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Bevezetés

Rohand vilagunkban jelefg hangsulyt kap az ételek gyors elkészithége, egészségre
gyakorolt hatdsa. Hazankban is és vilagszerte pepedibb allati ereddt élelmiszer a
baromfi hus. Az éves fogyasztas mértéke az Eurdp@ orszagaiban ébr évre noveks
tendenciat mutat. Egészséges huskeént szerepel lzarietdplalkozasban, a csecsdaél az
idés emberekig mindenkinek az egészséges hudeves alapanyag jut eszébe. Ezzel
szemben mint tudjuk, a haszondllat taplalkozas@nsmegevett anyagok alkotéelemeinek egy
része a biologiai folyamatok utjan beépul/beépighghzdaallat szervezetése, ahol élettanilag

pozitiv, semleges illetve negativ hatasokat proth#tdhosszabb révidebbdd bell.

Sajnalatos médon a névényvédelem nem megfelidalmazasa és a gabonafélék helytelen
tarolasa kovetkeztében nagyobb a léb&ge a gombak megjelenésének, elterjedésének és
ezzel aranyosan megnodvekedhet a mikotoxinok jeienge A biogazdalkodasok altal termelt
mezgazdasagi termékek és fogyasztasi cikkek nagyobbélnek vannak kitéve, hiszen a
vegyszermentes termelés kovetkeztében a gombaéiékedvesbb kornyezeti feltéteket
biztositanak, ezért nagyobb az eékége annak, hogy valamilyen gomba nemzetségziert

meg a terméket ami a mikotoxinok megjelenésénekatdgkockazatat vonja maga utan.

A bio élelmiszerek fogyasztasanaktérbe kerlilése azzal a kockazattal jar, hogy adsziy
azt hiszi egészségesen és meghelel taplalkozik, viszont ezeknek a termékeknek a
fogyasztasaval megna lehebsége annak, hogy az egészségre karos mikotoxinok és

szennyeé&dések észrevétlenil bejuthassanak az emberi sedreez

A toxinok nem csak kozvetlenil juthatnak be az eingeervezetbe , hanem az allati husok
fogyasztasaval kodzvetetten is, hiszen a gabondiarmanyozasi célra is hasznaljuk, az
allatok elfogyasztjak és az abban talalhato kul@tlmikotoxinok beépllhetnek a vérikbe és

egyeb olyan szerveikbe, amiket mindennap fogyakztun

Kutatdsom célja az volt, hogy megvizsgaljam a hukokott napjainkban legelterjedtebb
fogyasztasi cikk a baromfi hus illetve a hazi tyskervezetében felhalmozdik-e az egyik

legelterjedtebb mikotoxin, a Zearalenont, amelg@beri szervezetre is karos lehet.



A mikotoxinok altalanos megjelenése magyarorszagiszonylatban

A mikotoxinok a mikroszképikus gombak masodlagos/amtsere termékei. A penész
jelenléte az élelmiszerben nem jelenti automatikusamikotoxinok jelenlétét is, mivel a
gomba eddig nem tisztazott biokémiai inger hatasaémaeli a toxint. A toxinképiéshez
megfeleb homérséklet, oxigen, szubsztratum és paratartalokssgis. Ugyanaz a gombafaj
tobbféle mikotoxin egyidéj szintetizélasara is képes lehet, ugyanakkor egt agikotoxint
szamos gombafaj képes termelni [1. Tablazat]. Aépres élelmiszerek fogyasztdsanak
betegséget okoz6 hatasa régota ismert. A gyakarladgy-egy €lelmiszer sok esetben
egyszerre tobb mikotoxinnal lehet szennyezett. Eeheniti az egyes mikotoxinok
veszélyességének pontos megallapitasat. Az élameismikotoxin szennyezettsége jetent
egészségugyi kockazatot jelent a fogyaszté egésmsémpxikoldgiai szempontbdl az egyik
legfontosabb élelmezés-egészségugyi kérdés. A snari mikotoxinok szama napjainkban
mintegy 400 féle lehet, - és ez a szam csakilhet. Ezen toxinokmintegy harmada, fele
mérged, jelents résziket élelmiszerekben is kimutattak. Kémiarlszetik valtozatos,
keletkezési koriilményeik eltggk. Altalaban jelerts biologiai aktivitassal rendelkéz
anyagok, amelyek kozott szamos rakkdiatasu is van. Rendszerint kémiailag stabilak, az
élelmiszeripari feldolgozas soran alkalmazotthdtasnak, vegyi anyagok nagy részének

ellenallnak. [1]

1. tablazat: Fusarium fajok Nelson et al. (1983) szerint mikotoxinjaik & ebfordulasuk gabonafélékben,
eléfordulas magyar viszonyokra mddositva. (Mesterhazgs munkatarsai)

Fusarium faj El6fordulas gabonafélékben Fert6z6képesség kalaszokon Mérgez6 anyagcsere
termékek

F. graminearum +++++ Erds DON, 3AcDON, 15AcDON,
NIV, ZON, DeDON

F. culmorum ++ Erds DON, 3AcDON, NIV, ZON,

F. avenaceum +++ Mérsékelt MON

F. crookwellense ++ Erés NIV,FUS, ZON

F. poae +++ Mérsékelt NIV, FUS

F. sporotrichioides ++ Mérsékelt T-2, HT-2, NEO

F. tricinctum + Gyenge MON

F. chlamydosporum + Gyengek MON

F. semitectum + szaprofita BEA

F. equiseti ++ szaprofita FUCH, ZON

F. acuminatum + Gyenge T-2, MON

F. moniliforme I Mérsékelt® EB,, FB,, FB3 FU-C

F. subglutinans +4+++k Mérsékelt MON, BEA, FUP

F. proliferatum ++ Gyenge FB1, FB,, MON, BEA, FUS

F. anthophilum +* Szaprofita MON

F. solani ++ Szaprofita MON

F. oxysporum ++ Szaprofita MON

Microdochium nivale (F. +++ Mérsékelt nincs

nivale)




El6fordulas: +++++ igen gyakori, ++++ gyakori, +++ kOzepes gyakorisag, ++ ritkan fordul el, + igen ritka,
kukorican

Toxinok : DON: deoxynivalenol , AcDON: acetyl deoxynivalenol, NIV: nivalenol , ZON: zearalenon , DeDON:
dideoxynivalenol, MON: moniliformin, FUS: fusarenon, NEO: neosolaniol, BEA: beauvericin, FUCH:

fusarochromanon, FB: fumonisin B, FU-C: fusarin C, FUP: Fusaproliferin, T-2: T-2 toxin, HT-2: HT-2 toxin.

