Schwerpunkt | Lebensmittelanalytik

/Zan”? Fettig”? Faserig?

Komplexe Lebensmittelproben
schnell und reproduzierbar zerkleinern

Fir verschiedene Lebensmittelarten
und Zielanalyten werden geeignete
Gerate zur gleichmaBigen Homogeni-
sierung von Proben vorgestellt.

Ur die Qualitdt von Lebensmitteln haben Ver-

braucher inzwischen eine sehr hohe Sensi-

bilitdt entwickelt. Lebensmittel werden nicht
mehr nur nach ihren sensorischen Eigenschaften
wie Aussehen, Geschmack oder Geruch bewertet,
die Kenntnis der Inhaltstoffe ist fir den Konsu-
menten ebenfalls ein entscheidendes Kriterium fur
die Kaufentscheidung geworden. In diesem Bereich
ermdglicht die Lebensmittelanalytik einerseits die
Detektion von unerwinschten Kontaminanten wie
Pestiziden oder Mykotoxinen, andererseits auch die
Bestimmung der genauen Zusammensetzung, was
vor allem bei didtetischen Lebensmitteln oder Kin-
dernahrung von groBer Bedeutung ist.

Im Lebensmittelbereich ist die Homogenisierung
der Probe von besonderer Bedeutung: Fir die meisten
Analysen werden nur einige Milligramm oder wenige
Gramm Probe benétigt, die allerdings die gesamte
Ausgangsprobe reprasentieren mussen - auch im
Sinne einer Reproduzierbarkeit der Analyse. Grund-
satzlich muss die Probenvorbereitung sowohl an die
Probeneigenschaften als auch an die Anforderungen
der nachfolgenden Analytik angepasst werden, um
falsche Aussagen zu vermeiden. Mahlparameter und
Zubehorwerden so gewahlt, dass die zu untersuchen-
den Eigenschaften der Probe durch die Behandlung
nicht verandert werden. Die Art der Probenvorberei-
tung und die bendtigte PartikelgroBe richten sich nach
der Analysenmethode. FUr die meisten Aufschluss-
oder Extraktionsverfahren ist z.B. eine Feinheit von
0,5mm optimal. Lebensmittel variieren sehr stark in
Bezug auf Harte, Feuchte oder Fettgehalt. FUr die
unterschiedlichen Anforderungen in der Lebensmit-
telanalytik bietet Retsch eine groBe Bandbreite ge-
eigneter Muhlen an.

I___ebensmittel mit hohem Wasser-,
Ol- oder Fettanteil

Die Messermuhle Grindomix GM 200 von Retsch ist
ein Standard-Gerat fur die Lebensmittelaufbereitung.
Sie wurde komplett Uberarbeitet und optimiert. Der
Schneideffekt der Stahlklingen fuhrt zu einer voll-
standigen Homogenisierung von Proben mit hohem
Wasser-, Ol-, Zucker- oder Fettanteil. Die GM 200
kann bis zu 700 ml Probenmaterial aufnehmen und
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deckt hier einen breiten Anwendungsbereich ab: von
kérnigem Material wie Raps, Reis oder Sojabohnen
bis hin zu faserigen oder zahen Proben wie Fleisch,
Fisch, SuBigkeiten, Kase oder Pflanzen.

Anwendungsbeispiel: Schweinebauch

Z3he Proben, wie z.B. sehr fetthaltiger Schweine-
bauch, lassen sich dank des kraftvollen 1000 W-An-
triebs mit erhdhter Durchzugskraft problemlos in der
GM 200 in nur 30 Sekunden ohne Blockaden homo-
genisieren. Dabei kann die innovative Boost-Funktion
hilfreich sein, welche die maximale Drehzahl kurzzeitig
auf 14 000 min™ erhoht. Bei dieser Applikation kommt
ein spezielles Messer mit gezahnten Schneiden zum
Einsatz, das wesentlich besser durch das zahe Mate-
rial schneidet als konventionelle Messer. Ein spezieller
Volumenreduktionsdeckel hilft, die Proben kontinuier-
lich gegen die Klingen des Messers zu driscken und so
eine vollstandige Homogenisierung zu gewahrleisten.
Alle Bestandteile (Behalter, Deckel, Messer), die mit
der Probe in Beruhrung kammen, kénnen einfach und
schnell gereinigt werden, z.B. in der Spulmaschine.

Kryogene Vermahlung von
Proben mit flichtigen Bestandteilen

Die Grindomix GM 300 eignet sich auch fur die Pro-
benzerkleinerung von Lebensmitteln, die gekuhlt ver-
arbeitet werden mussen. Dies ist z.B. der Fall, wenn
leicht flichtige Bestandteile wie Pestizide nachge-
wiesen werden sollen oder wenn das Material weich
und elastisch ist und sich ohne Versprodung kaum
zerkleinern I3sst. HierfUr wird die Probe z.B. mit der
zweifachen Menge an Trockeneis gekihlt. Nachdem
das Gemisch durchgekuhltist, wird es in den Mahlbe-

Bild 1:

In der Messermuhle
Grindomix GM 200 lassen
sich Proben mit hohem
Wasser- oder Fettanteil
homogenisieren.

