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Ausgezeichnet

GERSTEL Uberzeugt in

puncto Probenvorbereitung

Das Jahr 2017 stand fiir uns ganz
im Zeichen des 50-jéhrigen Be-
stehens unseres Unternehmens.
Von uberall her erreichten uns
Gluckwiinsche. Kunden, Partner,
Wegbegleiter und Freunde aus
aller Welt teilen mit uns die groRe
Freude, die einem solchen Jubi-
l[aum innewohnt. Die Uberwalti-
gende Bekundung von Sympa-
thie und Verbundenheit hat uns
tief bertihrt.

Den groRen Zuspruch, den
wir erfahren haben, fihrt uns
wieder einmal aufs Neue vor
Augen: Ein wichtiger Bestandteil des Fundaments unseres
Erfolges bilden die konstruktive, fruchtbare Zusammenar-
beit und das beherzte Zusammenwirken mit hnen — den
Kunden, Partnern und Freunden unseres Unternehmens.

Ein Resultat der guten Zusammenarbeit sind unter an-
derem die Applikationen, tber
die wir in dieser 53. Ausgabe der
GERSTEL Aktuell berichten. Das
Inhaltsverzeichnis auf Seite 3 bie-
tet Ihnen einen kurzen Uberblick
iber die Themen im Heft. Wir
hoffen, unsere Auswahl findet Ihr
Wohlgefallen.

Apropos: Ab Seite 21 lesen
Sie, was wir uns haben einfallen
lassen, um unser 50. Firmenjubi-
ldum gebtihrend zu feiern.

Ein weiterer guter Grund sich
zu freuen, héngt mit der ,Labor-
Praxis” zusammen. Die vom Vo-
gel Verlag in Wiarzburg verlegte
Laborfachzeitschrift hat ihr erst
jungst begangenes 40. Jubildum
zum Anlass genommen, einige herausragende Technolo-
gien der Branche in einer ,Meilenstein-Serie” vorzustellen
und mit ,Meilenstein-Awards" zu prémieren.

Ganz nach dem Motto ,Labor- und Analysentechnik —
gestern, heute und morgen” beleuchtet ,LaborPraxis”, wie
diese Meilensteine das heutige Labor gepragt haben und
was in den kommenden Jahren noch zu erwarten ist. Zu
unserer grolRen Freude wurde GERSTEL der Meilenstein-
Award in der Kategorie ,Probenvorbereitung” zuerkannt.
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Die Geschéftsleitung der GERSTEL GmbH & Co. KG
Eberhard G. Gerstel | Holger Gerstel | Ralf Bremer

Holger Gerstel (I. mit Ehefrau Felicitas Gerstel) nahm mit GERSTEL-
Marketingmanager Kaj Petersen (r.) den Meilenstein-Award der
,LaborPraxis” entgegen. Zu den ersten Gratulanten gehérte Ludwig
Springauf (2. v. 1), ein Urgestein der , LaborPraxis”.

In Empfang nahmen den
Award (ein Foto davon sehen
Sie unten rechts auf dieser Sei-
te) der geschéftsfuhrende Ge-
sellschafter Holger Gerstel und
Marketing-Manager Kaj Petersen
auf der ,LaborPraxis“-Jubildums-
gala am 30. November 2017
im Vogel Convention Center in
Wirzburg. Die  Auszeichnung
stimmt uns nicht nur glacklich,
sondern motiviert uns ebenso,
auch kunftig stets das Beste zu
geben und nimmermide zu
werden, mit Innovationen in
puncto automatisierte Probenaufgabe und Probenvorbe-
reitung aufzuwarten.

Vielen Dank fur lhre Verbundenheit und das Vertrauen,
das Sie uns entgegenbringen. lhnen und thren Lieben wiin-
schen wir von ganzem Herzen ein von Gliick, Gesundheit
und Zufriedenheit erflltes neues
Jahr, in dem wir uns, so hoffen
und wiinschen wir, bereits in Kiir-
ze personlich begegnen.

