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3.2.1. Detaillierte Aufgabenbeschreibung

Die wichtigste Aufgabe des Fachbereichs ist die Entwicklung und Standardisierung von Kon-
trollmethoden fir Lebensmittel, lebensmittelliefernde Tiere, Bedarfsgegenstande (u.a. Ver-
packungsmaterialien, Bekleidung, Spielwaren), Kosmetika und Tabak. Hierbei werden
schwerpunktm&Rig Verfahren zur Absicherung der gesundheitlichen Unbedenklichkeit und
Qualitat, aber auch Methoden zur Erkennung von Verbrauchertduschungen erarbeitet. Ein
weiterer Schwerpunkt liegt in der Beratung von Bundesministerien und Institutionen der Lan-
der und Kommunen auf dem Gebiet der Lebensmittel, Zusatzstoffe, Bedarfsgegenstande,
kosmetischen Mittel und Tabakerzeugnisse u.a. durch gutachterliche Stellungnahmen, wobei
auch die Information von Verbrauchern und deren Organisationen eine zunehmende Rolle
spielt. Seit Inkrafttreten der Verordnung (EG) Nr. 258/97 Uber neuartige Lebensmittel und
neuartige Lebensmittelzutaten (auch Novel Foods-Verordnung genannt) stellt die Koordinati-
on der multidisziplinaren Sicherheitsprifung dieser Produkte ein weiteres bedeutendes The-
ma dar. Ein grof3er Teil sowohl der experimentellen als auch der wissenschaftlich-administra-
tiven Arbeiten des Fachbereichs findet im Rahmen internationaler Kooperationen (EU, Euro-
parat, CEN, Codex-Alimentarius-Kommissionen, WHO, FAO u.a.) statt.

3.2.2 Fachgruppe 21 Chemie und Technologie

3.2.2.1 Fragen des Lebensmittel- und Bedarfsgegenstandegesetzes (LMBG) und Zu-
satzstoffe, Geschaftsstelle des 835 LMBG

Vom Fachgebiet ,Fragen des LMBG und Zusatzstoffe, Geschéftsstelle des § 35 LMBG” (FG
211) wurden im Berichtszeitraum schriftlich und mindlich Verbraucher- und Firmenanfragen
zu den Themen Lebensmittelzusatzstoffe, Kaffee, Tee, Gewtirze und allgemeine Fragen des
Lebensmittelrechts beantwortet. Ferner wurde von der Geschéftstelle des Arbeitskreises Le-
bensmittelchemischer Sachverstandiger der Lander und des BgVV (ALS) die Durchfuihrung von
Sitzungen des Arbeitskreises betreut. Von der Geschéftsstelle der Deutschen Koordinierungs-
stelle fUr Laboreignungsprifungen im Bereich der amtlichen Lebensmitteliberwachung (DKLL)
sind fur die Jahre 2001 und 2002 Listen mit Angeboten uber Laborvergleichsuntersuchungen
fur Zwecke des Art. 3 der Richtlinie 93/99/EWG Uber zusatzliche MalRnahmen im Bereich der
amtlichen Lebensmitteliiberwachung veroffentlicht worden. Im Rahmen der Arbeiten zu 8§ 35
LMBG wurden im Berichtszeitraum 98 neue Methoden in der Amtlichen Sammiung veréffentlicht.

3.2.2.2 Pflanzliche Lebensmittel

Das Fachgebiet ,Pflanzliche Lebensmittel” (FG 212) beschéftigt sich mit der Qualitat von Le-
bensmitteln aus dem Okologischen Landbau im Vergleich mit konventionellen Anbauverfah-
ren, hanfhaltigen Lebensmitteln, Veranderungen von Kunststoffen und Verpackungsmateria-
lien bei der Behandlung mit ionisierenden Strahlen, sowie dem Einfluss der Behandlung mit
ionisierenden Strahlen auf Tierarzneimittel.

Schwerpunkte der Arbeit waren:

* Isolierung von Delta-9-Tetrahydrocannabinolsédure A aus Pflanzenmaterial

* Bestimmung von Delta-9-Tetrahydrocannabinol in Hanftee

« Erstellung einer englischsprachigen Ubersicht zum Verhalten von Arzneimitteln bei der
Behandlung mit ionisierenden Strahlen

* Mitarbeit in der Senatsarbeitsgruppe ,Qualitative Bewertung von Lebensmitteln aus alter-
nativer und konventioneller Produktion”.
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3.2.2.3 Zentrale Koordinationsstelle fir neuartige Lebensmittel und Gentechnik

Eine wesentliche Aufgabe der 1997 eingerichteten Zentralen Koordinationsstelle fir neuarti-
ge Lebensmittel und Gentechnik (FG 213) ist es, die fur die Sicherheitsprifung neuartiger
Lebensmittel gemaR der Novel Foods-Verordnung erforderliche multidisziplindre Bewertung
der gesundheitlichen Unbedenklichkeit sicherzustellen, die eine Zusammenarbeit u.a. von
Toxikologen, Ernahrungsmedizinern und Molekularbiologen erfordert. Eine Ubersicht tber
die gemanR Novel Foods-Verordnung angemeldeten und damit verkehrsfahigen neuartigen
Lebensmittel und Lebensmittelzutaten ist auf der Homepage des BgVV abrufbar
(http://www.bgvv.de/lebensmittel/novelfoods/index.htm ).

Ein weiterer Arbeitsschwerpunkt des Fachgebietes besteht in der Entwicklung und Standar-
disierung von molekulargenetischen Analysemethoden zum Nachweis gentechnischer Ver-
anderungen in neuartigen Lebensmitteln sowie zur Differenzierung von Tier- und Pflanzen-
arten. Diese Analysemethoden dienen der Lebensmitteliiberwachung zum Nachweis von
Falschungen, beispielsweise bei der Uberpriifung der Herkunftsangaben von Fleischproben.

Die Novelle der Verordnung (EG) Nr. 1139/98, die einen Grenzwert von 1 % vorsieht, ober-
halb dessen die Kennzeichnung von Lebensmitteln aus gentechnisch veréanderten Organis-
men notwendig ist, erfordert Verfahren zum quantitativen Nachweis der fur die gentechni-
sche Veranderung verantwortlichen rekombinanten DNA. Hierflr werden im Fachgebiet 213
Methoden entwickelt und in Ringversuchen validiert.

Die unter Federfihrung des BgVV erarbeiteten und evaluierten Nachweisverfahren werden
nicht nur in die Amtliche Sammlung von Untersuchungsverfahren nach § 35 LMBG einge-
bracht, sie werden auch dem zustéandigen Gremium (CEN) zur Etablierung als européaische
Normen vorgelegt.

3.2.2.4 Lebensmitteltechnologie, Bundeslebensmittelschlissel

Das Fachgebiet ,Lebensmitteltechnologie, Bundeslebensmittelschliissel* (214) beschaftigt
sich schwerpunktméaflig mit der Erfassung und Bewertung physikalischer, chemischer, sen-
sorischer und mikrobiologischer Veranderungen von Lebensmitteln bei der Anwendung von
modernen lebensmitteltechnologischen Verfahren (z. B. Hochdruckbehandlung, Elektroim-
pulsbehandlung, Bestrahlung). Es arbeitet in diesem Zusammenhang eng mit der ,Zentralen
Koordinationsstelle fir neuartige Lebensmittel” zusammen und ist in der Kommission ,Neu-
artige Lebensmittel” vertreten. Dartiber hinaus ist das Fachgebiet Mitglied im DIN-Ausschufd
.Bestrahlte Lebensmittel” und in der International Consulting Group of Food Irradiation
(ICGFI). Eine weitere Aufgabe besteht in der Pflege und dem Ausbau des Bundeslebens-
mittelschlissels (BLS), einer Nahrstoff-Datenbank, die ein wichtiges Instrument u. a. fur die
Erstellung des Ernédhrungsberichtes der DGE und die Auswertung anderer Ernéhrungserhe-
bungen darstellt. Zur Ermittlung der Nahrstoffdaten des BLS arbeitet das Fachgebiet mit dem
Arbeitskreis der Nahrwertbeauftragten im Geschéftsbereich des BML bzw. BMVEL eng zu-
sammen und nimmt an deren Arbeitssitzungen teil. Im Berichtszeitraum wurde schwer-
punktméalig am Update des BLS gearbeitet sowie in Zusammenarbeit mit der International
Agency for Research on Cancer (IARC) an der Erstellung einer europaischen Nahrstoffda-
tenbank (ENDB).
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3.2.2.5 Bedarfsgegenstande

Die Hauptaufgaben des Fachgebietes “Bedarfsgegenstinde” (FG 215) bestehen in der le-
bensmittelrechtlichen Beurteilung von Lebensmittelbedarfsgegenstanden aus Kunststoff und
anderen Polymeren - zu letzteren gehdren Natur- und Synthesekautschuk, Papier, Karton
und Pappe, Silikone - und in der Erarbeitung von Empfehlungen fur diese Materialien im
Kontakt mit Lebensmitteln.

