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1. Informacje o autorze
1.1. Dane osobowe

Imig¢ i nazwisko Aneta Jastrzebska

Data i miejsce urodzenia 19.03.1971 w Toruniu

Miejsce pracy: Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu
Wydzial Chemii

Katedra Chemii Analitycznej i Spektroskopii Stosowane;j
ul. Gagarina 7

87-100 Torun
e-mail: aj@umk.pl
1.2. Wyksztalcenie
2000 doktor nauk chemicznych w dziedzinie chemii; tytut rozprawy doktorskiej:

Ekoanalityka wybranych ksenobiotykow za pomocq biowskaznikow;
promotor prof. dr hab. Bogustaw Buszewski

1995-2000 studia doktoranckie na Wydziale Chemii UMK w Toruniu

1990-1995 studia magisterskie na Wydziale Chemii UMK w Toruniu, tytut pracy
magisterskiej ,,Siarka catkowita w iglach sosny zwyczajnej — optymalizacja
warunkow analizy metodq spalania do SO, i kulometrycznej detekcji,;

promotor prof. dr hab. Bogustaw Buszewski
1.3. Informacje o dotychczasowym zatrudnieniu
marzec 2014 - starszy Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Wydziat

obecnie wyktadowca  Chemii, Katedra Chemii Analitycznej

i Spektroskopii Stosowanej

kwiecien 2002 adiunkt Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Wydziat
—luty 2014 Chemii, Katedra Chemii Analitycznej
1 Spektroskopii Stosowanej
marzec 2000 asystent Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Wydziat
—marzec 2002 Chemii, Zaktad Chemii Analityczne;j

1. 4. Zainteresowania naukowe
Chemia  analityczna, chemia  zywnos$ci, techniki elektromigracyjne, techniki

chromatograficzne, spektroskopia, sktadniki zywnosci, techniki przygotowania prébek
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2. Wskazanie osiagni¢cia naukowego stanowigcego podstawe wniosku habilitacyjnego

2.1. Tytul osiggni¢cia naukowego

NOWE PROCEDURY OZNACZANIA WYBRANYCH SKEADNIKOW ZYWNOSCI
O WEASCIWOSCIACH PRO-1 ANTYZDROWOTNYCH

2.2. CyKkl publikacji wchodzacych w sklad osiagniecia naukowego

Publikacje [H1-H12] wchodzace w skiad jednotematycznego cyklu prac stanowigcych

podstawe osiggnigcia naukowego pochodza z czasopism znajdujacych si¢ na liscie Journal

Citation Reports. Jestem autorem do korespondencji dla publikacji H3-H12. W publikacjach

H1 - H12 m¢; wkiad w autorstwo wynosit od 40% do 100%. Kopie publikacji wraz

z oswiadczeniami wspoétautorow o indywidualnym wktadzie w powstanie poszczegdlnych

prac stanowia odpowiednio zalaczniki nr 4 1 5. W tabeli podalam Impact Factor (IF)

odnoszacy si¢ do roku wydania publikacji, 5-letni IF, punktacje MNiSW odnoszace si¢ do
roku wydania publikacji oraz za lata 2013-2016 (z dnia 26.01.2017). Liczba cytowan Web

of Science i1 Scopus na dzien 25.01.2018.

IF/ . Liczba
. IF 5- MNl.SW/ cytowan
Nr Publikacja letni MNiSW  Web of
2017 Science/
Scopus
A. Jastrzebska, B. Brudka, T. Szymanski,
E. Sztyk*, Determination of phosphorus in food
samples by X-ray fluorescence spectrometry and
standard  spectrophotometric ~ method,  Food 1.204/
Chemistry, 83 (2003) 463-467 ’
H1 Wklad w autorstwo 70% 4,498 12/40 31/32
Moj wktad w powstanie tej pracy polegat na dokonaniu
przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji
pracy, zaplanowaniu i wykonaniu cze¢$ci analiz (pomiary
spektrofotometryczne), dyskusji uzyskanych wynikow,
napisaniu  wstepnej wersji manuskryptu, koncowe;j
redakcji catosci.
E. Szlyk*, ~ A. Jastrzgbska, B. Brudka,
Determination of total phosphorus in soya food 7 532/
0 samples by capillary isotachophoresis (cITP), 3,841 20/40 910

Talanta, 63 (2004) 575-580

Wklad w autorstwo 80%
Moj wktad w powstanie tej pracy polegat na dokonaniu
przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji
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pracy, zaplanowaniu i wykonaniu czgéci analiz (pomiary
izotachoforetyczne), dyskusji uzyskanych wynikow,
napisaniu  wstepnej wersji manuskryptu, koncowe;j
redakcji catosci.

A. Jastrzebska*, Determination of sodium
tripolyphosphate in meat samples by capillary zone
electrophoresis  with on-line isotachophoretic
sample pretreatment, Talanta 69 (4) (2006) 1018 2,810/

-1024
H3 Wklad w autorstwo 100% 3,841 20/40 22124

Mo6j wklad w powstanie tej pracy polegat
na zaplanowaniu koncepcji pracy, wykonaniu pomiarow,
analizie wynikow, przygotowaniu manuskryptu, redakcji
catosci, korespondencji z redaktorem czasopisma
i recenzentami.

A. Jastrzebska*, A. Hol, E. Szlyk, Simultaneous
and rapid determination of added phosphorus(V)
compounds in meat samples by capillary
isotachophoresis, LWT-Food Science
and Technology, 41 (2008) 2097-2103 1,887/

H4 Wklad w autorstwo 70% 2,929 20/40 13/14
Moj wkiad w powstanie tej pracy polegal na dokonaniu
przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji
pracy, przygotowaniu probek do analiz, wykonaniu
analiz  spektrofotometrycznych, analizie wynikow,
przygotowaniu  manuskryptu,  redakcji  calosci,
korespondencji z redaktorem czasopisma i recenzentami.

A. Jastrzebska*, Modifications of

spectrophotometric methods for total phosphorus

determination in meat samples, Chemical Papers,

63 (2009) 47-54 0,791/

H5 Wklad w autorstwo 100% 1,194 10/20 7/8

Mo6j wklad w  powstanie tej pracy polegat

na zaplanowaniu koncepcji pracy, wykonaniu pomiarow,

analizie wynikdw, przygotowaniu manuskryptu, redakcji

catosci, korespondencji z redaktorem czasopisma

i recenzentami.

A. Jastrzebska*, Capillary isotachophoresis

as rapid method  for determination

of orthophosphates, pyrophosphates,

tripolyphosphates and nitrites in food samples,

Journal of Food Composition and Analysis, 24 2,079/
H6 _(2011) 1049-1056 3,076  40/35 13/13

Wklad w autorstwo 100%

Mo6j wklad w powstanie tej pracy polegat

na zaplanowaniu koncepcji pracy, wykonaniu pomiarow,

analizie wynikdw, przygotowaniu manuskryptu, redakcji

catosci, korespondencji z redaktorem czasopisma

i recenzentami.

H7 A. Jastrzgbska*, M. Kurzawa, A. Piasta, E. Szlyk, 1,969/ 30/30 711
Determination of histamine in some foods by
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isotachophoretic method with simple sample
preparation, Food Analytical Methods, 5 (2012)
1079-1087

Wklad w autorstwo 65%

Moj wkiad w powstanie tej pracy polegal na dokonaniu
przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji
pracy, wykonaniu pomiaréw izotachoforetycznych,
dyskusji ~ uzyskanych  wynikdéw,  przygotowaniu
manuskryptu,  redakcji  calosci,  korespondencji
z redaktorem czasopisma i recenzentami.

1,982

HS8

A. Jastrzgbska*, A comparative study for
determination of biogenic amines in meat samples
by capillary isotachophoresis with two electrolyte
systems, European Food Research and Technology,
235 (2012) 563-572

Wklad w autorstwo 100%

Mo6j wklad w  powstanie tej pracy polegat
na zaplanowaniu koncepcji pracy, wykonaniu pomiarow,
analizie wynikow, przygotowaniu manuskryptu, redakcji
catosci, korespondencji z redaktorem czasopisma
1 recenzentami.

1,436/
1,778

H9

A. Jastrzebska*, A. Piasta, E. Sztyk, Simultaneous
determination of selected biogenic amines in
beverages samples by isotachophoretic and
chromatographic methods, Food Additives and
Contaminants, Part A, 31 (2014) 83-92

Wklad w autorstwo 75%

Moj wktad w powstanie tej pracy polegat na dokonaniu
przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji
pracy, wykonaniu pomiarow izotachoforetycznych,
dyskusji  uzyskanych  wynikdéw,  przygotowaniu
manuskryptu,  redakcji  calosci,  korespondencji
z redaktorem czasopisma i recenzentami.

1,802/
2,194

H10

A. Piasta, A. Jastrzebska*, M.P. Krzeminski,
T.M. Muziot, E. Sztyk, New procedure of selected

biogenic amines determination in wine samples by
HPLC, Analytica Chimica Acta, 834 (2014) 58—66

Wklad w autorstwo 40%

Mo6j wklad w  powstanie tej pracy polegat
na zaplanowaniu koncepcji pracy, dyskusji uzyskanych
wynikoéw, przygotowaniu manuskryptu, redakcji catosci,
korespondencji z redaktorem czasopisma i recenzentami.

4,513/
4,667

H11

A. Jastrzebska*, A. Piasta, S. Kowalska,
M. Krzeminski, E. Sztyk, A new derivatization
reagent for determination of biogenic amines in

wines, Journal of Food Composition and Analysis,
48 (2016) 111-119

Wklad w autorstwo 45%

Moj wktad w powstanie tej pracy polegat na dokonaniu
przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji
pracy, dyskusji uzyskanych wynikoéw, przygotowaniu

2,752/
3,076

30/30 10/10
30/30 5/6
45/45 17/17
35/35 6/5
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manuskryptu,  redakcji  calosci,  korespondencji
z redaktorem czasopisma i recenzentami.

