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Einfuhrung

3-Monochlor-1,2-propandiol (3-MCPD), 2-Mo-
nochlor-1,3-propandiol (2-MCPD) und Glycidol
gehoren zur Gruppe der herstellungsbedingten
Kontaminanten in Lebensmitteln. MCPD-Fett-
saureester kdnnen wahrend der Raffination bei
hohen Temperaturen in Anwesenheit chlorid-
haltiger Salze gebildet werden. Die Raffination
ist jedoch ein notwendiger chemischer und phy-
sikalischer Veredelungsprozess bei der Her-
stellung vieler Ole. Erst durch diese Tempera-
turbehandlung kénnen in der Weiterverarbei-
tung unerwinschte Geruchs- und Ge-
schmacksstoffe sowie eventuell vorhandene
Spuren toxischer Verbindungen wie Pestizide,
Schwermetalle oder Mykotoxine entfernt wer-
den.

Die Analytik dieser Kontaminanten gewinnt auf-
grund ihrer Karzinogenitadt immer mehr an Be-
deutung. Die CHRONECT Workstation MCPD
bietet dafiir eine vollautomatisierte Lésung. Die
Automatisierung verbessert die Turnaround-
Time der Analytik und sorgt fir reproduzierbare
Ergebnisse.

Methoden

Die Methoden fur die Analytik der MCPD-Ester
lassen sich in zwei Gruppen unterteilen: die di-
rekte Bestimmung mittels LC-MS/MS oder die
indirekte durch GC-MS. Die direkte Analyse ist
aufgrund der grof’en Anzahl von Estern sehr
aufwendig, da jeder Ester mittels LC-MS ein-
zeln bestimmt wird. Daher haben sich die indi-
rekten Methoden in der Praxis durchgesetzt.

Bei den indirekten Methoden werden die an
Fettsduren gebundenen Analyte zunachst in
ihre jeweilige freie Form Uberfihrt. Die Freiset-
zung aus den Fettsdureestern geschieht durch
Umesterung. MCPD wird dabei als freier Alko-
hol verfiigbar. Das freie MCPD wird dann extra-
hiert und in einem weiteren Schritt derivatisiert.
AnschlieRend erfolgt je nach Methode ein
Clean-Schritt zur Entfernung des uberschussi-
gen Derivatisierungsmittels. Dann erfolgt die In-
jektion in das GC-MS-System.

Die CHRONECT Workstation MCPD fihrt diese
Schritte vollautomatisiert durch und vereinfacht
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durch den Wegfall manueller Schritte die
MCPD-Analytik fir den Anwender.

Es gibt aktuell vier indirekte Methoden, die ge-
normt sind oder sich im Normungsprozess be-
finden. Diese Methoden sind:

" 1SO 18363-1 (AOCS Cd 29c¢c-13 oder DGF
C-V1 18)

" 1SO 18363-2 (AOCS Cd 29b-13 oder 3-in-
1)

® ]SO 18363-3 (AOCS Cd 29a-13 oder Unile-
ver)

" Draft ISO 18363-4 (Zwagerman — im Nor-
mungsprozess)

Fir die DGF-Methode bietet Axel Semrau eine
im Hinblick auf Probendurchsatz und Robust-
heit optimierte Version fiir den automatisierten
Betreib an: DGF Fast and Clean.

Fir all diese Methoden sind Module fur die
CHRONECT Workstation MCPD verfuigbar. So
kann das System jederzeit an sich andernde re-
gulative Anforderungen angepasst werden. Je
nach Anforderungen des Anwenders hinsicht-
lich der Zeit bis zum ersten Ergebnis, Proben-
durchsatz des gesamten Systems, Kompatibili-
tat zu vorhandenen GC-MS-Systemen und re-
gulatorischen Vorgaben im regionalen Markt
sollte die Entscheidung fir die verwendete Me-
thode getroffen werden. Um den unterschiedli-
chen technischen Anforderungen der Methoden
gerecht zu werden, muss die CHRONECT
Workstation MCPD je nach verwendeter Me-
thode mit unterschiedlichen Hardwareoptionen
ausgestattet werden. Generell ist der Einsatz ei-
nes Triple Quad GC-MS fiur die MCPD-Analytik
zu empfehlen. Damit kdnnen alle Anforderun-
gen in Bezug auf die Empfindlichkeit erfullt wer-
den. Bezuglich der analytischen Performance,
z.B. LOQ, LOD, Reproduzierbarkeit, sind alle
Methoden vergleichbar. Bei einigen Methoden
ermoglicht der “One-Piece-Workflow” es, priori-
tare Proben zeitnah zu vermessen. Dabei muss
maximal eine Stunde auf das Ergebnis der
Probe gewartet werden.
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Tabelle 1: Methoden zur Bestimmung von MCPD mittels GC-MS. Werte bei Verwendung von zwei Injektionsein-