Dem Fachgebiet obliegt die Leitung und die Geschéftsfuhrung der Kunststoffkommission des
BgVV (Kommission fir die gesundheitliche Beurteilung von Kunststoffen und anderen Mate-
rialien im Rahmen des Lebensmittel- und Bedarfsgegenstandegesetzes des Bundesinstitutes
fur gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterinarmedizin). Dartiber hinaus wird die Ge-
schaftsfuhrung folgender Arbeitsgruppen bzw. Ausschusse der Kunststoffkommission wahr-
genommen:

¢ Analysenausschuss,

e Arbeitsgruppe "Papier, Karton und Pappe”,

* Arbeitskreis "Gummi.

Die Kunststoffkommission beréat das BgVV in Fragen der vorstehend beschriebenen Thema-
tik. In Folge von Umstrukturierungen auf dem Gebiet des gesundheitlichen Verbraucher-
schutzes hat diese Kommission in den Jahren 2000/2001 als Expertengruppe getagt.

Breiten Raum nahm wiederum die Beteiligung an den vielfaltigen Arbeiten der EU bei der
Harmonisierung der Rechtsvorschriften fir Materialien und Gegenstande aus Kunststoff ein,
die mit Lebensmitteln in Beriihrung kommen. Ebenso eingehend war die Mitarbeit bei der
Ausarbeitung von Analysenvorschriften durch den europaischen Normenausschufd CEN und
das deutsche Spiegelgremium des DIN, Normenausschul3 fur Materialprifung, NMP 893
“Bedarfsgegenstande aus Kunststoff im Kontakt mit Lebensmitteln und Prifung der Migra-
tion aus Kunststoffen”.

Im Zeitraum 2000/2001 war das Fachgebiet - wie in den Vorjahren - sehr intensiv in die Ak-
tivitaten des “Committee of experts on materials coming into contact with food” des Euro-
parates eingebunden. Das Expertenkomitee erarbeitet Resolutionen fur Materialien, die tber
die reine Materie Kunststoff hinausgehen, so fiir die Bereiche Papier und Pappe, lonenaus-
tauscher, Silikone, Druckfarben, Metalle und Legierungen, Natur- und Synthesekautschuk,
Farbmittel fur Kunststoffe, Holz und Kork fiir den Lebensmittelkontakt. Darliber hinaus war
eine Angehorige des FG 215 als deutsche Delegierte an der Mitarbeit in den ad hoc-
Gruppen “Guidelines Recycled Fibres” und “Test conditions” des vorgenannten Europarat-
komitees beteiligt, die mehrfach mehrtagig getagt haben.

Das Fachgebiet bearbeitete im Berichtszeitraum 2000/2001 wiederum eine grof3e Zahl von
Antrégen (25 bzw. 26) zur Aufnahme von Fabrikationshilfs- und Zusatzstoffen in die Emp-
fehlungen des BgVV fur Kunststoffe und andere Polymere, die mit Lebensmitteln in
Berthrung kommen. Des weiteren wurden im Rahmen des SCOOP (Scientific Co-Operation)
pro Jahr 5 Antrage fur die EU (Additive oder Monomere, die in Kunststoffen fir den Le-
bensmittelkontakt eingesetzt werden) aus analytischer und technologischer Sicht bearbeitet.

Das Fachgebiet ,Bedarfsgegenstéande” arbeitet auf dem Gebiet der Lebensmittelbedarfsge-
genstande sehr eng mit dem Fachgebiet 123 , Toxikologie der Materialien in Kontakt mit Le-
bensmitteln, kosmetischen Mitteln und Tabakerzeugnissen” des Fachbereiches 1 ,Toxikolo-
gie der Lebensmittel und Bedarfsgegenstande, Ernahrungsmedizin” zusammen.
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3.2.2.6 Kosmetische Mittel und Tabakerzeugnisse

Schwerpunkt der Arbeit des Fachgebietes ,Kosmetische Mittel und Tabakerzeugnisse” (FG
216) ist die Entwicklung und Validierung von Analysenmethoden flir kosmetische Mittel im
Rahmen der Mitgliedschaft in der EU-Arbeitsgruppe ,Analytik kosmetischer Mittel”. Die Multi-
bestimmungsmethode fur Haarverformungsmittel konnte auf der Grundlage eines nationalen
Ringversuches im Zusammenhang mit dem Peer-Review-Verfahren validiert werden. Die
Methode wurde von der EU-Arbeitsgruppe angenommen und an den Redaktionsausschuss
zwecks Veroffentlichung im Amtsblatt weitergeleitet. Das Ergebnis der im Peer-Review-
Verfahren Uberpriften Bestimmungsmethode fir Antischuppenmittel (Zinkpyrithion, Pirocton,
Ciclopirox) wurde ebenfalls positiv bewertet, so dass die Durchfihrung eines Ringversuches
in die Wege geleitet werden kann. Einen grof3en Umfang nahm die Vorbereitung, Durchfth-
rung und Auswertung eines Ringversuches zur Validierung einer Multibestimmungsmethode
fur UV-Filter ein. Im Ergebnis konnte gezeigt werden, dass fur die am haufigsten eingesetz-
ten UV-Filter, auch in Kombination mit bis zu 5 Analyten in 4 Matrices, die Methode valide ist:
Homosalate, Phenylbenzimidazole Sulfonic Acid, Butyl Methoxydibenzoylmethane, Octocry-
lene, Ethylhexyl Methoxycinnamate, Isoamyl p-Methoxycinnamate, Ethylhexyl Triazone, 4-
Methylbenzylidene Camphor (INCI-Bezeichnungen). DarlUber hinaus konnte im Fachgebiet
durch zahlreiche Untersuchungen an verschiedenen Handelsprodukten gezeigt werden,
dass die Methode auch fur die meisten anderen in der Kosmetik-Verordnung in Anlage 7 ge-
listeten 24 UV-Filter geeignet ist, insbesondere auch fir die relativ neu zugelassenen UV-
Filter Drometrizole Trisiloxane, Dioctyl Butamido Triazone und Bis-Ethylhexyloxyphenol Me-
thoxyphenyl Triazone.

Die Analytik im Sektor Tabak spielte im Berichtszeitraum eine untergeordnete Rolle.
Schwerpunkt bildete die Beschaftigung mit einem Vorschlag fiir eine Richtlinie des Européi-
schen Parlaments und des Rates zur Annahme von MalRnahmen fur die Harmonisierung und
Angleichung der Rechts- und Verwaltungsvorschriften in Bezug auf die Herstellung, die Auf-
machung und den Verkauf von Tabakerzeugnissen. Zwecks Zuarbeit zur Umsetzung dieser
Richtlinie in nationales Recht wurde auf Initiative des DIN ein Arbeitskreis "EU-Richtlinie tGber
Tabakerzeugnisse" im Arbeitsausschuss "Tabak- und Tabakrauchanalyse" gebildet, dem das
Fachgebiet angehort.

In der dem Fachgebiet zugewiesenen Arbeitsgruppe ,Analytik von Nitrosaminen in Lebens-
mitteln, Gebrauchsgegenstéanden und kosmetischen Mitteln“ wurden die Arbeiten zur Spu-
renanalytik in Trockenmilchprodukten/Sauglingsnahrung abgeschlossen bzw. mit Ausschei-
den des auf diesem Gebiet tatigen Experten eingestellt.

3.2.3 Fachgruppe 22 Analytik

Die Fachgruppe 22 verfolgte 2000/2001 schwerpunktmaRig das Ziel, ein Qualitdtsmanage-
mentsystem aufzubauen, zunachst in Form zweier Pilotprojekte (Fachgebiet 221, 223), in die
nunmehr andere analytisch arbeitende Fachgebiete zu integrieren sind.

Mittlerweile sind auch andere analytisch arbeitende Einheiten anderer Fachbereiche in einer
Organisationseinheit ,Analytik zusammengeschlossen worden, die sich 2002 nach BgVV-
einheitlichen Standards akkreditieren werden. Die Hauptarbeitsschwerpunkte der Fachgrup-
pe waren Tatigkeiten im Bereich der Rickstandsanalytik fur Tierarzneimittel, Mykotoxine,
marine Biotoxine, Dioxin, Methodenvalidierungen fur die Getrankeanalytik sowie Authen-
tizitatsforschung von Lebensmitteln und Lebensmittelinhaltsstoffen mittels Stabilisotopen-
messung.
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Der Trend zur immer starkeren Einbindung der wissenschaftlichen Mitarbeiter in administra-
tive Aufgaben hat sich weiter verstarkt. Vor dem Hintergrund der Ubernahme neuer Aufga-
ben im Bereich der analytischen Referenztétigkeiten bei sinkendem Personalstand kommt
einer schnellen, effizienten und in Bezug auf die Akkreditierung sachgerechten Neustruktu-
rierung immer grol3ere Bedeutung zu.