Hazéankban a buza (mint élelmiszer alapanyag) |&fpui®96-1999 kdzott szenvedett jetient
terlletre kiterjed kalasz fuzarium jarvanyt, a kozvetlen és kozvekgttokat 1998-ban
mintegy 25 milliard Ft-ra becstlik [Mesterhazy éssM]. Az USA-ban és Kanadaban 1995-
2000 kozott évente felléptek pusztitod jarvanyokagemovenyeken, az dsszesitett karok itt is
milliardosak. Kinaban sok millié hektaron mindenbém jelentkezik a mikotoxikdzis
kulonbo® toxinok termelésével; de nincs a foldgolyonak alyasze, ahol kisebb-nagyobb
gyakorisaggal ne karositana. Ugyanez érvényes arikaka is, amely toxikologiailag a

bazanal is rosszabb helyzetben van.

A szennyezett gabonatermékek kdzvetlen emberiats félhasznaldsan tal jeleid részben a
gabonat felhasznaldé allattenyésztés is veszélgdztetA gyengébb gyarapodasbdl,
reprodukciés zavarokbdl, esetleg elhullasbol érgdzdasagi problémak is nagy gondot
okoznak. A toxinok allati termékekben is jelentkeiziek, s konny belatni, hogy az allati
takarmanyozasban felhasznélt alapanyagok révélemzigzerbiztonsagban problémat jelent,
hiszen az emberi fogyasztasra szant allati alagmiyel készitett élelmiszerekben
kimutathaté toxinok az emberi szervezetbe keruleszelyforrasként jelentkezhetnek. Az
élelmiszer alapanyagok fémbttségének vizsgalata soran kiderilt, hogy azobiték is
szennyezettek lehetnek toxinokkal, amelyek rendszate esetleg nem elégséges vegyszeres
kezelés hatasa alatt alltak, amely kezelések pantastoxint termél gombak szaporodasat
voltak hivatottakmegakadalyozni. Mivel a gomba spoéraja a koérulottiew leveghben is
jelen van, és abban az esetben, ha megfedgitalajt talal maganak azon megtelepedve
szaporodasnak indul, igy azon termények, élelmis¢@panyagok, amelyeken a ndvény
védbszeres (peszticides, fungicides) kezelés elevenaetési technoldgia miatt kizart vagy
csak nagyon korlatozott, fokozott veszélynek vankitdve.

Kilén jelents probléma abiotermékek kérdéseugyanis a gondok hatvanyozottabban
jelentkezhetnek, minthogy a hatékony névényveédzerek talnyomd tobbségének

felnasznalasa tiltott. A biogazdalkodas a kovetkaefinicion alapszik:



A biogazdalkodas(mas névendkogazdalkodgsorganikus gazdalkoda®lyan gazdalkodasi
forma, mely szerves trdgyazason, biologiai novédgirden és természetes biologiai
ciklusokon alapul, a szintetikusiitndgya és (szintetikus) novényvészerek metizésével. A
140/1999 (IX.3.) kormanyrendelet és egy hozza kalpd® miniszteri rendelet tartalmazza a
biogazdalkodas szabalyait, melyek tulajdonképpemnezak az EU 2092/91 szamu

biorendeletével.

Az 1960-as években ismerhette meg a vildg a mikotkat. Az Egyesult Kiradlysagban
aflatoxinnal szennyezett takarmannyal etetett paKylpusztulasat okozta. Ezen pulyka
pusztulas utan kezdték el a kutatok kutatni a nagiéki pusztulas okat, és kideritették, hogy
egy méreganyag felid érte. A méreganyagrol beigazolodott, hogy gongbmelte, amely
felfedezés utan kezdtek komolyabb kutatasba a témab

A természetben a mikotoxinok globalis problémaenétnek, jelenlétik allandod, és csak
védekezéssel elkerllidet A mikotoxinok a gombak masodlagos anyagcsereteem
amelynek terméldésének faktora a gomba szervezetében még nem raegiwdt folyamat.
A mikotoxinok szama tobb szazezerre téhee ezek kozll csak alig néhany tucat méfgez
Jelenlétik szikséges rossz és j6 is lehet.

A gombak rendkivil j6 alkalmazkodo szervezetekpegpezért barhol fellelh&tk. A toxin
képadéshez megfelélhomérseéklet , paratartalom , szubsztratum és oxigéksgges. Aerob
korilmények kozott széles korberfelrdulnak allati takarmanyokban.

A mikotoxinok a gombak karos méasodlagos anyagosengtkeinek heterogén csoportja. Az
legmérge#bb gombamérgeket figyelembe, tgy mint Zearalen@gx@nivalenol, Nivalenol,
Aflatoxinok, Ochratoxinok, altalanosan elmondhatégy a jellemé termeb anyatestik 3
gombafajbol kerul ki.

Legtdbbjik hA&rom gomba nemzetséghez tartozik

» Aspergillus
e Penicillium

¢ Fusarium

Vaéltozatos kémiai szerkezek és keletkezési koriilményeik is ebigk lehetnek. Altalaban

stabilak , vegyi anyagok nagy részeével élsdtassal szemben is igen ellenéalléak.



Kémiai struktura alapjan 5 csoportba oszthatéak:

Ergotalkaloidok

\BI

N
H

1.kép Ergotalkaloid struktura
A Claviceps tomidsgombakkai vaio 1eokes kovelkezieoen iekeles-lila elvaltozasok
figyelhetbek meg a gabonanévényen .A lizergsav az egyik zeptasa. Szarmazékai kozott
talalhat6 a lizergsavdietilamid azaz LSD , ami gyile legesebb idegrenszeri hatassal biré
szintetikus készitmény.

Trichotecének

cH\ |
Ri | CH; R,

Ry
Trichothecene R1 R2 R3 | R4
Deoxynivalenol (DON) CH H CH | OH
Nivalenol (NIV) OH [ OH OH | CH
15-O-Acetyl 4-Deoxynivalenol (15-ADON) OH H QAc | OH
3-Acetyldeoxynivalenol (3-ADON) OAc H CH| OH

2. kép Trichotecén alapvaz

Szamos Fusarium faj termeli , de é&&erban a Fusarium Graminearum €és Fusarium

sporotrichioides. Magan a névényen és a betakariédsis terméldhet.



Hatasai: szoOveti irritaciot okozhatnak @rbés nyalkahartya elhalasokat, ilkletve a

bélcsatorndban sériiléseket, vérzéseket okozhatnak.

Aflatoxinok

OCHy

OCHy

ocH
o) o 3

6

Fig. 1 Structures of aflatoxins B,, B, G;, and G,.
3. kép Aflatoxinok

Ezt a mikotoxint az Aspergillus flavus és Aspergll parasiticus termeli. Gyakran
eléfordulnak élelmiszer ipari termékekben.