(Bild: Retsch)
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Bild 2: Schweinebauch vor und nach der Homogenisierung in der Grindomix GM 200.

(Bilder: Retsch)
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Bild 3: Gummibdrchen
vor und nach der Homo-
genisierung mit Trocken-
eis in der Grindomix GM
300. (Bild: Retsch)
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halter der GM 300 gefullt und zerkleinert. Damit der
Uberdruck entweichen kann, hat Retsch fur diese
Anwendung einen speziellen Deckel mit groBer Off-
nung entwickelt.

Mussen Kleinere Probenmengen bis 20 ml verspro-
det werden und wahrend des Mahlprozesses gekuhlt
bleiben, so erfolgt die Zerkleinerung idealerweise in
der Retsch Cryomill. Probe und Mahlkugeln werdenin
den Mahlbecher gegeben, welcher in horizontaler Lage
Schwingungen mit einer Frequenz von bis zu 30Hz
durchfihrt. Der Mahlbecher wird vor und wahrend der
Zerkleinerung kontinuierlich mit flissigem Stickstoff
aus einem integrierten Autofill-System gekuhlt.

Bestimmung von Mykotoxinen

Mykotoxine werden nur unter bestimmten Tempera-
tur- und Feuchtigkeitsbedingungen bei Getreiden und
Nussen gebildet. Die Ursache ist meist eine falsche
oder zu lange Lagerung. Oft entsteht nicht nur eine
Substanz, sondern eine ganze Familie chemisch ver-
wandter Verbindungen. Mykotoxine sind weitgehend
hitzestabil und werden daher bei der Nahrungsmittel-
verarbeitung in der Regel nicht zerstort.

Um die Mykotoxine hinreichend aus dem Aus-
gangsmaterial zu extrahieren, muss die Probe zu-
vor zerkleinert und homogenisiert werden. Da die
Grenzwerte fur die Mykotoxin-Belastung zwischen
0,025 und 15 pg/Kkg liegen und ein Pilzbefall meist in
Nestern erfolgt, muss eine Stichprobe ausreichend
groB sein, um eine Kontamination nachweisen zu
konnen. Dazu wird eine reprasentative Menge von
ca. ein bis zwei kg pro Tonne an gelieferten Nissen
zundchst mit der Retsch Schneidmihle SM 300 auf

eine PartikelgréBe von ca.1-3mm vorzerkleinert.
Diese Muhle wird vor allem fur die schnelle und
schonende Zerkleinerung trockener Materialien
bis zu einer Endfeinheit von 0,25mm eingesetzt.
Eine Teilprobe wird nun der Feinzerkleinerung zuge-
fuhrt. Hierfur eignet sich die Ultra-Zentrifugalmuhle
ZM 300. Da Mykotoxine gut fettloslich sind, sollte
die Vermahlung moglichst schonend erfolgen, um
die Freisetzung von Fetten aus dem Probenmaterial
zu vermeiden. Dies wird durch die zweistufige Vor-
und Feinzerkleinerung in der ZM 300 gewahrleistet.
Das Aufgabegut verweilt nur kurz im Mahlraum, so
dass die zu bestimmenden Eigenschaften der Probe
nicht verandert werden. Eine Feinheit von ca. 300 pm
ist ausreichend fur die nachfolgende Extraktion der
Mykotoxine aus dem Probenmaterial.

Probenvorbereitung
fur die Pestizid-Analytik

Um die Probenvorbereitung bei der Pestizidanalytik
effizienter zu gestalten, wurde die sog. QUEChERS-
Methode (,Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged,
and Safe") entwickelt. Fur eine Untersuchung nach
dieser Methode werden 10g der homogenisierten
Lebensmittelprobe mit 10 ml Acetonitril, welches mit
einem Salzgemisch versetzt ist, extrahiert, wobei
das Gemisch fur 1 bis 3 Minuten geschuittelt wer-
den muss. Zur Erleichterung im Laboralltag und zur
Gewahrleistung reprasentativer Ergebnisse sollte
das Schutteln am besten in einer modernen Labor-
muhle erfolgen, wie z.B. der Schwingmuhle MM 400.
Mittels eines Adapters kdnnen bis zu acht 50ml
Falcon Tubes mit einer Frequenz von bis zu 30Hz
bewegt werden, so dass eine gute Durchmischung
und nachfolgende Extraktion erreicht werden. An-
schlieBend wird die organische Phase getrocknet
und chromatographisch auf Pestizide untersucht.

Fazit

Die aufgefthrten Beispiele zeigen, dass fur eine
analysenneutrale Probenvorbereitung von Lebens-
mitteln unterschiedliche Labormuhlen zum Einsatz
kommen. Je flexibler die Mihlen durch Optionen wie
variable Drehzahl, unterschiedliche Werkstoffe der
Mahlwerkzeuge und umfangreiches Zubehdr an die
Anforderungen der Probe und der nachfolgenden
Analytik angepasst werden kdnnen, desto hoher ist
der erzielbare Grad an Reproduzierbarkeit und Repra-
sentativitat - fUr verlassliche Analysenergebnisse.
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