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INSTYTUT OGRODNICTWA . Zaktad Pszczelnictwa

Procedura badawcza oznaczania kwasu szczawiowego i mrowkowego
w miodzie

Badania wykonane w ramach:

Zadania 4.3 PW
»,Doskonalenie technologii pasiecznych w kontekscie wystepowania i

eliminacji niekorzystnych czynnikow, uwarunkowan ekonomicznych i jakosci
produktow pszczelich”

Obszar tematyczny 4

»Dziatania na rzecz rozwoju pszczelarstwa w warunkach zmieniajgcego sie
srodowiska naturalnego”

Program Wieloletni 2015-2020
»,Dziatania na rzecz poprawy konkurencyjnosci i innowacyjnosci sektora
ogrodniczego z uwzglednieniem jakosci i bezpieczenstwa zywnosci oraz
ochrony srodowiska naturalnego”

Putawy 2016




Do oznaczen pozostatosci kwasow organicznych (kwasu szczawiowego 1
kwasu = mrowkowego)  zastosowano  technike = wysokosprawnej
chromatografii cieczowej z detektorem z matryca fotodiodowa HPLC-
DAD. Badania wykonano na zestawie HPLC firmy SHIMADZU
wyposazonym w dwie pompy gradientowe, mieszalnik do formowania
gradientu po stronie wysokiego ci$nienia, degazer trojkanatowy,
automatyczny podajnik prébek (tzw. autosampler), termostat z
chtodzeniem, kontroler systemu 1 detektor DAD. Do sterowania zestawem
HPLC-DAD z jednoczesnym zbieraniem danych oraz obrobka wynikow
wykorzystano oprogramowanie komputerowe Labsolution. Rozdziat
badanych kwasow przeprowadzono na kolumnie chromatograficznej
Synergi Hydro-RP 80A (250 x 4,6 mm, 4 pm), po zastosowaniu elucji
izokratycznej, z uzyciem 20 mM roztworu diwodorofosforanu (V) potasu
(KH,PQO,4) o pH 2,9 jako fazy ruchomej. Przepltyw fazy ruchomej ustalono
na 0,7 ml/min, a temperatur¢ kolumny 25°C. Na etapie opracowywania
metody widma poszczegdlnych kwasow zarejestrowano przy dlugosci fali
w zakresie od 190 do 400 nm. Do dalszych badan wybrano dtugos¢ fali, dla
ktorej zarejestrowano maksimum absorpcji dla obu badanych kwasow -
220 nm. Czas retencji wynosit $rednio 1,891+£0,004 min dla kwasu
szczawiowego 1 2,4924+0,011 min dla kwasu mroéwkowego. Analizg
ilosciowa badanych kwasow wykonano metoda standardu zewngtrznego.
Wyznaczono takze podstawowe parametry walidacyjne metody. Granica
wykrywalno$ci zostata ustalona na 1 mg/l dla kwasu szczawiowego 1 10
mg/l dla kwasu mréwkowego, a zakres roboczy metody, odpowiednio od 1
do 100 mg/l 1 od 10 do 1000 mg/l. Wspdtczynnik zmienno$ci wyznaczony
na podstawie serii badan wykonanych w warunkach powtarzalnosci, przy
dhugosci fali 220 nm, dla obu badanych kwasow nie przekroczyt 2%.

Procedure opracowata:

dr hab. Teresa Szczg¢sna, prof. 10



