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Elementspurenanalytik

Bedeutung der Probenvorbereitung
von Lebensmitteln

Renate Habernegg, Gisela Ruhnke, Kerstin Schéberl und Dieter Erning

Die Probenvorbereitung ist bei der Analytik von chemischen Elementen ein wichtiger

Faktor, der die Qualitat und Richtigkeit von Ergebnissen beeinflusst. Die Bedeutung der

Probenvorbereitung von Lebensmitteln wird generell als viel zu gering eingeschatzt. Der

vorliegende Artikel soll die groBBe Relevanz dieses Verfahrensschrittes aufzeigen und be-

fasst sich daher speziell mit der Probenvorbereitung von Lebensmitteln fir nachfolgende

Elementspurenbestimmungen und gibt praktische Tipps und Hilfestellungen dazu.
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Lebensmittelproben werden auf Element-
spuren untersucht, um einerseits die Ein-
haltung von festgelegten Hochstgehal-
ten zu Uberprifen, andererseits dienen
die Untersuchungsergebnisse aber auch
dazu, eventuelle Gefahrdungspotenziale
frihzeitig zu erkennen. Anhand der er-
haltenen Daten lasst sich die Verbraucher-
exposition abschatzen. Diese Ergebnisse
flieBen dannin die gesundheitliche Risiko-
bewertung ein und werden genutzt, um
bei Lebensmitteln die geltenden Hochst-
gehalte zu Uberprifen, im Bedarfsfall an-
zupassen oder auch neue Hochstgehalte
festzulegen. Um diesen Anspriichen ge-
recht zu werden, mussen alle Arbeits-
schritte immer so durchgefuhrt werden,
dass die Richtigkeit der Analysenergeb-
nisse — auch wenn sie weit unter den
Hochstgehalten liegen — nicht gefahrdet
wird.

Lebensmittelprobe

Eine Lebensmittelprobe durchlauft auf ih-
rem Weg von der Entnahme bis zum Ver-
sand des Prufberichtes viele Stationen.
Am Anfang stehen die Probenahme, der

Transport und nach dem Eingang in der
Untersuchungsstelle die Probenvorbe-
reitung einschlieBlich Beschreibung der
Probe und der Probenlagerung. Es folgt
im Rahmen der Probenaufarbeitung der
Aufschluss oder bei der Speziesanalytik
eine Extraktion. Es schlieBen sich die Ele-
mentbestimmungen, die Bewertungen
der Ergebnisse sowie die Beurteilung der
Probe an. Die Richtigkeit eines Untersu-
chungsergebnisses wird entscheidend von
der Qualitat jedes einzelnen Arbeitsschrit-
tes bestimmt. In der Verordnung (EG)
Nr. 333/2007 [1] sind die Anforderun-
gen an die Ausfuhrung aller Arbeits-
schritte vom Probenahmeverfahren bis
zur Darstellung und Beurteilung der Un-
tersuchungsergebnisse in einem Doku-
ment festgelegt. Idealerweise sollten alle
Tatigkeiten in der Untersuchungsstelle
vom Elementanalytikteam verantwort-
lich durchgefuhrt werden. Leider ist dies
oftmals nicht der Fall.

