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Wstęp 
Metoda QuEChERS stanowi 
szybką, prostą, tanią, efekto-
waną, elastyczną oraz bez-
pieczną procedurę przygo-
towania próbek do analizy. 
Początkowo opracowana do 
oznaczania środków ochrony 
roślin w próbkach żywności. 
Od opublikowania w 2003 
roku [1] cieszy się zaintere-
sowaniem wielu badaczy 
o  czym świadczą publikowa-
ne modyfikacje. Początkowo 
rozszerzana celem oznaczania 
pestycydów w przetworzonej 
żywności: soki, wina, przetwo-
ry owocowe. Obecnie znajdu-
je zastosowanie w oznaczaniu 
różnych klas związków che-
micznych w różnorodnych 
matrycach. Niniejszy artykuł 
stanowi krótki przegląd opra-
cowanych zastosowań meto-
dy QuEChERS. 

Oznaczanie PBDE 
Polibromowane etery difeny-
lowe (PBDE) stanowią dodatki 
do polimerów, które zmniej-
szają właściwości palne otrzy-
manych tworzyw sztucznych. 
Stosowane od lat sześćdzie-
siątych ubiegłego wieku [2]. 
Pierwsze badania określające 
zawartość PBDE w próbkach 
biologicznych  pochodzą 
z 1981 roku i dotyczyły tkanek 
ryb [3]. W opinii naukowców 
kongenery PBDE zawierają-

ce od 4 do 6 atomów bromu 
w cząsteczce w pozycji 2,2’,4,4’ 
(rys. 1) są kancerogenami 
o  właściwościach substancji 
endokrynnie czynnych, dzia-
łaniu neurotoksyczym i immu-
notoksycznym. Podkreślana 
jest zależność pomiędzy wy-
stępowaniem tych związków 
oraz chorobami cywilizacyj-
nymi, takimi jak: nowotwory, 
otyłość, czy cukrzyca [2,4,5]. 
W 2009 roku etery tetra–BDE, 
penta–BDE, heksa–BDE oraz 
hepta–BDE zostały dopisane 
jako nowe Trwałe Zanieczysz-
czenia Organiczne Konwencji 
Sztokholmskiej i znajdują się 
w Załączniku A, co oznacza 
wyeliminowanie ich z przemy-
słu oraz dalszych zastosowań. 
Zakaz stosowania zaczął obo-
wiązywać w 2010 roku [6].
Sapozhnikova i in. [7] prze-
prowadzili analizę próbek ryb, 
celem oznaczenia zawarto-
ści wybranych kongenerów 
PBDE oraz dichlorodifenylo-
trichloroetanu (DDT) wraz 

z  metabolitami: dichlorodi-
fenylodichloroetylenu (DDE), 
dichlorodifenylodichloroeta-
nu (DDD). Próbki analityczne 
stanowiły dwie tkanki rybne: 
kulbiniec kalifornijski (Geny-
onemus lineatus) o zawartości 
4% tłuszczu oraz łosoś (gatu-
nek nieznany) o zawartości 
od 5 do 10% tłuszczu. Próbki 
ryb homogenizowano z do-
datkiem suchego lodu i prze-
chowywano w temperaturze 
–18oC. Sprawdzenie opraco-
wanej metody dokonano na 
podstawie analizy Standardo-
wego Materiału Referencyjne-
go (SRM 1947). 
Odważono po 4 g homo-
genicznych próbek do pro-
bówek polipropylenowych 
pojemności 50 ml, tzw. „fal-
konów”, dodano 4 ml aceto-
nitrylu i wytrząsano. Jako śle-
pą próbę zastosowano 4  ml 
wody dejonizowanej. Po eks-
trakcji dodano 2 g mrówczanu 
amonu, celem rozdzielenia 
faz, wytrząsano i odwirowano. 