3.2.3.1 EU-Referenzlabor/Nationales Referenzlabor fiir Riickstédnde
pharmakologisch wirksamer Stoffe

Das Fachgebiet 221 arbeitet im Rahmen der Kontrolle von Tierarzneimittelrickstanden in
Lebensmitteln tierischer Herkunft als Referenzlabor fur Rickstande pharmakologisch wirk-
samer Stoffe. Es ist dabei in das europdische und nationalen Riuickstands-
Uberwachungssystem eingebunden und hat die Funktion eines EU-Referenzlabors (CRL)
und zugleich eines nationalen Referenzlabors (NRL) fur die Substanzgruppen der Beta-
Agonisten, Antikokzidia einschlie3lich Nitroimidazole, Anthelmintica, nichtsteroidale Antiph-
logistica (NSAIDs) sowie fir die Substanz Chloramphenicol (nur im nationalen Bereich). Die
Bilanz der Ergebnisse seiner Tatigkeit 2000/2001 zeigt erneut die Vorteile der engen Ver-
flechtung der Aufgaben als EU-Referenzlabor und als nationales Referenzlabor.

Schwerpunkt Analytik

Im Vordergrund der analytischen Arbeiten im GC-MS Labor und im HPLC/LC-MS Labor
standen sowohl die Entwicklung als auch die Validierung von Prifmethoden. Im Berichtszeit-
raum erfolgte die Entwicklung von Multiriickstandsmethoden zur Bestimmung von Metami-
zol-Metaboliten in verschiedenen Matrices (Plasma, Leber, Muskel, Niere) mittels HPLC-
DAD und LC-MS/MS, von Benzimidazolen in Muskel mittels LC-MS/MS, von Nitroimidazolen
in verschiedenen Matrices (Leber, Plasma, Retina) mit GC-MS/NCI, von Beta-Agonisten in
Muskel und Leber mit LC-MS/MS und GC-MS und, aufgrund besonderer Aktualitat aul3er-
planméaRig, die Entwicklung von Methoden zur Bestimmung von Ractopamin in Muskel mit-
tels GC-MS und GC-MS/PCI und Chloramphenicol in Shrimps mit GC-MS/NCI. Des weiteren
wurden die Methoden zur Bestimmung von sauren NSAIDs (NSAID=non steroidal anti-
inflammatory drug) in Milch (HPLC-DAD), von Metamizol-Metaboliten in Leber (HPLC-DAD
und HPLC-MS/MS), von Ractopamin in Muskel (GC-MS), von Metamizol-Metaboliten in
Plasma und Muskel (LC-MS/MS), Beta-Agonisten in Leber (LC-MS/MS) und von Benzimida-
zolen in Muskel (LC-MS/MS) validiert bzw. die Validierung nahezu abgeschlossen.

Die Untersuchung der Stabilitdt von Ronidazol in selbst hergestellten gewachsenen Muskel-
proben wurde abgeschlossen und weitere Studien zum Thema mit Dimetridazol und Metro-
nidazol durchgefihrt. Insgesamt wurden im Berichtszeitraum 9 Tierstudien unter Verwen-
dung von 66 Tieren (Puten, Kéalber, Milchkihe, Farsen) zum Ziele der Gewinnung von Infor-
mationen zur Homogenitat, Stabilitdét, zum Rulckstandsverhalten und zur Gewinnung von
Referenzmaterial durchgefiihrt. Es konnten ca. 800 verschiedene gewachsene Materialien
(Plasma, Urin, Augen, Leber, Muskel, Niere, Haare) gewonnen werden.

Schwerpunkt Qualitatssicherung

Validierung
Das im Referenzlabor fur Tierarzneimittelriickstdnde entwickelte Validierungskonzept, das

bereits in mehreren Journals publiziert wurde, hat eine Erweiterung hinsichtlich seiner An-
wendbarkeit erfahren. Im Rahmen einer Kooperation zwischen dem CRL/NRL im BgVV und
der quodata GmbH wurde die Entwicklung einer Software begonnen, die auf den Prinzipien
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des matrixiibergreifenden in-house Validierungskonzepts basiert. Es bertcksichtigt matrix-
und zeitabhangige Einflisse und erlaubt die Bestimmung aller fundamentalen Uncertainty-
Komponenten aulRer dem Labor-Bias, der im Rahmen von Proficiency Tests mit Hilfe der re-
lativen Standardabweichung (RSD) des Labors bestimmt werden muss.

Herstellung von gewachsenem Material

Gewachsenes Probenmaterial wurde wie oben beschrieben zur Unterstitzung der
Entwicklung und Validierung von Methoden, fir Zwecke der Qualitatssicherung und fir den
Einsatz bei Proficiency Tests hergestellt.

Uberpriifung der Leistungsfahigkeit von Laboratorien (proficiency testing)

Die vom Referenzlabor fir Tierarzneimittelriickstdnde organisierte Laborvergleichsstudie
.Nitroimidazole Interlaboratory Study 6/99* wurde ausgewertet. Der Bericht wurde den amtli-
chen Untersuchungslaboratorien in Deutschland und den europdischen nationalen Refe-
renzlaboratorien zur Verfligung gestellt.

Zwei weitere Laborvergleichsuntersuchungen, BETA_06/00 (Beta-Agonisten in Retina) und
NIIM_03/01 (Nitroimidazole in Muskel) wurden organisiert und durchgefiihrt. Die Berichte lie-
gen vor.

Das CRL/NRL hat im Berichtszeitraum zuséatzlich an der Laborvergleichsstudie Chloramphe-
nicol in Muskel, organisiert durch das CRL Fougéres, Frankreich, und an der Studie zur Zer-
tifizierung von Referenzmaterial (Chloramphenicol in Muskel), organisiert durch die DG Joint
Research Center, Geel, erfolgreich teilnehmen kénnen.

Akkreditierung
Die Pflege und Verbesserung des bestehenden Qualitdtsmanagementsystems auf der

Grundlage der Europdischen Norm EN 45000 und der OECD-GLP Elemente Nr. 2 und 7
wurde fortgefihrt. Die Akkreditierung des CRL/NRL erfolgte im Januar 2000 durch die AKS
Hannover, im Dezember 2001 erfolgte bereits die erste Uberwachungsbegehung. Wichtiger
Bestandteil beim Aufbau des Qualitdtsmanagementsystems war die Harmonisierung der guil-
tigen Prufmethoden und ihre Anpassung an die Erfordernisse der zugrundegelegten Nor-
men und die Formulierung des Technischen Kompetenzprofils (TKP) des Fachgebietes.

Im Rahmen der Bemiuhungen zur Akkreditierung des BgVV wurde vom CRL/NRL wesentli-
che Unterstutzung bei der Erstellung der Organisationseinheit Standard Operating Procedu-
res (OE-SPOs), aber auch der Standard Operating Procedures und des Qualitdtsmanage-
ment-Handbuches (QMH) des BgVV geliefert. Der stellvertretende Qualitdtsmanagement-
Beauftragte (QMB) der OE Analytik wird vom CRL/NRL gestellt.

Workshops/Fachtagungen

Es wurden vier Workshops bzw. Fachtagungen zu den Themen Beta-Agonisten, NSAIDs,
Leistungskriterien der SANCO/1805/2000 und Validierung nach SANCO/1805/2000 mit je-
weils 15 bis 25 Vertretern der nationalen Referenzlaboratorien und der deutschen Untersu-
chungsanstalten durchgefiihrt

Forschungsantrage / -projekte

Das CRL/NRL hat seinen wissenschaftlichen Beitrag zur Planung eines 5"-Framework-
Projektes zum Thema "Accumulation of veterinary drugs in keratin-containing matrices of
food-producing animals" geliefert, an dem seine Teilnahme nach Genehmigung des Projek-
tes geplant ist.
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Des weiteren ist es beteiligt an der Produktion einer Software zur Validierung analytischer
Methoden auf der Basis des matrix-lUibergreifenden in-house Validierungskonzepts in Zu-
sammenarbeit mit der quodata GmbH, Dresden.

Bestatigungsanalysen

Im Berichtszeitraum wurden 18 Bestatigungsanalysen auf Beta-Agonisten und Chloramphe-
nicol durchgefihrt.

3.2.3.2 Kontaminanten, Mykotoxine, pharmakologisch nicht wirksame Rickstande

Der Arbeitsschwerpunkt im Fachgebiet ,Kontaminanten, Mykotoxine, pharmakologisch nicht
wirksame Ruckstande* FG 222) lag in den Berichtsjahren bei der Ermittlung der Exposition
des Verbrauchers mit Kontaminanten, speziell chlorierten Verbindungen und Mykotoxinen.
Hierbei sind vor allem folgende Schwerpunkte hervorzuheben:

e Bearbeitung der Dioxinkontamination spezieller Lebensmittel (Beratung BMG, BMU,
BML)

« Aufbau einer Datenbank zur Belastung von Lebensmitteln und Frauenmilch (Fachbereich
Chemikalienbewertung) mit Dioxinen

¢ Aufbau einer SCOOP-Datenbank zur Belastung der Lebensmittel und Verbraucher mit
Patulin

¢ Untersuchung des Ochratoxin A-Gehaltes deutscher Weine

¢ Untersuchung der Fumonisinbelastung von Lebensmitteln

« Optimierung und Validierung von Analysenverfahren fir Aflatoxine, Ochratoxine, Fumo-
nisine und Zearalenon im Rahmen von Ringversuchen

e Ausbau des Referenzlabors fur marine Biotoxine, Validierung von Analysensystemen zur
Bestimmung von DSP, ASP und PSP

¢ Vorbereitung einer deutschen Mykotoxin-Verordnung

3.2.3.3 Wein und andere Getranke

Das Fachgebiet ,Wein und andere Getranke" (FG 223) ist Obergutachterstelle fir die Aus-
landsweinkontrolle und vertritt die Interessen der Bundesrepublik Deutschland in den Fach-
gremien fir Analytik, Oenologie und Lebensmittelsicherheit im Internationalen Amt fir Rebe
und Wein (OIV). Die dortigen Arbeiten beziglich der Sicherheit der Produkte, Analytik, Tech-
nologie, Mikrobiologie und des Internationalen Codex der Oenologischen Verfahren werden
federfuhrend koordiniert.