Nach der Probenahme und dem Trans-
port zur Untersuchungsstelle ist die Pro-
benvorbereitung ein weiterer wichtiger
Schritt auf dem Weg zu einem richtigen
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Analysenergebnis. Fehler bei der Proben-
vorbereitung kénnen mit keiner noch so
empfindlichen und spezifischen Messtech-
nik ausgeglichen werden. Leider wird das
nicht Gberall erkannt bzw. danach gehan-
delt. Die Probenvorbereitung muss direkt
in Absprache mit dem fur das Analysen-
ergebnis verantwortlichen Sachverstandi-
gen durchgefuhrt werden. Um Personal-
kosten zu sparen, werden Ablaufprozesse
stattdessen scheinbar optimiert, haufig
ohne die Meinung der Sachverstandigen
zu berucksichtigen. In manchen Untersu-
chungsstellen werden z. B. alle angelie-
ferten Proben unabhéngig vom Untersu-
chungsziel an zentraler Stelle vorbereitet,
nicht selten sogar von ungelernten Hilfs-
kraften. Zur weiteren Bearbeitung kom-
men dann die Probenhomogenate in die
jeweiligen speziellen Labore. Dort wissen
die Analytiker oft nicht einmal, wie die
Homogenate entstanden sind. Das rich-
tige Analysenergebnis bleibt oft schon an
dieser Stelle auf der Strecke. Wie wenig
Bedeutung der Probenvorbereitung bei-
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gemessen wird, zeigen auch die Prufbe-
richte, in denen selten eine Angabe zur
Probenvorbereitung zu finden ist. In Ak-
kreditierungsurkunden sucht man meist
vergeblich nach Methoden zur Proben-
vorbereitung.

Allgemeine Angaben fur die anzu-
wendenden Verfahren zur Probenvor-
bereitung sind in verschiedenen Litera-
turquellen ver6ffentlicht. So sind in der
Verordnung (EG) Nr. 333/2007 [1] auch An-
forderungen an die Probenvorbereitung
festgelegt: Wichtigstes Kriterium ist, dass
eine reprasentative und homogene Labor-
probe ohne Sekundarkontamination und
ohne Verluste an den zu bestimmenden
Elementen erhalten wird.

Durchfithrung der Proben-
vorbereitung

Bei Lebensmittelproben, die auf Element-
spuren untersucht werden, werden — im
Gegensatz zu den Untersuchungen auf
z. B. Pflanzenschutzmittelriuckstande -
nur die zum Verzehr bestimmten Anteile

)) Fehler bei der
Probenvorbereitung
konnen spater nicht
mehr ausgeglichen
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Kritzmollers Warenwelt

Change-Management
Langst vorbei sind die Zeiten, als Robert Lembke den Kandidaten seines
.Heiteren Beruferatens” die Frage stellte: ,Welches Schweinderl hatten’s

denn gern?” Die Farbwahl des Sparschweinchens kann nur noch ein mudes

Lacheln entlocken, wenn Teatox zwecks Erlésung von scheinbar allgegen-

SKINNY wartigen Toxinen und anderen Makeln zum Teekonsum aufruft: ,Werde das
DETOX Du, das du sein willst.”
—1@;— Ganz so individuell gestaltet sich das Prozedere jedoch nicht, geht es doch

in der selbst formulierten Mission des Unternehmens darum, ein , Teil von

Teatox” zu werden. Die hierfur erforderlichen Praxen erinnern nicht zufallig
an die Gewinnung und Bindung religiéser Anhanger: Entrichtung einer Ablasszahlung tUber den Produktekauf und
Befolgung eines umfassenden taglichen Programms Teatox-gerechter Lebensfihrung.

Wie sympathisch klang gegenutber dieser Pauschalannahme des Menschen als Méangelwesen in den frihen 1990er-
Jahren der selbst-bestatigende Slogan von ,,Du darfst”: ,Ich will so bleiben, wie ich bin!"