Etap ten stanowi ekstrakcję 
z zastosowaniem jednej soli, 
która spowodowała migrację 
analitów do fazy organicznej. 
Z  ekstraktu pobrano 0,5 ml 
fazy organicznej przez filtr 
strzykawkowy i  przeniesiono 
do czystej probówki zawie-
rającej 75 mg bezwodnego 
MgSO4, 25 mg PSA, 25 mg 
C-18 oraz 25 mg sorbentu 
 Z-Sep (etap d-SPE), wytrząsa-
no i odwirowano. Zastoso-
wany sorbent Z-Sep stanowi 

QuEChERS – metoda wielopozostałościowa (cz. II)

Zastosowania
Leszek Ruchomski*

Rys. 1. PBDE Rys. 2. Fiolka-filtr

O
BrBr

2 2'

4 4'



21

ŚRODOWISKO

rok 20, nr 6

TECHNIKI I METODY

krzemionkę związaną z tlen-
kiem cyrkonu i służy usuwaniu 
dużej ilości tłuszczy. Oprócz 
możliwości nabycia samego 
sorbentu Z-Sep dostępne są 
dwa warianty komercyjne. 
Pierwszy (Z-Sep/C18) jest me-
chaniczną mieszaniną dwóch 
sorbentów: krzemionki mody-
fikowanej grupami oktadecy-
lowymi i krzemionki związanej 
z tlenkiem cyrkonu. Drugi sor-
bent (Z-Sep+) na jednym pod-
łożu jest modyfikowany zarów-
no grupami oktadecylowymi 
i  tlenkiem cyrkon [8,9]. Etap 
d-SPE przeprowadzono za po-
mocą fiolek–filtrów będących 
komercyjnym produktem, któ-
rego innowacyjność polega 
na możliwości przesączenia 
ekstraktu przez filtr w dnie 
fiolki i następnie oczyszczeniu 
z zastosowaniem sorbentów 
znajdujących się wewnątrz 
fiolki [10], rys. 2 [11]. Autorzy 
[7] określili, że zastosowanie 
fiolek–filtrów oraz sorbentów 
umożliwiło usunięcie od 83% 
do 95% związków współek-
strahujących, przy użyciu ace-
tonitrylu. Inne przebadane roz-
puszczalniki (octan etylu oraz 
heksan) wprowadzały większe 
ilości interferentów.
Oznaczenie przeprowadzono 
techniką łączoną GC–EI–MS/
MS. Rozdzielenie analitów do-
konano na kolumnie Rti–5ms 
(15 m × 0,53 mm ×  1  μm) 
z  następującym programem 
temperaturowym: 70oC przez 
1,5 minuty, przyrost 80oC/min 
do temperatury 180oC, przy-
rost 40oC/min do 250oC i  na-
stępny 70oC/min do 290oC, 
w tej temperaturze 9,5 minut. 
Zastosowano jonizację stru-
mieniem elektronów (EI). Po-
trójny kwadrupol (QqQ) był 
analizatorem mas w tande-

mowej spektrometrii. Tempe-
ratura linii przesyłowej (trans-
ferowej) wynosiła 280oC, 
a  temperatura źródła jonów 
320oC. Roztwory kalibracyjne 
sporządzono na bazie oczysz-
czonych ekstraktów z próbek 
niezawierających oznacza-
nych związków (ang. matrix–
matched calibration). Krzywe 
kalibracyjne przygotowano 
dla BDE-28, BDE-47, BDE-99, 
BDE-100, BDE-153, BDE-154, 
BDE-183, o,p’-DDT, p,p’-DDT, 
p,p-DDD, o,p’-DDD, o,p’-DDE, 
p,p’-DDE. 
Opracowana procedura ana-
lityczna pozwoliła na ilościo-
we oznaczenie kongenerów 
PBDE i DDT wraz z metaboli-

tami (DDD, DDE) w próbkach 
ryb oraz SRM 1947. W tabeli 1 
zestawiono uzyskane wyniki, 
ponadto dla SRM 1947 poda-
no dokładność. Autorzy po-
równali uzyskane wyniki tech-
niką GC–MS/MS z wynikami 
testu ELISA (test immunoen-
zymatyczny) dla dwu związ-
ków BDE-47 oraz p,p’-DDE. 
Porównanie wskazuje, że test 
ELISA może służyć do wstęp-
nego określenia poziomu tych 
związków, a dokładne ozna-
czenie powinno się odbywać 
techniką GC-MS/MS. 