In den beiden vergangenen Jahren dominierten die Arbeiten zur Bestimmung der geographi-
schen Herkunft von Weinen, die Methodenentwicklung zur Bestimmung von unerlaubten
Glycerinzusatzen zu Wein sowie die Bewertung von FTIR-Messungen in der Weinanalytik.

Das Fachgebiet ist Kontaktstelle der gemeinsamen Forschungsstelle der EU fir die européi-
sche Weindatenbank bezuglich der Stabilisotopen-Verhaltnisse im Weinalkohol und —wasser
(VO (EG) Nr. 2729/2000) und koordiniert den deutschen Beitrag hierzu. In Zusammenarbeit
mit der gemeinsamen Forschungsstelle der EU (GfS), EUROFINS, Frankreich und MAFF,
Vereinigtes Konigreich (neuerdings Food Standards Agency), werden Proficiency Tests zu
Stabilisotopenbestimmungen in Lebensmitteln organisiert, durchgefuhrt und bewertet. Das
Fachgebiet ist maRRgeblich an der Weiterentwicklung und Propagierung von Analysenmetho-
den zur Authentizitatsprifung von Lebensmitteln beteiligt.
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Anhand von 140 aulRereuropdischen Weinen, die mit jeweils etwa 80 Analysenparametern
beschrieben wurden, wurde eine multivariate statistische Auswertung vorgenommen, um die
fur die geographische Herkunft der Weine maf3geblichen Parameter zu bestimmen (siehe
auch "Arbeitsergebnisse"). Diese Studie baute auf einer Pilotstudie Uber den Herkunftsnach-
weis von Weinen aus osteuropéischen Landern auf, wodurch gezeigt werden konnte, das ein
derartiger Nachweis durch Anwendung multifaktorieller Analytik und Statistik mdglich ist.

Ein anderes Projekt, das zusammen mit den weintiberwachenden Stellen der Lander durch-
geflhrt wird, ist eine Datenbank Uber Stabilisotopenwerte flr osteuropéische Weine, die re-
gelmafig erganzt und bewertet wird, um in Fragen der Beurteilung von Verfalschungen als
Bewertungsmalistab zu dienen.

Das Fachgebiet ist seit dem 30.06.2000 durch die AKS Hannover akkreditiert.
Forschungsprojekte/-antrage

Validierung von Analysenmethoden flir Spirituosen

Im Rahmen eines EU-Forschungsvorhabens wurden in Zusammenarbeit mit der GfS der EU,
Ispra, Universitat Bordeaux, und CSL, York, die Validierungsstudien zu Analysenmethoden
in Spirituosen fortgefuhrt. Die Arbeiten wurden im letzten Jahr abgeschlossen; die Methoden
sind z. T. bereits in die Verordnung (EG) Nr. 2870/2000 tibernommen worden.

Nachweis von Glycerinzusatzen zu Wein

Aufgrund in jingster Vergangenheit aufgetretener Falle von Weinverfalschungen durch Gly-
cerinzusatze wurde bei der EU ein Forschungsantrag zur Entwicklung und Validierung von
Analysenmethoden zum sicheren Nachweis derartiger Zusatze eingereicht, der nach An-
nahme durch die EU seit 1.1.2001 als Multicenterprojekt bearbeitet wird. Die Methoden be-
ziehen sich zum einen auf den Nachweis von Glycerinnebenprodukten, die zwar in techni-
schen Glycerinen vorkommen, nicht jedoch im Wein. Dariiber hinaus werden Methoden ent-
wickelt, die den Nachweis und u. U. auch den Ursprung des jeweils verwendeten Glycerins
zum Ziel haben, basierend auf der je nach Herkunft des Glycerins unterschiedlichen Zu-
sammensetzung des Stabilisotopenverhaltnisses. Hierbei werden sowohl Methoden der
Kernresonanzspektrometrie (NMR) als auch der Stabilisotopen-Verhaltnis-Massenspek-
trometrie (IRMS) eingesetzt. Das FG 223 hat hierbei die wissenschaftliche Gesamtleitung.

Errichtung einer Datenbank fur Weine aus Drittldndern

Ein Forschungsvorhaben zum Aufbau einer Datenbank zu Analysenparametern von Dritt-
landsweinen wurde 2001 bei der EU beantragt und bereits in erster Prioritat als férderungs-
wirdig eingestuft. Es handelt sich hierbei um ein Multicenterprojekt unter Einbeziehung ho-
heitlicher Forschungsstellen aus England, Frankreich, Italien, der EU, Belgien, Ungarn, Ru-
manien, Kroatien, Tschechische Republik, Argentinien und Australien. Ziel der Studie ist die
Erstellung einer Datenbank und deren multivariate statistische Bewertung. Untersucht wer-
den sowohl nachweislich authentische Proben als auch Proben des Handels. Weitere
Schwerpunkte sind die Hilfestellung bei der Ubernahme EG-rechtlicher Vorschriften fiir die
Beitrittskandidaten sowie die Durchfiihrung von Laborvergleichsuntersuchungen und
Workshops.

3.2.3.4 Instrumentelle Analytik

Im Fachgebiet "Instrumentelle Analytik” (FG 224) wurden in Zusammenarbeit mit anderen
Fachgebieten verschiedene Anwendungstechniken der Massenspektrometrie wie GC-MS,
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LC-MS, LC-MS/MS, ICP-MS sowie IRMS eingesetzt. Ein Schwerpunkt lag bei der GC-MS A-
nalytik in Zusammenarbeit mit dem Fachgebiet "Kontaminanten, Mykotoxine und pharmako-
logisch nicht wirksame Rickstande" in der quantitativen Bestimmung von 2,3,7,8-Tetrachlor-
Dibenzodioxin und einigen ausgewahlten polychlorierten Biphenylen (PCB’s) in verschiede-
nen tierischen Gewebeproben nach oraler Gabe.

Untersuchungen Uber den Gehalt an Mykotoxinen in verschiedenen Nahrungsmitteln konn-
ten in Zusammenarbeit mit den Fachgebieten "Kontaminanten, Mykotoxine und pharmakolo-
gisch nicht wirksame Rickstande" und "Wein und andere Getrénke" durchgefihrt werden.
Erwéahnenswert dabei ist die Entwicklung einer LC-MS/MS Methode zum Nachweis von Och-
ratoxin A in Wein. Diese Methode wurde erfolgreich in einer gemeinsamen Studie mit dem
Landesuntersuchungsamt Trier und dem Chemischen Landes- und Veterinaruntersuchungs-
amt Munster eingesetzt.

Im Rahmen einer Diplomarbeit wurde der Gehalt von Flavonoiden in Apfeltrestern unter-
sucht. In Zusammenarbeit mit der Technischen Hochschule Anhalt in Kéthen wurde dazu ei-
ne SPE-Methode zur Extraktion dieser Stoffklasse entwickelt. Die Quantifizierung erfolgte G-
ber LC-MS/MS, wobei die Robustheit und Empfindlichkeit der beiden im Fachgebiet vorhan-
denen LC-MS/MS Systeme (APl 2000 der Firma Applied Biosystems und LC-Q deca der
Firma Finnigan MAT) fur den Einsatz von Lebensmittelextrakten geprift wurde.

Forschungsprojekte/-antrage

Bei der EU wurde ein internationales Forschungsprojekt zur analytischen Unterscheidung
von exogenen zu korpereigenen Hormonen in Produkten tierischen Ursprungs eingereicht.
Das Projekt zielt darauf ab, mit den Methoden Isotopen-Verhaltnis-Massenspektrometrie
(IRMS), auch nach vorheriger Trennung Uber einen Gaschromatographen, die Unterschiede
in den Isotopenverhéaltnissen aufzufinden und ggf. den Nachweis der Verwendung von Hor-
monen in der Tiermast zu fuhren. Das Projekt ist auf vier Jahre angelegt und beinhaltet nicht
nur den instrumentellen Nachweis, sondern auch die Entwicklung neuer Aufarbeitungsver-
fahren und die Herstellung gewachsenen Untersuchungsmaterials. Partner in diesem Projekt
sind die Deutsche Sporthochschule Koln, Central Science Laboratory, UK, Ecole Nationale
Vétérinaire de Nantes, Frankreich, Queen’s University Belfast, UK, Nederlandse Organisatie
voor Toegepast Wetenschappelijk Onderzoek, Niederlande, Thermo Finnigan MAT GmbH,
Bremen, Micromass UK Ltd, UK, DIONEX GmbH, Deutschland.
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3.2.4 Ausgewahlte Arbeitsergebnisse
3.2.4.1 Phthalate in Weich-PVC-Spielzeug

