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Entwicklung einer neuen far
Chlorat und Perchlorat (C/PC) mit IC und

Material und Methoden

Unverarbeitete Rohmilch wurde mit einer Fraktionierungseinheit
(FraMiTrACR C/PC®) und einer Standard-Tischzentrifuge in die Phasen
"Wasser" und "Fett & Protein" getrennt. Sowohl 10 mL Rohmilch mit einem
Festwinkelrotor bei 30 Minuten und 2.000 x g als auch 5 mL Rohmilch mit
einem "Swing Out"-Rotor bei 30 Minuten und 4.000 x g ergaben etwa die
Halfte des zugefihrten Probenvolumens als Wasserphase.

Fir die Analyse der Wasserphase auf C/PC wurde das 930 Compact IC Flex
System (Metrohm) mit Dosin-Gradiententechnik zur Bestimmung von
Anionen nach sequentieller Unterdrickung und Leitfahigkeitsdetektion (IC)
eingesetzt. Fur jede Bestimmung wurden 0,25 mL Wasserphase in den
Analysator injiziert. Zu Beginn der Entwicklung wurde die Anionen-matrix in
der Wasserphase aus Milchproben gewonnen, die frei von Chlorat und
Perchlorat waren. Um die Nachweisgrenze zu verbessern, wurde bei der
Auswertung der Ergebnisse die charakteristische Anionenmatrix der
Wasserphase subtrahiert. Der C/P-Gehalt wurde unter Verwendung von
spiked-Proben in Standardserien und auch in nativen Proben bestimmt.
Um eine Vergleichbarkeit mit bisher verwendeten Methoden zu erhalten,
wurden die Rohmilchproben gleichzeitig in einem Auftragslabor mit der
modifizierten Quppe-Methode und Flussigkeitschromatographie mit
Tandem-Massenspektrometrie-Kopplung (LC-MS/MS) analysiert.

Ergebnisse

In der mit der Fraktionierungseinheit (FraMiTrACR C/PC®) gewonnenen
Wasserphase konnte mit der verwendeten IC-Methode eine
Nachweisgrenze von 0,003 mg/kg fiir Chlorat und Perchlorat erreicht
werden. Bei der Analyse der Wasserphase mittels LC-MS/MS wurde eine
Nachweisgrenze von bis zu 0,001 mg/kg Chlorat und Perchlorat erreicht.
Im direkten Vergleich zu etablierten Probenvorbereitungsmethoden wie
Quechers und Quppe ergibt sich durch die beschriebene passive
Probenvorbereitung eine deutliche Einsparung an Arbeitszeit (ca. 70%) und
damit der Personalkosten. Daruber hinaus fuhrt der vollstandige Verzicht auf
Extraktionslosungsmittel oder andere Additive zu weiteren
Kosteneinsparungen in der Laborprozesskette und schlief3t gleichzeitig das
Risiko unerwiinschter Kontaminationen aus.

Die Fraktionierungseinheit FraMiTrACR® eroffnet in unterschiedlichen
Spezifikationen neue Maoglichkeiten zur Ruckstandsanalytik in Milch- und
Milchprodukten. Positive Ergebnisse fur Antibiotika liegen vor. Weitere
Studien zu anderen Analyten werden folgen.
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