Gelegenheit dazu bietet die
,analytica” vom 10. bis 13. Ap-
ril 2018 in Minchen, auf der
GERSTEL wieder mit einem
Stand (Halle Al/Stand 321)
vertreten sein wird. Auf der
,analytica 2018" présentieren
wir Thnen nicht nur aktuelle Pro-
dukt-Highlights. Dort steht lhnen
obendrein unser Expertenteam
in allen analytischen
Fragen  insbeson-
dere zum Thema
automatisierte
Probenvorbereitung und Probenaufgabe
kompetent Rede und Anwort. Sie finden
uns auf dem Gelénde der Messe Munchen
in Halle A1, Stand 321. Wir freuen
uns auf Ihren Besuch.

Und nun winschen wir lhnen &
viel Vergniigen bei der Lektl- 4
re der 53. Ausgabe unserer
GERSTEL Aktuell.
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Der Arbeitskreis
,Separation Science”
der Fachgruppe
Analytische Chemie

der GDCh verleiht 2018
zum funften Mal den

Eberhard-Gerstel-Preis

fur eine herausragende wissenschaftliche
Arbeit auf dem Gebiet der analytischen Trenn-
techniken.

GERSTEL stiftet den alle zwei Jahre ausgelobten und mit
2.000 Euro dotierten Preis. Verliehen wird der Eberhard-
Gerstel-Preis 2018 wéhrend der ,analytica Conference”,
die vom 10. bis 13. April 2018 in Minchen stattfindet.
Bewerber sollten Erst- oder Korrespondenzautor einer
2016/17 erschienenen bzw. akzeptierten Publikation
in einer international anerkannten Fachzeitschrift mit
Gutachtersystem sein. Entscheidende Auswahlkriterien
fur die Preisvergabe sind Originalitét, wissenschaftliche,
methodische oder geratetechnische Bedeutung sowie
die Selbststdndigkeit der Arbeit. Kandidaten kénnen
sich selbst bewerben oder vorgeschlagen werden.
Eine international besetzte Jury wéhlt den Preistrager.
Bewerbungen oder Kandidatenvorschlédge sollten elek-
tronisch in Form eines einzigen PDFs bis 15. Februar
2018 eingereicht werden. Einzureichen sind eine Ko-
pie der auszuzeichnenden Publikation, der Lebenslauf
des Autors sowie eine Stellungnahme oder Empfehlung
an: Priv.-Doz. Dr. Katja Dettmer-Wilde, Universitat
Regensburg, Institut fiir Funktionelle Genomik,
Am BioPark 9, 93053 Regensburg, E-Mail: katja.
dettmer@ukr.de.

MULHEIM WATER AWARD 2018

Nattrliche oder juristische Personen, Personengrup-
pen oder Institutionen aus ganz Europa konnen sich
noch bis zum 28. Februar 2018 fiir den ,Milheim
Water Award 2018" bewerben. Ausgelobt wird der mit
10.000 Euro dotierte und vom IWW Zentrum Wasser
koordinierte Preis von der Rheinisch-Westfélischen
Wasserwerksgesellschaft und GERSTEL.

Mit dem Award ausgezeichnet werden Projekte zur
praxisorientierten Forschung und Entwicklung sowie
zur Implementierung innovativer Konzepte im Bereich

der Trinkwasserversorgung und Wasseranalytik.

Das Thema der aktuellen Ausschreibung lautet
Lnnovationen ftr Wassersysteme und Wasseranalytik
flr eine nachhaltige Wasserwirtschaft und sichere Trink-

wasserversorgung”.

Details tiber das Bewerbungsverfahren
finden Sie unter:
www.muelheim-water-award.com
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Lesen Sie in dieser Ausgabe

GERSTEL feiert das 50. Firmenjubildum

Im Oktober 2017 feierte GERSTEL das
50. Firmenjubildum gemeinsam mit

Mitarbeiterinnen und Mitarbeitern aus dem
In- und Ausland sowie mit Gasten aus der Politik,
Industrie, Wirtschaft und Wissenschaft. ....