Das Fachgebiet "Bedarfsgegenstande” arbeitete in einem europaischen Projekt mit, in dem
im Auftrag der Europaischen Kommission und koordiniert durch das JRC Ispra verschiedene
Vorschlage fir dynamische Methoden zur Prifung von Spielzeug getestet werden. Bei die-
sen Priufmethoden soll am Beispiel der Abgabe von Di-isononylphthalat (DINP) aus Weich-
PVC-Spielzeug auch die Beanspruchung durch Saugen und Beil3en einbezogen werden. Die
endgultige Prifmethode soll in der Lage sein, die in In-vivo-Versuchen im unginstigsten Fall
gemessene Abgabe von Phthalaten zu simulieren. Die Arbeiten wurden durchgefihrt zur
Vorbereitung einer abschlielenden EU-Regelung flir Phthalate in Spielzeug, das dazu bes-
timmt ist, in den Mund genommen zu werden. Es sollte geprift werden, ob das vorlaufige
Verbot fur die Verwendung von Phthalaten durch eine Regelung auf der Grundlage von Mi-
grationsgrenzwerten und einem entsprechenden, auf europdischer Ebene validierten
Prufverfahren ersetzt werden kann. Einbezogen waren insgesamt ca. 20 Teilnehmer aus
staatlichen Labors, unabhangigen Prifinstituten, Verbraucherverbdnden und aus der Indus-
trie aus Europa und den USA. Die folgenden methodischen Ansatze wurden gepruft:

¢ Head over Heels (HoH): 60 rpm, Raumtemperatur

e Horizontal shaking, mild (Hsm): 37°C, 220 min-1, Glaskugeln

* Horizontal shaking, stringent (Hss): 65°C, 220 min-1, Stahlkugeln.

Die Bestimmung der Phthalate nach Extraktion aus dem Speichelsimulanz erfolgt sowohl
mittels GC/MS als auch durch HPLC. Den Abschlufd der bisherigen Arbeiten bildete ein Vor-
ringversuch zur Bestimmung der DINP-Abgabe aus einem Weich-PVC-Standard und 5
Weich-PVC-Spielzeugen, die nach unterschiedlichen Verfahren hergestellt wurden. Die
Auswertung des Vorringversuches zeigte, dass sich nur das HoH-Verfahren fir eine Validie-
rung eignet. Die Ergebnisse der Untersuchungen wurden dem Wissenschaftlichen Ausschuf3
fur Toxikologie, Okotoxikologie und Umwelt der EU zur Stellungnahme vorgelegt; eine vor-
laufige Prufmethode wurde verdéffentlicht (siehe auch http://cpf.jrc.it/toys/ ) .

Karla Pfaff
3.2.4.2 Erarbeitung einer Datenbank , Kunststoffempfehlungen”

Seit 1958 gibt es die ,Empfehlungen zur gesundheitlichen Beurteilung von Kunststoffen und
anderen Hochpolymeren im Rahmen des Lebensmittel- und Bedarfsgegenstandegesetzes”,
wie z. B. Papier und Kautschuk. In konsolidierter Form sind die Empfehlungen bisher als Lo-
seblattsammlung im Carl Heymanns Verlag, Koln, unter dem Titel ,Kunststoffe im Le-
bensmittelverkehr” erschienen. Durch die Umsetzung von EU-Richtlinien und die Anderung
weiterer Bestimmungen entspricht diese historisch gewachsene Fassung der Empfehlungen
in wesentlichen Teilen nicht mehr dem aktuellen Rechtsstand in Deutschland. Die ,Kunst-
stoff-Empfehlungen” wurden deshalb komplett Uberarbeitet. In dieser Uberarbeiteten Fas-
sung werden in den Empfehlungen fir diejenigen Kunststoffe, die in den Geltungsbereich der
Bedarfsgegenstéandeverordnung fallen, die bereits im Rahmen dieser Verordnung geregelten
Monomere und Additive nicht mehr aufgefuhrt. Die Bezige zu anderen Rechtsvorschriften
wurden aktualisiert. Dartiber hinaus wurden den gelisteten Substanzen soweit wie mdaglich
CAS-Nummern zugeordnet, so dass die Suche sowohl nach der Bezeichnung der Stoffe als
auch nach CAS-Nummem moglich ist. Die Datenbank liegt beim Deutschen Institut fur
Medizinische Dokumentation und Information, DIMDI, der kostenlose Zugriff ist seit Novem-
ber 2001 uber die Internet-Seite des BgVV mdglich.
Karla Pfaff
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3.2.4.4 Geographische Herkunftsbestimmung von Drittlandsweinen
Einleitung und Durchfiihrung

Die Angaben auf dem Etikett eines Weines sind wesentliche Informationen, die den Verbrau-
cher von einer Kaufentscheidung tberzeugen oder nicht. Gerade aber diese Angaben, wie
z. B. Herkunft, Rebsorte und Jahrgang sind oftmals analytisch schwer belegbar, so dass hier
ein uneinschatzbares Verfalschungspotential vorliegt. Die weiniberwachenden Stellen der
Lander hegen immer wieder und in zunehmendem Mal3e Zweifel an der Richtigkeit der An-
gaben, vor allem bei Drittlandsimporten und hier im besonderen an der Rebsorten- und Her-
kunftsangabe, ohne dies analytisch eindeutig belegen zu kénnen. Aus diesem Grunde wurde
diese Studie als Pilotstudie eines zuklnftigen europaischen Forschungsvorhabens durchge-
fuhrt.

Fur diese Studie wurden insgesamt 140 Weine aus den Landern Argentinien, Australien, Ka-
lifornien, Chile und Siudafrika verwendet, die unter dem Begriff ,Uberseeweine* zusammen-
gefasst werden. Aus jedem Land wurden 28 Weine bzw. 26 Weine aus Kalifornien im Handel
erworben. Die Auswahl der einzelnen Proben erfolgte nach dem Zufallsprinzip, ebenso die
Wahl der Art der Weine und des Jahrgangs.

Die Analysenparameter des Datensatzes lassen sich in folgende in Tabelle 1 dargestellte
Gruppen einteilen:

Tabelle 1: Zusammensetzung der Parameter

Analysenparameter Anzahl der Parameter
allgemeine Untersuchungsparameter 28
Haupt- und Spurenelemente 19
biogene Amine 9
Anthocyane 9
flichtige Verbindungen 8
Stabilisotopenverhaltnisse 4

Die Analysenparameter wurden so ausgewahlt, dass eine méglichst gro3e Anzahl von Pa-
rametern vorhanden war und diese anhand multivariater Verfahren auf ihre Signifikanz der
Trennbarkeit nach Herkunftslandern untersucht werden konnte. Demzufolge sollten auch die
fur Uberwachungszwecke im Sinne des Verbraucherschutzes aufgefiihrten Analysen auf ih-
ren Beitrag zur Herkunftsanalyse getestet werden.

Nachdem alle nach Bewertung der klassischen Analyse nicht handelsiblichen Weine elimi-
niert worden waren, wurden zundchst der Gesamtdatensatz und anschlielRend alle Daten-
satze unter Ausschluss der Daten fur die biogenen Amine hinsichtlich der Fragestellung un-
tersucht, ob eine Unterscheidung der Herkunftslander anhand der chemischen Parameter
maglich ist.

Weiterhin sollte ermittelt werden, welche Parameter signifikant fur die Herkunftsunterschei-
dung sind und ob Ahnlichkeiten zwischen einigen Landern zu beobachten sind.

Fur die statistische Bewertung wurden zuné&chst Mittelwert, Maximum, Minimum und Spann-
weite berechnet und Box-Whisker-Plots des gesamten Datensatzes erstellt. Anschlie3end
wurden die Parameter auf Normalverteilung untersucht und Korrelationen zwischen den Pa-
rametern hergestellt.
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Ergebnisse

Univariate Auswertung des Datensatzes

Fur die Diskriminanzanalyse sollten nicht mehr Variablen als Falle pro Gruppe fir ein stabi-
les Trennmodel verwendet werden. Deshalb war es notwendig, die Anzahl der 77 Variablen
im Vorfeld zu reduzieren und auf diese Weise nicht signifikante Parameter zu erkennen und
zu eliminieren. Dazu wurden die Analysenparameter einzeln betrachtet und Verfahren der
multivariaten Statistik angewendet.

Box-Whisker-Plots

Zur Veranschaulichung der analytischen Ergebnisse wurden zunéchst Box-Whiskers-Plots,
kategorisiert nach den Herkunftslandern der Weine, erzeugt. Diese Graphiken beschreiben
den Median der Messwerte, der gewahlt wurde, weil die Analysenergebnisse zum Teil nicht
normalverteilt vorliegen, die 25%- und die 75%-Perzentile sowie die dazugehodrigen Spann-
weiten. Aufgrund der hohen Anzahl der Parameter wurden fir jede Substanzklasse einige
Beispiele ausgewabhilt.

