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Automa  sierte Analy  k von PAK in Lebensmi  eln mit LC-LC-GC-Kopplung

Die Analy  k von polycyclischen aroma  schen Kohlenwasserstoff en PAK ist durch die von der 
European Food Safety Authority (EFSA) geforderten Grenzwerte und die komplexen Matrices 
eine große Herausforderung für die Analytik. Herkömmliche 
Analyseverfahren sind HPLC mit Fluoreszenzdetek  on oder GC-MS. 
In beiden Fällen ist die Probenvorbereitung o   sehr umfangreich 
und aufwändig.

Der Druck auf die Laboratorien, Proben be ar beitungs zeiten (Turn-
Around-Time) zu verringern und schnell Ergebnisse zu liefern, 
ist groß. Einbußen in Bezug auf Empfi ndlichkeit, Präzision oder 
Rich  gkeit, sind dabei nicht akzeptabel. 

Die LC-GC-Technologie von Axel Semrau® hat sich seit vielen 
Jahren in der Rou  neanaly  k von Lebensmi  eln etabliert. Sie 
bildet die Basis für die hier vorgestellte Lösung. Das System setzt 
sich aus einer HPLC-Anlage von Knauer oder Agilent, einem PAL-
Autosampler, einem GC-MS, dem CHRONECT LC-GC-Interface und 
der CHRONOS Pla   orm zusammen. Aufgrund der sehr off enen 
Pla   orm CHRONOS können unterschiedliche GC-MS eingebunden 
werden. Vorzugsweise setzt Axel Semrau das Bruker EVOQ™ GC-TQ 
ein. (Abbildung 1)

Um PAK zu bes  mmen, wird eine einfache und schnelle Extrak  on 
der Probe durch geführt. Nach einer Flüssig-Flüssig-Extrak  on 
und Eliminierung von Emulgatoren wird der Extrakt mittels 
einer zweistufi gen LC-Trennung aufgereinigt. Die Matrix wird 
von den Analyten getrennt und nur die Analyten werden in 
den Gaschromatographen transferiert. Injiziert werden 210 μL 
mi  els eines On-Column-Transfers. Die Au  rennung der PAK 
samt anschließender Detek  on geschieht abschließend mi  els 
GC-MS. Die Probenvorbereitung nimmt dabei nicht mehr als 
20 min in Anspruch mit minimalem Arbeitseinsatz. Die komple  e 
Analy  k ist nach ca. 40 min beendet. Das Chromatogramm (Abbildung 2) zeigt unterschiedliche 
Kontamina  onen in verschiedenen Lebensmi  eln.

Durch das intelligente Matrixmanagement mi  els zweidimensionaler LC wird es möglich, die PAK, 
die von der EFSA zur Analyse vorgeschrieben sind, vollautoma  sch zu bes  mmen. Je nach Detektor 
werden Nachweisgrenzen erreicht, die um den Faktor 10 geringer sind als die vorgeschriebenen 
euro päischen Grenzwerte:

• LOD für alle EFSA PAK < 0.1 μg/kg 
• LOQ für alle EFSA PAK < 0.5 μg/kg

 Die Empfi ndlichkeiten gelten bei Einsatz eines modernen Quadrupol-GC-MS

• Reproduzierbarkeit: rela  ve Standardabweichung < 15 % über das Gesamtverfahren
• Analysendauer: 40 min

Abbildung 1, LC-LC-GC-System PAK.jpg, 
300dpi

Abbildung 2, Kontamina  onsmuster.jpg, 
300dpi
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Die LC-GC-Lösungen von Axel Semrau® werden im Applika  onslabor vorinstalliert, getestet und 
einsatzfer  g zum Anwender geliefert. So ist die schnellstmögliche Aufnahme des rou  nemäßigen 
Messbetriebs sichergestellt.

Legende:

Abbildung 1: LC-LC-GC-System PAK 

Abbildung2:  Chromatogramm mit unterschiedliche Kontamina  onen – 
a:PEEK, b: Alkylierte PAK, c: C18-Fe  säureethylester, d: S  gmasta-3,5-dien, 
e: LM-Kontamina  on, f: Polysiloxane
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Über Axel Semrau GmbH & Co. KG

Die Axel Semrau GmbH & Co. KG (www.axel-semrau.de) ist eines der größten Handels- und 
Dienstleistungsunternehmen im Bereich der instrumentellen Analytik Deutschlands. Seit 
mehr als 30 Jahren ist Axel Semrau® mit seinen Mitarbeitern im Vertrieb und Support von 
Speziallösungen für die Chromatographie, Massenspektrometrie und chemische Synthese, sowie 
anwendungsop  mierten Arbeitsplätzen in ganz Deutschland ak  v. Ein Schwerpunkt liegt auf der 
effi  zienten Automa  sierung von Chromatographie. Hier entwickelt das Unternehmen eigene Hard- 
und So  ware-Lösungen, um einzigar  ge und überdurchschni  liche Automa  sierungslösungen 
bieten zu können. Produktentwicklungen wie spezielle Chromatographie-So  ware und Produkte 
für die Odorierungskontrolle werden weltweit vermarktet.

Unter dem Mo  o „Mit uns s  mmt die Chemie…“ haben sich Unternehmen und Mitarbeiter zu 
einer außergewöhnlichen Qualität in der Kundenbetreuung verpfl ichtet. Seit Mai 2008 ist das 
Unternehmen nach ISO 9001:2008 zer  fi ziert, seit Juni 2012 liegt auch eine SCC** Zer  fi zierung vor.
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