Gefeiert wurde das Jubildum nicht nur auf einer Gala in der Stadthalle
in Mtlheim an der Ruhr, sondem unter anderem auch im Zuge eines zweitégigen

Anwenderseminars, Gber das wir in dieser Ausgabe berichten. ... S.25
Umweltanalytik
Schleichendes Gift
3 Entnahmepraxis und Behandlung einer Probe beeinflussen
die Aussagekraft und das Resultat der Analyse. Je weniger
manipuliert wird, desto genauer spiegelt das Messergebnis die
Wirklichkeit wider. Gut zu sehen am Beispiel des Nachweises
von Schadstoffriicksténden aus maritimen Sedimenten. ......S. 4
Metabolomics

Verwasserter Geschmack
s Extreme Wetterlagen mit Dirreperioden im Wechsel mit
& groRen Niederschlagsmengen kénnen sich negativ auf den
= Ertrag und die GUte von Nutzpflanzen auswirken. Hierauf
= \eisen aktuelle Untersuchungen saisonaler Teevariationen
4 aus Monsungebieten in China hin. S.6

Metabolomics

Analytische Massenbewegung
Sollen im Zuge epidemiologischer Studien grole Probensétze

o= :
_il f_; - in akzeptabler Zett, unter konstanten Bedingungen und mit
B a_ = —= g zuverlassig reproduzierbaren Resultaten analysiert werden,

E - !

macht Handarbeit keinen Sinn. Metabolomics-Studien
fordern eine automatisierte Vorgehensweise. ... S.9

Dopinganalytik

Effiziente Kontrolle

Das Zentrum fur préventive Dopingforschung der
Sporthochschule Kaln riistet auf im Kampf gegen Dopingstinder.
Fur die Bestimmung verdachtiger Substanzen setzt das weltweit
viel beachtete Institut auf ein vollautomatisiertes Dried-Blood-
Spot-LCG-MS/MS-System. S. 12

Lebensmittelanalytik

Raffiniertes Risiko

Bei der Raffination von Speiseélen kénnen gesundheitlich
bedenkliche Stoffe wie 3-MCPD und Glycidyl-Fettsdureester
entstehen und das Produkt belasten. Ein automatisiertes
GC/MS-Verfahren steigert die Effizienz bei der Bestimmung

der Kontaminanten geméR DGF CVI 18 (10). wevveerrrvrres S. 15

Lebensmittelanalytik
Das Kreuz mit dem Kraut

Pflanzliche Lebens- und Futtermittel kdnnen nattrlicherweise toxische Pyrrolizidin-
alkaloide (PA) enthalten. Experten empfehlen daher, agrar-

“f: Li , l basierte Rohstoffe vor der Verarbeitung sowie Lebens- und

Futtermittel hinreichend auf eine Kontamination mit PA zu

...‘*':‘ S kontrollieren. Die Methode der Wahl ist die LC/MS-Analyse
Lt Ll s O nach vorangegangener Festphasenextraktion (SPE). ... S.18
Forensik-Workshop

Toxikologisches Fachsimpeln

Auf einem Forensik-Workshop, den GERSTEL gemeinsam mit Macherey-Nagel sowie
mit Experten aus der Rechtsmedizin im November 2017 durchgefiihrt hat, lerten
rund 20 Teilnehmer spezielle Methoden und Analysentechniken u. a. zum

Nachwesis von Drogen kennen und zu nutzen. S.26

Miilheim Water Award 2018 S.3

Eberhard-Gerstel-Preis 2018 S.3

Vorschau S.27

Impressum S.28
[eRsTEL, 3
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Schleichendes Gift

Entnahmepraxis und Behandlung einer Probe beeinflussen die Aussagekraft und das Resultat der
Analyse. Je weniger manipuliert wird, desto genauer spiegelt das Messergebnis die Wirklichkeit wider.
Gut zu sehen am Beispiel des Nachweises von Schadstoffriickstanden aus maritimen Sedimenten.

