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Vorkommen

bisher vornehmlich in gerésteten, gebackenen und
gebratenen starkehaltigen Lebensmitteln wie

* Pommes Frites
* Chips
* Bratkartoffeln,Rosti
* Brot (z.B. Knackebrot)
* Backwaren

aber auch in
* Kaffeee
* Kakao
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Probennahme

Proben-
aufarbeitung

Analyterfassun
[Detektion

- Entnahme einer repréasentativen Probe (z.B. 1kg-Mal3stab)
bzw. mehrerer Teilproben

- Zerkleinerung / Homogenisierung der Probe/Teilproben

- Entnahme von repréasentativen Subproben (100-2009)

- Herstellung einer Nassaufschlammung (Slurry)

Extraktion des Analyten
dabei zu beachten sind die chemischen Eigenschaften wie
Temperaturempfindlichkeit, gute Léslichkeit in Wasser, schlechte
Loslichkeit in hydrophoben Lésungsmitteln

Anreicherung/lsolierung

der Analyt wird:

- entweder direkt durch Endampfen des Extraktes und Aufnahme
des Rickstandes (nach zuvoriger Entfettung) zur weiteren Analyse
eingesetzt
- oder geeignet mit SPE-Materialien (Graphitkohle, Extrelut)
aufgereinigt und aufkonzentriert

GC-MS oder LC-MS/MS
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Probenauf-
bereitung

Vermahlung/
Homogenisation

feuchte oder
stark fetthaltige

Lebensmittel
werden mittels

trockne und
fettarme/-freie

Lebensmittel
werden
vermahlen

Blender

(z.B.Grindomix)
homogenisiert
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Analyt-

Clean Up

Clean Up bzw. Aufreinigung des Analyten uber:

* Flussig/Flussig-Extraktion

* Festphasenaufreinigung ( SPE)

*andere Verfahren ( SPME, SFE)

* oder nur durch Aufkonzentrierung und Entfettung des
Extraktes

* gegebenenfalls Derivatisierung(z.B. Bromierung)

Wittkowski, August 2002 r.wittkowski@bgvv.de Folie 5



Bundesinstitut
fir gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterindrmedizin

Abnahme der Information zum Molekil
Aber : Zunahme der Selektivitat uns Empflndllchkelt

Y

MT [M+18]* o IM-IT
55.01 | [M+1]+
| w0 | 74.‘17 -
. ElektonenstoR- : |
. . . .- 1 |
lonisation(El) positiv ; |
ohne N _ ;
s | lonisiation (FCI) mit
| 1 Ammoniak
|
1 Bt 1 | g0 . ‘
{ .‘?|3_.0
| . - ]
]i ] Untergrund 0 e,
1 | -
I 26;_1___ I | 17,24 s 23,24
0]| !| IM i |||‘ il |||"| || | ‘ , | o .‘.I ‘ “‘.ll“.h‘..‘I.Fll‘l..u.\Ihll\.l.‘\llw.‘iwl..\ll..‘ P E— IR |

———r it
Ao

Negative chemische
lonisiation (NCI) mit
Ammoniak

Wittkowski, August 2002 r.wittkowski@bgvv.de

Folie 6



Bundesinstitut
fir gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterindrmedizin

Messdaten GC-MS
R i 12.58 13.00 B TR
o Totalionenchromatogramm M 158573 M 130468
Methacrylammy\\ Acrylamid
i Mﬂ""‘r“-\- ; F‘“’HWH = - s _:"'—\.'-'\-\I_o-"\-.l—"'_"h-'\—n. _od—ha‘_"hhl_-‘\—lm—\_f'rll\f—;'_\l\‘“—\l—u—hﬁ_‘—— 2
l:-_“ 'I]- 14.0
12.58
: AA 108973
100 Methacrylamid : 84 m/z L4 1
11.94 A 5"9953
R '1_'2*}5':! jﬁ\,_
[ T T . T -- % T T ¥ P T ¥ Y T T T v T T T Y i’ T T T T -.
12.0 13.0 14.0
mfz: 73.00 13.98 3. TE+D4
100 D3-Acrylamid : 73 m/z Ah 120310
14.35%
12.14 12,36  12.67 AR 28418
AA 105087 S$T7E AR 1-:uﬂ :
i < : - TjL". .ﬂ. L o T - : : "H"I T r"llnllk-_
12,0 1300 14.0 | ogeos
iz 105 Acrylamid ; 70 m/z 13.01 |
HA 25893
100
12.0 13.0 14.0
r.wittkowski@bgvv.de Folie

Wittkowski, August 2002




1. fefi

1 fefi 4

1446

1.3eff 4

1.2ef 4

1.1eff 4

1.0efi

Q0e5 4

Intensity, cps

Giles -

G065

40e5 4

3066 4

2068

1068

[l

2065

T0e5 4

b

[M+H]*

G A0ed 4

73

.00 4

5.50e4 4

5.00e4 4

4504 4

Intensity, cps

4004 4

3A0ed 4

3.00e4 4

2.50ed 4

2004 4

1.50e4 4

1.00e4 4

S000.00 4

[M+HC,H)I*

| B product (7207 23 MCA seans fram MT20020827 181110 wiff

Max. 1.0e5 cps.

&850

[M+H-(NH,)]*

£0.7..
57 85,

ool gy PR TR | .1

EI.EIE:b

67

T 1 sl

Wittkowski, August 2002

r.wittkowski@bgvv.de



Bundesinstitut

fir gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterindrmedizin

Messdaten LC-MS/MS
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Vergleich der ,Abweichungen® bei einer Probe mit unterschiedlichen Detektionen
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GC-MS mit LCMSMS GCHRMS mit Mittelwert
Methan Ammoniak
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FDA Proficiency Testing Acrylamid

Bisher ausgewertete Datensatze: 11

m Sample XX3

@ Samples XX5

B Sample XX0
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BgVV Proficiency-Testing Acrylamid

Vorrunde ,, Sunshineprobe*

z-Scores fur die Sunshineprobe
Bisher ausgewertete Teilnehmer: 15
3 _
2 1,83
0,96

1 0,31 0,31 oY
d 013 008 ’ >2% 0,01 0,00 gl A
(f)LIJ 0 2 5 7 12 1 16 17 20 23 25 26 29 34
N4 B -0.16 -0,50 i n

-1,21
2 | Acrolonmort  bioy con e o L
die Analysenmethode Uberpruft
-3 bzw. optimiert werdent A.83
Laborcode
Wittkowski, August 2002 r.wittkowski@bgvv.de Folie 12



Bundesinstitut

fir gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterindrmedizin

Proficiency Test zu Acrylamid in Lebensmitteln

bgvy
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- Anwendertreffen, BgVV, 19. Juni 2002
- Vorringversuch, “Lernprobe” Juli 2002

Probenherstellung
Extraktbestimmung
Homogenitatsprufung

Versand

Ergebnissrucklauf und Auswertung

- Proficiency Test, August / September 2002

Probenherstellung
Homogenitatspriufung
Stabilitatsprufung

Versand

Ergebnissrucklauf und Auswertung
Diskussion der Ergebnisse
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Proficiency Test zu Acrylamid in Lebensmitteln

Ausblick

- Kompetente Laboratorien
- Nachweislich geeignete Analysenmethoden
- Vergleichbare Daten
- Lebensmitteliberwachung
- Expositionsberechnungen
- Technologische Einflisse
- Minimierungstrategien

- Substitutionstrategien

- Schnellmethoden
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