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Stanovenie benzolalpyrénu v suSenom sladovom kvete

PETER SIMKO-—ALEXANDER PRIBELA—JOZEF KNEZO

Sthrn. Praca sa zaobera vypracovanim metodiky na stanovenie benzo[a]pyrénu v su-
Senom sladovom kvete. Vzorka sa po extrakcii hexanom a predisteni na kolonke Florisilu
analyzovala metodou vysokotlakovej kvapalinovej chromatografie pouzitim fluorescenéné-
ho detektora. Na zaklade ziskanych vysiedkov mozno konStatovat relativnie vysoky obsah
BaP, ktory je viak v stlade s vysledkami analyz podobnych druhov vzoriek. Vyse 91 %
vytaznost, ako aj smerodajné cdchylka (0.194) umoziiuji pouzivat tito metodu na stanove-
nie BaP v tomto type aditivnych latok.

Kontaminacia potravinového retazca a zivotného prostredia vobec sa v po-
slednych dvoch desafrociach tohto storocia stala predmetom intenzivneho §ti-
dia mnohych vedeckych a vyskumnych instrukcii. V tejto stivislosti sa pomocou
najmodernejsich analytickych metod zistili rézne skupiny chemickych zluc¢enin
v ekosystéme Cloveka, ktoré maju nepriaznivé ucinky na zivé organizmy, vrata-
ne cloveka.

Pravdepodobne najstarSou skupinou kontaminantov zivotného prostredia si
polycyklické aromatické uhlovodiky (PAU). Pretoze vznikaju viade tam, kde
dochadza k nedokonalym procesom spalovania uhlikatych zlu¢enin organické-
ho povodu, vznikali a vyskytovali sa uz v davnej minulosti ako désledok lesnych
a stepnych poziarov, vulkanickej ¢innosti a pod. [1].

Po prvykrat bol dany do suvislosti vyskyt PAU v potravinach s poznatkami
o vzniku PAU pocas grilovacich a udiacich procesov misa a jeho vyrobkov
[2—6]. AZ neskor sa zistilo, Ze kontaminacia PAU moze nastat aj prostrednic-
tvom imisii, kontaminovanej pody a vody [7]. Zvlastnym pripadom je kontami-
nacia potravin, resp. krmovin suSenych spalinami fosilnych paliv.
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Charakteristickym predstavitefom skupiny PAU je benzo[a]pyrén (BaP).
Hoci BaP tvori nepodstatny podiel z celkového mnozstva bezne sa vyskytuju-
cich PAU (jeho obsah koliSe v rozmedzi 1—20 % celkového vyskytu karcino-
génnych PAU [8]), povaZuje sa tato zlucenina za indikator vyskytu PAU vzhla-
dom na jeho mimoriadne vysokl schopnost iniciovat ochorenia onkologického
charakteru v zivych organizmoch. Naviac, BaP sa vyskytuje vzdy vade tam.
kde dochadza k pyrolytickym procesom organickej hmoty [9].

Efektivnou metodou stanovenia BaP, resp. PAU je vysokotlakova kvapalino-
va chromatografia (HPLC), ktora v spojeni s UV alebo selektivnym fluorescen-
¢nym detektorom umoziuje spolahlivo stanovovat jeho koncentracie v konta-
minovanych potravinadch na urovni pg.kg '. HPLC sa pouzila na analyzu
nielen udenych a grilovanych potravin, ale aj dalsich potravinarskych aditiv.
kavy, zeleniny, rastlinnych olejov a pod. [10—12].

Cielom tejto prace bolo vypracovat metodiku stanovenia BaP v suSenom
sladovom kvete ako perspektivnej aditivnej latky, ktory v8ak moze tiez byt
kontaminovany PAU, pochadzajicimi z réznych zdrojov.

Material a metody

Dve modifikécie suseného sladového kvetu — svetlll a tmavi, sme podrobili
analyze na pritomnost BaP. Technologia vyroby a upravy sladového kvetu
komplexne opisuje [13].

Suseny sladovy kvet sme zhomogenizovali v laboratérnom mlyne a do 500 ml
Erlenmayerovej banky sme odvazili 20g. Potom sme pridali 200 ml hexanu
a banku ulozili do trepacky na 3 hodiny. Po tomto Case sme do banky pridali
100ml vody a eSte 10 minut nechali na trepacke. Po oddeleni vrstiev sme
hexanovy extrakt vysusili prepustenim cez vrstvu bezvodého Na,SO, a zahuste-
ny na rotacnej vakuovej odparke na objem 1 ml. Potom sme zahusteny extrakt
precistili na Florisilovej kolonke, ktora pozostavala z 2,5 g Florisilu deaktivova-
ného 5 % vody. Frakciu PAU sme eluovali 150 ml hexanu, odparili na rotacne]

vakuovej odparke do sucha a odparok rozpustili v metanole a doplnili na objem
2ml.