Von Guido DeufSing

V\/enn Gewisser mit Schadstoffen belastet sind, ldsst
sich das nicht per se auf einen aktuellen dufleren
Eintrag zurtickfithren. Ursichlich sein konnen ebenso
Rickstinde, die bereits vor geraumer Zeit ins Wasser ge-
langt und zwischenzeitlich, an Partikeln adsorbiert, sedi-
mentiert sind und die vom Grund aus kontinuierlich und
gleichmiflig, einem Verteilungsgleichgewicht folgend,
das Wasser kontaminieren. Will man Aussagen tber den
Belastungsgrad des Meeresbodens treffen und bewerten,
ob eine Gefahr fiir die dortige aquatische Lebenswelt
besteht, ist die Bioverfiigbarkeit der im Sediment einge-
lagerten Schadstoffe zu untersuchen. Die US-amerikani-
schen Wissenschaftler Robert P. Eganhouse und Erica L.
DiFilippo haben auf Basis der Thermodesorptions-Gas-
chromatographie mit Massenspektrometrie (TD-GC/
MS) eine Methode entwickelt, mit der dieses Vorhaben
seinfach, kostengtinstig, effizient und prizise“ gelingt [1].

Eigenschaften der Probenahme

Als Teil eines interdiszipliniren Projekts war es Aufgabe
der Wissenschaftler, Aussagen tiber den Verbleib und das
Schicksal des 1972 in den USA verbotenen Insektizids
Dichlordiphenyltrichlorethan (DDT) und dhnlicher Ver-
bindungen (DDX) im Sediment des Kontinentalsockels
vor der Kiiste Kaliforniens nahe Los Angeles zu treffen.
Die Studie erfolgt vor dem Hintergrund der offentlich
gefiihrten Diskussion dariiber, ob die Notwendigkeit einer

I@Mﬂm

kostenintensiven Sanierung besteht [2]: Zwischen 1947
und 1971 hat die Montrose Chemical Corporation Hun-
derte Tonnen DDT iiber die Kanalisation in den Pazifik
eingeleitet und damit das Gewisser im Gebiet des Palos-
Verdes-Festlandsockels (Schelf) kontaminiert.

Das Ziel von Eganhouse und DiFilippo war es nun,
eine Analysenmethode zu entwickeln, die im Labor auf
effiziente Weise und in einem akzeptablen Zeitraum ei-
nen moglichst realistischen Blick auf die Zustinde unmit-
telbar in und tiber dem Meeresboden erméglicht.

An drei Stellen des Palos-Verdes-Schelfs unternah-
men die Wissenschaftler in etwa 60 Meter Tiefe Kern-
bohrungen, bei denen sie bis zu 40 Zentimeter tief in das
Sediment eindrangen. Zur Entnahme der Sedimentpro-
ben verwendeten sie spezielle Kunststoffzylinder. Die
Zylinder waren der Linge nach mit Bohrungen versehen,
die wihrend der Beprobung mit Schrauben verschlossen
waren. An Bord geholt, verschlossen die Wissenschaft-
ler die beiden Enden der mit den Bohrkernen belade-
nen Zylinder; tberstehendes Wasser lief man iber ein
Beliiftungsventil ablaufen. Dies alles geschah, ohne den
eingeschlossenen Sedimentkern zu stauchen und in seiner
Zusammensetzung beziehungsweise Struktur zu verin-
dern, schildern Eganhouse und DiFilippo. Die Bohrkerne
wurden danach gekiihlt und ins Labor des United States
Geological Survey (USGS) Water Science Center in San
Diego gebracht, wo sie in vertikaler Lage bei elf Grad Cel-

sius bis zur Analyse gelagert wurden.
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Extraktion mit Einmal-Faser

Eganhouse und DiFilippo gelang es, den realen Zustand
des Sediments weitestgehend zu konservieren und das
Gleichgewicht der natiirlichen Verteilung der Schadstof-
te zwischen Sediment und Wasser in den Sedimentporen
nicht zu verindern. Hierauf beziechungsweise auf die im
Porenwasser frei vorliegenden Schadstoffe richteten die
Wissenschaftler ihr weiteres Augenmerk.