heiten.
Basierend Basierend Erstes Pro-
Methoden- auf der auf der One-Piece- Spezielle Proben pro beneraeb-
name offiziellen offiziellen Workflow Module 24 h nis na?:h
Methode Methode
Beheiztes
Unilever '330 HedaE 222%381_13 Tray 10 18 h
bei 40 °C
Gekdlhltes
3-in-1 0 18368 | A0 13 Tray 32 17h
bei -22 °C
DGF Fast & | ISO 18363- | AOCS _ 36 48 min
Clean 1 Cd29c-13
Gekduhltes
Draft ISO . .
Zwagerman | jgosa - \ ;Féay bei 10 | 36 46 min
Systemaufbau nicht alle Grenzwerte fir spezielle Lebensmittel

Die CHRONECT Workstation MCPD besteht
aus zwei generellen Baugruppen:

Der verwendete CHRONECT Robotic Proben-
roboter kann mit ein oder zwei Injektionseinhei-
ten ausgestattet sein und ist in 120 cm, 160 cm
und 200 cm Lénge lieferbar. Welche Konfigura-
tion gewahlt wird, hangt von den verwendeten
Methoden ab und von der Frage, welche Me-
thoden parallel auf dem System laufen sollen.
Die Steuerung des gesamten Workflows ge-
schieht Uber die Automatisierungsplattform
CHRONOS. Diese Gbernimmt auch die Integra-
tion des GC-MS-Datensystems. Alle fur GC-
MS-Gerate gangigen Datensysteme konnen
verwendet werden.

Zweites wichtiges Bauteil der CHRONECT
Workstation MCPD ist das GC-MS-System.
Hier kommt bevorzugt ein Triple Quad GC-MS
zum Einsatz. Als Komplettsystem kann die
Workstation mit einem EVOQ GC-TQ MS von
Bruker geliefert werden. Es ist aber auch moég-
lich, die Workstation auf vorhandenen GC-MS-
Systemen zu installieren. Hier werden alle gro-
Ren Hersteller unterstitzt.

Die Methoden AOCS Cd 29 a-c kénnen auch
mit Single Quadrupol GC-MS-Systemen betrie-
ben werden. Dabei sind aber die erreichbaren
Empfindlichkeiten geringer als mit Triple
Quadrupol Geraten. Teilweise kdnnen damit
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wie Sauglingsanfangsnahrung erreicht werden.

Um die Stabilitdt der Analytik sicherzustellen,
gehort zum Lieferumfang der CHRONECT
Workstation MCPD ein speziell angepasstes
Backflushkit, um Matrixbestandteile zuriick zu
spulen. Dieses Kit wird im Rahmen der Installa-
tion in das GC-MS-Geréat eingebaut.
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Abbildung 1: CHRONECT Workstation MCPD mit
Bruker GC-TQ MS.
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Abbildung 2: CHRONECT Workstation MCPD mit
Shimadzu GCMS-TQ.

Abbildung 3: CHRONECT Workstation MCPD mit
Agilent TQ GC/MS.

Analytische Performance

Die CHRONECT Workstation MCPD kann
Speisetdle und Fette direkt verarbeiten. Fette
werden im System vor der Analyse aufge-
schmolzen. Fur zusammengesetzte Lebensmit-
tel muss vorher eine Fettextraktion durchge-
fuhrt werden. Ausgangspunkt der Automatisie-
rung ist in diesem Fall der Fettextrakt. Unab-
hangig von der verwendeten Methode erreicht
die CHRONECT Workstation MCPD mit einem
TQMS eine Bestimmungsgrenze von 25 ug/kg
in Ol. Bei zusammengesetzten Lebensmitteln
hangt die Bestimmungsgrenze vom Fettanteil
ab. Im Fettextrakt werden ebenfalls 25 ug/kg er-
reicht. Durch die Verwendung von Probenrobo-
tern mit Robotic Tool Change-Technologie wird
sichergestellt, dass es keine Verschleppungen
zwischen einzelnen Proben gibt. Der ganze
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Workflow und alle Verbrauchsteile sind auf3er-
dem auf mdglichst niedrige Blindwerte opti-
miert.

