Fachgruppe Riickstandsanalytik

Riickstandsanalytik im Rahmen von ésterreichischen
Qualitatsprogrammen

Umfeld

Das Q|LAB|austria ist ein unabhéngiges,
autorisiertes und seit 1997 nach der
Euro-Norm 45001 akkreditiertes Le-
bensmitteluntersuchungslabor.

Das Labor ist Teil der Agrarmarkt Au-
stria (AMA) die als Korperschaft 6ffent-
lichen Rechts unter anderem fiir die
landwirtschaftlichen Forderungen und
die Unterstiitzung osterreichischer Le-
bensmittel zusténdig ist.

Im Rahmen des Osterreichischen Pro-
gramms zur Férderung einer umweltge-
rechten, extensiven und den natiirlichen
Lebensraum schiitzenden Landwirt-
schaft, welches von der AMA im Namen
und auf Rechnung des Bundesministers
fir Land- und Forstwirtschaft, Umwelt
und Wasserwirtschaft abgewickelt wird,
untersucht das Q|LABJaustria im Auftrag
Blattproben auf Vorhandensein unerlaub-
ter Pflanzenschutzmittel und verwaltet
Proben und Gegenproben. Im Rahmen
des AMA-Giitesiegels, nach der Giitezei-
chenverordnung 1942 und des vom Bun-
desminister fiir Land- und Forstwirt-
schaft genehmigten Giitesiegel-Regula-
tivs und den spezifischen Giitesiegel-
Richtlinien, gewihrleisten die beauftrag-
ten Untersuchungen des Q|LAB|austria
unter anderem die Einhaltung des Ver-
botes von Hormonen, chemischen und
antibiotischen Leistungsforderern in der
Tiermast.

Aufgabenstellung

Qualitdtsprogramme leben von der Ef-
fektivitit der Kontrolle. Die geforderten
umfangreichen Kontrollen sind praktisch
nur mit Multimethoden finanzierbar.

Losungsansatze des
Q|LAB|austria

Schiadlingsbekdmpfungsmittel-
Riickstiande mittels GC-MS

Unter der Primisse, dass mit vertretba-
rem Aufwand moglichst alle in der
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OPUL 2000 Richtlinie ZI. 25.014/37-
1I/B8/00 genannten, zugelassenen und
nicht zugelassenen Pflanzenschutzmit-
tel kontrolliert werden sollen, geht das
Labor in der Untersuchungspraxis den
Weg der Multiriickstandsmethode (Sam-
melmethode).

Basierend auf der Aufarbeitung nach der
Sammelmethode DFG S 19 werden un-
ter Einsatz eines mit Gaschromatogra-
phie gekoppelten Electronen-Impact-
massenselektiven-Detektors Pflanzen-
schutzmittel erkannt und eindeutig iden-
tifiziert.

Dies wird iiber eine stindig aktuell ge-
haltene Softwarebibliothek - durch
Spektrenauswertung und dem Vergleich
mit charakteristischen Ionenspuren und
Retentionszeiten - erreicht.

Diese Bibliothek hat zum jetzigen Zeit-
punkt iiber 400 Eintrige an relevanten
Wirkstoffen. Im Verdachtsfall wird jede
Probe quantitativ nachuntersucht.

Mit dieser “Multi-Methode” kdnnen die
relevanten Pestizid-Wirkstoffe, wie
Riickstéinde von Pyrethroiden und natiir-
lichen Pyrethrinen, Organophosphor-
Pestiziden, Organohalogen- und Orga-
nochlor-Pestiziden, Keimhemmungs-
mitteln, Methylcarbamat-Pestiziden,
sowie stickstoffhiltigen Pestiziden
inclusive Triazin-Herbizide identifiziert
und quantitativ bestimmt werden.

Hemmstoffuntersuchung mittels
HPLC-APCI-MS

Antibiotika und Leistungsforderer wer-
den in der modernen Nutztierhaltung
vielfach eingesetzt. Sie dienen zur Vor-
beugung und Bekdmpfung von Infekti-
onskrankheiten und, als Leistungsforde-
rer, zur Verbesserung der Gewichtszunah-
me der Tiere.

Die Bandbreite der verwendeten Substan-
zen wird immer grofler. Auf der anderen
Seite werden die europdischen Limits fiir

Riickstidnde von Arzneimitteln in Lebens-
mitteln immer niedriger.

Die Folge: Es gibt einen enormen Be-
darf an zuverldssigen, breitgefacherten
Nachweismethoden.

Als mogliches Instrument fiir diesen
Zweck wurde vom Q|LABlaustria die in
der Literatur beschriebene Sammelme-
thode nach MALISCH zu einem “Multi-
Hemmstoffnachweis” weiterentwickelt.

Herkommliche Tests suchen entweder
nur gezielt nach nur einer Substanzen-
gruppe oder die Proben miissen mit un-
terschiedlichen Detektionsverfahren
mehrfach untersucht werden.

Dies bedeutet im Normalfall erhdhten
zeitlichen und finanziellen Aufwand.
Nach Extraktion wird die Probe fliis-
sigkeitschromatographisch aufge-
trennt, in einer Vernebelungskammer
chemisch ionisiert, und durch das
elektrische Spannungsgefille in den
massenselektiven Detektor transpor-
tiert und detektiert.

Zusitzlich konnen durch das Einwir-
ken einer weichen lonisierungsener-
gie (CID) typische Molekiil-Teilstiik-
ke erzeugt werden. Mittels Molekiil-
masse und Retentionszeit werden Ver-
dachtsproben geortet und in einem
zweiten Durchgang, mittels der Frag-
menionen, ist eine eindeutige Identifi-
zierung moglich.

Derzeit werden - aus Urin - standard-
méBig bereits ca. 60 Substanzen aus den
Stoff-Familien der B-Lactame (Penicil-
line, Cephalosporine), Tetracycline, Sul-
fonamide, Makrolide, Amphenicole,
Diaminopyridin-Derivate, Pleuromutili-
ne, Glukokortikoide, Polyether Ionopho-
re untersucht

SchluBfolgerungen

Der Trend geht zu Multimethoden, ohne
die umfangreiche Kontrollen nicht ko-
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stenertrdglich durchgefiihrt werden kon-
nen. Universelle, empfindliche Detek-
toren sind das geeignete analytische
Werkzeug fiir Multimethoden. Massen-
spektrometer sind auch in Koppelung
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mit HPLC stabil und sensitiv. Die Be-
deutung der Probenvorbereitung bleibt
aufrecht, der Zeitaufwand dafiir muss je-
doch durch weitgehende Automatisie-
rung minimiert werden.
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