Die nichste Stufe bestand darin, die im Porenwasser
vorliegenden Schadstofte zu extrahieren und fiir die TD-
GC/MS-Analyse auf einem geeigneten Trigermaterial
anzureichern.

Eganhouse und DiFilippo hatten sich als Extraktions-
technik auf die Festphasenmikroextraktion (SPME) ver-
stindigt und verwendeten nach hinreichenden Testldufen
mit einer dinnen Lage Polydimethylsiloxan (PDMS)
beschichtete, zehn Zentimeter lange Fused-Silica-Fasern
(Fiberguide / Dr. M. T. O. Jonker), die sie durch die seit-
lich angebrachten Bohrungen in den Kunststoffzylindern
in den Sedimentkern einfiihrten. Dort verblieben die Fa-
sern fir bis zu 79 Tage, um ein Gleichgewicht zwischen
Faser, Wasser und Sediment entstehen zu lassen.

Die Fasern wurden nach unterschiedlichen Verweil-
zeiten entnommen und fir die Thermodesorptions-GC/
MS-Analyse pripariert: Sie wurden gespiilt, getrocknet
und in zwei Zentimeter lange Stiicke geschnitten, die
wiederum in Mikrovials Giberfithrt und bis zur Messung
kontaminationsfrei bei -20 °C gelagert wurden.

Intuitive Softwaresteuerung

Die Mikrovials, die jeweils drei Stiicke einer einzelnen
SPME-Faser enthielten, wurden in spezielle taillierte
Thermodesorptionsréhrchen aus Glas tberfihrt, die mit
einem Transport-Adapter fiir die automatisierte Hand-
habung durch den GERSTEL-MultiPurposeSampler
(MPS) versehen waren. Fir die Thermodesorption der
SPME-Fasern verwendeten Eganhouse und DiFilip-
po eine GERSTEL-ThermalDesorptionUnit (TDU),
die mit einem GERSTEL-KaltAufgabeSystem (KAS)
verbunden war, in dem die verfliichtigten Analyten un-
ter Einsatz einer Flussigstickstoftkithlung cryofokussiert
wurden.

Dank seiner intuitiven MAESTRO-Software-Steu-
erung ermdglicht der GERSTEL-MPS laut Eganhouse
und DiFilippo tberdies sowohl den raschen und siche-
ren Wechsel der Glasrohrchen als auch die automatisierte
Aufgabe von Kalibrationsstandards oder die Zugabe in-
terner Standardlésungen in die TDU-R6hrchen.

Vom KAS aus wurden die Analyten temperaturpro-
grammiert auf einen Agilent 6890-Plus-GC tberfiihrt;
die Trennung der Analyten erfolgte auf einer 30 m langen
DB 5-Fused-Silica-Kapillarsiule mit 0,25 mm ID und
0,25 pm Schichtdicke, die tiber eine beheizte Transferlei-
tung unmittelbar an ein 5973 MSD (Agilent Technolo-
gies) angeschlossen war. Das Interface wurde isotherm auf
275 °C gehalten, der Quadrupol auf 150 °C und die Io-
nenquelle auf 230 °C. Die Aufzeichnung erfolgte im Full-
Scan-Modus von 50 bis 500 amu mit 1,68 Scans pro Se-
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kunde. Die Steuerung des TDU-GC/MS-Systems sowie
die Datenerfassung erfolgten iber die Agilent-ChemSta-
tion mit integrierter GERSTEL-MAESTRO-Software.
Die Bestitigung der Verbindungsidentitit basierte auf
MS- und Retentionszeitdaten sowie dem Vergleich mit
Massenspektren in den NIST-MS-Datenbanken, berich-
ten Eganhouse und DiFilippo.

