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Untersuchung zur Anwendung der Mikrowellenextraktion und
ihrem Einfluss auf die Wiederfindung von PCDD/F und PCB

1 Einleitung und Zielstellung 2 Material und Methoden

Aufgrund ihrer lipophilen Eigenschaft treten PCDD/F und PCB
vermehrt in tierischem Fettgewebe und in Fettbestandteilen
tierischer Lebensmittel, wie z.B. Fisch, Eier und Milch auf [1].

Demnach besteht die Mdglichkeit PCDD/F und PCB anhand
der Fettextraktionsmethode aus der Matrix zu extrahieren.

(I) Probenmaterial
+ Bio Handelseier - Eigelbfraktion

(I) Verwendete Chemikalien
* Dichlormethan/n-Hexan

* Polyacrylsaure

» Natriumsulfat

Das Ziel ist die Entwicklung einer mikrowellenunterstiitzten
Extraktionsmethode, die im Hinblick auf die Extraktionszeit und
Kosten (Energie- und Materialbedarf) Vorteile gegeniiber der
Soxhletextraktion besitzt.

. Abb. 1 Mik 1l at Di SP-D [2].
(Il) Verwendete Gerite Heonelengert Discover SP-D (2]

» Mikrowellengerat Discover SP-D Explorer der Firma CEM
Die Ergebnisse der mikrowellenunterstiitzten Extraktion * GC/MS-MS System der Firma Agilent
werden mit den Ergebnissen der Soxhletextraktion, die hier

als Referenzmethode fungiert, verglichen.

‘ Mikrowellenunterstiitzte Extraktion ‘ ‘ Soxhlet Extraktion ‘

Homogenisiertes Eigelb + Trocknungsmittel + Losungsmittel

N4

KenngroBen und Optimierungsparameter ‘

Homogenisiertes Eigelb + Trocknungsmittel + Lésungsmittel

N/

‘ Kenngrofen und Optimierungsparameter ‘

Extraktionseffizienz Lésungsmittelmenge Extraktionszeit Extraktionseffizienz Losungsmittelmenge Extraktionszeit
>95 % 300 mL 30 min > 95 % > 500 mL 6-8 h
‘ Vorteile Nachteile ‘ Vorteile Nachteile ’

- geringe Extraktionszeiten und
Losungsmittelbedarf

- geringer Platzbedarf
- automatisierte Probenbearbeitung

- aufwendige Trennung von Extraktionsgut
und Extrakt (siehe Abb. 2)

- lange Abkuhlphasen
- hohe Anschaffungskosten

- grofRe Probenmengen
- geringe Anschaffungskosten

- keine aufwendige Trennung von
Extraktionsgut und Extrakt

- lange Extraktionszeiten und hoher
Loésungsmittelbedarf

- aufwendiger Auf- und Abbau der Apparatur
- hoher Platzbedarf

3 Prozessablauf
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Fettextrakt zur
Weiterverarbeitung
- Clean up
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Methodenparameter
Extraktionszeit: 10 min.
Temperatur: 120 °C
Abkohlzeit: ca. 10 min.

Rotationsvakuum-
verdampfer

Abb. 2 il der mil

Extraktion.

4 Ergebnisse

Richtigkeiten der TEQ PCDD/F und PCB
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Abb. 3 Richtigkeiten der TEQ PCDD/F und PCB sowie Gesamt-TEQ (ermittelter Fettgehalt).

Richtigkeiten der TEQ PCDD/F und PCB*

1,0%

S 0,4% TEQ PCDD/F inkl. BG
e 05% (WHO 2005)
g - =TEQ PCB inkl. BG
S 0% (WHO 2005)
£
s L
Z % #Gesamt-TEQ
-0,4%

-1,0%

Abb. 4 Richtigkeiten der TEQ PCDD/F und PCB sowie Gesamt-TEQ (*einheitlicher Fettgehalt).

Quellen:[1] Ballschmiter, K. & Bacher, R. (1996). Dioxine-Chemie, Analytik, Vorkommen, Ui

» Zur Berechnung der nativen
PCDD/F und PCB wird der
ermittelte Fettgehalt der Probe
eingesetzt.

Die unterschiedlichen
Ergebnisgrafiken beruhen auf
unterschiedliche Ergebnisse
aufgrund von Schwankungen in
der Fettgehaltsbestimmung mit der
jeweiligen Methode [3].

Die Akzeptanzkriterien der
Validierung wurden erfillt [4].

It und Toxil ie der

[2] http://www.cem.de/documents/frameset_prdkt.html; abgerufen am 20.01.2014.

[3] Kotz, A. et al., (2012). Comparison of extraction methods for determination of PCDD/Fs, PCBs and Lipids in food of animal origin and co

5 Fazit und Ausblick

Eine Extraktion der PCDD/F und PCB aus der Matrix Ei ist mit
dem Mikrowellengerat méglich.

Die Wiederfindungen von PCDD/F und PCB beider Methoden
sind miteinander vergleichbar.

Die mikrowellenunterstitzte Extraktion tréagt zu erheblichen
Kosten- und Zeiteinsparungen bei.

Mit dieser Methode wird eine veréanderte Probenvorbereitung
eingefiihrt. Damit ist eine Gefriertrocknung der untersuchten
Probenmatrix nicht mehr notwendig (zusatzliche
Energiekostenreduzierung).

Die Anwendung der Methode kann, nach einer
matrixspezifischen Validierung, in Betracht gezogen werden.
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