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Zápis ze schůzky k problematice 

sledování akrylamidu v potravinách

konané 25. června 2003

____________________________________________________________________________________________

Zapsal:                    Dr. Řehůřková

Místo konání:         Centrum hygieny potravinových řetězců SZÚ v Brně

Zasedání řídil:        Doc. Ruprich, předseda výboru

Přítomni: 

	Jméno
	Email
	Telefon
	Fax
	Pracoviště

	Doc.MVDr.
	Jiří
	Ruprich*
	CSc.
	jruprich@chpr.szu.cz
	541211764
	541211764
	SZÚ-CHPŘ Brno

	RNDr.
	Irena
	Řehůřková
	Ph.D.
	rehur@chpr.szu.cz
	541211764
	541211764
	SZÚ-CHPŘ Brno

	Prof.Ing.
	Jana
	Hajšlová*
	CSc.
	jana.hajslova@vscht.cz
	224314096
	224353185
	VŠCHT Praha

	Ing.
	Milena
	Kozáková*
	 
	milena.kozakova@szpi.gov.cz
	543540236
	543540210
	SZPI Brno

	RNDr. 
	Šárka 
	Doškářová
	
	sarka.doskarova@zuova.cz
	596397213
	596397232
	ZÚ Ostrava, prac. Karviná

	RNDr.
	Věra 
	Balasová
	
	vera.balasova@zuova
	596397206
	596397777
	ZÚ Ostrava, prac. Karviná

	Ing. 
	Josef
	Čáslavský
	CSc.
	caslavsky@iach.cz
	532290216
	541112113
	AV ČR Brno

	Mgr. 
	Šárka
	Antošová
	
	antosova@chpr.szu.cz
	549253245
	541211764
	SZÚ-CHPŘ Brno


* člen VVP

Program jednání:

· Rekapitulace podstaty zadání projektu (Ruprich)

· Navržený rozsah prací (Řehůřková)

· Analytika AA  - používané metody, zabezpečení jakosti, odhad nejistot, … (Hajšlová, Doškářová, Čáslavský)

· Návrh stabilitní studie (Řehůřková)

· Aktivity SZPI (Kozáková)

· Harmonogram prací (Řehůřková)

· Formát výstupu (Ruprich)

· Diskuse
_________________________________________________________________________________________________

Na 2. zasedání VVP byl předložen projekt „Studium expozičních zdrojů akrylamidu v potravinách“. VVP doporučil jeho realizaci s podmínkou, že bude vyjasněn přístup k analytice AA, dohodnuta dělba práce analytických pracovišť i financování.

Jednání proběhlo podle uvedeného rámcového programu. Nejnovější poznatky a trendy v analytice AA shrnula prof. Hajšlová. Prof. Hajšlová dále informovala přítomné o participaci jejího týmu v nově zahájeném výzkumném projektu EU (6. rámcový program) HEATOX: Heat-generated food toxicants, identification, characterisation and risk minimisation, jehož koordinátorem je Prof. K. Skog, Universtity Lund, Sweden. Hlavním předmětem je problematika akrylamidu přičemž VŠCHT se mimo jiné  podílí na implementaci optimálních analytických postupů. VVP bude o výsledcích řešení projektu průběžně informován.
Závěry vyplývající z jednání:

· Analytika / analytická pracoviště:

Jedinou přijatelnou metodou je aplikace izotopického zřeďování a detekce MS. Požadovaná mez stanovitelnosti je 30 ug/kg vzorku a méně. Metodu je třeba validovat pro všechny druhy matric (v závislosti na vytipovaných vzorcích – viz níže).

Komentář laboratoře – stručný princip použité metody (příklady stanovení jsou uvedeny v příloze):

· VŠCHT Praha (zodpovědná osoba Prof. Hajšlová):

Optimalizovaný a následně validovaný postup VŠCHT sestává z následujících kroků:
1. Extrakce akrylamidu n-propanolem (u vzorků s vysokou sušinou se nejprve standardizuje vlhkost přídavkem vody), přídavek vnitřního standardu  

2. Odstranění pevných podílů centrifugací a šetrné odpaření supernatantu do sucha

3. Převedení odparku do acetonitrilu a následná reextrakce n-hexanem (odstranění lipofilních matričních koextraktů)

4. Identifikace / kvantifikace s využitím systému GC-HRTOF-MS (sledované ionty - akrylamid: 71,037, 55,018 D3-akrylamid: 74,056, 58,038)
QA/QC: kontrola správnosti s využitím materiálu FAPAS, přihláška do dalšího kola proficiency testing FAPAS.

LOD 0.01 mg/kg

· ZÚ – Ostrava, pracoviště Karviná (zodpovědná osoba Dr. Doškářová):

Optimalizovaný a následně validovaný postup ZÚ Ostrava sestává z následujících kroků:

1. Několikanásobná sonifikační extrakce akrylamidu vodou s přídavkem vnitřního standardu -13C-akrylamid 

2. Odstranění pevného podílu centrifugací a přečištění supernatantu Carezovými činidly, filtrace

3. Převedení akrylamidu bromací na 2,3-dibrompropionamid (2,5 ml bromová voda, 5 g KBr po dobu 1 hodiny , při 0oC) 
4. Izolace bromačního produktu –2,3-dibrompropionamidu  na pevné fázi - kolonkách LiChrolut EN (Merck)
5. Identifikace a kvantifikace metodou  GC/MS/MS (sledované ionty - akrylamid: 150,152→133+135,               13C-akrylamid 153,155→136+138)

QA/QC: kontrola správnosti s využitím materiálu FAPAS, účast v MPZ FAPAS ( crisps bread -z-score=0,8), přihláška do dalšího kola proficiency testing FAPAS.