A. Jastrzebska*, S. Kowalska, E. Sztyk, Studies of

levels of biogenic amines in meat samples in

relation to the content of additives, Food Additives

and Contaminants, Part A, 33 (2016) 27-40 2,047/

H12 Wklad w autorstwo 65% 2,194 30/30 2/2

Moj wktad w powstanie tej pracy polegat na dokonaniu

przegladu literaturowego, zaplanowaniu koncepcji

pracy, dyskusji uzyskanych wynikow, przygotowaniu

manuskryptu,  redakcji  calosci,  korespondencji

z redaktorem czasopisma i recenzentami.

* - autor do korespondencji

PODSUMOWANIE

Publikacje tworzace osiggniecie habilitacyjne  wykazuja nastepujace  wskazniki
bibliometryczne:

- sumaryczny wspotczynnik oddziatywania IF: 25,82 (5-letni 35,27)

- $rednia warto$¢ IF: 2,15 (2,94)

- sumaryczna punktacja MNiSW: 322 (za lata 2013-2016: 415)

- §rednia liczba punktow MNiSW: 26,83 (za lata 2013-2016: 34,58)

- calkowita liczba cytowan na dzien 25.01.2018 (Web of Science/Scopus): 142/150

- $redni udziat % habilitantki: 70% (od 40% do 100%)

2.3. Omowienie celu i najwazniejszych wynikow osiagniecia naukowego

2.3.1. Badania przed uzyskaniem stopnia doktora

W 1995 roku ukonczytam studia na kierunku chemia na Wydziale Chemii Uniwersytetu
Mikotaja Kopernika w Toruniu uzyskujac tytut zawodowy magistra. Praca dyplomowa, pod
kierunkiem prof. dr hab. Bogustawa Buszewskiego, dotyczyla opracowania warunkow
analizy siarki calkowitej w igtach sosny z wykorzystaniem detekcji kulometryczne;j.
Jej rezultaty zostaty opublikowane w pracy [1]. W tym samym roku zostatam stuchaczem
Studium Doktoranckiego na Wydziale Chemii, UMK. Rozpraw¢ doktorska, przygotowana
pod kierunkiem prof. dr hab. Boguslawa Buszewskiego, zatytulowana ,,Ekoanalityka
wybranych ksenobiotykow za pomocg biowskaznikow”, obronitam 12.01.2000 roku. Podczas
realizacji rozprawy doktorskiej podjetam probe opisu proceséw sorpcji 1 akumulacji

wybranych zanieczyszczeh w rdznych typach gleby i1 roslin. Jednym z gtownych moich
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osiggnie¢ bylo zaproponowanie réwnania opisujacego te procesy w glebie 1 zastosowanie
go do dalszych badan [2-5].

W roku 2000 zostalam zatrudniona na stanowisku asystenta w Zakladzie Chemii
Analitycznej Wydzialu Chemii UMK. Dos$wiadczenie zdobyte podczas studiow
doktoranckich oraz uczestnictwo w kursie przygotowawczym nowoczesnych technik
analitycznych ,,Advances in Analytical Chemistry” na Technical University w Eindhoven
(Holandia) w ramach programu Tempus, pozwolito mi na podjecie nowego kierunku pracy
badawczej. W konsekwencji przegladu literaturowego oraz obserwowanego w $rodowisku
naukowym zainteresowania szeroko pojeta analiza zywnosci przeniostam swoje badania
w tym kierunku. W latach 2002-2004 uczestniczytam w realizacji grantu JM Rektora UMK
(Opracowanie nowych metodyk oznaczania makroelementow w formie kationowej
i anionowej w Zywnosci), ktory umozliwil mi skompletowanie niezbednego warsztatu
badawczego pozwalajacego na realizacje zatozonych celow. W tym czasie skoncentrowatam
si¢ na wykorzystaniu nowej dla mnie metody analitycznej — izotachoforezy kapilarnej (ITP,
cITP) zaliczanej do technik elektromigracyjnych, ktére wykorzystuja zjawisko elektroforezy
do rozdzielania czasteczek obdarzonych tadunkiem, w stalym polu elektrycznym [6-8].

Czynnikami, ktore zdecydowaly o wybraniu izotachoforezy kapilarnej, jako gtownej
metody pomiarowej byty jej zalety, takie jak: uproszczona procedura przygotowania probki,
specyficzno$¢ i mata szkodliwo$¢ odpadow dla sSrodowiska. Ponadto ITP cechuje si¢
czutoécig oraz doktadno$cig na poziomie ppm, jest niskonakladowa i tym samym tatwa
do zastosowania w laboratoriach naukowych i przemystowych. Dzigki odpowiednim
rozwigzaniom technicznym mozliwa jest praca w ukladzie jednokolumnowym
1 dwukolumnowym (ITP-ITP; cITP-cITP) oraz polaczenie z elektroforeza kapilarng (ITP-
CZE; cITP-CZE) [9, H3]. Metoda ta znajduje coraz wigcej zastosowan w analizie ZywnoS$ci
[10], a mozliwos¢ jej taczenia, w réznych konfiguracjach, pozwala analizowa¢ wickszos$ci
kationdéw 1 aniondw wystepujacych w zywnosci.

Przeprowadzone studia literaturowe zwrocily moja uwage na konieczno$¢
kompleksowego spojrzenia na problemy analizy zywnosci, a w szczegdlnosci zawartosci
sktadnikow, ktore decyduja o jej bezpieczenstwie. Realizujac zalozenia rozprawy
habilitacyjnej skoncentrowatam si¢ na opracowaniu procedur oznaczania wybranych amin
biogennych oraz fosforanowych dodatkow funkcjonalnych, ktérych ilos¢ w zywnosci
powinna by¢ rozpatrywana w kontek$cie pozytywnych i negatywnych efektow dla jakosci

zywnosci. Ich obecno$¢ w artykutach spozywczych (naturalna lub celowo dodana) jest
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pozadana ze wzgledu na wudzial w procesach fizjologicznych, ksztattowanie cech
sensorycznych, wptyw na jako$¢ zywnos$ci, warto$¢ odzywcza czy w przypadku zwigzkow
fosforu(V) okres przydatnosci do spozycia. Ponadto analiza zawarto$ci amin biogennych
w zywnosci moze stanowi¢ wskaznik jej czystosci mikrobiologicznej, stad opracowanie

metod ich oznaczania jest istotne.

2.3.2 Cel badan
Przedstawione powyzej fakty pozwolily na okreslenie celu badawczego - poszukiwania
nowych procedur oznaczania wybranych skladnikéw naturalnych lub dodanych
w zywnoSsci, ktore bylyby alternatywa do opisanych w literaturze, badz normowanych przez
prawo zywnosciowe. Cel ten wymagal wykonania zadan badawczych, ktore okreslitam
ponizej:
1. opracowanie nowych metod oznaczania jonéw fosforanowych(V) oraz fosforu catkowitego
W Zywnosci;

2. opracowanie nowych metod oznaczania amin biogennych w zywnosci.

2.3.3. Opracowanie nowych metod oznaczania fosforanéw(V) w zywnosci

Popularnos¢ zwigzkow fosforu(V) stosowanych w przemysle spozywczym wynika z ich
wielostronnego dziatania. Maja one wplyw na: ksztalttowanie pH produktu, oddziatywanie
na fizykochemiczne cechy ukladéw koloidalnych, zwigkszanie wodochlonno$ci, poprawianie
emulgowania tluszczu i barwy produktu oraz dziatanie stabilizujace [11]. Zwiazki fosforu
stosowane jako dodatki funkcjonalne do zywnosci sg prawie catkowicie wchtaniane
w przewodzie pokarmowym co moze powodowaé, m.in. uszkodzenia naczyn krwiono$nych
czy indukowanie procesOw starzenia si¢ organizmu [12]. Pomimo trendu do obnizania
zawarto$ci tych zwiazkéw w produktach spozywczych problem jest wcigz aktualny. Wobec
powyzszego poszukiwania nowych metod analizy ilosciowej fosforanowych dodatkow
do Zzywnos$ci s3 istotne z punktu widzenia kontroli jakosci produkcji. W oznaczaniu
fosforanow(V) stosuje si¢ metody: spektroskopowe [13,14, HS], chromatograficzne [15,16]
oraz elektromigracyjne [17,18]. Okreslenie catkowitej zawartosci tych zwigzkéw w zywnosci
nie daje informacji o ryzyku spowodowanym ich obecno$cig. Dopiero znajomo$¢ stezenia
form anionowych mogacych bra¢ udzial w przemianach biochemicznych daje peten obraz
ryzyka. Poszukujac najlepszych metod oznaczania zwiazkéw fosforu(V) przetestowatam

znaczng cze$¢ z nich, co pozwolito na znalezienie najlepszych rozwigzan analitycznych.
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Opracowanie procedury oznaczania zawartosci fosforu calkowitego

Badania literaturowe zwrdcity moja uwage na walory metody spektroskopii
fluorescencji rentgenowskiej (XRF) [H1, 19], ktoéra nie niszczy matrycy, charakteryzuje si¢
krotkimi czasami analizy, prostym etapem przygotowaniem probki i mozliwos$cig oznaczania
wielu pierwiastkow w probie. Pomimo duzej uniwersalnosci fluorescencja rentgenowska jest
w porownaniu do innych metod stosunkowo rzadko stosowana w analizie Zywnosci.
Wykorzystatam metod¢ fluorescencyjnej spektrometrii rentgenowskiej z rozpraszaniem
dlugosci fali (WD-XRF) do oznaczania fosforu catkowitego w zywnosci sojowej
(zawierajacej ziarna soi genetycznie zmodyfikowanej oraz niepoddawanej modyfikacjom)
1 wybranych produktach przemystlu mleczarskiego [H1]. Do kalibracji zastosowatam
standaryzowane popioty (BCR 176, SRM2690 i ASCR-010), co jednocze$nie pozwolilo
zminimalizowa¢ efekty matrycowe. Jako metod¢ odniesienia wykorzystatam metode
spektrofotometryczng (procedura tworzenia bigkitu molibdenofosforowego z zastosowaniem
siarczanu hydrazyny jako reduktora). Biorgc pod uwage inng metode przygotowania probek
(suszenie w 200°C dla XRF i mineralizacja sucha dla metody blekitu molibdenofosforowego)
uzyskana korelacja pomiedzy metodami (wspotczynnik determinacji, R*=0,9285) byta
satysfakcjonujaca. Doktadnos¢ zaproponowanej procedury testowatam za pomoca analizy
materiatu odniesienia o certyfikowanej zawarto$ci fosforu (NIST-non FAT milk powder).
Uzyskane wyniki dla badanych probek oraz materiatu odniesienia i ich parametry statystyczne
potwierdzity, ze zaproponowana procedura oznaczania fosforu metoda WD-XRF jest czula,
precyzyjna i doktadna, a dodatkowo charakteryzuje si¢ krotkim czasem analizy.