Podmienky HPLC:

kolona 30cm dlha, vnltorny priemer 3 mm, plnena
stacionarnou fazou Sepharon SGX C 18, zr-
nitost 5 um

mobilna faza zmes acetonitrilu a vody (3:1)

prietok 1,15ml. min™"

nastrek 15ul

vysokotlakové cerpadlo HPP 4001
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sluckovy davkovac PK 1

fluorescencny detektor Perkin-Elmer, typ LS-2B
excitacna vinova dlzka 310 nm
emisna vinova dlzka 410 nm

Vysledky a diskusia

Vhodnost pouzitia zvolenej metodiky determinuje niekolko ukazovatelov
spravnosti analytického postupu. Jednym z tychto ukazovatelov je aj vytaznost
metody. VytaZznost sme overili pridavkom Standardného roztoku BaP v mnoz-
stve, ktoré zodpovedalo koncentracii 1 pg. kg™ ' aj vzhladom na uz dosiahnuté
vysledky stanovenia (tab. 1). Ako vyplyva z tab. 2, vysoka vytaznost sa dosiahla
vo vietkych Styroch sledovaniach vytaznosti, ked tato hodnota neklesla pod
91 %. Ako vyplyva z tab. 1, mnoZstvo BaP dosahuje v oboch modifikaciach
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Obr. 1. Chromatograficky zaznam frakcie PAU izolovanej zo sladového kvetu (viavo) a chromatog-
raficky zaznam frakcie PAU izolovanej zo sladového kvetu s pridavkom §tandardného roztoku BaP
(vpravo). S — start, 1 — benzo[a]pyren
Fig. 1. Chromatographic record of PAU (polycyclic aromatic hydrocarbon) fraction isolated from
malt culms (left side) and chromatographic record of PAU fraction isolated from malt culms with
the addition of the BaP standard solution (right side). S — Start, 1 — Benzo[a]pyrene
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Tabulka 1. Obsah BaP v suSenom sladovom kvete

Table 1. Content of BaP in dried malt culms

Stanovenie BaP* fng. kg™
Modifikédcia'
1 2 3 SR
Suseny sladovy kvet svetly’ 0,92 0,72 0,98 0,153
Suseny sladovy kvet tmavy* 1.1 1,40 1,49 0,194

sg — Standardna odchylka

1 — Modification, 2 — BaP determination, 3 — Dried malt culms

— dark.

— pale, 4 — Dried malt culms

Tabulka 2. Vytaznost BaP zo vzoriek na hladine koncentracie 1 pg.kg™'
Table 2. BaP recovery from the samples at the concentration level of 1pgkg™

Vytaznost BaP' [%]

1. meranie’ I1. meranie®
Suseny sladovy kvet svetly* 93.8 96.9
Suseny sladovy kvet tmavy® 91,0 94,7

1 — BaP recovery, 2 — Ist assay, 3 — IInd assay, 4 - dried malt culms — pale, 5 -~ Dried malt

culms — dark.

Tabulka 3. Obsah BaP v roznych druhoch aditivnych latok
Table 3. Content of BaP in different kinds of additives

Druh aditivnej latky' MnozslvoﬂlBaP' Literatara
hgkg ]

Prazeny jaémen* 0,5-3.8 [11]

Cierne korenie® 0,45 [

Majoran® 1,30 [11]

Koriander’ 7.50 [11]

Oregano® 49 [11]

PraZena kava’ 0,100,50 [10]
Oleoreziny"

—— z cierneho korenia'' 5,20—28.,50 [

— z papriky"? 220! [

— tymianu"? 39,50 [11

— zeleru' 176.0 [

Kokosovy olej 3,0—18.0 [12]

1 — Additive, 2 — BaP amount, 3 — References, 4 — Roasted barley, 5 — Black pepper,
6 — Majoram, 7 — Coriander, 8 — Oregano, 9 — Roasted coffee, 10 — Olearisins, 11 — from black
pepper, 12 — red pepper, 13 — thyme, 14 — celery (root), 15 — Coconut oil.
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relativne vysok¢ hodnoty. Avsak v konfrontacii s invmi vysledkami publikova-
nymi v odbornej literatiire, boli vysledky tychto stanoveni porovnatelné a zapa-
daji do ceikového stavu v tejto problematike. Vysledky analyz vyskytu BaP
v roznych druhoch aditivnych latok st v tab. 3.

Na zaver treba zdoraznit, ze problematika vyskytu PAU v celom potravino-
vom retazci sa netyka iba udenych a grilovanych potravin, ale prakticky kazdé-
ho druhu potraviny. To preto, ze kontaminacia mo6ze by( zapricinena priemysel-
nymi imisiami, ropnymi havariami ¢i splodinami vyfukovych plynov doprav-
nych prostriedkov.
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Onpegenense 6en3ola]mipena B cyiieHOM COJIOJOBOM HBeTKe
Pesrowme

PaboTa 3aHumaetcsa paspaboTkod METOMMKM JUlsia onpelielieHus GeH3o[d]nupena B CyLIEHOM
cosofoBoM HseTke. I1poda nocse JKCTPAKIKK TeKCAHOM H MPOYUCTKE Ha KoJoHke Popucuia
aHaJM3MPOBANIACH BBICOKOI(DMEKTHBHOM XUIKOCTHOMH XpoMaTorpaduelt ¢ mpumeneHnem Gpayopoc-
IIEHTHOr O JeTeKTopa. Ha ocHOBE MOTyYeHHBIX Pe3y/IbTATOB MOXKHO KOHCTATUPOBATH OTHOCHTETb-
HO BBICOKOE coziepkanue Ball, KoTopoe B COOTBETCTBHM € PECY/IbTATAMH aHAIM30B P06 MOA0OHO-
ro pona. bojiee 91 %-nas BbITsXKA Kak u pematoniee otkioHerue (0,194) Mo3BOAAIOT NIPUMEHSTD
9TOT MeToA Ans onpeaenenus ball y osToro tumna nuesbix 106aBOK.
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Determination of benzo|a]pyrene in dried malt culms
Summary

The work presented deals with the worked-out method of benzo[a]pyrene (BaP) determination
in dried malt culms. After extraction with hexane and purification on Florisil column, the sample
was analysed by help of HPLC method utilizing fluorescence detector. On the basis of the results
acquired, relatively high content of BaP may be reported, but it is in coincidence with the results
of analyses of similar samples. Recovery over 91% as well as the standard deviation (0,194) enable
to use this method for the determination of BaP in this sort of additives.
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