Die Ergebnisse aller gemessenen Stabilisotopenverhaltnisse sind in Abbildung 1 gezeigt.
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Abb. 1: Box-Whisker-Plots der Stabilisotopenverhaltnisse des Ethanols (D/H),, (D/H); in
ppm, des Weins 320 in %o und des Ethanols 8*C in %o

In der Darstellung der Stabilisotopenverhéltnisse (D/H), und (D/H), sowie &'®0 unterschei-
den sich einige Lander deutlich voneinander, die argentinischen Weine werden vollstandig
von den australischen und sidafrikanischen Weinen getrennt. Die Stabilisotopenverhéltnisse der
stidafrikanischen Weine dagegen sind vergleichbar mit denen aus Australien. Bei der Darstel-
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lung des Stabilisotopenverhaltnisses (D/H), erscheinen zusétzlich die kalifornischen Weine
nahezu separat von den argentinischen und australischen Proben. Die Gruppierungen der
Weine in den Box-Whisker-Plots der Parameter (D/H), und 3-*20 sind sehr &hnlich, wobei die
Abgrenzungen der Lander in der Darstellung des Isotopenverhaltnisses 3-**0 weniger stark sind.
Im Boxplot des Isotopenverhaltnisses 3-*C deuten sich geringe Unterschiede der Mediane an.

Insgesamt kann anhand der Stabilisotopenverhaltnisse allein keine signifikante Klassifikation
aller untersuchten Weine in die dazugehoérigen Herkunftslander vorgenommen werden.

Ausgewahlte Parameter aus der Gruppe der anorganischen Verbindungen sind in Abbil-
dung 2 dargestellt:
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Abb. 2: Box-Whisker-Plots der anorganischen Parameter Natrium, Kalium, Magne-
sium, Cer (138 Weine), Cer (137 Weine) und Yttrium
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Bei allen Abbildungen deuten sich geringe und zum Teil starke Gruppenunterschiede an. Der
Boxplot des Cers mit allen 138 Weinen lasst einen Ausreil3er innerhalb der Gruppe der kali-
fornischen Weine vermuten. Der Verdacht wird durch die Box-Whisker-Plots der Elemente
der Seltenen Erden Lanthan, Praesodym und Neodym erhértet, die ein &hnliches Bild liefern,
hier jedoch nicht gezeigt werden. Der Ausreif3ertest nach Pearson (n = 30, P = 95 %) besta-
tigt den Verdacht fur die genannten Elemente der Seltenen Erden. Aus diesem Grund wurde
ein kalifornischer Wein aus dem Datensatz eliminiert und die Anzahl der kalifornischen Wei-
ne fur alle weiteren Untersuchungen auf 25 reduziert. Der Boxplot des Cers (137 Weine)
zeigt die Verteilung der einzelnen Lander ohne den Ausreil3er. Beide Vertreter der Seltenen
Erden Cer und Yttrium zeigen ein gleiches Verteilungsmuster und stehen stellvertretend far
alle Elemente der Seltenen Erden, deren Box-Whisker-Plots analoge Gruppierungen aufwei-
sen und so auf eine hohe Ahnlichkeit innerhalb dieser Substanzklasse hindeuten.

Aus der Gruppe der fliichtigen Verbindungen sind Ethylacetat und 1-Propanol reprasentativ
fur diese Kategorie in Abbildung 3 zu sehen. Die Box-Whisker-Plots des Ethylacetats zei-
gen kaum Differenzen zwischen den Landern im Gegensatz zu 1-Propanol, wo zwei Grup-
pen, zum einen Argentinien und Chile, und zum anderen Australien, Kalifornien und Sudafri-
ka, existieren.
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Abb. 3: Box-Whisker-Plots der flichtigen Verbindungen Ethylacetat und 1-Propanol (*
Die Konzentration bezieht sich auf 100ml abdestillierten Alkohol)

Von den Analysenparametern der biogenen Amine werden die Box-Whisker-Plots von Etha-
nolamin und Histamin gezeigt (Abbildung 4). Unterschiede werden bei beiden Verbindun-
gen beobachtet. Auffallig ist der hohe Anteil an Histamin in chilenischen Weinen. Das 75 %
Percentil geht tGber 5 mg/l Histamin hinaus, eine Konzentration, bei der ein Wein als mikro-
biell stark belastet bewertet wird.
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Abb. 4: Box-Whisker-Plots der biogenen Amine Ethanolamin und Histamin

Korrelation

Lineare Zusammenhange wurden mittels Korrelationsanalyse der Analysenparameter einer
Kategorie und zwischen ausgewdahlten Parametern nach weinchemischen und oenologi-
schen Erkenntnissen ermittelt.

Ein sehr hoher linearer Zusammenhang aller 137 Weine wurde zwischen den Stabilisoto-
penverhaltnissen Ethanol (D/H),, Ethanol (D/H), und Wein 8-'°0 untereinander mit Korrelati-
onseffizienten nach Pearson r > 0,9 beobachtet. Im Gegensatz dazu existieren keine hohen
Korrelationen des Stabilisotopenverhaltnisses 8-**C mit einem dieser Parameter. Der hohe
lineare Zusammenhang kann nicht fur alle Herkunftsl&nder bestatigt werden.

Die Korrelationen der Stabilisotopenverhaltnisse werden graphisch in Abbildung 5 a und b
dargestellt.
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Abb. 5a: Korrelation der Stabilisotopenverhéltnisse Ethanol (D/H), gegen (D/H),
und 3-'%0.
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Abb. 5b: Korrelation der Stabilisotopenverhéltnisse Ethanol (D/H), gegen &*C und E-
thanol (D/H)Il gegen &-'°0

Ursache fir die niedrigen Korrelationskoeffizienten der Herkunftslander verglichen mit denen
des Gesamtdatensatzes kann die hohe Streuung innerhalb einer Gruppe durch die relativ
geringe Anzahl der Weine pro Herkunftsland sein, oder der hohe lineare Zusammenhang
des Gesamtdatensatzes wird durch die zufallige Addition der einzelnen Punktwolken einer
Herkunft hervorgerufen. Aus diesem Grund wurde kein Parameter der Stabilisotopenverhalt-
nisse im Vorfeld eliminiert.

Eine weitere Gruppe hochkorrelierter Analysenparameter bilden die Seltenen Erden. Sie
werden auszugsweise in Abbildung 6a und b dargestellt.

Dysprosium
Praseodym

0,0

: : : : : : 0,04 - : : : : '
0,0 5 10 15 20 25 30 35 0,0 5 10 15 20 25 30 35

Yttrium Yttrium

Abb. 6a : Korrelation der Seltenen Erden Yttroi, gegem Dysprosium und Praseodym.
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6b: Korrelation der Seltenen Erden Praseodym gegen Cer und Neodym

Varianzanalyse

Mit Hilfe der Varianzanalyse kénnen Gruppenunterschiede eines einzelnen Parameters ge-
testet werden. Vorausgesetzt wird die Normalverteilung einer Grundgesamtheit bzw. einer
Gruppe. Die Signifikanz eines Parameters wird durch den F-Wert in der Varianzanalyse cha-
rakterisiert. Der F-Wert ist eine PrifgroRe, der Unterschiede zwischen den Gruppen be-
schreibt. Anhand der Ergebnisse der Varianzanalyse konnte der Gesamtdatensatz von ur-
spriinglich 77 Analysenparametern auf 36 Variable bzw. 40 fur die Rotweine reduziert wer-
den. In Tabelle 2 sind die nach der Reduktion fir die Herkunftsbestimmung signifikanten Pa-
rameter aufgelistet.

Tabelle 2: Liste der 36 signifikanten Parameter

Kategorie Nr. Parameter F-Wert Nr. Parameter F-Wert

Stabilisotopen- 1 Ethanol (D/H), 278,1 2 Ethanol (D/H), 120,0

verhaltnisse 3 5**owein 126,4 4 5"°C Ethanol* 6,7

Anorganische 5 Kalium 3,5 6 Natrium 50,1

Parameter 8 Yttrium 6,6 7 Magnesium 16,4
9 Cer 6,8 10 Neodym 6,0
11 Erbium 5,8 12 Ytterbium 3,9
13 Phosphat 16,6 14 Sulfat 14,7
15 Chlorid 93,7 16 Nitrat 12,6

Allgemeine 17 Alkohol 6,4 18 Gesamtextrakt 5,6

Parameter 19 Invertzucker 6,3 20 Freie SO, 2,4
21 Gesamtsaure 13,8 22 L-Apfelsaure 1,4
23 Weinséaure 8,7 24 Shikimisaure 4,0
25 Gluconsaure 4,4 26 Alkalitat 4,3
27 Butylenglycol 5,2

Fluchtige 28 2-Methylpropanol-1 6,8 29 1-Propanol 40,1

Verbindungen

Biogene 30 Ethanolamin 9,0 31 Phenylethylamin 4,9

Amine 32 Histamin 4,3 33 Methylamin 4,4
34 Ethylamin 6,6 35 Cadaverin 34
36 Tyramin 54

Anthocyane 37 Malvidin-3-acetyl-g 55 38 Petunidin-3-g 4,8
39 Peonidin-3-cumaryl-g 5,8 40 Malvidin-3-cumaryl-g 6,8
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Fur die Auswertung mittels Diskriminanzanalyse stand ein Datensatz von 137 Weinen und
36 Parametern zur Verfigung. Mit dem bereinigten Datensatz wurde die Standarddiskrimi-
nanzanalyse durchgefiihrt. AnschlieBend wurden die Parameter durch die schrittweise
durchgefihrte Diskriminanzanalyse reduziert. Die Klassifikation erfolgte nach den Her-
kunftslandern der Weine.