Ze wzgledu na te zalety, opracowang procedur¢ zastosowatam réwniez do okreslenia
zawarto$ci fosforu w probkach migsa oraz migsa wzbogacanego znang ilosciag jonow
di- 1 trifosforanowych oraz poddanych ré6znym sposobom przygotowania do analizy [19].
Byta to pierwsza préba wykorzystania tej metody do iloSciowych analiz w tak
skomplikowanych matrycach, jakimi sg probki migsa. Uzyskane wyniki potwierdzity
opisywane wczesniej zalety WD-XRF w analizie iloSciowej przy znacznym skroceniu
procedury przygotowania probek (suszenie w 105°C, sproszkowanie) [19].

Warto zwroci¢ uwage na badane w pracy [H1] probki zywnosci sojowej, ktorej
gtownym komponentem bylo ziarno soi poddane modyfikacjom genetycznym. W pracy [H1]
wykazatam istotne roznice zawartosci fosforu catkowitego w produktach sojowych
zawierajacych w skladzie genetycznie zmodyfikowane ziarna oraz niepoddawane

modyfikacjom, ktéore mogly wynika¢é z réznych technik produkcyjnych, rodzaju
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zastosowanego ziarna lub zmian wynikajagcych z modyfikacji. Problem dotyczacy
opracowania szybkiej procedury oznaczania fosforu catkowitego w produktach pochodzenia
sojowego kontynuowatam dalej w pracy [H2]. Przedmiotem badan byty sojowe potprodukty
spozywcze oznaczone jako niemodyfikowane genetycznie (IP NON GMO certificate) oraz
ziarno sojowe (Clear Hilium). Jako metod¢ analityczng zastosowatam izotachoforeze
kapilarng, ktéra po raz pierwszy zostala zaproponowana do oznaczania tego pierwiastka
w produktach sojowych. Kolejnym elementem nowosci bylo zastosowanie procedury zieleni
malachitowej (MG)', opartej na reakcji tworzenia asocjatow jonowych kwasu
molibdenofosforowego z zielenia malachitows, jako metody odniesienia. Dla lepszego
poréwnania jakosci wynikow uzyskanych dla obu procedur analizowatam zawarto$¢ fosforu
w materiale odniesienia (NIST-non FAT milk), a uzyskane warto$ci wykazaly lepsza
doktadnos$¢ proponowanej metody w stosunku do metody spektrofotometrycznej. Procedura
ITP charakteryzowata si¢ lepszymi parametrami statystycznymi dla uzyskanych zawarto$ci
badanego pierwiastka (powtarzalno$¢, doktadnos$¢) oraz zdecydowanie krdtszym czasem
analizy. Uzyskane wyniki opisatam w pracy [H2].

Metody spektrofotometryczne w analizie zwigzkow fosforu(V) z wykorzystaniem
reakcji tworzenia blekitu fosforomolibdenowego czy molibdenowanadofosforowego sa wciaz
popularne, a dodatkowo czgsto stanowig metody normowane — np.: procedura oznaczania
fosforu catkowitego w migsie [PN-ISO 13730, 1999]. Jej gléwna wada jest czulosé
i doktadnos¢. Opisana w pracy [H2] procedura tworzenia asocjatow jonowych pomiedzy
bigkitem molibdenofosforanowym a zielenig malachitowa (MG) polepszyla te dwa istotne
parametry. Biorgc pod uwage czutos¢ metody oraz jej mozliwosci aplikacyjne do oznaczania
zawarto$ci fosforu w produktach migsnych postanowitam poréwna¢ ja z procedurami
opartymi na tworzeniu bigkitu molibdenofosforowego z wykorzystaniem trzech reduktoréw:
kwasu askorbinowego (AA), siarczanu hydrazyny (HS) i1 mieszaniny hydrochinonu
z siarczanem hydrazyny (HHS) [HS]. Proces walidacji prowadzitam okreslajac: liniowosc¢,
czulo$¢ (wartos¢ molowego wspdlczynnika absorpcji), granice wykrywalnosci
1 oznaczalnos$ci oraz zakres pomiarowy, powtarzalno$¢, precyzj¢ posrednig oraz doktadnosé
z wykorzystaniem materiatdw odniesieniach o certyfikowanej zawartosci fosforu (SMRD
2000; RF 8414, NIST-15684 i NIST-1549). Testowane metody wykorzystatam do oznaczania

catkowitej zawartos$ci fosforu w probach migsa po mineralizacji mokrej. Pod wzgledem

' W autoreferacie zastosowano zwyczajowe nazwy zwigzkéw chemicznych - nagwy IUPAC/

systematyczne zebrano w rozdziale 3.
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czutosci najlepsze okazaty si¢ procedury z AA oraz MG, dla ktérych warto§¢ molowego
wspolczynnika absorpcji wynosita odpowiednio: 1,19:-10* L-mol™-mL" oraz 8,98:10"
L-mol-mL™". Jednak pozostale wyniki analiz oraz obliczen statystycznych [H5]
porownujacych testowane procedury z PN-ISO 13730, 1999 sugeruja, ze metoda
z wykorzystaniem bigkitu molibdenofosforowego, przy =zastosowaniu jako reduktora
mieszaniny hydrochinonu z siarczanem hydrazyny, charakteryzowata si¢ najlepszymi
parametrami analitycznymi. Na uwage zastuguje réwniez fakt, ze byla to jedyna procedura,
dla ktoérej zaobserwowano stato§¢ absorbancji w czasie do 120 minut. Pozwolito
to na sformutowanie wniosku, ze bioragc pod uwage: prostote, doktadnosé, czutosé, stabilnosé
warto$ci absorbancji procedura ta moze stanowi¢ alternatywna metode oznaczania fosforu
catkowitego w probkach zywnosciowych w odniesieniu do zalecanej wowczas metody
normowane;.

Opracowanie metody analizy fosforanow(V) w probkach zywnoSci

Opracowane powyzej przeze mnie procedury, podobnie jak wigkszos¢ powszechnie
stosowanych (wg standardow PN lub EU), spelniaja wymagania stawiane metodom
oznaczania catkowitej zawartosci fosforu lub fosforanow(V). W literaturze brak bylo
natomiast metody, ktéra umozliwiataby bezposrednig analiz¢ aniondéw fosforanowych(V)
dodanych do zywnos$ci w procesie technologicznym. Biorgc pod uwage opisane wczesniej
zalety metody izotachoforezy kapilarnej, postanowilam w dalszej cze$ci mojej dziatalnosci
naukowej opracowa¢ nowe procedury oznaczania jondw fosforanowych(V).

W pracy [H3] zaproponowatam trzy kombinacje izotachoforezy kapilarnej (ITP): jedno-
kolumnowg (one-dimensional 1TP); dwu-kolumnowg (two-dimensional 1TP-ITP) oraz
izotachoforeze kapilarng w potaczeniu z elektroforeza kapilarng (ITP-CZE) do oznaczania
trifosforanu pentasodowego (STPP) w probkach przetworéw migsnych. Jako metode
odniesienia do oznaczania catkowitej zawartosci fosforu wykorzystalam metode normowang
[PN-ISO 13730, 1999], a probki poddawatam mineralizacji suchej. Poniewaz normowana
metoda oznaczania STPP w zZywnosci nie zostatla zdefiniowana, uzyskane wyniki
poréwnatam z metoda Kjeldahl’a.

Warto podkresli¢, ze byla to nowatorska praca, poniewaz w tym czasie tematyke
oznaczania polifosforanow za pomocg ITP opisywaty nieliczne prace [20, 21]. Jako pierwsza
opisalam polaczenie izotachoforezy =z -elektroforeza kapilarng do analizy jonow
trifosforanowych(V) w ztozonych matrycach, jakimi byly probki produktow migsnych.

Techniki elektromigracyjne sa szczegélnie podatne na wplyw matrycy, z uwagi
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na oddzialywanie sktadnikow probki na proces rozdzielania analitu. Dlatego problem
ten kazdorazowo nalezy rozwigzywal poprzez optymalizowanie procedury dla
indywidualnych analiz, co zostato przedyskutowane w pracy [H3] w kontek$cie STPP.
Kolejnym problemem byla hydroliza trifosforanéw(V) w roztworach wodnych oraz
w matrycy badanych probek zywnos$ciowych. Dlatego, na etapie przygotowania prob
zaproponowatam dodatek buforu boranowego do otrzymanych ekstraktoéw. Uzyskane wyniki,
zarowno parametrow walidacyjnych metody oraz oznaczania STPP w probkach
zywno$ciowych, pozwalaja na sformulowanie wniosku o przydatnosci metody ITP-CZE
do zatozonego celu. Zastosowanie izotachoforezy jako pierwszego etapu analizy pozwala
na eliminacje¢ wptywu matrycy i1 zapewnia selektywne zatezanie STPP, co skutkuje lepszymi
parametrami statystycznymi. Do zalet zaproponowanej procedury ITP-CZE zaliczy¢ mozna
czuto$¢, powtarzalno$¢, doktadnosé¢, niskie koszty eksploatacji oraz brak koniecznosci
stosowania etapu oczyszczania probki. Pozwala to na wykorzystanie tej metody do analizy
ilosciowej zwiazkow jonowych wystepujacych w §ladowych ilosciach w obecnos$ci innych,
dominujacych sktadnikow probek migsa.