A legmérgedbb aflatoxin az AFB1, melyet a legveszélyesebb isrntermeszetes human
karcinogénnek tekintik (IARCIiiternational Agency for Research on Canc&f93, 1-es
csoport). Az egyetlen mikotoxin, mely egy hosszasgalat eredménye szerintésen
kapcsolodik a majrak kialakulasahoz emberben. AZBAFeveny bevitel szimptomai:
hanyas, hasi fajdalom, 6emelkedés, heves majgyulladas, depresszio, hal&ért Hs
alkalmazhato és alkalmaztak is biologiai fegyverrakelyet Irak el is készitett, majd 1990-
ben be is vetette tobb ezer ember pusztulasat ekezxel. A 18 kilénb@ztipusu aflatoxin
kozill a négy dominans toxicitasi, karcinogenit&sindutagenitasi potencialjanak sorrendje a
kovetked: AFB1 > AFG1 > AFB2 > AFG2 .

Hatasuk: efs mérgeé , karcinogén , mutagén és immunszupressziv hatasua

Fumonizinek

(0] : 0
Ho' S0

4. kép Fumonizin B1 szerkezete



Fusarium moniliforme és rokon gombafajai altal teltm mikotoxin. Ebfordulasa
takarmanyokban és étkezési célra hasznalt kukaicébyarant felfedezliet
Hatésai: rakkett hatasuk az egész viladgon ismert , lovak esetélaggylast , sertések esetén

mellvizkort és tuévizenydt okoz.

Ochratoxinok. NP on o
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Figure 5 : Ochratoxines &, B et C.

5. kép Ochratoxinok szerkezete

Szamos gomba termeli, de l16k€ppen aAspergillus ochraceus és Penicillum verrucosum .
Elofordulas : bleg zab , kukorica , arpa és buza.

Hatasa: kulonbdzszervek karosodasa , valamint az izomban és vésbhaagtalalhato.

Az OA sok élelmiszerben jelen van, @&srban magokban (arpa, zab, rozs, kukorica, buza),
de gyumolcslevekben, borban és husban is megttdéllzaegész vildgon, kulondésen néhany
mediterran orszagban és a Balkanon figyeltek megyotsb kitettséget. Ott egy endemikus
vese betegség (nem gyulladasos, kronikus vesebelyben a vese mérete és tdmege

jelentbsen csdkken) is nagyon elterjedt, melyben fonteseget jatszhat az OA



Toxinok éblényekre gyakorolt hatasa lehet akut, szubakutrésilkkus , néhanyukrdl ismert
karcinogén , mutagén, immunszupressziv, teratogémérologikus hatasuk.

Bar tobb mint 300 mikotoxin ismert, de a leggyakbek az difordulds és toxicitas
szempontjabol a vomitoxinok , aflatoxinok , ochsatmk , zearalenonok , fumonizinok és T-
2 toxinok.

Ezek a gabonafélék betakaritaséttelutan és kodzben is kulonkbxornyezeti feltételek
mellett megtalalhatéak.

2. tablazat: A gombék szdméra kedvexz korilmények gabonan

|. Takarmany nedvesség tartaima  10-14 % vagy ennésahl

Il. Raktar relativ paratartalma 70-75 % felett

lll. Gabona szemek fizikai allapota  Rovaroknak  és nem gfeteds

betakaritdsnak koszonbetérilt szemek

IV. Raktarozas Lyukas tees nedvesség

A mikotoxinok felhalmozodnak az allati vesében, Iba&y és emésatendszerben. Az
esetleges mérgézmaradvanyok jelenléte az élelmezés céljabol nedditok esetében ,
példaul hus és tojas az emberi egészségre kock@atthetnek.

A gomba ferdzések érintik az érzékszervi jellebket és toxikdzis kockazatat vonjdk maguk
utan.

A mikotoxinok hatasa fligg a szervezetbe jutottrioki szamatoél, az expoziciostartamatol

illetve az éblény toxinokra valo érzékenységet

A mikotoxinok vilagszerte nagy figyelmet kaptakelmult néhéany évtizedben.

Ennek haromd oka van egyrészt a mikotoxinok hatasa az embervezetre , masrészt a
szennyezett takarmanyok és allatallomany csokkendsatt bekovetkez gazdasagi
veszteségek , harmadrészt pedig a mikotoxin szefidge ebfordulasa nemzetkdzi
kereskedelmi import — exportban.

Tehat a mikotoxinok és gabonatermékek termelésémakalyozasa nagyon fontos szerepet
kap a meégazdasagi agazatban.

A toxinok bsron keresztil, inhalalds utjan is bekerllhetnek eazberi szervezetbe, de
elsbsorban taplalkozas utjan jutnak be.



Emberi szervezetbe a toxin bejutasa a taplalkozastal :

Novény és termény ferszottsége penészgombatdrzsekkel

Mikotoxinnal szennyezett Mikotoxinnal szennyezett takarmany

novényi eredétélelmiszerek l

Mikotoxinok felhalmozédasa

haszonallatok szdveteiben ,vérében

Mikotoxinnal szennyezett

allati eredet éleliszerek

L

Mikotoxinok az emberi szervezetben

3. tablazat: Néhany mikotoxin ebfordulasanak és hatdsanak bemutatasa

Mikotoxinok Eléfordulas Toxint termeb gombafajok Erzékeny fajok Hatasuk
Ember , Karcinogén,
Aflatoxinok , Kukorica, | Aspergillus flavus Osszes hazidllat és majtoxicitas ,
B1,B2, mogyoro Aspergillus parasiticus baromfi immun
Gl és G2 - szupressziv
Ochratoxin A Arpa, buza| Aspergillus ochraceus Ember , 8leg Karcinogén,
Penicillium verrucosum sertés és baromfi| vesetoxikus,
kdszvény
Szaj elvaltozasok,
étvagytalan
T — 2 toxin , Fusarium tricinctum Foleg sertés és | -sag, csbkkentheti a
DAS Mogyoro baromfi tojastermelést
Fusarium graminearum Ember , Emberi toxikozis,
DON Arpa , buza é9 Fusarium crookwellense foleg sertés és dermatotoxi
Vomitoxin kukorica Fusarium culmorum tejels allatok -kus , étvagytalan
-sag
Karcinogén,
Zearalenon Blza , Fusarium graminearum Foként sertés és | Osztrogén és
kukorica Fusarium culmorum tejel allatok reproduktiv
Fusarium crookwellense betegségek
Karcinogén ,
Fumonizin Fusarium moniliforme Ember, 6ként neurologiai
Bl és B2 Kukorica Fusarium proliferatum sertés , baromfi és betegségek, maj
16 karosodas
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Zearalenon:

i " Chs X Y R Marne
=0 H H Zearalenone
=0 OH H B'-hydroxyzearalenone

¥ =3 H CHO S-formylzearalenone
HO oH oH  H &' B-dihydroxyzearalenone

H H H zearalenol

=]

[W¥F PERRE =

(3S,11E)-14,16-dihydroxy-3-methyl-3,4,5,6,9,10-hggeo-1H-2-
benzoxacyclotetradecine-1,7(8H)-dione

6. kép Zearalenon szerkezete
A zearalenont vagy masképpen F-2 toxintbstsban aFusarium graminearunilletve a
Fusarium culmorungésFusarium crookwellensgombafaj termeli.