Die Zielvorgaben wurden erfiillt

Nach einer Zeit umfangreicher Optimierungsarbeiten,
im Zuge derer Eganhouse und DiFilippo die verschiede-
nen Stellschrauben, darunter die Art des Extraktionsme-
diums sowie die verwendeten Temperaturen und Tem-
peraturprofile, feinjustiert hatten, gelang den Forschern
mit ihrer TDU-GC/MS-Methode die Bestimmung von
zehn DDT-verwandten Verbindungen im Porenwas-
ser mariner Sedimentproben. Zu den Analyten zihlten:
4,4-DDNS, 4,4-DDNU, 4,4-DDMU, 2,4-DDE, 4,4‘-
DDMS, 4,4-DDE, 2,4-DDD, 4,4-DDD, 2,4-DDT
und 4,4-DDT. Die Bestimmungsgrenzen der Methode
lagen im Full-Scan-Modus fiir alle DDX im Bereich von
1,77 ng/pL (4,4-DDNS) und 1,66 ng/pL (4,4-DDT),
im Single-Ion-Monitoring-Modus (SIM) zwischen 1,90
pg/pL (4,4-DDNS) und 4,98 pg/uL (4,4-DDT).

Die relevanten statistischen Parameter sprechen von
einer hohen Giite der zugrunde liegenden TDU-GC/
MS-Methode, die sich obendrein als relativ einfach in
der Handhabung, kostengiinstig, effektiv und prizise er-
wiesen habe, schreiben die Forscher in ihrer Schlussfolge-
rung. Mit ihrer Methode lieflen sich zudem auch andere
hydrophobe organische Verbindungen im Konzentrati-
onsbereich unterhalb Parts-per-Trillion mit kommerziell
verfiigbarer Ausrlistung nachweisen. Insbesondere eigne
sich ihre Methode fiir Studien, die eine hohe riumliche
Auflosung erfordern oder eine Langzeitiberwachung
umweltrelevanter Parameter zum Inhalt haben.

Apropos: Die Analyse des Porenwassers jener Sedi-
mentproben, die Eganhouse und DiPhilippo im Zuge von
Kernbohrungen gezogen haben, wiesen eine dominante
Belastung mit 4,4-DDNU, 4,4-DDMU, 4,4-DDE und
2,4-DDE auf. Die Wissenschaftler fanden ferner eine
Anzahl unterschiedlicher Verbindungen natirlichen und
anthropogenen Ursprungs, darunter Fettsiuren, Sterole,
Tenside, Benzinadditive, Antioxidantien, Weichmacher

sowie polychlorierte Biphenyle (PCB).

Quelle

[1] Robert P. Eganhouse, Erica L. DiFil-
ippo, Determination of 1-chloro- >
4-[2,2,2-trichloro-1-(4-chloro-
phenyl)ethyllbenzene andrelated
compounds in marine pore water
by automated thermaldesorption-
gas chromatography/mass spectro-
metry using disposable optical fiber,
Journal of Chromatography A, 1415
(2015) 38-47

[2] www.scientificamerican.com/article/the-

R
mystery-of-the-vanishing-ddt-in-the-ocean-near-
los-angeles (10. 12.2017)
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Metabolomics

Verwasserter Geschmack

Extreme Wetterlagen mit Dirreperioden im Wechsel mit grol3en Niederschlagsmengen kénnen sich
negativ auf Ertrag und Gute von Nutzpflanzen auswirken. Hierauf weisen aktuelle Untersuchungen
saisonaler Teevariationen aus Monsungebieten in China hin.

Von Guido Deul8ing

ee ist nach Wasser mit Abstand das am meisten
konsumierte Getrink weltweit. Ungeachtet einer
potenziellen oder faktischen physiologischen Wirkung:
Bei Tee kommt es, wie bei Kaffee auch, in erster Linie
auf Wohlgeschmack und Bekémmlichkeit an. Verbrau-
cher beurteilen die Qualitit von Kaffee und Tee weniger
danach, ob das Heiflgetrink der Gesundheit zutraglich
ist, sondern vielmehr daran, ob es ihnen schmeckt. Ge-
rade die sensorischen Merkmale Aroma und Geschmack
seien es nun aber, die beeintrichtigt wiirden, erklirt
Professor Albert ,Al“ Robbat Jr. vom Department of
Chemistry der Tufts University in Medford im US-
amerikanischen Bundesstaat Massachussetts gegeniiber
GERSTEL Aktuell, wenn die Ernte
buchstiblich ins Wasser falle.