Problematyke poszukiwania metod oznaczania zwigzkow fosforu(V) w migsie
za pomocg izotachoforezy kapilarnej kontynuowatam w pracy [H4]. Przetestowalam proces
rozdzielania nastepujacych soli podczas jednego cyklu pomiarowego: Naz;P309 (TTP),
NasP30¢ (STP), Na,H,P,07 (SHP), K4P,07 (PP), KH,PO4 (OP). Gtownym celem pracy byto
opracowanie parametrow izotachoforetycznej procedury (sktad elektrolitdéw, warunki analizy,
sposob przygotowania probek), ktore skrocityby czas trwania analizy oraz upro$cily analize
iloSciowa w bardzo zlozonej matrycy. Material badawczy stanowity probki migsa,
do ktérych wprowadzilam badane zwigzki fosforu(V). Testowalam trzy sposoby
przygotowania prob do analizy: ekstrakcje z 1 mM NaOH (analiza rozpuszczalnych
fosforanow(V)), ekstrakcje potaczona z kwasng hydroliza (analiza fosforandéw
nieorganicznych w przeliczeniu na fosforany(V)) oraz mineralizacj¢ suchg (catkowita
zawarto$¢ fosforu). Jako metode odniesienia wykorzystalam metod¢ normowang [PN-ISO
13730, 1999]. Warto podkresli¢, ze bylta to pierwsza praca podchodzaca tak kompleksowo do
oznaczania zwigzkow fosforu(V) w probkach zywnosciowych.

Opisana w pracy [H4] procedura jednoczesnego oznaczania fosforanow(V),
difosforanow(V) 1 trifosforanow(V) wykorzystywata prosty uktad elektrolitow (LE: 5 mM
HCI + B-alanina do pH = 4,5 oraz TE: 5 mM kwas glutaminowy). Strefy dla jonéw orto-,

di- 1 trifosforanow(V) byly wyraznie rozdzielone, co potwierdzily wartosci parametru
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jakosciowego — wysokos$¢ strefy pochodzacej od oznaczanego sktadnika do linii podstawowe;
(Relative Step Height, RSH). Zaproponowang procedur¢ poddalam walidacji testujac:
precyzje, precyzje posrednig pomiaréw parametru jakosciowego (RSH), liniowo$¢ krzywych
kalibracji badanych jonow, granice wykrywalnosci i oznaczalno$ci oraz doktadnosé.
Uzyskane wyniki poréwnywatam z metodg odniesienia, a wykonane testy statystyczne (test
t-Studenta 1 F-Sndecora) potwierdzity poréwnywalng precyzje i dokladno$§¢ obu metod.
Wykorzystatam materiat odniesienia z certyfikowang zawartoscig fosforu (SMRD 2000, fresk
pork) do oceny doktadno$ci zaproponowanej procedury. Poniewaz zakup materiatu
odniesienia o skomplikowanej matrycy zywno$ciowej 1 certyfikowanej zawartosci
polifosforanéw byt niemozliwy, wiec zastosowatam material badawczy spreparowany
w warunkach laboratoryjnych. Badane zwigzki fosforu dodawatam pojedynczo do probek
migsa wieprzowego, ktore nastepnie rozcieratam dazac do uzyskania jednorodnej matrycy.
W celu potwierdzenia, ze metoda bezposredniego wprowadzania soli fosforanowych(V)
do badanych materiatlow zywnos$ciowych jest odpowiednia wykonatam zdjecia skaningowym
mikroskopem elektronowym (SEM) z detektorem elektronéw wtérnych powierzchni badane;j
probki (opisang czesciowo W pracy mojego wspotautorstwa [22]). Stad jednym
z rezultatow rozprawy habilitacyjnej jest opracowanie metody wytwarzania, w warunkach

laboratoryjnych, materiatu odniesienia zawierajacego zwiazki fosforu (Rys. 1).

_Mag= 1.00KX .
DA
EHT=2873 KV

Rys. 1. Obraz SEM fragmentu prébki migsa z dodatkiem NasP;0;¢ [22]

Warto podkresli¢, ze zaproponowana przeze mnie procedura wzbogacania probek migsa
w zwigzki fosforu(V), ekstrakcja z 1 mM NaOH i ekstrakcja w polaczeniu z kwasng hydroliza
oraz procedura izotachoforetycznego oznaczania jonéw fosforanowych(V) pozwolita roéwniez

na obserwacje procesu hydrolizy tych zwigzkow w migsie. Probki badalam po wymieszaniu
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z dodanymi zwigzkami (1h) oraz podczas kolejnych 5 dni, co pozwolito mi na okreslenie
dynamiki zmian zachodzacych w badanej matrycy [H4]. Ciekawym spostrzezeniem byt fakt,
ze po 5 dniach obserwacji oznaczona zawarto$¢ jonow fosforanowych(V) oraz pozostatych
polifosforanéw w badanych prébach byla na zblizonym poziomie bez wzgledu na rodzaj
dodanego do probki zwigzku fosforu(V).

Praca [H6] stanowi podsumowanie badan nad wykorzystaniem izotachoforezy
kapilarnej do oznaczania zawarto$ci dodatkéw funkcjonalnych w zywnosci. Zaproponowaltam
w niej dwa systemy elektrolitow do jednoczesnego oznaczania jondéw trifosforanowych(V),
difosforanowych(V), azotanowych(Ill) i (V) w probkach zywnos$ciowych (9 produktow
migsnych oraz 6 probek ,,owocow morza”). Dodatkowo oznaczytam zawarto$¢ fosforu
catkowitego metoda normowana po  mineralizacji  utleniajgcej  wspomaganej
promieniowaniem mikrofalowym oraz biatka i fosforu fizjologicznego metoda Kjeldahla.
Pozwolito to na wyznaczenie z ro6znicy pomiedzy fosforem catkowitym a fizjologicznym
zawartosci fosforu dodanego w procesie produkcyjnym, co wykorzystalam do poréwnania
wynikow dla polifosforandéw oznaczonych metoda ITP.

Oba testowane uklady A (LE: 10 mM HCl + 3 mM bis-tris-propan + 0,2%
hydroksyetyloceluloza, HEC + B-alanina do pH = 3,6; TE: 5 mM kwas cytrynowy)
i B (LE: 10 mM HCI + 0,02% HEC + glicyna do pH = 3; TE: 10 mM kwas fosforowy(V))
charakteryzowaty si¢ satysfakcjonujaca zdolnoscig rozdzielania podczas jednego cyklu
pomiarowego oraz parametrami statystycznymi (precyzja, odzysk) dla wszystkich badanych
jonow. Sugerowaly to warto$ci wspoOtczynnikow parametru jakosciowego (RSH) oraz
precyzja i precyzja posrednia ich wyznaczania. Jednak analizujgc uzyskane dla uktadu
elektrolitow A wyniki analizy probek zwrdcitam uwage na duzy wpltyw matrycy probki
na rozdzielanie izotachoforetyczne badanych anionéw i mieszanie si¢ stref pochodzacych
od jondéw difosforanowych(V) 1 trifosforanowych(V). Dlatego zaproponowatam uktad
elektrolitow B, ktory polepszyl proces rozdzielania tych anionow.

Bazujac na wynikach przedstawionych w pracy [H6] moge stwierdzi¢, ze oba
zaproponowane uklady elektrolitow charakteryzowaly si¢ satysfakcjonujgcymi parametrami
analizy jako$ciowej, wybranymi parametrami walidacyjnymi metody oraz krotkimi czasami
analizy. Ponadto oba uktady moga znalez¢ zastosowanie jako szybkie metody oznaczania
wybranych dodatkéw funkcjonalnych zywno$ci w laboratoriach zajmujacych si¢ tego typu

analizami.
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Podsumowujac, opracowane przeze mnie procedury charakteryzuje duza uniwersalnos¢,
przy jednoczesnych mozliwo$ciach rozdzielania wielu analitbw w jednym cyklu
pomiarowym, precyzja oraz dokltadno$¢ wymagana w analizie ZywnoSci, a takze skrocony
czas analizy. Dodatkowa zaleta opracowanych procedur jest uproszczony etap przygotowania
probek oraz stosowanie odczynnikéw przyjaznych srodowisku, co w potaczeniu z tatwoscig
eksploatacji powoduje, ze opracowane procedury spelniaja warunki, jakie stawiane
sa metodom o duzym potencjale aplikacyjnym. Tym samym mozna przyjac,
ze zaproponowane procedury analizy fosforowych dodatkoéw funkcjonalnych (ITP oraz ITP-
CZE) stanowig alternatyw¢ do istniejagcych. Wymienione cechy sugeruja mozliwos¢ ich
zastosowania w badaniach naukowych, laboratoriach kontroli jakosci zywnos$ci producenta
1 panstwowych jednostek kontroli jako$ci zywno$ci. Ponadto opracowane w ramach
osiggni¢gcia naukowego procedury oznaczania fosforanow(V), difosforanow(V) oraz
trifosforanow(V) w réznych grupach zywnosci za pomoca izotachoforezy kapilarnej (jedno-
lub dwukolumnowej), pozwalaja na §ledzenie przemian tych zwigzkéw w roztworze oraz
W matrycy stale;j.

Efekty naukowe

1. Zmodyfikowatam metody oznaczania zawarto$ci fosforu catkowitego w zywnosci poprzez
opracowanie nowych procedur z wykorzystaniem fluorescencyjnej spektrometrii
rentgenowskiej z rozpraszaniem dlugosci fali, izotachoforezy kapilarnej oraz
spektrofotometrii - oznaczanie fosforu za pomoca biekitu fosforomolibdenowego
w obecno$ci mieszaniny hydrochinonu z siarczanem hydrazyny jako reduktora.

2. Opracowatam procedur¢ oznaczania jonow trifosforanowych(V) za pomoca jedno —
1 dwukolumnowej izotachoforezy kapilarnej oraz izotachoforezy w potaczeniu z
elektroforezg kapilarng.