PD Dr. Monika Kritzméller
Forschungs- und Beratungsinstitut
Trends + Positionen
www.kritzmoeller.ch
mail@kritzmoeller.ch
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Y) Doppelbestim-
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der Probe zur Analyse verwendet. Frische
Obst- und GemUseproben werden auBer-
dem gewaschen und zum Teil auch ge-
schalt. Durch das zum Waschen verwen-
dete Wasser darf keine Kontamination
der Probe mit den zu bestimmenden Ele-
menten erfolgen. Flr die Probenvorberei-
tung durfen auch Ubliche Kichengerate
eingesetzt werden, wenn die Gehalte an
den zu bestimmenden Elementen in der
Probe nicht beeinflusst werden. Wo im-
mer es moglich ist, sollten Messer aus z. B.
Keramik oder Titan verwendet werden.
FUr zahlreiche Lebensmittel finden sich
geeignete Hinweise zur Probenvorberei-
tung vor der Untersuchung auf Element-
spuren beispielsweise im Handbuch
Monitoring des Bundesamtes fur Verbrau-
cherschutz und Lebensmittelsicherheit [2];
allgemein gultige Vorgaben und zahlrei-
che Beispiele fur die Probenvorbereitung
von verschiedensten Lebensmitteln sind
in der DIN EN 13804 [3] beschrieben. Fur
spezielle Produktgruppen wie Milch und
Milchprodukte gibt es z. B. zusatzlich
einen genormten Leitfaden (DIN EN ISO
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707 2009-01; [4]). Dies zeigt, dass es eine
groBBe Anzahl an beachtenswerter Litera-
tur gibt, die wichtige Festlegungen trifft
und vermittelt. Diese zu kennen und an-
zuwenden ist ein hilfreiches Handwerks-
zeug fur die Sachverstandigen.

Alle Arbeitsschritte missen in Rdum-
lichkeiten durchgefiihrt werden, die Kon-
taminationen mit den zu bestimmenden
Elementen madglichst ausschlieBen. Um
Kontaminationen durch den Menschen
zu vermeiden, dirfen die Labormitarbei-
ter auch bei der Probenvorbereitung nicht
mit frisch eingecremten Handen arbeiten
und keinen Schmuck an Handen und Un-
terarmen tragen. Vorsicht ist beim Ar-
beiten mit Laborhandschuhen geboten,
da diese haufig Elemente abgeben. In der
Regel sind bei der kiichentechnischen Vor-
bereitung von Lebensmitteln keine Hand-
schuhe notwendig.

Zur Herstellung einer reprasentativen
Laborprobe erfolgt vor der Homogeni-
sierung eine reprasentative Teilung und
eine kichentechnische Vorbereitung der
Probe. Bereits hier ist auf die Verwen-
dung von maoglichst inerten Materialien
zu achten. Abhdngig von dem Lebensmit-
tel muss es z. B. von nicht essbaren Teilen
befreit und gewaschen oder Lake abge-
tropft werden.

Bei Apfeln mussen, wie in Abbildung 1
gezeigt, zuerst Aufkleber, Stiele, Blatter
und gegebenenfalls verdorbene Teile ent-
fernt werden.

Vorgaben zur Vorbereitung verschie-
dener Lebensmittel sind in der Norm DIN
EN 13804 [3] enthalten und wurden auch
in die amtliche Sammlung von Untersu-
chungsverfahren nach § 64 LFGB aufge-
nommen (ASU L 00.00-19/E) [5].

Nach der oben beschriebenen Vorbe-
reitung muassen die Proben homogenisiert
werden. Zur Herstellung eines Homogena-
tes aus dem zuvor vorbereiteten Proben-
material mUssen geeignete Geratschaften
aus moglichst inerten Materialien verwen-
det werden. Abhdngig vom Lebensmittel
und seinen Eigenschaften (z. B. sprode,
zah, trocken), den enthaltenen Bestand-
teilen (z. B. Fett) und der vorhandenen
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10 Apfel waschen
und auf einem

Von jedem Apfel mit

einem Keramikmesser

einen Sektor heraus-
schneiden.

Die klein geschnittenen
Apfel zu einem Brei
mixen.

Kunststoffsieb
abtropfen lassen.

Apfel ohne Kerngehause
weiterverarbeiten und in
kleine Stlicke schneiden.

Hierzu ein Gerat mit
Keramikmessern
verwenden.