Tee - ein ideales Studienmodell

In Kooperation mit Kollegen unterschiedlicher Diszipli-
nen untersuchte Al Robbat Teeproben aus Yunndn, einer
im Siidwesten Chinas gelegenen, fiir ihren Teeanbau be-
kannten Provinz. Ziel sei es gewesen, eine Antwort auf
die Frage zu finden, schildert der Chromatographie-Ex-
perte, warum Tee, der in der vom Monsun geprigten Re-
genzeit geerntet wird, weniger aromatisch sei und mehr
Fehlgeschmack aufweise als ein im Frithjahr — vor dem
Monsun — von derselben Pflanze geernteter Tee.

Unter der sensorischen Minderqualitit und den
Fehlgertichen und Fehlaromen leide nicht allein der Tee-
geniefler, sondern auch der Bauer, der beim Verkauf des
Monsuntees erhebliche Preisverluste gegentiber dem im
Frihjahr geernteten Tee in Kauf nehmen misse, sagt Al
Robbat. Da man in der Region auch in Zukunft infolge
des Klimawandels vermehrt mit extremen Wetterlagen

und einer bereits jetzt schon erkenn- und spirbaren
Verschiebung des Monsunbeginns mit lin-
geren Dirreperioden im Frithjahr und
hoheren Niederschlagsmengen

wihrend des Monsuns




sowie mit Ernteausfillen rechnen miisse, bestehe Auf-
klirungsbedarf, erklirt Al Robbat. Die Wissenschaft-
ler machten sich also daran, die Ursachen fiir den Ge-
schmacksverlust von Tee aus der Region Yunndn zu
ergrinden. Was Robbat und seine Kollegen bei ihrer
Untersuchung herausbekamen, dariiber berichten sie im
Journal of Chromatography A [1].

Vorversuche weisen den Weg

Erste Untersuchungen von Tee, der in den Bergen von
Yannin in der Zeit von Friihling bis Monsunsaison
geerntet wurde, kamen zu folgenden Ergebnissen: Mit
der Zunahme der Regenmenge sank die Konzentrati-
on von Katechinen (Katechin, Katechingallat, Epikate-
chin-3-gallat, Epigallokatechin, Epigallokatechin-3-gal-
lat, Gallussdure, Gallokatechin und Gallokatechin-3-gal-
lat) sowie von Methylxanthinen (Koffein, Theobromin
und Theophyllin) um mehr als 50 Prozent, berichtet Al
Robbat [2]. Katechine und Methylxanthine sind adstrin-
gierende Bitterverbindungen, die charakteristisch sind
fur qualitativ hochwertige Yunnan-Tees. ,Anfangs haben
wir noch angenommen, dass sich der Qualititsverlust auf
eine Art Verdiinnungseffekt zurtickfithren lasse, sozusa-
gen als ob die Wachstumsrate der Pflanze die Produkti-
on sekundirer Metaboliten, zu denen die Aroma- und
Geschmacksstoffe zihlen, tibersteigt®, schildert der For-
scher. Da jedoch die Gesamtphenolkonzentration und
die Aktivitit der Antioxidantien in Frihlingstee geringer
ausgefallen sei als in vergleichbaren Monsun-Tees, hit-
ten er und seine Kollegen geschlussfolgert, die Pflanzen-
chemie und -physiologie habe sich in Ginze verindert
und an die Niederschlagsmengen angepasst, verbunden
mit einer Verdnderung des Profils der Geschmack und
Geruch determinierenden Metaboliten.