Oznaczanie hormonów i EDC 
Związki egzogenne zaburza-
jące gospodarkę hormonalną 

nazywane są związkami en-
dokrynnie czynnymi – EDC 
(ang. endocrine disrupting 
compounds). Szkodliwe dzia-
łanie ECD może być konse-
kwencją wiązania, zaburze-
nia transportu lub eliminacji 
naturalnych hormonów [12]. 
Skutkami narażenia na związ-
ki endokrynnie czynne są: 
zmniejszenie płodności oraz 
zaburzenia zachowania (za-
burzenia neurobehawioral-
ne). Ilościowe oznaczenie hor-
monów oraz ECD w tkankach 
biologicznych jest utrudnione 
ze względu na złożoność ma-
trycy, szczególnie dużą za-
wartość tłuszczy, co wymaga 
zastosowania pracochłonnej 
i skomplikowanej procedu-
ry przygotowania próbek do 
analizy.
Ehling i in. [13] przeprowadzili 
walidację metody celem ozna-
czania siedemnastu hormo-
nów weterynaryjnych, w tym: 
nandrolon, norgestymat, die-
tylstilbestrol, deksametazon, 
występujących w proszkowych 
produktach otrzymanych z mle-
ku krowiego, potocznie nazy-
wanych „mlekiem w proszku”. 
Badania mają duże znaczenie 
dla konsumentów, a szczegól-
nie małych dzieci. Metoda zo-
stała opracowana dla różnych 
matryc, m. in. mleka pełnego 
w proszku, beztłuszczowego 
mleka w proszku, koncentra-
tu białka z mleka w proszku, 
koncentratu białka serwatki 
w proszku. Tabela 2 przedsta-
wia udział procentowy biał-
ka, laktozy (głównego cukru), 
tłuszczu, pozostałej wody oraz 
związków nieorganicznych 
w proszkach otrzymanych 
z mleka oraz maślanki.
Do analizy odważano po 1  g 
proszkowych produktów 

Tabela 1. Wyniki oznaczeń PBDE i DDT w próbkach ryb [7]

Związek
Zawartość [ng/g]

Kulbiniec 
kalifornijski Łosoś SRM 

1947
Dokładność 

[%]

p,p-DDD + 
o,p’-DDT 457 ± 63 1,64 ± 0,15 57,7 94

o,p’-DDD 26 ± 2 – 3,9 119

o,p’-DDE 1210 ± 110 – 2,9 87

p,p’-DDE 10200 ± 670 9,8 ± 1,1 753 105

p,p’-DDT 23 ± 2 – 57,5 97

BDE-28 1,9 ± 0,2 – 1,95 86

BDE-47 173 ± 8 1,9 ± 0,1 68,3 93

BDE-99 7,8 ± 0,9 – 14,5 76

BDE-100 34,7 ± 1,7 – 11,9 70

BDE-153 4,0 ± 0,6 – 3,8 100

BDE-154 6,5 ± 0,2 – 8,3 122

BDE-183 – – – –

Tabela 2. Ogólny skład proszków otrzymanych z mleka 
i maślanki [14]

Składnik
Rodzaj proszku mlecznego

Mleko 
pełne

Mleko 
odtłuszczone Maślanka

Białko [%] 26,0 36,0 34,0

Laktoza [%] 37,0 51,0 48,5

Tłuszcz [%] 27,0 0,8 5,0

Woda [%] 4,0 4,0 4,0
Związki 
nieorganiczne [%] 6,0 8,2 8,5
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mlecznych i rozpuszczono 
w  10 ml mieszaniny woda/
metanol (obj. 90:10) zawiera-
jącej 1% kwas mrówkowy i wy-
trząsano. Dodatek mieszaniny 
wody z metanolem (zamiast 
samej wody) dawał lepsze 
efekty rozdzielenia faz na 
etapie wysalania, po uprzed-
niej ekstrakcji. Dodano 10 ml 
acetonitrylu i ponownie wy-
trząsano (ekstrakcja). Zawar-
tość probówek przeniesiono 
do probówek o pojemności 
50  ml, w których znajdował 
się zestaw soli ekstrakcyjnych 
4 g bezwodnego MgSO4, 1  g 
NaCl, 1,5 g dwuwodnego cy-
trynianu sodu, 0,5  g półtora-
wodnego wodorocytrynianu 
sodu [15], wytrząsano i od-
wirowano. Pobrano (w  zależ-
ności od próbki) od 8,5 ml 
do 10,5 ml i przeniesiono do 
czystej probówki. Ekstrakty 
zatężono do objętości 1 ml 
w  strumieniu azotu w tem-
peraturze 55oC. Oczyszczono 
z zastosowaniem sorbentów: 