Inbetriebnahme

Um sicherzustellen, dass die Systeme ein-
wandfrei funktionieren, werden CHRONECT
Workstations vorab in Betrieb genommen. Im
Rahmen eines umfangreichen Factory Accep-
tance Tests (FAT) wird nicht nur die korrekte
technische Funktion, sondern auch die analyti-
sche Leistungsfahigkeit Gberprift. Dieser Pro-
belauf wird nach der Installation im Rahmen ei-
nes Site Acceptance Tests (SAT) im Kundenla-
bor wiederholt. So wird die analytische Genau-
igkeit nachgewiesen. Das System ist sofort
nach Installation einsatzbereit. Das Konzept
von FAT/SAT stellt sicher, dass die Systeme di-
rekt in den Laborablauf integriert werden und
schnellstmdglich produktiv eingesetzt werden.
Schulungs- und Wartungsangebote sichern die
dauerhafte Betriebsbereitschaft und stellen
auch bei Personalwechsel sicher, dass notwen-
diges Wissen zum Betrieb der Anlage vorhan-
den ist.

Zusammenfassung

Die CHRONECT Workstation MCPD bietet die
Automatisierung fir alle vier aktuellen GC-MS-
Methoden zur Bestimmung von 3-MCPD, 2-
MCPD und Glycidylestern. Durch das herstel-
lerunabhangige Konzept passt sie in jede Labo-
rumgebung, ohne dass z.B. die Bedienung
neuer Softwarepakete fir Geratesteuerung und
Datenanalyse erlernt werden muss. Durch die
Unterstutzung aller vier Methoden ist es mog-
lich, fehlende Module nachzurusten und aktu-
elle Entwicklungen der Analytik in das eigene
System zu implementieren. Das bietet dem An-
wender groRtmdgliche Investitionssicherheit.

Das Konzept von Factory und Site Acceptance
Test stellt sicher, dass direkt nach der Installa-
tion die analytische Leistungsfahigkeit getestet
und dokumentiert wird. So wird die schnelle
Ubernahme der CHRONECT Workstation
MCPD in den Laborablauf erméglicht.

Ein speziell auf die MCPD-Analytik geschultes
Supportteam bietet den Anwendern jederzeit
Unterstitzung; auch bei applikativen Fragen.
Das alles macht die CHRONECT Workstation
MCPD zum idealen System fir jedes Labor, das
sich mit dieser Analytik beschaftigt.
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Technische Daten

Spezifikationen Werte

e AOCS Cd 29a-13 (Unilever)
e AOCS Cd 29b-13 (3-in-1)
Unterstitzte Methoden e AOCS Cd 29c-13 (DGF C-VI 18)*

e Methode nach Zwagerman
*modifiziert als DGF Fast & Clean und Original

Anzahl der Proben pro Tag Abhangig von Methode und Roboter, bis zu 37 Proben madglich
e Breite 120 cm, 160 oder 200 cm
Roboterkonfigurationen e Single- oder Dualhead-Ausflihrung

(typische Ausfihrung 160 cm DualHead)

e Bruker EVOQ GC-TQ (auch als Teil eines Komplettan-
gebotes)

e Shimadzu TQ 8040/8050-Serie

e Agilent 7000er Serie, Thermo TQ GC-MS

LOQ in Fettanteil besser als 25 ug/kg bei TQ GC-MS

Unterstitzte GC-MS-Gerate

Die CHRONECT Workstation

MCPD ist eine Entwicklung von Axel Semrau GmbH & Co. KG
Stefansbecke 42
Axel Semrau. 45549 Sprockhovel

Tel.: 02339/ 12090
Fax: 02339 /6030
www.axelsemrau.de
info@axelsemrau.de
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