Menge mussen die jeweils geeignetsten
Gerate zum Einsatz kommen. Fr die Viel-
falt an Lebensmitteln wird eine groBere
Auswahl an Homogenisierungsgeraten
benotigt, die nicht nur im Laborfachhan-
del, sondern oftmals auch Uber den Haus-
haltswarenbedarf erhaltlich sind. Gerate
aus Kunststoff, Glas oder Keramik sind da-
beiimmer Geraten aus Edelstahl vorzuzie-
hen. Doch lasst sich der Einsatz von Edel-
stahl nicht immer vollstandig verhindern,
wenn anders keine ausreichende Homo-
genitat erreicht werden kann. Werden
in derartig homogenisierten Proben Ele-

mente bestimmt, die in den Geratewerk-
stoffen enthalten sind, wie z. B. Chrom
oder Nickel, sind die Ergebnisse sehr kri-
tisch zu prifen. Bei der Bewertung der
Ergebnisse ist die in der Elementspuren-
analytik ohnehin unerlassliche Doppelbe-
stimmung (d. h. doppelte Aufarbeitung
der Probe vom Aufschluss an) ein wich-
tiges Hilfsmittel. Stimmen die Ergebnisse
der Doppelbestimmung im Rahmen der
festgelegten Streuung Uberein, kann zu-
mindest relativ sicher davon ausgegangen
werden, dass keine Kontamination durch
das Homogenisierungsgerat stattgefun-

Abb. 1

Herstellung einer
reprasentativen Labor-
probe

Labor & mehr

B Vorfahrt fir die Lebensmittelsicherheit

Prof. Dr. Monika Ehling-Schulz (Veterinarmedizinische Universitat Wien), Prof. Dr. Thomas Hofmann (TU Munchen)
und Prof. Dr. Siegfried Scherer (TU Miinchen) haben gemeinsam im Rahmen eines IGF-Projektes, das vom FEI koor-
diniert wurde, einen Schnellnachweis und ein Echtzeit-Monitoring fur das Toxin Cereulid in Lebensmitteln entwi-
ckelt, auf dem ein inzwischen weltweit angewandter ISO-Standard zur Cereulid-Quantifizierung basiert.

Cereulid ist in vielen Lebensmitteln enthalten. Bei einer Vergiftung reichen die Symptome von akutem Erbrechen
bis zu schwerwiegenden Erkrankungen, die in seltenen Fallen sogar todlich verlaufen kénnen. Das Toxin wird durch
das weltweit verbreitete Bodenbakterium Bacillus cereus gebildet, das naturlicherweise auch in vielen Lebensmit-
teln vorhanden ist. Selbst bei sehr hohen Hygienestandards ist es oft unmaoglich, eine Kontamination mit Bacillus
cereus vollstandig zu vermeiden. Umso wichtiger ist es, der Bildung des Toxins im Lebensmittel vorzubeugen und,
sofern es zur Cereulid-Bildung kommt, das Toxin und dessen Varianten zligig und sicher quantitativ nachzuweisen
und eine Risikoabschatzung zu leisten. Mit den Ergebnissen des IGF-Projektes dauert die prazise, quantitative Be-
stimmung von Cereulid in Lebensmitteln nun 45 Minuten, wahrend der deutlich unprazisere Cereulid-Nachweis mit
den herkdbmmlichen mikrobiologischen Untersuchungen bislang erst nach ca. 60 Stunden verfugbar war.
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Tab. 1 Beispiele zur Homogenisierung von Lebensmitteln

Vorteile

Gerdte zur Homo- Nachteile

genisierung

Lebensmittel

Obst, Gemuse Mahlbecher aus Glas, Kera-
mikmesser (Al/Zr-Oxid) oder

Titanmesser, hohe Scharfe

Hochleistungsmixer begrenzte Fullmenge, Messer bruchempfindlich

Haushaltsmixer groBe Fullmenge Kontaminationsgefahr (Fe, Cr, Ni)

Getreide, Reis,
Hulsenfrichte

Schlagmuhle feine Zerkleinerung Kuhlung notwendig (Erwdrmung des Mahl-

gutes), Kontaminationsgefahr (Fe, Cr, Ni)

definierter Wasserzusatz, sonst Verluste von Cd,
Hg durch Erwadrmung des Mahlgutes

Hochleistungsmixer

generell: Beobachtung des Mahlgutes notwendig, Olaustritt bei zu intensivem
Vermahlen