150 mg bezwodnego MgSO4, 
25 mg PSA oraz 25 mg C-18 
[16]. Wytrząsano, odwirowa-
no i przeniesiono od 0,5 ml 
do 0,7 ml oczyszczonego eks-
traktu do probówek szklanych 
i zatężono do objętości 0,1 ml 
w strumieniu azotu. 
Mleko pełne w proszku nie 
zawierające oznaczanych ana-
litów poddano całej procedu-
rze, a następnie dodano od-
powiednie ilości analitów, aby 
otrzymać roztwory kalibra-
cyjne na różnych poziomach 
stężeń (ang. matrix–matched 
calibration). Kontrole jakości 
dokonano w  oparciu o  hor-
mony deuterowane. Ozna-
czenie ilościowe dokonano 
techniką UPLC–ESI–QqQ–MS/
MS. Rozdzielnia analitów prze-
prowadzono na kolumnie 
Acquity Uplc Beh C18 (100 mm 
× 2,1  mm × 1,7  μm) termo-
statowanej w 60oC. W  elucji 
gradientowej użyto dwóch 
rozt worów :  0 ,1% k wasu 
mrówkowego w wodzie oraz 

roztworu zawierającego 0,1% 
kwasu mrówkowego w me-
tanolu. Hormony jonizowa-
no poprzez elektrorozpylenie 
(ESI) w trybie jonów dodatnich 
(ESI+). Na podstawie moni-
torowania wielu reakcji frag-
mentacji – MRM (ang. multiple 
reaction monitoring) ustalono 
zawartości poszczególnych 
związków w  próbkach; jedna 
reakcja fragmentacji służyła 
określeniu zawartości danego 
analitu, a druga reakcja frag-
mentacji – do potwierdzenia 
obecności danego związku. 
Autorzy publikacji [13] wska-
zują na możliwość wdrożenia 
opracowanej metody w  ruty-
nowych badaniach hormonów 
weterynaryjnych w  proszko-
wych produktach pochodzą-
cych z mleka krowiego.
Pouech i in. [17] dokonali mo-
dyfikacji metody QuEChERS 
celem oznaczeń hormonów 
i związków EDC w jądrach 
szczurów. W ciągu dwóch ty-
godni dorosłe szczury labora-
toryjne otrzymywały między 
innymi bisfenol A (rys. 3) oraz 
atrazynę (rys. 4), które należą 
do związków EDC. Po tym cza-
sie uśmiercono je pentobar-
bitalem. Badaniom poddano 
również trzy dorosłe osobniki, 
które nie zostały wystawione 
na działanie tych związków. 
Zebrane jądra szczurów ujed-
norodniono (homogenizacja) 
i kondycjonowano w buforze 
fosforanowy sporządzonym 
w roztworze soli fizjologicznej 
– PBS (ang. phosphate–buffe-
red saline): 1 μl buforu na 1 mg 
tkanki. 
Do ekstrakcji pobrano od 1 g 
do 3 g próbek do próbówek 
wirówkowych, dodano roz-
twory wzorcowe zawierające 
deuterowane związki i od-

