pripravy vzorku.
» Snizeni spotfeby organickych rozpoustédel.
» Snizeni celkovych financnich nakladu.

PRACOVNI CHARAKTERISTIKY POZADOVANE LOD
Analyty D-PCB BFR _ PAU R |
Vytésnost [%] 74-113 82-107 76-94 " Dioxin-like PCB:

RSD [%] 4-18  5-14 2-9 1 ng WHO-PCB-TEQ/kg
LOQ [ugkg] 0,105 05 0,050, *BFR: <0,1 pg/kg

LOD [ug/kg]  0,05-0,1 0,1-0,25 0,01-0,1

= Bla]P: 1 pg/kg
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BPLANY DO BUDOUCNA [t timmrosmm

189
169

167 180

1261

118 +123 153 157

\ 156
81 |

N
lOl 14\\

P 4 PCB m/z 256, 290, 324, 358, 390
PBDE m/z 404, 484, 564, 644,724

Zluta — mono-ortho PCB
Zelena—- non-ortho PCB

Bila — major PCB

Cejn (Abramis brama) »

VSCHT
PRAMA

4Standard PCB a PBDE

= Mono-ortho PCB - 105,118,123,156,157,167,189
= Non-ortho PCB - 77, 81, 126, 169

= Indikatorové PCB — 28, 52, 138, 153, 180

= PBDE - 28, 47, 99, 100, 153, 154, 183

PAU )

M

126 156

\ &

1‘{4 \114 -
118
4
52

28 PCB m/z 256, 290, 324, 358, 390
PBDE m/z 404, 484, 564, 644,724

XL. symposium o novych smérech vyroby a hodnoceni potravin
Skalsky Dvir u Bystrice nad Pernstejnem 3. -5.5.2010



PLANY DO BUDOUCNA [i5im<aimmrosm

Standard PAU ¥ V¥ Uzeny pstruh

Indeno[1,2,3-cd]pyren - m/z 276

Dibenzo[a,h]anthracen - m/z 278 Benzo[g h.i]pery 2y

Indeno[1,2,3-cd]pyren - m/z 276

Cyklopenta[c,d]pyren - m/z 226 Dibenzo[a,h]anthracen - m/z 27

Chrysey 228 Cyklopenta[c,d]pyren - m/z 226
Chrysen - mjz 228

tenzo[alanthracen v / Benzolg,h,i] EsE

1z 228 Benzo[a]anthracen m/z 276

m/z 228 Benzo[k]fluoranthen
m/z 252
/ i a,h]pyren m/z 302 \
. Dibtjnzo[a ilpyren m/z 302 \
Benzo[a]pyren I
5-Methylchrysen m/z 252 .

m/z 242 Benzo[a]pyren

YTV V2] EXS pyren m/z 302 Benzo[b]fluoranthen m/z 252
m/z 252

Benzo[jlfluoranthen
m/z 252

Be”ZO["]““‘”a”the” m/z 178, 202, 216, 228, 242, 252, 276, 302

Benzo[b]fluoranthen m/z 252
Benzo[k]fluoranthen m/z 252
Benzolj]fluoranthen m/z 252 4 BPX 5 (30 m x 0.25 mm x 0.25 pym)

Benzolj]fluoranthen HT 8 (1m x 0.1 mm x 0.1 pm)
Benzo[b]fluoranthen \ O \

m/z 252

Benzo[a]pyren

m/z 252
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Dekuji za pozornost...

kamila.kalachova@vscht.cz

u VSCHT XL. symposium o novych smérech vyroby a hodnoceni potravin
PHRAMA Skalsky Dvir u Bystrice nad Pernstejnem 3. -5.5.2010





