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Generelles Schema der Lebensmittelanalytik
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Konzentrationsbereiche in der Lebensmittelanalytik

W 1 % Prozent ist 1 Teil 10 Gramm
W 0,27 Liter von hundert Teilen pro Kilogramm| 10 9/kg
. 1 Promille ist 1 Teil 1Gramm
2ot LU von tausend Teilen pro Kilogramm 19lkg
2700 Liter | 1 PPM (.part per million) . |1 Miligramm | 0,001 glkg
ist 1 Teil von tausend Teile|pro Kilogramm| (107)

2,7
Millionen Liter

\\\y

1 ppb (part per billion)
ist 1 Teil von 1 Milliarde Teile

0,000 001 g/kg

1 Mikrogramm
(10)

pro Kilogramm

— PY

Milliarden Litef ist 1 Teil von 1 Billion Teile

1 ppt (part per trillion)

1 Nanogramm
pro Kilogramm

0,000 000 001 g/kg
(109)

i 2,7
{ Billionen Liter

1 ppq (part per quadrillion)
ist 1 Teil von 1 Billiarde Teile

0,000 000 000 001 g/

1 Picogramm
(10-12)

pro Kilogramm

T
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H,C——

Vorkommen
bisher vornehmlich in gerdsteten, 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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bereitung

Vermahlung/
Homogenisation

trockne und o ot
fettarme/-freite S )
Lebensmittel

Lebensn
werden n

ermablen Blend
(z.B.Grinc [

homogen® e

Wittkowski, August 2002 r.wittkowski@bgvv.de

Folie 7



Bundesinstitut
fur gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterinarmedizin

Extraktionsmethodenoptimierung an einem Paprikachipsmaterial
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v

Messdaten GC-MS

RIC 100 5 TE+DA
o Totalionenchromatogramm M 15&5.’3 s,
Methacrylamld}\‘\ Acrylamid
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Vergleich der ,,Abweichungen* bei einer Probe mit unterschiedlichen Detektionen

esollativer Fehler (Variationskoeffizwvo" 6%
1600,00 1 : : -
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FDA Proficiency Testing Acrylamid

Bisher ausgewertete Datensatze: 11

m Sample XX3

@ Samples XX5

@ Sample XXT|
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BgVV Proficiency-Testing Acrylamid

Vorringversuch

z-Scores fur Vorringversuchsprobe
Bisher ausgewertete Teilnehmer: 15
3 _
5 1,83
0,96 |_|
1 E 0,60
® I 0.13 008 ' > 024 401 0,00 0,19 A
(o) O — — [ | [ | — | ]
CD? 0 2 5 7 12 1 16 17 20 23 25 26 29 34
N _q1 | || -0,16 050
-1,21
2 | Aucrolonyart blormulis o 1
die Analysenmethode uberpruft
-3 - bzw. optimiert werden! 883
Laborcode
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Proficiency Test zu Acrylamid in Lebensmitteln

Loy

CIE LU OU

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

Probenherstellung
Gehaltsbestimmung
Homogenitatsprufung

Versand

Ergebnissrucklauf und Auswertung

- Proficiency Test, August/ September 2002

Probenherstellung
Homogenitatsprufung
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
- Lebensmitteluberwachung
- Expositionsberechnungen
- Technologische Einflusse
- Minimierungstrategien

- Substitutionstrategien

- Schnellmethoden
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Probennahme
|
Proben-
aufarbeitung

Analyterfassun

[Detektion |

- Entnahme einer reprasentativen Probe (z.B. 1kg-MaRstab)
bzw. mehrerer Teilproben

- Zerkleinerung / Homogenisierung der Probe/Teilproben

- Entnahme von reprasentativen Subproben (100-200g)

- Herstellung einer Nassaufschlammung (Slurry)

Extraktion des Analyten

dabei zu beachten sind die chemischen Eigenschaften wie
Temperaturempfindlichkeit, gute Loslichkeit in Wasser, schlechte
Loslichkeit in hydrophoben Losungsmitteln

Anreicherung/lsolierung

der Analyt wird:

- entweder direkt durch Endampfen des Extraktes und Aufnahme
des Riickstandes (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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Analyt-
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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)
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GC-MS Aufbau
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LC-MS/MS
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Messdaten LC-MS/MS

v

AIC of +MBEM (3 pairs) 721552 amu ...

1767

1000 ~ 3 E

Intensity, cps

3. B60.0 cps.

Time, min

B xC of +haRM (3 pairs); 25.0/58.1 am...

322
1000

00

Intensity, cps

M ax. 1095 F cps.
Methacrylamid

Time, min

B +niRN (2 pairs) 3.209 min from FAZ..

Max. 14267 cps.

B xC of +haRM (3 pairs; 754580 am...

1767

1000

Intensity, cps

A0F 0771687 289

Max. 17667 cps.
D3-Acrylamid

A88 6.04 5819

u] 1 T
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) 5 G

Time, min
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Lebens- Probe/ Proben- Proben- Analysonwert
: Proben- Auf- Auf- Analytik “wahrer Wert"
mittel i ) [ppb]
nahme arbeitung bereitung

- Chromatographische
Trennung

- Proben-Aufbereitung

Teilprobe Extraktion HPLC-System
- Probenvorbereitung _Detektion
Unte o robe Clean-up re- oder postcolumn
Probenrekonstitution - >

Derivatisierung
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