wirowano. Dodano taką ob-
jętość acetonitrylu, aby jego 
stosunek do wody wynosił 
2,6, a następnie 3 g mieszani-
ny soli ekstrakcyjnych o ogól-
nym składzie 4 g MgSO4, 1 g 
NaCl, 1 g dwuwodnego cy-
trynianu sodu i 0,5 g półto-
rawodnego wodorocytrynia-
nu sodu. Użyte dwa zestawy 
sorbentów w  etapie d-SPE; 
pierwszy o  składzie: 150 mg 
MgSO4 i 25 mg PSA oraz dru-
gi o składzie: 150 mg MgSO4, 
25 mg PSA oraz 25 mg GCB 
sorbowały oznaczane anality. 
Z tego powodu oczyszczanie 
ekstraktu zastąpiono dodat-
kiem heksanu, do którego mi-
growały zanieczyszczenia nie-
polarne (kwasy tłuszczowe, 
tłuszcze i denaturowane biał-
ko, ze względu na większe po-
winowactwo do heksanu niż 
acetonitrylu). Pobrano 350  μl 
fazy acetonitrylowej do fiolki 
i odparowano w strumieniu 
gazu obojętnego, a następnie 
rozpuszczono w 105 μl mie-
szaniny wodna/acetonitryl 
(obj. 80:20) i dodano 13C-fena-
cetyny (wzorzec odzysku). 
Przygotowane próbki podda-
no oznaczeniu techniką LC–
ESI–QqQ–MS/MS. Objętość 
dozowanej próbki wynosiła 
5 μl. Rozdzielenie chromato-
graficzne przeprowadzono 
na kolumnie Zorbax Eclipse 
Plus C18 (50 mm × 2,1 mm × 
1,8 μm). Zastosowano elucję 
gradientową: jeden roztwór 
stanowi ł  0 ,01-mM oc ta-
nu amonu w wodzie, dru-
gi rozpuszczalnik stanowił 
acetonitryl, a szybkość prze-
pływu 300 μl/min. W trybie 
dodatnim (ESI+) jonizowano 
atrazynę, testosteron (rys. 5)  
i  4–androsten-3,17– dion 
(rys.  6), natomiast bisfenol A 

Rys. 3. Bisfenol A

Rys. 4. Atrazyna
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w trybie ujemnym (ESI–). Joni-
zacja ESI+ jest mniej selektyw-
na niż ESI– względem matrycy 
i wnosi więcej zanieczyszczeń. 
Odzysk związków znajdo-
wał się w granicy od 89% do 
108%. W tabeli 3 znajdują 
się wyniki uzyskane podczas 
analizy jąder szczurów podda-
nych ekspozycji na atrazynę, 
bisfenol A oraz osobników nie 
poddanych ekspozycji na te 
związki (próbka 1, 2 i 3). 

Oznaczanie mykotoksyn  
Mykotoksyny inaczej na-
zywane mikotoksynami są 
wtórnymi metabolitami grzy-
bów o  działaniu chorobo-
twórczym lub toksycznym. 
Z tego powodu istotne staje 
się kontrolowanie zawartość 
tej grupy związków chemicz-
nych w  żywności. Wykazano, 
że spożywanie produktów na 
bazie kukurydzy zawierają-
cej fuzarynę C (rys. 7) powo-

duje częstsze występowanie 
nowotworów przełyku [18]. 
Ponadto, jest mutagenna ze 
względu na obecność ugru-
powania epoksydowego 
w  pierścieniu przy atomach 
węgla numer  13 i 14. Fuzary-
na C pod wypływem promie-
niowania UV tworzy kilka ste-
reoizomerów [19]. Fuzaryny 
nie posiadające ugrupowania 
epoksydowego nie wykazują 
działania mutagennego [20].  
Kleigrewe i in. [21] oznaczyli 
zawartość fuzaryny C w ku-
kurydzy i produktach spo-
żywczych. Ziarna kukurydzy 

wysuszono poprzez liofili-
zację i  zhomogenizowano. 
Odważono po 5 g próbki 
do probówek o pojemności 
50  ml i  dodano 5 ml wody 
oraz 15 ml acetonitrylu, wy-
trząsano. Kolejno dodano 
4 g bezwodnego MgSO4 i 1 g 
NaCl, wytrząsano i odwiro-
wano. Pobrano 5 ml warstwy 
acetonitrylowej i przenie-
siono do mniejszej probów-
ki, w której znajdowało się 
750 mg MgSO4 oraz 125 mg 
PSA, następnie wytrząsano 
i odwirowano. Pobrano 3 ml 
oczyszczonego ekstraktu 
i  odparowano do sucha. Su-
chą pozostałość rozpuszczo-
no w 500 μl roztworu meta-
nol/woda (obj. 50:50). Próbki 
pasz i żywności zostały przy-
gotowane z modyfikacją po-
legającą na pobraniu 5  ml 
warstwy acetonitrylowej do 
etapu d–SPE i oczyszcze-