Nusse, Olsaaten

Kaffeemuhle Kontaminationsgefahr (Fe, Cr, Ni)

Professionelle Messer-  generell: Mahlen in Intervallen von 1-2 s mit langeren Pausen

muhle
Schokolade, Kunststoffreibe keine Kontaminationen statische Aufladung moglich
SuBwaren
Metallreibe Kontaminationsgefahr (Fe, Cr, Ni), nicht
empfohlen
Kugel- oder Mahlbecher aus Achat, Vermahlung sehr zeitaufwendig
Kryomuhle Polycarbonat
Fleisch, Fisch, Keramikmesser hohe Scharfe, keine Feinzerkleinerung von Hand, wenn Mixen
Innereien Kontaminationen nicht moglich

Hochleistungsmixer

Haushalts-
MessermUhle

begrenzte Fullmenge

Kontaminationsgefahr durch Messer und
Behalter (Edelstahl)

sprode Lebensmittel
wie Tee, Nahrungs-
ergdnzungsmittel o. A.

nur fur kleine Mengen

Morser Achat (feinkristalliner
Quarz) besser als Porzellan
(glattere Oberflache)

Kugelmuhle Becher und Kugeln u. a. aus

Achat, PTFE, Wolframcarbid

Edelstahl, Zirkonoxid nicht empfohlen

den hat, da sich diese meist in Form von
partikuldarem Abrieb in der Regel nicht ho-
mogen im Mahlgut verteilt.

Bei tiefgefrorenen Lebensmitteln ist zu-
dem darauf zu achten, dass Flussigkeits-
verluste durch das Auftauen vermieden
werden. Bei der Homogenisierung har-
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Bereich Elementanalytik in Lebensmitteln,
Wasser, Bedarfsgegenstanden, Kosmetik
und Umweltproben, Prufleiter Trink- und
Baderwasseruntersuchungen sowie Nach-
weis der Lebensmittelbestrahlung; Mitar-
beit in verschiedenen Arbeitsgruppen

auf NRW- und Bundesebene zum Thema
Elementanalytik

ter, trockener oder halbtrockener Lebens-
mittel wird die Zugabe einer definierten
Menge Reinstwasser empfohlen, um Ele-
mentverluste durch eine Erhitzung des
Mahlgutes zu vermeiden (abhangig vom
Lebensmittel erfolgt auch ein ,Einwei-
chen”). Soll aber z. B. anorganisches Ar-
sen in Reis bestimmt werden, ist eine Zu-
gabe von Wasser zum Reis nicht moglich.
In diesem Fall muss unter Kiihlung homo-
genisiert werden.

Die Lagerung der Probenhomogenate
erfolgt fur die nachfolgende Elementspu-
renanalytik in der Regel in Kunststoff-
gefaBen, die nach der Reinigung in der
Spulmaschine noch mit verdiinnter Salpe-
tersdure behandelt wurden.

Beispiele zur Homogenisierung ver-
schiedener Lebensmittel sind Tabelle 1
zu entnehmen (siehe auch [6]).
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Fazit

Die Probenvorbereitung ist ein wichtiger
Arbeitsschritt bei der Elementspurenana-
lytik von Lebensmitteln. Die Qualitat der
Probenvorbereitung hat einen entschei-
denden Einfluss auf die Richtigkeit der
Untersuchungsergebnisse. Deshalb ist es
notwendig, die spezifischen Vorgaben fur
die Elementanalytik zu kennen, richtig an-
zuwenden und einzuhalten. Diese schon
aus der Chemie der Elemente resultieren-
den Vorgaben mussen im taglichen Ablauf
immer beachtet werden. Das erfordert
Erfahrung und Sachkenntnis sowohl
der Lebensmittel als auch der Analytik.
Idealerweise liegen alle Arbeitsschritte
von der Probenvorbereitung bis zur Be-
urteilung der Untersuchungsergebnisse
in einer Hand. Nur so kénnen bestmogli-
che Ergebnisse im Sinne des gesundheitli-
chen Verbraucherschutzes erzielt werden.
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