3. Opracowatam nowe procedury jednoczesnego oznaczania fosforanow(V), difosforandw(V)
1 trifosforand6w(V) w obecnosci innych jondw metodg izotachoforezy kapilarne;.

4. Opracowatam sposob oraz warunki etapu przygotowania probek zywnosciowych do ich

analizy pod katem zawarto$ci fosforu catkowitego oraz zwiazkéw fosforu(V).

Efektem realizacji zatozen tej cze$ci rozprawy habilitacyjnej jest sze$¢ publikacji
wchodzacych w sktad rozprawy habilitacyjnej [H1-H6]. O jako$ci uzyskanych wynikow
swiadczy liczba cytowan prac [H1] (31, Web of Science) oraz [H3] (22, Web of Science).

Ponadto wyniki badan prezentowatam osobiscie w formie: 5 komunikatow ustnych
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na konferencjach krajowych, 6 posteréw na konferencjach mi¢dzynarodowych 1 5
na konferencjach krajowych oraz jako wspotautor w formie: 3 posteréw na konferencjach
migdzynarodowych, 6 wystapien ustnych oraz 5 posterow na konferencjach krajowych.

Realizujac  zatozenia tej czgSci  osiaggnigcia naukowego  wspotpracowatam
z dr Tomaszem Szymanskim (WD XRF), doktorantkg mgr Bozeng Brudkg (Wydziat Chemii
UMK) oraz doktorantka programu Tempus Aysen Hol (Faculty of Science and Art,
Pamukkale University, Turcja - opieka naukowa nad stazystka 04.10. 2006 do 6.02.2007).
Ponadto cz¢§¢ badan dotyczacych metod oznaczania zwigzkow fosforu byta przedmiotem
3 prac magisterskich, ktorych bytam promotorem oraz 10 prac magisterskich, ktorych bytam

opiekunem naukowym.

2.3.4. Analiza amin biogennych w Zywnosci

Drugg grupa analitow, badanych w ramach prac w kierunku osiggniecia habilitacyjnego,
byly aminy biogenne (AB). Zwiazki te mogg potencjalnie wystepowa¢ w kazdym produkcie
zywnosciowym zawierajagcym biatka lub wolne aminokwasy, ktéry narazony zostanie
na dziatanie bakterii lub procesé6w biochemicznych. Z reguly sa pozadanymi zwigzkami o
duzej aktywnosci biologicznej i w niewielkich ilosciach nie stanowig zagrozenia dla zdrowia
cztowieka. Niestety zbyt duze stgzenie AB w zywno$ci moze powodowacé negatywne skutki
fizjologiczne oraz przyczynia¢ si¢ do zatru¢ (histamina, tyramina) 1 nietolerancji
pokarmowych [23,24]. Ma to niewatpliwy wplyw na duze zainteresowanie ich analizg
[25,26]. Oznaczanie AB w zywnosci wcigz nalezy do trudnych zadan analitycznych ze
wzgledu na ich budowe chemiczng, malg zawarto§¢ w produktach zywnosciowych oraz
ztozono$¢ badanych matryc. Dlatego realizujagc zalozenia osiggnigcia habilitacyjnego jako
jednym z postawionych celow bylo opracowanie prostej i szybkiej metody analizy AB
W Zywnoscl.
Opracowanie warunkow ekstrakcji i rozdzielania izotachoforetycznego w oznaczaniu
amin biogennych

Kiedy rozpocz¢tam swoje badania w kierunku opracowania nowych procedur
oznaczania amin biogennych, dostepne byly tylko dwa doniesienia literaturowe dotyczace
izotachoforetycznego oznaczania histaminy (Him), kadaweryny (Kad), putrescyny (Put)
1 tyraminy (Tyr) w réznych grupach zywnosci [27] oraz histaminy w rybach i przetworach
z ryb [28]. Realizacj¢ zalozen osiaggnigcia naukowego rozpoczg¢tam od izotachoforetycznego

oznaczania zawarto$ci histaminy w produktach zywnosciowych [H7] korzystajac z uktadu
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elektrolitow opisanego w pracy [27]. Szczegdlng uwage poswigcitam opracowaniu

odpowiedniej metody ekstrakcji histaminy z prob zywnos$ci. Ze wzgledu na réznorodnosé

badanych prob (migso, produkty migsne, wedzone ryby oraz sery) konieczne bylo
przetestowanie réznych ekstrahentow. Bazujac na przegladzie literaturowym, do tego celu

zaproponowatam kwas chlorowodorowy (0,05M-1M), azotowy(V) (1%-5%), octowy (0,01%-

2%) 1 trichlorooctowy (1%-5%). Do oceny skutecznosci zaproponowanych ekstrahentow

wykorzystalam wtasne materialy odniesienia (proby migsa o znanej zawarto$ci amin

biogennych) przygotowane zgodnie z opracowang przeze mnie wczesniej procedurg (punkt

2.3.3). Najlepsze rezultaty (pod wzgledem precyzji i doktadnos$ci) uzyskatam dla 2% kwasu

trichlorooctowego, ktory zastosowalam do ekstrakcji prob zywnosciowych w pracach [H7]

i [H8].

Wyniki dla procedury izotachoforetycznej porownatam =z  wysokosprawng
chromatografig cieczowa (HPLC) z detekcja UV-Vis uzyskujac lepsza doktadnos¢ (metoda
dodatku wzorca) 1 precyzje uzyskanych wynikow dla metody ITP [H7]. Generalnie, uzyskane
zawartoéci Him w badanych probach byly wyzsze dla metody HPLC (od 1,13 mg-100g™
do 8,00 mg-100g") jednak korelacja pomiedzy metodami byla satysfakcjonujaca,
co potwierdzily testy statystyczne. Podsumowujac, zaproponowana procedura bazujaca
na prostym przygotowaniu stalych probek zywnos$ciowych oraz izotachoforetycznej analizie
zawarto$ci histaminy okazata si¢ konkurencyjna do metody chromatograficzne;.

Nastepnie skoncentrowatam si¢ na poszukiwaniach najlepszego uktadu elektrolitow do
oznaczania w jednym cyklu pomiarowym najwazniejszych amin biogennych (AB):
kadaweryny, putrescyny, histaminy, spermine (Sperm), spermidyny (Sperd), tyraminy,
tryptaminy (Trypt) oraz 2-fenyloetyloaminy (Fenyl) [H8, H9] obecnych w Zzywnosci.

Podczas realizacji tego etapu przetestowatam:

1. rodzaj jonéw wiodacych oraz ich stezenie w zakresie od 1 mM do 20 mM (KOH; Ba(OH);;
NaOH; CH3;COOK),

2. obecnos¢ przeciwjonow elektrolitu wiodacego oraz warto§¢ pH w zakresie 7-11 (walina;
kwas 2-(n-morfolino)etanosulfonowy; glutamina; kwas octowy; histydyna, glicyl-glicyna;
kwas 2-[4-(2-hydroksyetylo)-1-piperazylo]etanosulfonowy),

3. rodzaj jondéw konczacych oraz ich stezenie w zakresie od 1 mM do 20 mM
(tris(hydroksymetylo)aminometan; kwas 6-aminoheksanowy; [3-alanina; histamina).

Dobierajagc  uktady elektrolitow zwrdcitam uwage na ich zdolno$¢ rozdzielania

badanych amin, parametry analizy: selektywno$¢, precyzje 1 precyzje posrednig,
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odtwarzalnos$¢, liniowos¢, granice wykrywalnos$ci 1 oznaczalnosci oraz doktadnos¢. Powyzsze
cechy metody testowatam zaréwno dla parametru iloSciowego ITP (dlugosci stref dla
oznaczanych AB), jak i jako$ciowego (wysoko$¢ wzgledna strefy, RSH).

Najlepsze rezultaty uzyskalam stosujac KOH i1 Ba(OH), jako jony wiodace, za$
najlepsza stabilnos¢ pH dla waliny 1 glicyny (pH 8-9). Dla elektrolitu konczacego najlepsze
parametry  procesu rozdzielania badanych amin biogennych uzyskatam dla
tris(hydroksymetylo)aminometanu (Tris) przy pH 8-9. Reasumowujac, najlepsze parametry
procesu jednoczesnego rozdzielania wybranych AB spehniat, zmodyfikowany przeze mnie
uktad elektrolitow, zaproponowany przez Rubach i wspot. [28] do oznaczania histaminy
w rybach. Zmiana wartoSci pH elektrolitu wiodacego oraz zastosowanie 1%
hydroksyetylocelulozy (HEC) jako dodatku konwekcyjnego pozwolito na jednoczesne
oznaczanie 8 amin biogennych (Kad, Put, Him, Sperm, Sperd, Tyr, Trypt oraz Fenyl)

w czasie 15 minut (Rys. 2).

h

690 710 730 750 770 790 810 830

czas [sek]

Rys. 2. Izotachoforegram mieszaniny amin biogennych uzyskany dla LE: 5 mM Ba(OH),
+ 15 mM walina + 1% HEC, pH=8,5, TE: 20mM Tris + 0,1 M HCI, pH= 8,3; gdzie
1- Sperd; 2 - Sperm; 3 - Kad; 4 - Put; 5 — Fenyl; 6 — Him; 7 — Trypt; 8 - Tyr

Opracowany uktad wykorzystalam do oznaczania AB w probach migsa [H8] oraz
napojach alkoholowych [H9]. Dodatkowo w pracy [H8] zaproponowatam nowy elektrolit
konczacy (TE: 20 mM histamina), ktory znaczaco polepszyt parametry procesu rozdzielania
czterech poliamin: kadaweryny, putrescyny, spermidyny i sperminy w skomplikowanej

matrycy jaka jest migso. Oba zaproponowane uktady elektrolitéw charakteryzowata
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satysfakcjonujgca precyzja, precyzja posrednia oraz doktadno$¢. Ponadto wykonane testy
statystyczne potwierdzity brak statystycznie istotnych réznic pomiedzy uzyskanymi dla
Sperm, Sperd, Put i Kad wynikami.