Megtalalhato §ként a buzaban és kukoricaban de mas gabonaterbe¥keklo elfordulasuk
sem kizart , valamint mas gombafajok altal term@kotoxinnal egyitt is éfordulhat , mely
erssitheti vagy gyengitheti a toxin hatasat.

Hatasaira dként a sertés és tejelallatok érzékenyek, de a baromfiak is érzékenyek.
Karcinogén, 6sztrogén és reproduktiv betegségsiléah hatasa ismert. Osztrogén hormon
hatasa példaul szarvasmarha esetén vetélés, petefésztak és egyéb szaporodasbioldgiai
zavarok kialakulasaért feti.

Ezek az hatdsok megfigyelliek a sertés , tydk , pulyka, juh , patkany és egétén is.

Fusarium gramineraum (Gibberella Zea), F. culmorumfert6zések

7. kép: Fusarium graminearum ( Gibberella Zeatpzéisek
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8.kép : Fusarium Culmorum férésel
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HPLC
(High Performance Liquid Chromatography avagy Nagdkonysdgu folyadék

kromatografia )

Ez a niiszer nagy hatékonysagu és gyors vizsgalatokatlébstvé bizonyos korilmények

kozott, hiszen egyszerre tobb minta alkotoit isg@hatjuk vele.
Ennél az analitika mdédszernél a mozgo6 fazis folgdddmazallapotu.

Kromatograf f 6bb részei:

oldészertartalyok
kevebszelep
nagynyomasu szivattyu
nyomaskiegyenilét
elététkolonna
bemébegység

analitikai oszlop
detektor

© N o g s~ w D PE

Hatékonysaganak novelését a megoszté fazisok adizdlsa mellett aprd6 szemcsemiéret
toltetekkel lehet elérni. Ezeknek a tolteteknekamébje 3 — 10 um nagysagu és témoren
helyezkednek el, ezért megnodveli a kolonndban amlasi ellenallast. Ahhoz, hogy
megfeleb sebességgel ( 1-10 &min ) tudjon aramlani benne a mozgéfazis , metife
nyomast kell alkalmazni , ami igen nagy B& nyomassal lehetséges. Az ilyen nagysagrend
nyomast elérni specidlis szerkezeti anyagbol késegsl kémiailag ellenalld dugattyds

folyadékpumpakkal lehetséges .

A nagy nyomas hasznalatanak kovetkeztében az ekgm@sminta sem tartalmazhat oldott
gazokat és szenny@reseket. Az oldott gazok a detektorban felszabadigV pulzalasat
idézhetik eb. A szennye&dések pedig a toltet szemcsék kozotti apré jaratekamithetik.
Ezeket a hibdkat megfeteminta ebkészitéssel ki lehet kiisz6bdélni. llyen mintékélszités
lehet az eluens ultrahangos kirazatasa illetve atamimegfelél sZirése, ami lehet

vakuumstzrés és megfel8lporusmeérdt sAirés.
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HPLC-MS készilék altalanos felépitése

A tbmegspektrometria olyan vizsgalati mdédszer, gmélionos részecskéeket valasztunk el
fajlagos toltésegységre eesomegik (m/z) szerint csokkentett nyomason, ebektrs, vagy
magneses mék segitségeével. Az elvalasztott ionok intenzitdeftamatosan mérjik, s igy
egy ionaram intenzitds-fajlagos toémeg fliggvénykalatsoz, vagyis a tomegspektrumhoz
jutunk. Az igy kapott tomegspektrum a ws@gi informacié alapja, ugyanis nincs két olyan

szerves vegyulet, amelynek a tdmegspektruma, vamksirakterisztikus tdmegspektruma

azonos lenne.

Quadrupole
mass filter

=1 Detector

—
AN
= &
| IPLC
Atmospheric pressure Q-array
ionization == and ULl
(ESI or APCI) Cciapole
LCMS-2010EV

4. abra: A Shimandzu LCMS 2010 EV rendszer altadrk@pitése (forras: LCMS manual

LCMS-2010EV system configuration

book)

A tdmegspektrométer felépitése altalanosan a kéget#epen alakul (4.4bra):

1. Mintabeviteli rendszer (kozvetlen illetve kézvetatintabeviteli médok)

2. Az ionforras az ionoptikaval,

3. az analizétor,
4. a detektor,

5. avakuumrendszer.

6. Szabalyz6 és adatke#edzoftver.

14




A tdmegspektrométer analizator és detektor részeagpvakuumot hozunk létre. Ennek oka,
hogy az dlallitott ionok atmoszférikus nyomason konnyen elégeének az egymassal
illetve egyéb, mas gazmolekulakkal todéitkozések miatt. Tudjuk, hogy a kdzepes szabad
Uthossz forditottan aranyos a nyomassal. Atmoszfgnyomason a kdzepes szabad uthossz
10® m, igy a valésziteége annak, hogy az ionok elérjék a detektort, gyaidag nulla.
Korulbeldl 110 Pa-ra valé csokkentésével a kozezebad Uthossz megnévethdl2 m-re.

Az alkalmazott nyomastartomany alapjan kétféle wvakdl beszélhetiink: @&akuum

tartomany > 10° Pa) és nagyvakuum-tartomany {1Pa <p < 1 Pa).

Sajatos ionforrasnak tekintltetr folyadékkromatografias (HPLC) elvalasztashozsiked
electrospray ionizacid ESI és az atmoszférikus ragm kémiai ionizacios (APCI:
Atmospheric Pressure Chemical lonization) interféamelyek ma a legelterjedtebben
alkalmazottak, ahol az ionizacié atmoszférikus ngsom torténik, csak a ké&j ionokat

juttatjuk a tomegspektrométer vakuumterébe.

Az API interfész &ltalanosan 4 részre bonthato:

o afolyadék bejuttatasara spray formajaban;

0 az interfész atmoszférikus nyomasu része, ahobmaaki keletkeznek: (ESI),

illetve (APCI) vagy mas technikaval;

0 ionmintazo6 egyséq;

0 atmoszférikus nyomas—vakuum interfész.
Az LC-MS interfész mkodési elve a kovetkéz Az analitikai oszloprol érkézeluenst és a
vizsgalandé anyagot beporlasztjgdk az interfész stfddkus nyomasu térrészébe. A
porlasztas végezhetpneumatikus modon, mint ditbtt APCI interfészben vagy egy éer
elektromos tér segitségével, mint az ESI esetéhemeroszolbol gazfazisu ionokat hoznak.
Az ionokat, egyltt az oldészémpkkel és a szaritogazkent alkalmazott nitrogéreggy, kis
nyildson keresztll mintazzak. A minta kisebb nyaimt&be kertl, ahol nagy sebességgel
kithgul. A kitdgult gdz magjat egy mintavekup (Ugynevezetskimmey segitségével egy
alacsonyabb nyomasu térrészbe vezetik. Ez a tétedsimazza az ionoptikat, melynek
segitségével optimalisan lehet a vizsgalandd iand&kuszalni és bejuttatni a témeg

analizatorba.
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QoQ system
Q-array — Octapcle -