niu z  wykorzystaniem 1,5 g 
MgSO4 oraz 250 mg PSA. Po 
tym etapie pobrano 2,8 ml 
i  postępowano identycznie 
jak z próbkami kukurydzy. 
Rozdzielenie chromatogra-
ficzne przeprowadzono za 
pomocą chromatografu cie-
czowego na kolumnie Zorbax 
Eclipse XDB-C18 (150 mm × 
2,1  mm × 5 μm) termosta-
towanej w 40oC. W elucji izo-
kratycznej zastosowano 55% 
udział mieszaniny metanolu 
z  5% dodatkiem tetrahydro-
furanu oraz czystej wody, 
jako drugiego rozpuszczal-
nika. Objętość dozowanego 
oczyszczonego ekstraktu wy-
nosiła 30 μl, a prędkość prze-
pływu fazy ruchomej 300 μl/
min. Detektorem była tan-
demowa spektrometria mas 
z  potrójnym kwadrupolem, 
a techniką jonizacji ESI+. Iden-
tyfikacji dokonano w  oparciu 

Rys. 5. Testosteron

Rys. 6. Androstendion

Tabela 3. Wyniki oznaczeń hormonów i EDC w jądrach szczurów [17]

Związek
Zawartość [ng/g]

Ekspozycja
na atrazynę

Ekspozycja
na bisfenol A Próbka 1 Próbka 2 Próbka 3

Bisfenol A <LOQ 83,2 – – –

Atrazyna 11,9 0,41 – – –

Testosteron 77,9 97,8 205 31 104

Androstenodion 9,88 7,5 40,9 5,49 17,8

Rys. 7. Fuzaryna C
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raturze 50oC i rozpuszczono 
w  400 μl mieszaniny acetoni-
tryl/woda (obj. 50:50). 
Oznaczenie przeprowadzono 
za pomocą UPLC–ESI–QqQ-
-MS/MS. Rozdzielenie analitów 
dokonano na kolumnie Poro-
shell Hexyl−Phenyl (100  mm 
× 2 mm × 2,6 μm), która była 
termostatowana w  40oC. Za-
stosowano elucję gradientową 
z użyciem dwóch roztworów: 
wody zawierającej 20  mM 
kwasu mrówkowego oraz 
acetonitrylu z 20% dodatkiem 
izopropoanolu – elucja gra-
dientowa. Szybkość przepływu 
fazy ruchomej 400 μl/min. 
Podczas sporządzania roz-
tworów kalibracyjnych (ang. 
matrix–matched calibration) 
badacze postąpili nieco ina-
czej. Do próbek kawy roz-
puszczanej, zielonej oraz 
palonej dodano różne obję-
tości roztworów oznacza-
nych mykotoksyn, przy czym 
jedna pozostała bez dodatku 
wzorców. Wzbogacone prób-
ki przechowywano przez noc 
ze swobodnym dostępem 
powietrza, aby umożliwić od-
parowanie nadmiaru rozpusz-
czalnika. Następnego dnia 
wszystkie próbki poddano 
opisanej powyżej procedurze. 
W celu kontroli uzyskanych 
wyników zastosowano wzor-
ce znaczone izotopami węgla 
13C20–ochratoksyna A oraz 
13C34–fumonizyna B2.
Ochratoksyna A była obec-
na w około połowie próbek 
rzeczywistych, co prezentuje 
tabela 5. Fumonizyna B2 ule-
ga rozkładowi podczas prze-
twarzania i z tego powodu 
nie stwierdzono jej obecno-
ści w  próbkach kawy palonej 
i rozpuszczalnej, co ilustruje 
tabela 6. 

