Analyza pesticidl v ovoci a zeleniné — postup prace
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UvoD

Protokol popisuje postup pripravy vzorkd pro analyzu zbytkid pesticid(l v ovoci a zeleniné s vysokym

obsahem vody a nizkého obsahu tuku pomoci ultra vysokotlaké kapalinové chromatografie (UHPLC)
spojené s detekci pomoci vysokorozliSovaci hmotnostni spektrometrie (HRMS).

MATERIAL

Matrice
Uvedeny postup je pouZitelny pro ovoce a zeleninu s vy$sim obsahem vody jak 70 % a obsahem tuku
nizsim jak 10 %.

Chemikalie
e Methanol (MeOH)
e Voda

e Acetonitril (ACN)

e Kyselina octova

e Siran horecnaty (MgS0,)

e Chlorid sodny (NacCl)

e  Primarni a sekundarni aminy (PSA)

Material
e 15 ml polypropylenové zkumavky
e 50 ml polypropylenové zkumavky
e 2 mltmavé vialky
o Mixér
o Sklenéné nadoby pro uchovani potravin
e Analytické vahy
e Trepacka
o Centrifuga
e Koncentrator LabEva

POSTUP PRACE
Mixovanti jidla
e Vycistéte mixér methanolem.
e Nakrijejte vzorky na vétsi kousky a vloZte do mixéru.
e Mixujte 1-2 minuty dokud vzorek nebude homogenizovan.
e Pfemistéte vzorek do sklenéné nadoby a uchovejte v mrazdku do dalSiho kroku.






Extrakce
e Navazte 15 g vzorku do 50 ml zkumavky (A).
o NavaZte 6 g MgS0asa 1,5 g NaCl do 15 ml zkumavky (B).
e Navazte 150 mg primarnich a sekundarnich amini a 900 mg MgS0, do 15 ml zkumavky (C).
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e Pridejte interni/vytéZznostni standardy ke vzorku (zkumavka A).

e Pfidejte 10 ml roztoku acetonitrilu s 1 % kyseliny octové (198 ml acetonitriliu a 2 ml kyseliny
octové) do zkumavky A a protiepejte rucné.

e Pfidejte obsah zkumavky B do zkumavky A.

e Trepejte zkumavkou A 1 minutu.

e Vzorek vloZte do centrifugy na 3 minuty (3 000 rpm).

o Odeberte 5 ml extraktu do 15 ml zkumavky (D).






Pridejte obsah zkumavky C do zkumavky D.

Trepejte zkumavku D 1 minutu.

Vzorek vlozte do centrifugy na 5 minuty (3 000 rpm).

Odeberte 1 ml Cistého extraktu do 2 ml tmavé vialky.

Odparte vzorek pod proudem dusiku do sucha a pfidejte 0,5 ml MeOH.
Vzorek skladujte v mrazdku do analyzy.






Analyza
Obsah pesticid(l ve vzorcich bude zméren pomoci ultra vysokotlaké kapalinové chromatografie
(UHPLC) spojené s detekci pomoci vysokorozlisovaci hmotnostni spektrometrie (HRMS).