Multivariate Statistik

Gesamtdatensatz

Um die Fragestellung, ob landestypische Unterschiede generell zwischen den untersuchten
Weinen bestehen, beantworten zu kdénnen, wurde zuerst die Klassifikation des vollstandigen
Datensatzes Uberprift. Dazu wurde eine Standarddiskriminanzanalyse mit den ausgewahl-
ten 36 Parametern an 137 Weinen aus Kalifornien, Sudafrika, Australien, Chile und Argenti-
nien durchgefiihrt. Die folgende Abbildung 7 zeigt das Ergebnis als graphische Darstellung
im zweidimensionalen Diskriminanzraum.
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Abb. 7: Darstellung der Herkunft der Weine im zweidimensionalen Diskriminanzraum
Gesamtdatensatz, 36 Parameter

Die Weine eines Herkunftslandes erscheinen als Punktwolken, gruppiert um den jeweiligen
Gruppenmittelpunkt. Die australischen und stidafrikanischen Weine sowie die argentinischen
mit einer Ausnahme, werden anhand der ersten beiden Diskriminanzfunktionen sehr gut von
den Ubrigen getrennt, im Gegensatz zu den kalifornischen Weinen, die sich teilweise mit den
chilenischen Uberschneiden.

Bei einer Gruppenzahl (Lander) von n = 5 existieren nicht nur zwei, sondern insgesamt vier
Diskriminanzfunktionen als Grundlage fur die Klassifikation eines Weines. In der Tabelle 3
werden die Ergebnisse der Klassifikation aller 137 Weine basierend auf 36 chemischen Pa-
rametern grin markiert gezeigt.
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Tabelle 3: Klassifikation von 137 Weinen und 36 Parametern

Kalifornien Sudafrika Australien Chile Argentinien % korrekt
Kalifornien 25 (25) 0 0 0 0 100
Sudafrika 0 28 (28) 0 0 0 100
Australien 0 0 28 (28) 0 0 100
Chile 0(1) 0 0 28 (27) 0 100 (96,6)
Argentinien 0 0 0 0 28 (28) 100
Gesamt 25 (26) 28 28 28 (27) 28 100 (99,3)

Anhand der 36 Analysenparameter wurden alle Weine ihren geographischen Herkunftslan-
dern korrekt zugeordnet.

Da die biogenen Amine aus der Decarboxylierung von Aminosauren resultieren und hohe
Anteile dieser Substanzen auf mangelnde hygienische Bedingungen bei der Weinbereitung
hinweisen, wurden diese Parameter eliminiert und die Standarddiskriminanzanalyse mit den
verbleibenden 29 Parametern wiederholt. Die Ergebnisse der Klassifikation sind in der Ta-
belle 3 rot und in Klammern dargestellt. Alle Weine werden korrekt klassifiziert, mit Ausnah-
me eines einzigen chilenischen Weines, der zu Kalifornien zugeordnet wurde. Es ergibt sich
eine Klassifikationsrate von 99,3 %.

Die Anzahl der Variablen wurde mit der schrittweise durchgefiihrten Diskriminanzanalyse re-
duziert, die Anzahl der Weine (137) blieb gleich. Die Ergebnisse der Klassifikation sind iden-
tisch mit denen der Standarddiskriminanzanalyse ohne biogene Amine, also 99,3 %. Der
falsch klassifizierte chilenische Wein ist derselbe.

Bei der schrittweisen Diskriminanzanalyse wird der Datensatz von 36 nochmals auf insge-
samt 13 Parameter reduziert, die in Tabelle 2 griin markiert sind. Die graphische Darstellung
der ersten gegen die zweite Diskriminanzfunktion des reduzierten Variablensatzes ist der
Abbildung 8 zu entnehmen.
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Abb. 8: Darstellung der Herkunft der Weine im zweidimensionalen Diskriminanzraum,
schrittweise Reduktion des Gesamtdatensatz
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Die graphischen Abbildungen des gesamten und nach Analysenparametern reduzierten Da-
tensatzes sind sehr ahnlich und erscheinen zueinander nahezu wie eine Spiegelung der
Punktwolken an der x-Achse. Der Informationswert des reduzierten Datensatzes &ndert sich
demzufolge nur unwesentlich gegeniber dem Gesamtdatensatz, die Trennfahigkeit beider
Datensatze nach den Herkunftslandern ist anndhernd gleich. Eine Erh6hung der Anzahl der
Parameter verbessert demzufolge nicht das Trennmodell und beinhaltet keinen Informati-
onsgewinn gegeniber dem reduzierten Datensatz.

Grundsatzlich erscheint eine Klassifikation der Weine nach ihren Herkunftslandern auf der
Basis von chemischen Analysenparametern moglich. Die Klassifikation erfolgte jedoch mit
den gleichen Weinen, aus denen das Diskriminanzmodell berechnet wurde. Im Zusammen-
hang mit multivariaten Klassifikationsproblemen aber ist vor allem die Vorhersagegite fur
unbekannte Proben von Interesse.

Uberpriifung des Diskriminanzmodells

Fur die Uberpriifung der Klassifikation unbekannter Weine wurde der Gesamtdatensatz in einen
Lerndatensatz fur die Berechnung des mathematischen Trennmodells und einen unabhangigen
Testdatensatz geteilt. FUr den Testdatensatz wurden jeweils drei Weine pro Land nach dem Zu-
fallsprinzip bzw. die zuletzt gekauften Proben ausgewahlt. Der Lerndatensatz bestand demzufol-
ge aus 22 kalifornischen und aus jeweils 25 Weinen der Lander Suidafrika, Australien, Chile und
Argentinien. Die Klassifikation wurde insgesamt an drei verschiedenen Testdatensétzen, bezeich-
net mit A, B und C praktiziert, um die Vorhersagerate fiir unbekannte Weine abschétzen zu kénnen.

Mit Hilfe des Lerndatensatzes wurde das Diskriminanzmodell aufgestellt und die Weine der
Testdatensatze dem Land zugeordnet, zu dem das kleinste Distanzmal bestand. Die Dis-
kriminanzanalyse wurde jeweils mit 29 Parametern analog dem Gesamtdatensatz ohne bio-
gene Amine als Standard und schrittweise durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Klassifikation
der drei Testdatensatze A, B und C zeigen, dass in allen Testdatensatzen mindestens 13
Weine nach ihren geographischen Herkunftsbezeichnungen korrekt zugeordnet wurden, bei
den Datenséatzen A und C gab es jeweils eine Fehlklassifikation.

Alle Weine der untersuchten Testdatensatze aus Australien und Argentinien sowie mit einer
Ausnahme aus Sudafrika wurden nach ihren Herkunftsbezeichnungen korrekt klassifiziert.
Ahnlichkeiten traten mehrfach zwischen den Weinen aus Kalifornien und Chile analog zu den
Ergebnissen des Gesamtdatensatzes auf. Zur besseren Vorstellung der Lage der nichtgrup-
pierten Weine wird die Grafik des Testdatensatzes B im zweidimensionalen Diskriminanz-
raum in Abbildung 9 beispielhaft fur alle drei Testdatensétze gezeigt.
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Abbildung 9: Testdatensatz B
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Die Testweine in Abbildung 9 sind grau gekennzeichnet und innerhalb der einzelnen Lander
gut zu erkennen. Die Verteilung der Lander des Datensatzes B stimmt sehr gut mit der Ab-
bildung 8 des Gesamtdatensatzes liberein und lasst eine relative Ahnlichkeit beider Trenn-
modelle vermuten.

Die Testweine aller Datenséatze wurden mit Raten von 87 bzw. 93 — 100 % erfolgreich klassi-
fiziert und so die Eignung der Lerndatensatze fir die Zuordnung unbekannter Weine der be-
trachteten Lander gezeigt. Die Trennmodelle der reduzierten Analysenparameter erwiesen
sich als leistungsfahiger gegentiber den Modellen der Standarddiskriminanzanalyse.

Zusammenfassung

In der Zusammenfassung aller Teilergebnisse kann das Trennmodell des Gesamtdatensat-
zes auf der Basis von 29 und 13 Analysenparametern fiir Uberseeweine erfolgreich bestétigt
werden.
Im Vergleich des auf 13 Parameter reduzierten Datensatzes zu dem Datensatz mit 29 Para-
metern wurden keine signifikanten Unterschiede bei der Neuklassifikation und bei der Klassi-
fikation der Lerndatensatze festgesellt, so dass die Ergebnisse beider Trennmodelle bezig-
lich des annéahernd gleichen Informationsgehaltes des Gesamtdatensatzes bestatigt werden.
Die minimalen Verschiebungen der Diskriminanzmodelle hinsichtlich der Fehlklassifikationen
und der signifikanten Parameter der Lerndatensatze bestatigen, dass eine Mindestzahl von
Weinen pro Gruppe fir die Berechnung eines robusten Trennmodells Voraussetzung ist.
Demzufolge ist eine Klassifikation der betrachteten Uberseeweine anhand von nur 13 Para-
metern moglich.