Kolejnym elementem pracy [H8] byla ocena zmian zawarto$ci badanych amin
biogennych w migsie podczas przechowywania w temperaturze 4°C w czasie 5 dni. Pozwolito
to na zaproponowanie wskaznikow jakosci migsa, jakimi okazaly si¢ putrescyna i kadaweryna
oraz okreslenie zmian zachodzacych w migsie jakie implikuje rosngca zawarto$¢ tych
poliamin.

Warto podkresli¢, ze jako pierwsza wykorzystatam zalety metody ITP do rozdzielania
tak znacznej liczby AB w zywno$ci. Zaproponowane przeze mnie procedury pozwalaja
na szybka analiz¢ omawianych amin biogennych, bez koniecznosci stosowania etapu
tworzenia pochodnych oraz przy wykorzystaniu prostego sposobu przygotowania probek,
opartego na procesie ekstrakcji, bez konieczno$ci oczyszczania czy zatezania probek.
Dodatkowo mozliwos$¢ jednoczesnej analizy badanych analitow przez uktad dwéch kolumn
pozwala na znaczne rozszerzenie zakresOw stezen oraz zat¢zenie probek podczas etapu
analizy.

Badania nad wykorzystaniem procedury ITP do oznaczania amin biogennych
kontynuowatam w pracy [H9] do oznaczania: kadaweryny, putrescyny, sumy spermidyny
1 sperminy, histaminy, tyraminy, tryptaminy i 2-fenyloetylaminy w prébkach napojow
alkoholowych. Uzyskane wyniki poréwnatam z metoda HPLC z detekcja UV-Vis stosujac
przedkolumnowa konwersje amin za pomoca chlorku 5-(dimetylamino)nafaleno-1-sulfonylu
(chlorku dansyl). Dla procedury przeksztatcania AB w pochodne testowalam st¢zenie i pH
stosowanego buforu, ilo$¢ chlorku dansylu, obecnos¢ rozpuszczalnikéw organicznych oraz
czas 1 temperaturg reakcji. Dobor odpowiednich warunkow pozwolit na chromatograficzng
analize tryptaminy, kadaweryny, histaminy, tyraminy, sumy sperminy i1 spermidyny oraz
sumy 2-fenyloetyloaminy i1 putrescyny. Pordwnanie uzyskanych wynikéw dla obu metod
pokazalo =zalety wykorzystania ITP w stosunku do HPLC, takie jak: brak etapu
przeksztatcania amin w pochodne, lepsze parametry procesu rozdzielania (mozliwo$¢ analizy
2-fenyloetyloalaniny i1 putrescyny). Ponadto dzigki procesowi zat¢zania podczas przeplywu
w pierwszej kolumnie, oznaczalam aminy biogenne na poziomach st¢zen niemozliwych
do osiggnigcia dla HPLC, a dokladno$¢ oraz precyzja uzyskanych wynikow byla
poréwnywalna do HPLC. Przeprowadzone badania pokazaty, ze aming najczescie]

wystepujaca w badanych napojach alkoholowych byta putrescyna. Dodatkowo we wszystkich
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badanych probkach piw stwierdzitam obecnos$¢ tyraminy. Nalezy réwniez podkreslic,
ze opracowana przez mnie procedura izotachoforetycznego oznaczania amin biogennych
wpisuje si¢ w zatozenia ,,zielonej chemii analitycznej”.

Aplikacyjny charakter opracowanej procedury oznaczania AB za pomoca ITP oraz jej
duze mozliwos$ci zastosowan ilustrujg wyniki zebrane w pracy [H12]. Opisang w pracy [HS8]
procedure wykorzystalam do oceny zmian zachodzacych podczas przechowywania migsa
zawierajacego odpowiednie dodatki funkcjonalne. Wykorzystatam fakt, ze zawartos¢ AB
w migsie 1 jego produktach mozna wykorzysta¢ jako wskaznik $wiezo$ci lub niewlasciwego
przechowywania mi¢sa. Préby migsa przygotowywano poprzez nastrzykiwanie pojedynczych
zwiazkow nalezacych do grupy konserwantéw: azotan(IIl) sodu, disiarczan(IV) sodu, chlorek
sodu, sorbinian potasu; przeciwutleniaczy: a-tokoferol, kwas askorbinowy, galusan propylu,
butylowany hydroksyanizol; regulatorow kwasowosci i emulgatorow: kwas cytrynowy, kwas
mlekowy, diwodorodifosforan(V) sodu. Byta to pierwsza praca opisujaca korelacje pomigdzy
zawartoscig bakterii a obecno$cig amin biogennych pojawiajacych si¢ w migsie w zaleznos$ci
od rodzaju zastosowanego dodatku funkcjonalnego. Przeprowadzone badania wykazaty
wzrost zawartosci kadaweryny 1 putrescyny we wszystkich badanych probkach bez wzgledu
na rodzaj zastosowanego dodatku, co sugeruje, ze proces ich powstawania (badz w wyniku
dekarboksylacji lizyny i ornityny badz w wyniku proceséw rozpadu biatka) jest trudny
do zatrzymania.

Opisane w pracy [H12] badania potwierdzaja uniwersalno$¢ i elastyczno$¢ opracowanej
procedury oznaczania AB. Mozna ja wykorzysta¢ do réznorodnych matryc biatkowych bez
koniecznos$ci ucigzliwego oczyszczania probek od sktadnikéw przeszkadzajacych. Nalezy
rowniez podkresli¢ selektywnos$¢ procedury w stosunku do oznaczanych amin biogennych -
ich satysfakcjonujacy proces rozdzielania byt mozliwy bez wzgledu na obecne w probkach
zwigzki chemiczne, czy pojawiajace si¢ podczas procesu starzenia si¢ mig¢sa nowe struktury
biatkowe.

Zastosowanie ITP do analizy amin biogennych w réznorodnych produktach
zywnos$ciowych (statych i cieklych) wymagato opracowania metod przygotowania préobek.
Dla ciektych probek wystarczajace okazato si¢ ich odgazowanie, odwirowanie ewentualnego
osadu (w przypadki win) i rozcienczenie w wodzie dejonizowanej [H9]. Probki state
wymagaty doboru optymalnych parametréw procesu ekstrakcji. Stosowany sposob ekstrakcji
w duzym stopniu zalezat od rodzaju badanej matrycy, jednak najlepsze parametry uzyskatam

dla 2% kwasu trichlorooctowego [H7, H8, H12].
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Modyfikacje chromatograficznych procedur oznaczania amin biogennych

Techniki chromatograficzne, w tym chromatografia cieczowa, naleza do najcze¢$ciej
wykorzystywanych w oznaczaniu zawartosci amin biogennych w skomplikowanych
matrycach [29,30]. W dalszym ciggu analiza amin biogennych w zywnos$ci stanowi wyzwanie
analityczne ze wzgledu na brak grupy chromoforowej i ich niskie zawartosci.
Przeprowadzanie amin biogennych w pochodne stosuje si¢ nie tylko w celu redukcji ich
polarnosci, lecz rowniez zmiany ich wiasciwos$ci pod katem reaktywnosci, zwigkszenia
lotnos$ci, badz nadania im innych cech korzystnych analitycznie. Badania nad poszukiwaniem
nowych procedur rozpocze¢tam od wykorzystania opisanego w literaturze odczynnika jakim
jest chlorek dansylu, a procedura przeksztalcania amin w pochodne i ich analizy zostata
opisana w pracy [H9]. Nastgpnie zajetam si¢ poszukiwaniem optymalnej procedury
przeksztalcania amin biogennych w pochodne przed ich analiza metoda wysokosprawnej
chromatografii cieczowej z odwroconym uktadem faz (RP-HPLC). Przetestowalam, miedzy
innymi, procedury z aldehydem ftalowym, chlorkiem fluorenylometoksykarbonylu,
izotiocyjanianem fluoresceiny czy 1,2-naftochinono-4-sulfonianiem sodu. Jednak dopiero
zastosowanie 2-chloro-1,3-dinitro-5-trifluorometylobenzenu (CNBF) pozwolilo na uzyskanie
stabilnych pochodnych amin biogennych, ktére wykazuja zadowalajaca absorpcje w zakresie
UV. CNBF reaguje z aminami z wytworzeniem trwatych pochodnych, a nadmiar odczynnika
jest hydrolizowany do odpowiedniego fenolu. Zostal on opisany jako odczynnik
do chemicznej konwersji amin biogennych i aminokwaséw po raz pierwszy przez Tang
1 wspot. [31] oraz Shi 1 wspot. [32]. Jednak zaproponowana przez tych Autoréow [31,32]
procedura skutkowata powstawaniem zbyt duzej liczby produktéw ubocznych a obecnosé
wody powodowata hydroliz¢ CNBF. Aby uzyska¢ czyste pochodne i1 odpowiednie
rozdzielanie chromatograficzne, opracowatam modyfikacje syntezy amin
z 2-chloro-1,3-dinitro-5-trifluorometylobenzenem przedstawiong na ponizszym schemacie

(Rys. 3).
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H NO;
@/\,NHz CNBF/DIPEA @/\,Nm
EtOH O,N CF,
Phen-CNBF
OuN H NO; rjﬂj_/—NH NO;
% H HO DM Fs CF
d OzMN :
H Tyr-CNBF Him-CNEF
Trypt-CNBF

Rys. 3. Schemat procedury przeksztatcania AB w pochodne z CNBF, gdzie: Phen-CNBF - V-
(2-fenyloetylo)-2,6-dinitro-4-(trifluorometylo)anilina; Trypt-CNBF - N-(2-(1H-
indol-3-ilo)etylo)-2,6-dinitro-4-(trifluorometylo)anilina; Tyr-CNBF - 4-(2-(2,6-
dinitro-4-(trifluorometylo)fenyloamino)etylo)fenol; Him-CNBF - N-(2-1H-imidazol-
4-ilo)etylo-2,6-dinitro-4-(trifluorometylo)anilina [H10]

Reakcje przeprowadzalam pod chlodnica zwrotng w etanolu, w obecnosci
N,N - diizopropyloetyloaminy przez 2 h, a uzyskane pochodne ekstrahowatam octanem etylu.
Czystoéé otrzymanych pochodnych charakteryzowatam za pomoca spektroskopii 'H, *C, '°F
NMR. Opracowana metoda zostala opisana w pracy [H10] i zastosowana do oznaczania
zawartosci histaminy, tyraminy, tryptaminy i 2-fenyloetyloaminy w winach ziolowych oraz
gazowanych pochodzacych od lokalnych producentow.