Rinck heater

Q-aray  Skimmer
From LC

Quadrupole mass analyzer

I'OCI.IIS kns
|

{ =nirance lens
* Octapoie |.' [ rod Quadrupoaic rod
| I|l | i Il|' IIII / /
\ll If II i ||' ;
/ ; III| i EJ L /
ESl or APC 10 /i
Angle Spray

manual book)

|
|
|
l l | | l | '
Drleclu
."I Drain Rotary Turbo molecular Turbo molecular
Source pump Pump 1 Pump 2
window

LCMS-2010EY schematic representation

5. abra: LCMS 2010 EV tipusu témegspektrométer altalantEpfeese (forrds: LCMS
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Hazityuk ( Gallus gallus domesticus )

A gerinchirosok (Chordata) torzsébe, a madarak gAvesztalyaba, a tyukalakuak

(Galliformes)rendjébe és ezen belil a facanfélék ( Phasianids&lddjaba tartozik .

A hézityuk felépitése:

9. kép : hazityuk felépitése

Hazityuk jellemzéi:

» tojassal szaporodik

» fiokak fészekhagyok

» testiket tollazat fedi

o csruk van

» kaparélab

» héarom ujj ebre egy pedig hatra néz
» tollmentes labrész a csud

e szarnyuk van

» tollazatuk igen valtozatos és szines
* himet kakasnak nevezik

* noéstényt tojonak
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» alegkeresettebb fogyasztasi cikk

Legfontosabb testrészei fogyasztasi szempontbdl:
1. Mell

Comb

Sziv

Zuza

M3j

Szarny

Labak

Noakrwbd
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Kisérleti rész:

Felhasznalt anyagok:

A felhasznalt anyagok kodzll a zearalenon a Signuaiétl cégbl keriltek beszerzésre, mig a
kromatografias elvalasztashoz és extrakciohoz dtsacetonitri a VWR cégt (BDH
Prolabo), a felhasznalt viz pedig sajaadlitasa desztillalt viz volt, 0,22 pm-es membran
szirén tortérd szirés utan. Vezéképessége 5 uS.

A SPE oszlopok a Supelco C18-as és Restek Carbopedgpok voltak.

Felhasznalt eszk6zok:
A kromatografias méréshez felhasznalt folyadékktograf Merck-Hitachi (LaChrom)

L7000 tipusu folyadék kromatograf volt, amely a é&ikez alegységekdl allt: UV
Detektor:L-7400, Pumpa:L-7100, Autosampler:L-72R6lonnatér:L-7360.

A kromatografias elvalasztashoz Restek PinnacleCRB (250mm*4,6mm*5um) oszlopot
hasznaltam.

A tbmegspektrometrias meéréshez Shimadzu HPLC-MQ) 2BY single quad készuléket

hasznaltam.

Minta el6készités, kisérlet tematikaja:
A vizsgalat el§ 1épéseként olyan tapot kellett talalni, amely ntantalmaz semmilyen toxint.

Ez el$ hallasra konnly feladat, de sajnos a tapok nagy része szennyegethilyen toxinnal.
Mivel a szinergista hatast ki akartuk kiszobolniére az el§ feladat a megfelé)
toxinmentes tap keresése. A toxinmentes tap , &xévs , mert ha a tap, amivel dolgozok
szennyezett akkor nem kapok valOs értekeket, igytatas eredmeényét megvaltoztathatja.
Mivel ha mar eleve lenne benne egy ismeretlen meégy mikotoxin , akkor ez a toxin

befolyasolhatja az altalam vizsgalt Zearalenonrtdwdtasat illetve mennyiségét.

Ezutan a toxin mentes tapot F — 2 toxinnal szerneypede, mégpedig a megengedett toxin
koncentracié mennyiség maximalis értékéig. A szemait tdp mennyisége 10 gramm volt,
nagyobb szemcseméiietészeket valogatva lide. A 10 grammra jutattam ra a zearalenon
toxint, a 3 mg/kg értéknek megfaleh 30 pg zearalenon toxint acetonitrilben oldavialén
szabdlyozéds szerint a kukorica melléktermékek, kapomg/kg értékig tartalmazhatnak

zearalenont. Ezt az értéket allitom be.
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A vizsgalat szempontjabdl fontos volt a fiatal edjyézsgalata, mert Iényeges, hogy a léhet
legkevesebb szenny@est, illetve méreganyagot egyen vagydsitjon meg a kisérlet &.
Negyedik szempont a csirkék nevelése volt kontitdtidrilmények kozott. Ezalatt azt értem,
hogy a taplalkozasat elléreés alatt kellett tartani, nehogy véletlendl tewdh szennyezett

taplalékot kapjon. Ezzel megelhe az egyeb toxin mérgezést és kilrtléesét.

A kovetked az volt , hogy az alanyunk csak egy fajta mikatoal szennyezett tapot
megkapja illetve elfogyassza. Ez a mikotoxin a Zkaron azaz F — 2 toxin volt.

Az etetés utani itszakot kilonboa iddkozonkénti mintavételezés kovette. Ezek dkddok
az alabbiak voltak: 1 6ra, 5 6ra és 24 ora.
Tehat megvizsgalhat6 volt, hogy mennyb ikell ahhoz, hogy az F-2 toxin felszivodjon és

eljusson az alany vizsgalt szerveibe.

Kimutatasi médszerek érvényessége

Zearalenon kimutatdsanak parameéterei:
Az els) lépésben a toxin kimutatasat HPLC-UV technikavgeztem. A kimutatasi

paraméterek a kovetké&ek voltak:

ZearalenOommax : 236 nm, 274 nm, 316 nm

Tipus: Merck — Hitachi ( LaChrom L-7000 system )
Interface : D-7000

UV detektor: L-7400

Pumpa : L-7100

Automata minta adagolé : L - 7200

Kolonna tér tipusa: L - 7360

Kolonna : Restek Pinnacle RP C18-as ( 250 mm sy 5 um )
Kolonnatér : 40C

Eluens : viz / acetonitril ( 75/ 25 ) elegye imtikus médban
Aramlasi sebesség: 0,7 ml / perc

Detektalasi idablak: 0-10 perc

Detektalasi hullamhosszak: 236 n&74 nm , 316 nm,

A diagramot 3 parhuzamos mérés adatai alapjantkésrn el.