LOQ  0.01-0,03 mg/kg v závislosti na matrici

· Výběr vzorků / harmonogram prací

· Sada vzorků z monitoringu dietární expozice (analýzy na ZÚ Karviná – 21 vzorků) bude rozdělena dle 

odběrních termínů – 9/2003 (8 vzorků – pečivo jemné, pečivo trvanlivé, čokoláda, cukrovinky čokoládové, výrobky cukrářské, cukrovinky ostatní, kakao, oplatky a perník), 11/2003 (13 vzorků – chléb kmínový, chléb žitný, pečivo celozrnné, pečivo pšeničné, rohlíky žitné, brambory konzumní, výrobky bramborové, plody skořápkové, mouka a droždí, cereálie ostatní, krupice dětská, káva, čaj).

· Sada vzorků odebraných v rámci monitoringu SZPI (analýzy na VŠCHT Praha – 30 vzorků – 9/2003) bude 

zahrnovat : předsmažené hranolky, plátky, krokety; káva, bramborové lupínky, chléb celozrnný, vícezrnný; snídaňové cereálie, cereální pečivo, preclíky, trvanlivé tyčinky.

· Vzorky pro test stability (analýzy na ZÚ Karviná – 3 vzorky / 5 stanovení) budou sloužit pro ověření
stability AA při skladování. Zopakováno bude měření z r. 2001 u vzorků 9(0-4-01-70) výrobky bramborové a 3(0-3-01-88) oplatky a perník (uloženy při -18°C 2 roky); dále bude vybrán jeden letošní vzorek, event. modelově připravený vzorek pro průběžné sledování (cca po 1 měsíci, tzn. 3x – uloženy v hlubokomrazicím boxu při -75°C).

· Vzorky pro mezilaboratorní porovnání (analýzy na ZÚ Karviná, VŠCHT Praha, event. SZÚ Brno – 3 
vzorky – oplatky a perník; chléb žitný; výrobky bramborové;  9-12/2003) budou sloužit pro rámcový odhad nejistoty způsobené vyšetřením v různých laboratořích. Vytipovány byly vzorky z monitoringu dietární expozice, které budou zhomogenizovány, dávkovány po 10 g a skladovány při -75°C.
· Financování / objednávky

Cena za analýzu jednoho vzorku výše uvedenou metodou byla stanovena na 4 000 Kč.

Analýzy budou objednány formou oficiální objednávky ze strany:

· SZÚ na ZÚ se sídlem v Ostravě, pracoviště Karviná – 29 vzorků a na VŠCHT – 3 vzorky

· SZPI na VŠCHT – 30 vzorků

Konečná fakturace by měla proběhnout do 10. 12. 2003.

· Formát výstupu / předání výsledků / interpretace

Výsledky analytických pracovišť budou zpracovány do protokolu, který bude obsahovat: koncentraci v ug/kg, mez stanovitelnosti, nejistotu stanovení. Bude doložen princip metody, účast v testování způsobilosti, zabezpečení jakosti.

Výsledky budou předány primárně objednatelům nejpozději do 10. 12. 2003. Kompletně budou výsledky předloženy předsedovi VVP a budou využity jako zdroj informací VVP pro odbornou i laickou veřejnost. Formy výstupů budou předloženy ke schválení členům VVP.

Úkoly vyplývající z jednání:

· Doc. Ruprich projedná plnění projektu s Hlavním hygienikem (zadání bylo již diskutováno v roce 2002).

Termín:
do 30.9. 2003

· Dr. Řehůřková upraví text návrhu projektu, který bude vystaven na Internetu na chráněné straně VVP.

Termín:
do 1. 9. 2003

Schválil:

Doc. MVDr. Jiří Ruprich, CSc.

Předseda VVP

Brně dne 22. 7. 2003

Rozdělovník:

	Doc. MVDr. Jiří Ruprich, CSc.
	RNDr. Šárka Doškářová
	Mgr. Šárka Antošová

	Prof. Ing. Jana Hajšlová, CSc.
	RNDr. Věra Balasová
	RNDr. Irena Řehůřková, Ph.D.

	Ing. Milena Kozáková
	Ing. Josef Čáslavský, CSc.
	

	
	
	

	Na vědomí:

	Hlavní hygienik, MUDr. Michael Vít, Ph.D.

	Ředitelka HEM MZ, RNDr. Karla Říhová

	Sekretariát KSBP, Ing. Eva Černá

	Ředitel SZÚ, MUDr. Jaroslav Volf, Ph.D. (email)

	Sekretariát VVP, Marie Rössnerová


Příloha:

Příklady stanovení akrylamidu; chromatogramy jednotlivých pracovišť
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Stanovení akrylamidu ve vzorku Racio chlebíčky c=0,070 mg/kg, technika GC/MS/MS 

realizované ZÚ Ostrava, pracoviště Karviná
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