Nalezy podkresli¢, ze byla to pierwsza praca, w ktoérej otrzymano zdefiniowane
strukturalnie 1 czyste pochodne badanych amin, a na chromatogramach nie obserwowano
pikdéw od zanieczyszczen pochodzacych z probek, produktéw ubocznych czy podtproduktow
syntezy, co znacznie uproscito identyfikacj¢ badanych zwigzkow w skomplikowanych
matrycach. Istotnym osiggni¢ciem tej pracy byt fakt uzyskania krysztatow dla wszystkich
pochodnych, ktérych struktury rozwigzano za pomoca analizy rentgenowskiej. Ponadto
zaproponowatam nowa procedurg ekstrakcji badanych probek. Oprécz wyzej wymienionych
zalet metoda ta charakteryzowata si¢ dobrymi parametrami statystycznymi (liniowos¢,
precyzja, doktadno$¢, niskie granice wykrywalnos$ci 1 oznaczalnosci) i lepsza selektywnoscia
oraz specyficzno$cig w poréwnaniu do innych metod oznaczania AB opisanych w literaturze.

Praca nad wykorzystaniem CNBF w analizie amin biogennych rozpoczg¢tam wspotprace
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z dr. hab. Markiem Krzeminskim z Katedry Chemii Organicznej Wydziatu Chemii UMK,
ktéra zaowocowata 3 publikacjami w czasopismach z Listy A MNiSW.

Obecnie rozszerzytam badania nad wykorzystaniem CNBF w analizie AB w probkach
zywnosciowych do analizy kadaweryny, putrescyny, sperminy i spermidyny. Na Rys. 4

przedstawitam strukture pochodnej kadaweryny z CNBT.

03 018

Rys. 4. Struktura pochodnej Kad-CNBF (grupa CF; wykazuje rotacyjne nieuporzadkowanie)

Oprocz licznych zalet metody nalezy wymieni¢ niedogodno$¢ jaka byl czas analizy
i etap podwojnej ekstrakcji pochodnych amin biogennych. Dlatego kontynuowatam badania
nad opracowaniem szybkiej 1 prostej metody przeksztatcania AB w pochodne. Swojg uwage
zwrécitam na nastepny odczynnik - 1-fluoro-2-nitro-4-trifluorometylobenzen (FNBT).
Zwigzek ten reaguje z pierwszorzgdowymi aminami i poliamidami, a produktami tej reakcji
sg N-2'-nitro-4-trifluorometylofenylopoliaminy, ktore wykazuja maksima absorpcji przy 242
1 410 nm. Zwigzek ten wykorzystywany byt gltownie do syntezy pochodnych poliamin
(sperminy, spermidyny, putrescyny) przed ich chromatograficzng analiza lub jako materiat
startowy do syntezy zwigzkoéw biologicznie czynnych. Po raz pierwszy zostal zaproponowany
przeze mnie jako odczynnik do chromatograficznego oznaczania tyraminy, histaminy,
2-fenyloetyloaminy i tryptaminy ekstrahowanych z zywnosci [H11]. Opisatam i porownatam
dwie procedury tworzenia pochodnych AB z FNBT — jedng oparta na procedurze z CNBF
(synteza i podwojna ekstrakcja) oraz innowacyjng, znacznie szybsza z zastosowaniem
pojedynczej ekstrakcji pochodnych. Obie procedury zastosowatam do oznaczania histaminy,
tyraminy, tryptaminy i 2-fenyloetyloaminy w probkach win, a uzyskane wyniki poréwnatam
ze sobg oraz z metodg z CNBF [H10]. Zaproponowane w pracach [H10] i [H11] metody
zaktadaja uzyskanie czystych produktow, ktérych struktury potwierdzitam analiza 'H, °C, °F
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NMR oraz dla N-(2-fenyloetylo)-2,6-dinitro-4-(trifluorometylo)aniliny rentgenowska analizg
strukturalng monokrysztatu [H11].

Do gtownych zalet procedury z FNBT zaliczy¢ mozna duzg reaktywno$¢ odczynnika
derywatyzujacego, co znacznie skraca czas i pozwala na synteze w temperaturze pokojowe;.
Ponadto w poréwnaniu do CNBF mozliwe jest oznaczanie AB przy nizszych poziomach
stezen. Procedura syntezy eliminuje interakcje pomigdzy AB i1 innymi zwigzkami obecnymi
W matrycy, jest szybka, wigc moze by¢ wykorzystana do analizy amin w zlozonych
matrycach zywnos$ciowych. Ponizej zestawitam poréwnanie obu opisanych odczynnikow

do przeksztatcania AB w pochodne.

Tabela 2. Porownanie parametréw syntezy nowych pochodnych amin biogennych

z zaproponowanymi odczynnikami

FNBT | CNBF
Rozpuszczalnik etanol (bezwodny)
Substancja wigzaca
uboczny produkt diizopropyloetyloamina (DIPEA)
nieorganiczny
Czas syntezy 2h 2h
Temperatura syntezy pokojowa wrzenia

synteza; podwdjna ekstrakcja

synteza; odparowanie uzyskanych pochodnych octanem

rozpuszczalnika; .
u V4 ) u; W
Procedura synte etylu; odparowanie
rozpuszczenie osadu . .
rozpuszczalnika; rozpuszczenie
w metanolu

osadu w metanolu
odgazowanie; zalkalizowanie NaOH, dwukrotna ekstrakcja
mieszaning n-heksan:eter dietylowy:octan etylu (2:1:40 v/v/v);
osuszanie; usunig¢cie rozpuszczalnika; rozpuszczenie suchej
pozostalo$ci w etanolu

Przygotowanie probek

Podsumowujac, opracowane metody syntezy pochodnych amin biogennych pozwalaja
na ich oznaczanie z satysfakcjonujaca doktadnoscia i1 precyzja. Ponadto umozliwiajg
uzyskanie czystych i dobrze zdefiniowanych zwigzkow, tatwych do identyfikacji. Nowoscig
naukowg jest takze charakterystyka spektroskopowa uzyskanych pochodnych. Opracowane
procedury pozwalaja na oznaczanie histaminy, tyraminy, tryptaminy oraz 2-fenyloetyloaminy
na niskich poziomach st¢zen nawet w skomplikowanych matrycach zywnosciowych, za$ ich
duza reaktywno$¢ sugeruje rozszerzenie zastosowania do analizy pozostalych amin oraz ich
prekursorow. O jako$ci uzyskanych wynikow, wchodzacych w sklad osiggnigcia

habilitacyjnego, $wiadczy liczba cytowan pracy [H10] (17 od 2014, Web of Science).
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Efekty naukowe

1. Opracowalam optymalne warunki procedury przygotowania probek zywnosciowych
do oznaczania zawarto$ci wybranych AB za pomocg izotachoforezy kapilarnej oraz
chromatografii cieczowe;j.

2. Opracowatam optymalne sklady elektrolitow (LE i TE) wraz z warunkami pragdowo-
czasowymi dla jedno- 1 dwukolumnowej izotachoforezy kapilarnej, ktére pozwalaja
na analiz¢ amin biogennych w zywnosci.

3. Opracowalam nowe metody oznaczania amin biogennych za pomoca RP-HPLC
z zastosowaniem pochodnych AB z CNBF oraz FNBT, ktore wykorzystatam

do oznaczania amin biogennych w r6znych grupach zywnosci.

Efektem realizacji zatozen tej czgéci rozprawy habilitacyjnej jest sze$¢ publikacji
wchodzacych w  sklad rozprawy habilitacyjnej [H7-H12]. Ponadto wyniki badan
prezentowatam osobiscie w formie: 6 komunikatow ustnych na konferencjach krajowych,
3 posterow na konferencjach migdzynarodowych i1 5 na konferencjach krajowych oraz jako
wspotautor w formie: 3 posterow na konferencjach migdzynarodowych, 7 wystapien ustnych
oraz 10 posteréw na konferencjach krajowych. Realizujgc zalozenia tej czeSci osiggnigcia
naukowego wspoOtpracowatam z dr hab. Markiem Krzeminskim (synteza organiczna,
spektroskopowa charakterystyka pochodnych), dr Tadeuszem Muziotem (analiza
rentgenowska), dr Marzanng Kurzawa (pomiary HPLC) oraz bytlam opiekunem naukowym
mgr Anny Piasta i mgr Sylwii Kowalskiej (Wydziat Chemii UMK w Toruniu), konczacymi
obecnie prace nad rozprawami doktorskimi. Ponadto cze¢$¢ omawiane] tematyki byta

przedmiotem 14 prac magisterskich oraz 6 prac licencjackich, ktérych bytam promotorem.

2.3.5. Elementy nowosci, wklad do dyscypliny i podsumowanie osiagniecia naukowego
Rezultaty uzyskane w cyklu dwunastu prac pozwalaja na wykazanie nastepujacych
najwazniejszych efektow naukowych:
1. Opracowalam nowe procedury oznaczania zwigzkow fosforu(V) oraz fosforu catkowitego
w oparciu o metody spektralne (spektroskopia UV-Vis, WD-XRF). Otrzymane wyniki
sugeruja mozliwos¢ zastosowania ich w rutynowych analizach prowadzonych w

laboratoriach naukowo-badawczych.
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2. Opracowatam procedure oznaczania jondéw trifosforanowych(V) za pomocg izotachoforezy
kapilarnej (jedno — i dwuwymiarowej) oraz izotachoforezy kapilarnej w polaczeniu z
elektroforezg kapilarng.