A sztenderd zearalenon oldatok koncentraciéi 50, 280, 400 és 1000 ppb (ug/l) voltak.
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area Zearalenon sztenderd kalibracios egyenese
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1. diaaram: zearalenon kalibraciés eavenese 236 1-en

Extrakcio

A vizsgalati mintabol irodalmak alapjan [1,2] a sgaélati mintakbdl az extrahalast
acetonitrillel végeztem el. Az extrakcié megfélélatékonysaganak ellérzésére defibrillalt
marhavért szennyeztem zearalenon toxinnal, ésia t@sszanyerési tesztjét ezen a mintan
végeztem el. A visszanyerési tesztek soran 3 kilzinlbnodszert alkalmaztam, ugy mint

folyadék-folyadék extrakcio, illetve 2 kulonbk®SPE extrakcié C18-as fazissal és Carboprep

fazissal, 3 parhuzamos merés alapjan.

A visszanyerési teszek paraméterei €s eredmérkgeieakedek voltak:

Visszanyereési teszt:

Zearalenon toxinra a kdvetkiezisszanyerési teszteket végeztem el &éftbefibrillalt

marhaver):

1. Folyadék — folyadék extrakcidval
Extrahdlo szer : acetonitril , kis6zassal.

2. SPE C18 — as kolonnaval
Kondicionalas : viz , metanol , acetonitril , viz

3. Carboprep kolonnaval

Kondicionalas : viz , metanol , acetonitril , viz
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Visszanyerési Tesztek eredményei:
1. Folyadék — folyadék extrakcio : (20 ug)91+5 %

2. SPE C - 18 kolonna (20 pug): 9B %

3. Carboprep kolonna (20 pg) : +86%

A visszanyerési tesztekb megallapithatd, hogy a folyadék-folyadéek extrakcis
alkalmazhat6 a zearalenon toxin kinyerésére. Aigévialasztottam ezt a technikat, mivel a
SPE extrakcidban a mintadkEszitésben tobb [épés van, amely miden |épésdnifaahoz
vezethet.

A vizsgalat soran igaz nem folyadék-folyadék, hanekébb szilard allapotd minta és
folyadék kozotti extrakcio torténik, de a mintakbanszabad toxin feltehin a sejtkozi

térben lesz megtalalhatd, vagy gyengén kotott foam&@amelyekdl az acetonitrtil képes
kiextrahalni a toxint.

Mintael 6készités:
A mintavételezeés utan a kovetkezzerveket vizsgaltam. Vizsgalando szervek: meil;, s

comb, m4j, zUza, bél.

4. tablazat: a vizsgalati mintak tomegei grammban.

Minta szama 1.Csirke: 1 ¢6ra | 2.Csirke: 5 dra | 3.Csirke: 24 ora
1 Mell 23,6247 g 20,4000 g 42,6591 g
2 Sziv 3,4358 g 3,1306 g 3,5706 g
3 Comb 40,7270 g 34,1672 g 36,1806 g
4 M4j 22,6356 ¢ 13,7808 g 17,6995 g
5 Zuza 17,2285 g 22,9421 g 22,7194 ¢
6 Bél 35,3075 g 33,3595 ¢g 46,3196 g

Minden egyes mintat kilén — kulon egy @lémbikba helyeztem, majd annyi acetonitrilt
adtam hozz4, hogy a mintakat ellepje a folyadéhtgziA hozzaadott acetonitril mennyiségét

pontosan mértem.
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5. tablazat: a vizsgalati mintadkhoz adott acetonitt mennyisége cri-ben

Minta szama 1.Csirke | 2.Csirke 3.Csirke
1 Mell 20 20 20
2 Sziv 10 10 10
3 Comb 20 20 20
4 Maj 10 10 15
5 Zlza 20 20 25
6 Bél 50 40 40

Mintaimat ezutan 1 oran keresztil razattam razoglelpO fordulat/percen.

A vizsgalandd mintaimrdl ezutan ledntottem az auétitt a benne oldott anyagokkal egyuitt.

A visszanyert acetonitril oldat mennyiségei valédztezért mértem a mennyiségét is a

késsbbi esetleges koncentracioszamitas miatt.

6. tablazat:Az extrakci6 utan visszanyert extrahaléldat mennyisége critben

Minta szama 1.Csirke 2.Csirke 3.Csirke
1 Mell 21,5 20,5 16
2 Sziv 12,5 10 10,5
3 Comb 21 21 21
4 M4j 10 9,5 14,5
5 Zuza 21 19,5 24
6 Bél 46 37 36,5

A visszanyert oldat maximalis mennyisége tobb egetls magasabb volt, mint a ratett

extrahalo oldat mennyisége, ennek magyarazatareeszeiztartalmaban keresend

Ezeket a visszamért oldattérfogatokat rotacios waldesztillalé berendezés segitségével
szarazra paroltam. A mintakat szarazon tartottané@s megkezdéseig.

A beparlas utan 1000 pl acetonitrilben visszaoddotta szaraz mintakat, centrifugalas

segitségével tisztitottam, majd 1 ml-es fiolabtetet
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Eredmények és értékelésik:

Kiértékelés:

A 11lppm —es Zearalenon 236 nm-en 4,46 retencifisndtato csuccsal jellemezliet

A sztenderd zearalenon minta csucsanak retenciéghielz viszonyitva a kilonb®z
mintakbol kapott kromatogramok kiértékelése utakbaetked megallapitasokat tettem (6.
tablazat). A mintak kiértékelése soran 236, 274 36 nm-en is elemeztem a
kromatogramokat (a zearalenon 3 jellémabszorbancia maximuma), a szerves matrix

kikiszobolése céljabol. A kromatogramok egy réazgielleklet tartalmazza.

7. tablazat: A vizsgéalatok utan a mintdkban kimutabtt zearalenon jelenléte

1.minta 2. minta 3.minta
1. Mell n. d. n. d. pozitiv
2. Sziv n. d. pozitiv pozitiv
3. Comb n. d. n. d. n. d.
4. Maj pozitiv pozitiv pozitiv
5. Zuza n.d. pozitiv pozitiv
6. Bel pozitiv pozitiv pozitiv

n.d. nincs kimutahaté mennyiségebn toxin HPLC-Ushtekaval.

A vizsgalatok alapjan megallapithatd, hogy a 236 gt nm, 316 nm felvett sztenderd 11
ppm-es zearalenon minta kromatogramja alapjan sgalati mintdkbol HPLC-UV technika

segitségével kimutathaté volt a zearalenon toxen|éte.

A szennyezését szamitott kilonbdz mintavételezeési itk fliggvényében vizsgalva a toxin
megjelenését az egyes szervekben elmondhatd, hogyzeanyezés utan 1 Oraval
mintavételezett mintakban a bélben, majban voltutathatd a zearalenon toxin. A toxin
ilyen aranyu megjelenésének a magyarazata a Ggliiss domesticus emésztésében illetve
tapanyag feldolgozasdban rejlik. A majban, mint elséregtelenét szervben véarhaté a
megjelenése a toxinnak, a bélben az emésztésinalygyorsasaga miatt lehet kimutatni. A

zUzaban mint gyomorhoz a kapcsolodo szervben migviot kimutathaté a toxin jelenléte.