wody i odwirowano. Prób-
kę przeniesiono na kolumnę 
ekstrakcji do fazy stałej (SPE) 
wypełnioną sorbentem anio-
nowowymiennym, który sta-
nowił aminę czwartorzędową 
(Oasis Max, 200 mg x 60 μm). 
Mykotoksyny eluowano 3  ml 
acetonitrylu zawierające -
go 2% kwasu mrówkowego. 
Próbki odparowano do sucha 
w atmosferze azotu w tempe-

o MRM. Kalibrację przepro-
wadzono z  uwzględnieniem 
efektów matrycowych (ang. 
matrix–matched calibration). 
Granica wykrywalności (LOD) 
opracowanej metody wyno-
siła 2 μg/kg, granica oznaczal-
ności (LOQ) 7 μg/kg, a poziom 
odzysku 80%.
Spośród 25 próbek kłosów ku-
kurydzy obecność fuzaryny C 
stwierdzono w 14 próbkach, 
najniższe stężenie wynosiło 
14 μg/kg, a najwyższe 84 mg/
kg (tabela 4). Metodę spraw-
dzono również dla mąki ku-
kurydzianej i prażonej kukury-
dzy (ang. popcorn). W czterech 
próbkach mąki kukurydzianej 
stwierdzono obecność fuzary-
ny C poniżej granicy oznaczal-
ności, a w jednej nie stwierdzo-
no jej obecności. Trzy próbki 
z sześciu kukurydzy do prażenia 

zwierały 27 ± 2 μg/kg fuzaryny 
C, jedna poniżej LOQ, a  dwie 
pozostałe – brak obecności 
oznaczanej mykotoksyny. 
Nielsen i in. [22] zmodyfikowa-
li metodę QuEChERS do ozna-
czania ochratoksyny A (rys. 8) 
oraz fumonizyny B2 (rys. 9) 
w różnych rodzajach kawy. Do 
analizy odważono po 5 g kawy 
zielonej lub kawy palonej oraz 
2 g kawy rozpuszczalnej i do-
dano 40 ml mieszaniny aceto-
nitrylu/wody/kwas mrówkowy 
(obj. 49:49:2). Ciecz znad osa-
du (około 30 ml) przeniesiono 
do nowej probówki i dodano 
4 g bezwodnego MgSO4 oraz 
1 g NaCl. Wytrząsano, odwiro-
wano, przesączono i pobrano 
1,9 ml do nowej probówki, 
dodano wzorce znaczone izo-
topami 13C20–ochratoksyna A, 
13C34–fumonizyny B2 oraz 9 ml 

Tabela 4. Wyniki oznaczeń 
fuzaryny C w kukurydzy [21]

Nr 
próbki

Zawartość 
fuzaryny C  

[μg/kg]

1 84000 ± 600

2 12000 ± 0

3 1600 ± 0

4 1500 ± 100

5 691 ± 27

6 319 ± 13

7 368 ± 6

8 352 ± 13

9 256 ± 28

10 37 ± 2

11 31 ± 1

12 28 ± 3

13 21 ± 1

14 14 ± 2

15-22 < LOQ

23-25 nie wykryto 

Rys. 8. Ochratoksyna A

Rys. 9. Fumonizyna B2
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Tabela 5. Wyniki oznaczeń ochratoksyny A w różnych rodzajach kawy [22]  

Próbka Liczba 
próbek

Liczba 
próbek 

pozytywnych

Średnia zawartość 
w próbkach 

pozytywnych  
[μg/kg]

Zawartość 
maksymalna 

[μg/kg]

Dopuszczalna 
zawartość  

[μg/kg] [23]

Kawa palona 57 26 2,3 21 5,0

Kawa zielona 18 7 1,7 2,8 5,0

Kawa 
rozpuszczalna 25 14 4,5 8,3 10,0

Tabela 6. Wyniki oznaczeń fumonizyny B2 w różnych rodzajach kawy [22]  

Próbka Liczba 
próbek

Liczba próbek 
pozytywnych

Średnia zawartość 
w próbkach 

pozytywnych [μg/kg]

Zawartość 
maksymalna 

[μg/kg]

Kawa palona 57 0 nw nw

Kawa zielona 18 8 25 134

Kawa 
rozpuszczalna 25 0 nw nw

nw – nie wykryto
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