Antje Klimmek, Astrid DroR3, Reiner Wittkowski

3.2.4.5 Chlorierung von Konservierungsstoffen in Kosmetika unter "in use"-
Bedingungen

Im Mittelpunkt dieser Untersuchung stand die Frage, ob und in wie weit die in Kosmetika
eingesetzten Konservierungsstoffe bei Kontakt mit gechlortem Wasser, wie es in Schwimm-
badern und Badeanstalten eingesetzt wird, Chlorierungsreaktionen eingehen.

In Badeanstalten erfolgt die Chlorierung des Wassers mit Chlorgas oder oxidierend wirken-
den Chlorverbindungen wie z. B. Natriumhypochlorit. Bei Zugabe dieser Verbindungen zum
Wasser entstehen die drei Formen Hypochlorition (OCI-), unterchlorige Séaure (HOCI) und
Chlor (Cly) im Gleichgewicht. Die Hauptreaktionen, die das sogenannte "aktive" Chlor ein-
geht, sind Oxidationsreaktionen, die zur Desinfektion des Wassers fuhren. Die Desinfekti-
onswirkung beruht im wesentlichen auf der unterchlorigen S&ure, deren Anion zu Chlorid re-
duziert wird.

Als unerwiinschte Nebenreaktion konnte die Chlorierung der in Kosmetika und Sonnencre-
mes eingesetzten Konservierungsstoffe auftreten. Dabei ist eine elektrophile Substitutionsre-
aktion am aromatischen Ring denkbar.

In Anlehnung an die Schwimmbadbedingungen wurden die aromatischen Verbindungen 3-
Kresol, 4-Chlorphenol und 4-Hydroxybentoesauremethylester, die als Konservierungsstoffe
in Kosmetika sehr haufig eingesetzt werden, der Reaktion mit Chlor ausgesetzt. Die massen-
spektrometrische Untersuchung der Reaktionsprodukte ergab, dass diese Stoffe auch unter
diesen milden Bedingungen chloriert werden. Im einzelnen konnte nachgewiesen werden,
dass aus dem 4-Hydroxybenzoesauremethylester sowohl der 3-Chlor-4-Hydroybenzoeséaure-
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methylester als auch der 3,5-Dichlor-4-Hydorxybenzoesauremethylester entsteht. Auch das
3-Kresol und das 4-Chlorphenol werden mono- bzw. dichloriert.

Inwieweit eine gesundheitliche Relevanz aus diesen Ergebnissen abzuleiten ist, muss durch
In vitro-Studien an Zellen untersucht werden. Gerade bei den chlorierten Produkten der 4-
Hydroxybenzoesaureester ist aufgrund deren lipophiler Eigenschaften eine Inkorporation
durch den Menschen beim Schwimmbadbesuch sehr wahrscheinlich.

Michael Gabriel, Annerose Schleusener, Richard Palavinskas

3.2.5 Mitarbeit in internationalen Gremien
Mitgliedschaft in der EU-Arbeitsgruppe ,Analytik kosmetischer Mittel”

Unterstiitzung amtlicher Laboratorien der Tierarzneimittel-Rickstandskontrolle und der

zustandigen Behérden:

e Mitarbeiter des Fachgebiets "CRL/ NRL fir Riuckstande von pharmakologisch wirksamen
Stoffen" besuchten im Oktober 2001 das spanische nationale Referenzlabor in Santa Fé
(Granada), um dort den Aufbau des QS-Systems und die Etablierung geeigneter analyti-
scher Methoden fiir den Nachweis von NSAIDs und Benzimidazolen zu unterstitzen.

« Des weiteren wurden ca. 90 analytische Methoden und ca. 1200 Referenzstandards an
die amtlichen Untersuchungseinrichtungen verschickt.

¢ Es wurden drei ein- und mehrwochige Trainingskurse fur Vertreter aus amtlichen Labo-
ratorien der Mitgliedsstaaten und Drittlander (Griechenland, Argentinien, Thailand) sowie
ein dreitagiger LC-MS/MS Lehrgangs fur zwei Mitarbeiter des Landesveterinar- und Le-
bensmittelsuntersuchungsamt Rostock durchgefihrt.

¢ Im Rahmen der Inspektionen des Food Veterinary Office (FVO), Dublin (Europaische
Kommission, DG SANCO) hat eine Mitarbeiterin des BgVV das FVO-Team auf einer
zweiwdchigen Inspektionsreise in Argentinien im November 2000 als nationale Expertin
und im Mai 2001 auf einer ebenfalls zweiwéchigen Inspektion des deutschen Ruck-
standskontrollsystems als Vertreterin des BMVEL begleitet.

Fachgebiet "Mykotoxine":

» Erarbeitung von Analysen- und Probenahmeverfahren fir Mykotoxine (CEN, ISO, SMT)
« Mitarbeit in der EU-Arbeitsgruppe ,Agrarkontaminanten®: Aflatoxin- und Ochratoxin-

¢ Hochstmengen

e Mitarbeit SCOOP; chlorierte Propanole, Dioxine, Patulin.

Fachgebiet "Wein und andere Getranke":

e Arbeit im Office International de la Vigne et du Vin (OIV), Paris in den Gremien
* Lebensmittelsicherheit

¢ Weinanalysen- und - bewertungsmethoden

¢ Technologie

¢ Mikrobiologie

e Codex der oenologischen Verfahren

« Kontaktstelle der gemeinsamen Forschungsstelle der EU fur das Wein-Datenbankprojekt
bezuglich der Stabilisotopenverhéaltnisse im Wein (VO (EG) Nr. 2729/2000) Koordinie-
rung des deutschen Beitrages.
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* Proficiency Testing zu Isotopenbestimmungen, Mitglied der Weindatenbank-Unter-
kommission der EU (GFS der EU, Ispra)

¢ Miterstellung der Methodensammlung der Internationalen Fruchtsaftunion (IFJU) Uber
viele Jahre und maRgebliche Beteiligung an Ringversuch und statistischer Auswertung;
derzeit korrespondierendes Mitglied.

¢ Codex alimentarius

¢ Verwaltungsausschuss Wein und Weindatenbankkommission der EU, u.a. EU Experten-
gruppen

3.2.6 Kommissionen

Kunststoff-Kommission

Sitzungen der Kunststoffkommission und ihrer Arbeitsgruppen in den Jahren

2000 2001
Kunststoffkommission (tagte als Experten- 2 2
gruppe, s. Einleitung)
Toxikologengruppe 2 2
Analysenausschuss 2
Arbeitskreis ,Gummi* - 2
Arbeitsgruppe “Papier, Karton und Pappe” 2 2

Unter der Leitung des Fachgebiets "Bedarfsgegenstande" fand ein Expertengesprach zur
-verwendung von werkstofflich recycliertem Polyethylenterephthalat (PET) fur die Herstel-
lung von Lebensmittelbedarfsgegenstdnden” statt (21.03.2000).

Das Fachgebiet ,Bedarfsgegenstande” ist Uber die vorstehend beschriebenen Aktivitaten der
Kunststoffkommission und ihrer Arbeitsgruppen sowie der Gremien der EU und des Europa-
rates in diejenigen der nachfolgend aufgefiihrten Institutionen eingebunden:

e Deutscher Ausschuss fur Getrankeschankanlagen

e Arbeitsgruppe ,Bedarfsgegensténde” der Sektion Lebensmittelchemie der Gesellschaft
Deutscher Chemiker (GDCh)

* Normenausschuss Wasserwesen (NAW) des DIN, Arbeitsausschuss 1 des Unteraus-
schusses ,Werkstoffe und Bauteile (Bedarfsgegensténde) in Kontakt mit Trinkwasser”,

die in der Regel jahrlich zweimal tagen. Des weiteren nehmen die Angehdérigen das FG 215
an den Sitzungen der AG ,Kunststoffe und andere nichtmetallische Werkstoffe im Kontakt
mit Trinkwasser” (eine AG der Trinkwasserkommission des Umweltbundesamtes und der
Kunststoffkommission) teil, die in den Jahren 2000 und 2001 je zweimal getagt hat.

Kommission "Oenologie"
Der FGr- und FG-Leiter des Fachgebiets "Wein und andere Getranke" war bis 2001 Prasi-

dent der Kommission "Oenologie" und ist derzeit deren Vizeprasident und fungiert als sol-
cher als Berichterstatter fir diese Kommission und standiger deutscher Delegierter bei den
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jahrlichen Generalversammlungen des OIV. Das BgVV bringt seinen Sachverstand in Bezug
auf Methodenstandardisierung und Bewertung der Inhaltsstoffe ein. Dartiberhinaus dienen
die Arbeiten der Uberpriifung neuer technologischer (oenologischer) Verfahren sowie der
Bewertung toxikologisch relevanter Inhalts- und Behandlungsstoffe (Beispiele: Ethylcarba-
mat, biogene Amine, Blei, Cadmium, Fluorid, Schwefeldioxid, Ochratoxin A etc.). Derzeit er-
folgt die Uberarbeitung des Internationalen Oenologischen Codex (Monographien (iber
Weinbehandlungsstoffe).