24



A masodik mintavételezési dden, a szennyezés utan 5 oraval a maj, zuza, bétime
szividl is ki lehetett mutatni a toxint. Ennek magyarazat vér keringtetésében fontos
szerepet jatszo sziv a toxint tartalmazé vér $adhi soran értelem sden felveszi a
zearalenont. Megfigyelh&meég az is, hogy a zuzdban mar megjelent, de adma@gon Grdl ki

a toxin ennyi id alatt, mivel a jelenléte kimutathato.

A harmadik minta sorban, a szennyezés utan 24 lbvattamintaban egyedtl a combban nem
mutathato ki a toxin jelen vizsgalati médszerrabétben, zazaban, majban és szivben szintén,
ugy mint az €z vizsgalat soran kimutathaté volt. Az Gjabb szervmall, amelyben
megjelent a toxin. A megjelenés feltételezett dkagy a verBl, mint szallité rendszedb
lassan torténik a beépiilése a kuldrtbényagoknak a mellbe, igy a toxinnak is. Erdemes
megemliteni, hogy a bélben még mindig kimutathatid & toxin jelenléte, ami magyarazhato
azzal, hogy nem Urilt ki a bélrendszértbar szakcikkek alapjan a Gallus gallus domesticu
emesztése gyors, ami alapjan feltételezhebgy nem csak a salakanyagban, hanem a szerv
faldban is talalhatd toxin. Ugyanez igaz lehet aéra is. A maj egyéertelien mint
méregtelentt szerv szerepel a rendszerben, ezért abban minbszrebiztosan megtalalhaté

a toxin.

Ezzel egyitt megallapithatd, hogy a csirke kiulowlgzerveiben a toxin kimutathato.

Tovabba megallapithatd, hogy a toxin jelenléte a&@nsyezésil szamitott noveksy

intervallumban a mintak kilonbézészeildl eltérs meértékben volt kimutathato.

Az F-2 toxin megjelenése azet vart sorrendnek nagyjabol megfék volt kimutathato:
Bél

M@j

Zuza

Sziv

Mell

a r 0N e

A zearalenon metabolitjainak ndisege és megjelenése tdmegspektrometrias uton

igazolhat6, amely mérések folyamatban vannak.

Jelen vizsgélatok a HPLC-APCI-MS készuléken folyreakmetabolitok kimutataséara. A
mellékletben csatolt TIC és tomegspektrumok a teaoa toxin jelenlétét a mintdban és a

sztenderdben mutatjak, valamint az APCI pozitiv bad mért tdmegspektrumokat és

25



zaralenon mintak fragmentalédasa soran A jelen besetalabb becsatolt zearalenon
tomegspektrum az APCI (+) mdédban todédragmentaciot mutatja. A zearalenon
molekulaionjanak tomege 318 m/z, az ionizalasindch miatt (M+H) ion keletkezik, amely

a 318,95 m/z tdmeggel jelentkezik. A tovabbi fragbe& a molekula bomlasabdl illetve az

oldészer és a molekula kapcsolatabol keletkeznek.

Inter{x100,000
24 n( )

31§.95

] 273.00 1 432 05
5.0]

301.0G

2.5]

p51.00 305300730 484 24
350 4bo | 450  miz

6. abra: zearalenon sztenderd minta tomegspektARQA(+) ionizacid mellett
acetonitril/viz 25/75 aranyu eluenssel futta

A tovabbiakban a mintdkban azonositom a zearaletoxn, keresem az esetleges
metabolitokat. Az ionizaciés technika alapjan nesakc APCI(+) hanem ESI ioniz&ciot is

alkalmazok a kiulonbdzfragmentaciés modok alapjan tordgobb azonositas vegett.
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Melléklet

D-7000 HSM: Samples

Series: 0470 Report: original

Analyzed: 12.04.25 1

Processing Method: z

D-7000 HPLC System Manager Report

5:44 12.06.07 08:26

12.04.25 15:54

Reported:
Processed:

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0470\

earalenon_120416

System(acquisition): Sys 1 Series:0470
Application: Samples Vial Number: 18
Sample Name: 1/4 Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul
Sample Description:
Chrom Type: HPLC Channel 1
IN-Meth 0 N-Meth 0
160 ESens 20 4
140 3 i
120 i
3 100 —
> E
A 80 —
a E
g E
3 60 —
] 3
g E s
s0 —

5,64,

Acquisition Method:

Column Type:

Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO
Solvent C: H20

Method Description:

Retention Time (min)

zearalenon 120416
Developed by: Szabi

Solvent B: h2o
Solvent D:
zearalenon toxin

10. kép: 1 6ras mintavételezés 4-es minta (mapnktogramja

D-7000 HSM: Samples

Analyzed:

Processing Method:
System(acquisition) :
Application: Samples
Sample Name: 1/2

Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO
Solvent C: H20

Method Description:

12.04.25 15:22

Series: 0468 Report: original

D-7000 HPLC System Manager Report

System: Sys |

12.06.07 08:26
12.04.25 15:32

Reported:
Processed:

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0468\
zearalenon_120416

Series: 0468
Vial Number: 16
Vial Type: UNK

Sys 1

Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul
Sample Description:
Chrom Type: HPLC Channel 1
10 —N-Meth o N-Meth 0
iSens 20 ,f
E 8
= n g
) 6
o 3
I
b1
g 4
3
=
H E|
2 |
0 —~— A 7 - - — -
"““ T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 3 7 8 S
Retention Time (min)
Acquisition Method: zearalenon 120416
Column Type: Developed by: Szabi

Solvent B: h2o
Solvent D:

zearalenon toxin

11. kép: 1 6ras mintavételez2-es minta mel) kromatoarami
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D-7000 HSM: Samples Series: 0467 Report: original System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report

Analyzed: 12.04.25 15:11 Reported: 12.06.07 08:25
Processed: 12.04.25 15:21

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0467\

Processing Method: zearalenon_ 120416

System(acquisition): Sys 1 Series: 0467

Application: Samples Vial Number: 15
Sample Name: ZEA llppm Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

N-Meth 0 N-Meth 0
Sens 20 I ] '
| £ m >
2 &
0,8 — it g
E N &
= = |
g 0,6 | ‘\
o N
D i i
9 0,4 — | |
g [
@ |
3 3
5} I
g \
0,2 — [
3 | / \
| J .
0,0 | / s

e e | RN A,
S P o

LR L R R A L e L L A A R LA RN R SR RARRR R
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Retention Time (min)

Acquisition Method: zearalenon_ 120416

Column Type: Developed by: Szabi
Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO Solvent B: h2o
Solvent C: H20 Solvent D:

Method Description: zearalenon toxin

D-7000 HSM: Samples Series: 0469 Report: original System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report
Analyzed: 12.04.25 15:33 Reported: 12.06.07 08:26

Processed: 12.04.25 15:43
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0469\
Processing Method: zearalenon 120416

System(acquisition): Sys 1 Series: 0469

Application: Samples Vial Number: 17
Sample Name: 1/3 Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