3. Opracowatam nowe metodyki oznaczania jonow fosforu(V) za pomoca izotachoforezy
kapilarnej. Uzyskane wyniki osiggniecia naukowego sugeruja, ze opracowane metodyki
pozwalaja na jednoczesng analize trifosforanéw(V), difosforanow(V) oraz fosforanow(V)
w obecnosci innych dodatkow funkcjonalnych w réznych grupach zywnosci. Opracowane
procedury  charakteryzuje duza  uniwersalno$¢, selektywnos¢,  specyficznosc,
satysfakcjonujaca doktadnos$¢ oraz precyzja, prostota oraz krotki czas analizy co czyni
je szczegdlnie atrakcyjnymi w odniesieniu do analiz préb zywnosci.

4. Opracowatam nowe warunki oznaczania amin biogennych za pomoca izotachoforezy
kapilarnej jedno- i dwukolumnowej. Uzyskane rezultaty sugeruja, ze zmodyfikowane
procedury analizy za pomocg izotachoforezy kapilarnej pozwalaja na szybkie oznaczanie
amin biogennych w rdéznych grupach zywnosci 1 mogg stanowi¢ alternatywe
do istniejagcych procedur analizy tych zwigzkow. Gltowne zalety tej metody, w stosunku
do technik chromatograficznych, to: krotki i prosty etap przygotowania probek
zywnosciowych, brak koniecznosci tworzenia pochodnych, brak dhlugiego etapu
oczyszczania i wielokrotnej filtracji uzyskanych ekstraktow, mozliwos¢ zatezania analitow
w ukladzie dwukolumnowym 1 jednoczesnego oznaczania na réznych poziomach stgzen.
Ponadto do zalet opisywanych metod zaliczy¢ mozna selektywnos¢, akceptowalna
doktadnos$¢ oraz precyzje porownywalng z HPLC. Izotachoforeza kapilarna, ze wzgledu
na jej mozliwosci analityczne, moze stanowi¢ alternatywne narzedzie do innych
powszechnie stosowanych metod analizy zywnosci. Ponadto dzigki swojej ekonomicznosci
oraz braku toksycznych rozpuszczalnikéw zawiera elementy ,,zielonej chemii”.

5. Opracowatam innowacyjne procedury chromatograficznego oznaczania amin biogennych
poprzez synteze nowych pochodnych AB z CNBF oraz FNBT 1 wykorzystatam
je do oznaczania zawarto$ci amin biogennych w réznych grupach zywnosci. Dzieki
zastosowaniu opracowanych procedur mozliwe byto oznaczenie histaminy, tyraminy,
tryptaminy i 2-fenyloetyloaminy w zywnosci bez koniecznosci oczyszczania probek.

Wklad do dyscypliny

1. Zastosowanie po raz pierwszy niedestrukcyjnej metody WD-XRF do oznaczania
zawartosci fosforu catkowitego w probkach Zzywnosciowych bez konieczno$ci

przenoszenia oznaczanych jonéw do roztworu.
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2. Opracowanie nowych procedur analitycznych 1 znaczne rozszerzenie zastosowania metody
izotachoforezy kapilarnej do oznaczania analitéw w probkach zywieniowych.
3. Opracowanie syntezy nowych pochodnych amin biogennych i ich zastosowanie

do oznaczania tych zwigzkéw w zywnosci.

Podsumowanie

Osiagnigcie habilitacyjne dotyczy tematyki analizy zywnos$ci i wnosi wkiad
w rozwini¢cie procedur analitycznych do analizy form jonowych fosforanow(V) oraz amin
biogennych w roznych matrycach zywno$ciowych. Z prac osiggniecia habilitacyjnego
wynikaja nowe mozliwosci analityczne dla metod rzadko uzywanych w analizie Zywnosci,
miedzy innymi: XRF. Ponadto dzigki zaproponowaniu syntezy nowych pochodnych amin
biogennych  powstaly  oryginalne 1  nowatorskie = rozwigzania  analityczne
do chromatograficznego oznaczania tych zwigzkow.

Realizacja powyzszych badan byta mozliwa dzigki uzyskiwaniu odpowiednich §rodkoéw
finansowych. Zasadnicza cz¢$¢ badan byta finansowana z projektow Granty MNiSW na lata
2006-2009 (Analiza specjacyjna zwigzkow fosforu(V) w zywnos$ci za pomoca taczonych
technik elektromigracyjnych) oraz 2011-2014 (Oznaczanie zawarto$ci wybranych amin
biogennych i ich prekursoréw w zywnos$ci przetworzonej metoda izotachoforezy kapilarnej),
w ktorych petitam funkcje gtéwnego wykonawcy oraz Granty WCh UMK w latach 2005;
2007 oraz 2009, gdzie pelitam funkcje kierownika. Za prowadzone badania naukowe
w latach 2008-2014 regularnie uzyskiwatam nagrody lub wyrdznienia zespotowe JM Rektora

Uniwersytetu Mikotaja Kopernika.
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Obecnie prowadzone przeze mnie badania s3 rozszerzane o opracowanie procedur
oznaczania w zywnosci poliamin biogennych, aminokwasoéw oraz wybranych witamin, ktore
uczestniczg w dzialaniu neuroprzekaznikow. Gtéwny nacisk potozony jest na opracowanie
nowych procedur ich oznaczania z wykorzystaniem izotachoforezy kapilarnej i technik
chromatograficznych (HPLC-DAD, HPLC-MS/MS), nowych procedur przeksztalcania
badanych zwigzkéw w pochodne oraz sposobu przygotowania probek zywnosciowych do

analizy.
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3. Nazwy zwiazkow chemicznych stosowane w zalaczniku numer 2

Nazwa stosowana w

Nazwa IUPAC/ nazwa systematyczna

autoreferacie
Aldehyd ftalowy Benzeno-1,2-dikarbaldehyd
B-Alanina Kwas 3-aminopropanowy

Bis-tris-propan

1,3-Bis(tris(hydroksymetylo)metyloamino)propanan

Chlorek dansylu

Chlorek 5-(dimetylamino)nafaleno-1-sulfonylu

Chlorek

fluorenylometoksykarbonylu

Chloromréwczan (9H-fluoren-9-ylo)metylu

Galusan propylu

3,4,5-Trihydroksybenzoesan propylu

Glicyna

Kwas 2-aminoetanowy

Glicyl-glicyna

Kwas 2-[(2-aminoacetylo)amino]octowy

Glutamina 5-Hydroksy-5-imino-L-norwalina
Histamina 2-(1H-imidazol-4-ylo)-etanamina
Histydyna L-histydyna /
Kwas 2-amino-3-(imidazolo-4-ilo)propanowy
Hydrochinon Benzeno-1,4-diol

Izotiocyjanian fluoresceiny

3',6'-Dihydroksy-6-izotiocyjaniano-3 H-spiro[ 2-

benzofurano-1,9'-ksanten]-3-on

Kadaweryna

1,5-Pentanodiamina

Kwas askorbinowy

(5R)-5-[(15)-1,2-Dihydroksyetylo]-3,4-dihydroksy-2(5H)-

furanon

Kwas cytrynowy

Kwas 2-hydroksy-1,2,3-propanotrikarboksylowy

Kwas glutaminowy

Kwas (25)-2-aminopentanodiowy

Kwas mlekowy

Kwas 2-hydroksypropanowy

Lizyna

Kwas 2,6-diaminoheksanowy

1,2-Naftochinono-4-

sulfonian sodu

Kwas 3,4-diokso-3,4-dihydro-1-naftalenosulfonowy

Ornityna

L-Ornityna / Kwas (S)-2,5-diaminopentanowy

Putrescyna

1,4-Butanodiamina

Sorbinian potasu

(2E AE)-2,4-Heksadienian potasu
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Spermina N,N'-Bis-(3-aminopropylo)-1,4-butanodiamina
Spermidyna N-(3-Aminopropylo)-1,4-butanodiamina

a-Tokoferol

(2R)-2,5,7,8-Tetrametylo-2-[(4R,8R)-4,8,12-

trimetylotridecylo]-6-chromanol

Tryptamina 2-(1H-Indol-3-ylo)etanoamina
Tyramina 4-(2-Aminoetylo)fenol
Walina L-Walina / Kwas (S)-2-amino-3-metylobutanowy

Zielen malachitowa

Chlorek 4- {[4-(dimetyloamino)fenylo](fenylo)metyleno}-
N,N-dimetylo-2,5-cykloheksadieno-1-iminiowy

4. Akronimy stosowane w zalaczniku numer 2

AA procedura oparta na tworzeniu btekitu molibdenofosforowego
z kwasem askorbinowym
AB aminy biogenne
CNBF 2-chloro-1,3-dinitro-5-trifluorometylobenzen
Fenyl 2-fenyloetyloamina
FNBT 1-fluoro-2-nitro-4-trifluorometylobenzen
HHS procedura oparta na tworzeniu biekitu molibdenofosforowego
z mieszaniny hydrochinonu z siarczanem hydrazyny
Him histamina
HPLC wysokosprawna chromatografia cieczowa
HS procedura oparta na tworzeniu blekitu molibdenofosforowego
z siarczanu hydrazyny
ITP; cITP izotachoforezy kapilarna
ITP-ITP; cITP- izotachoforezy kapilarna dwukolumnowa
cITP
ITP-CZE; cITP- izotachoforezy kapilarna potaczona z elektroforezg kapilarng
CZE
Kad kadaweryna
LE elektrolit wiodacy
MG procedura oparta na reakcji tworzenia asocjatow jonowych kwasu

molibdenofosforowego z zielenig malachitowa
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Put putrescyna
RP-HPLC wysokosprawna chromatografia cieczowa z odwroconym
uktadem faz
Sperd spermidyna
Sperm spermina
TE elektrolit konczacy
Trypt tryptamina
Tyr tyramina
WD-XRF fluorescencyjna spektrometria rentgenowska z rozpraszaniem
dhugosci fali

A eh ;’/»*“5,\"’\""'
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