IN-Meth 0 N-Meth 0
8 —Jsens 20 & !
El o
] i
1 [
7 b
6 — )8
= ] ﬂ 9
g 3 3
E| |
> ] |
D5 4 Il
A Bl @
] Bl =
e k| Il 2
3 3 IS 1
g ] @ a I
2 - s . .
J - ;:l | )
= 8 o
3 - 0 /
1 ~ N/ \g\\\
04— S A —_— -
E ~—_
B R R R R R L R A RN AN L) ARANRAREY AR RARLS LR RS RN RARAS AR
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Retention Time (min)

Acquisition Method: zearalenon 120416

Column Type: Developed by: Szabi
Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO Solvent B: h2o
Solvent C: H20 Solvent D:

Method Description: zearalenon toxin

12. kép: 1 6ras mintavételezés 3-es minta (comb) kromatogram
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D-7000 HSM: Samples Series: 0471 Report: original System: Sys |

D-7000 HPLC System Manager Report

Analyzed: 12.04.25 15:55 Reported: 12.06.07 08:27
Processed: 12.04.25 16:05

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0471\

Processing Method: zearalenon 120416

System(acquisition): Sys 1 Series: 0471

Application: Samples Vial Number: 19
Sample Name: 1/5 Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

N-Meth 0 N-Meth 0
Sens 20 Py
50 — S

&

i

40 8
»
|
|

30

20 |

Intensity (mV)

10 — “

P hal R

SRR A A R E A A A R RN R LA A Ran A Ea A LA RARRA RAR R RARARRAR
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Retention Time (min)

Acquisition Method: zearalenon 120416

Column Type: Developed by: Szabi
Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO Solvent B: h2o
Solvent C: H20 Solvent D:

Method Description: zearalenon toxin

13. kép: 1 6ras mintavételezés 5-es minta (zliza) kromatogra

D-7000 HSM: Samples Series: 0472 Report: original System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report
Analyzed: 12.04.25 16:06 Reported: 12.06.07 08:27

Processed: 12.04.25 16:17
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0472\
Processing Method: zearalenon_120416

System(acquisition): Sys 1 Series: 0472

Application: Samples Vial Number: 20
Sample Name: 1/6 Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

N-Meth 0 N-Méth o
Sens 20 & 2o
®
£
b
1
2
= i
o I
I
b
0
4 - | \
3 60 — | g
A - A E
40 - § & 2| B £
E T R : \ @
@ s K ~ 7 / @
© @ - o S
- o~ S \ .-
TS - —_—
T T T T T T T T S REaaamasau
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Retention Time (min)

Acquisition Method: zearalenon 120416

Column Type: Developed by: Szabi
Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO Solvent B: h20
Solvent C: H20 Solvent D:

Method Description: zearalenon toxin

14. kép: 1 éras mintavételezés 6-es minta (bél) kromatogram
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D-7000 HSM: Samples Series: 0474 Report: original System: Sys |
D-7000 HPLC System Manager Report

Analyzed: 12.04.25 16:29 Reported: 12.06.07 08:28
Processed: 12.04.25 16:39

Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0474\

Processing Method: zearalenon_120416

System(acquisition): Sys 1 Series:0474

Application: Samples Vial Number: 22
Sample Name: 2/2 Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

N-Meth 0 N-Meth 0
_Tsens 20 '

Intensity (mV)
-
13945

w
@

N
v

— ) L#\,/; - N .

T T [ [ [ T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Retention Time (min)

Acquisition Method: zearalenon_ 120416

Column Type: Developed by: Szabi
Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO Solvent B: h2o
Solvent C: H20 Solvent D:

Method Description: zearalenon toxin

5. kép: 5 6ras mintavételezés 2-es minta (sziv) kromatogra

D-7000 HSM: Samples Series: 0479 Report: original System: Sys 1
D-7000 HPLC System Manager Report
Analyzed: 12.04.25 17:25 Reported: 12.06.07 08:33

Processed: 12.04.25 17:35
Data Path: C:\Win32App\HSM\samples\DATA\0479\
Processing Method: zearalenon 120416

System(acquisition): Sys 1 Series: 0479

Application: Samples Vial Number: 27
Sample Name: 9/1 Vial Type: UNK
Injection from this vial: 1 of 1 Volume: 10,0 ul

Sample Description:

Chrom Type: HPLC Channel : 1

N-Meth 0
i .
b
3 hi
20 — %
g 3 el
> 15 — Z‘
o i |
" = Bl
3 10 = o
& 3 Ny ©
3 [ i 5
E [ a
5 [ 8
3 [ ] 5
= / = E
E i/ N N
o= ~ s
7HH||\H‘\\|||H\\‘Hl\‘\\H‘\lu‘uu‘llu‘uullwH‘\Hlluu‘ulw‘\\H‘HH‘HH||H‘HH||\H
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Retention Time (min)

Acquisition Method: zearalenon 120416

Column Type: Developed by: Szabi
Pump A Type: L-7100
Solvent A: ACNO Solvent B: h20
Solvent C: H20 Solvent D:

Method Description: zearalenon toxin

16. kép:5 6ras mintavételezés 6-es minta (bél) kromatogramj
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dit Options Window Help ~l2lx

4 s
Retention Time (min)

17. kép:2. Széria vizsgalata 316 nm-en: a ,g” kromatogram & 2Kl minta kromatogramja, 4,46
mp-es cslicsa egyezik a 2/4-es minta (maj), 2,5)z@#6 (bél) kromatogramjaval, a tdbbiben
feltételezhaten megtalalhat6 a ZEA.

corvaw

s v ey - ir-0.
c) zearaleno Vial 17 Inj 1 1/3 - Channel 1

opea 5 2 —enannel

Retention Time (minm)

18. kép: Zearalenon sztenderd minta kromatograddja nm-en (11 ppm-es, sarga)4,46 mp retencig
idével megjelen csics és az 1/4-es minta (mdj) 4,45-6s csucsaegyenik.
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5.5 6,0 6,5
Retention Time (min)

19. kép: Zearalenon toxin kromatogramja 316 nm —en

dit ProcessData Options Library View Window Help =1213

| iolok| oE W B@ | E=We E

10 11
Retention Time (min)

20. kép: Zearalenon toxin kromatogramja 236 nm —en
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MS Chromatogram

Zearalenone F:\mérési_adatok\ZON'ZON_25ppm_if400_cdl_300_heat300_01.lcd
(x10,000,000)

33,008,654

“
~
e

 Jnter(x100,000)

TIC@1#1.00

5
] 318.95
] 33.05
1.00— S'G:
] 2.5]
1 0.6 ' 152, ; 2100 J
1 0 100 150 200 250 300 350 400 450 mlz
I I T I
25 5.0 75 10.0 12.5

21.kép: Zearalenon sztenderd TIC minta kromatogramja APCI(+) mddban és a csucs
tomegspektruma.

min
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