Die Idee habe nahegelegen, erklirt Professor Rob-
bat, sich nicht allein auf bestimmte markante Inhalts-
stoffe im Tee zu konzentrieren, die moglicherweise den
Teegeschmack und -geruch dominierten, sondern idea-
lerweise die Gesamtheit aller aromarelevanten Verbin-
dungen aufzuschliisseln und ein Profil méglichst vieler
Metaboliten zu erstellen, um verstehen zu konnen, wie
unterschiedliche Umweltbedingungen die Teechemie
beeinflussten und verianderten.

Einblick in den Pflanzenstoffwechsel

Geschmack und Aroma von Tee sind ein Ergebnis kom-
plexer Wechselwirkungen zwischen Hunderten chemi-
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Teepfliickerin im chinesischen Hochland

schen Verbindungen. Al Robbat: ,Die Erweiterung der
Zahl potenzieller sensorischer Metaboliten und ihre
Verfolgung iiber einen gewissen Zeitverlauf ist entschei-
dend fiir das Verstindnis, wie Umwelt- und Klimafak-
toren die Teequalitit beeinflussen, insbesondere deshalb,
weil auch scheinbar unbedeutende Verbindungen signi-
fikant Einfluss nehmen konnen.“

Obgleich die meisten in der Literatur gelisteten
Studien den Fokus auf saisonale Anderungen bei nicht-
flichtigen Verbindungen richteten, besidflen fliichtige
organische Verbindungen mit niedrigen Geruchsschwel-
len einen groflen Anteil am Gesamteindruck von Ge-
schmack und Aroma, sagt Al Robbat. Aus dieser Er-
kenntnis habe sich der Ansatz abgeleitet, die GC/MS als
Mittel der Wahl zur Analyse und Detektion der Meta-

boliten zu nutzen.

Aromaforschung braucht die
GC/MS-Analyse

Die GC/MS beziehungsweise Variationen dieser Trenn-
technik sind in der Metabolomics-Forschung weitver-
breitet (siche dazu auch Seite 9). Aufgrund der Kom-
plexitit der Probenmatrix und der groflen Zahl der darin
enthaltenen potenziellen aromarelevanten Komponen-
ten — von 600 sei in der Literatur die Rede, berichtet
Al Robbat — wurde eine sequenzielle multidimensionale
GC-GC/MS genutzt, um die detektierbaren Metaboli-
ten in Frihling- und Monsuntees méglichst in toto zu
erfassen. Die hierbei gewonnenen Daten dienten zum
Aufbau einer Metaboliten-Datenbank, auf die eine
Deconvolution-Software zurtickgreift und mit der es
gelinge, selbst komplexe Analysen mit tberlagernden
Signalen in kirzester Zeit mit Standard-GC/MS-Sys-



. temen durchzufiithren, berich-
tet der Wissenschaftler. Die von
ihm und seinen Kollegen entwickelte

Foto: istock / langdu

Deconvolution-Technologie biete einige
Mehrwerte im Vergleich zu konventionellen Vorge-

hensweisen, einschliefllich der Méglichkeit, Retenti-
onszeiten und reine Massenspektren von Metaboliten
zu erhalten, die nicht durch Matrixstérungen belastet
sind, sowie unbekannte Komponenten zu identifizieren,
die durch andere Verbindungen verdeckt werden.

Technik ermdglicht Messerfolg

Al Robbat: ,Um eine Vergleichsdatenbank zu erstellen,
analysierten wir Teeproben bestehend aus Knospe und
Blittern, die in einem Zeitraum von 18 Tagen gesam-
melt worden waren, der sowohl die trockene (Frithling)
als auch die regnerische Zeit (Monsun) tiberspannte.”

Die Teeproben seien im Feld kurz thermisch behan-
delt worden, um die enzymatische Aktivitit zu stoppen,
und anschlieflend in verschlossenen Plastiktiiten ins La-
bor geschickt worden, wo sie vakuumverschlossen und
in Alufolie gewickelt im Gefrierschrank bis zur Analyse
gelagert wurden.

Zur GC-GC/MS-Analyse kamen Extrakte der
Teeproben, die laut Albert Robbat mittels simulta-
ner Destillation/Extraktion (SDE) unter Einsatz des
Likens-Nickerson-Verfahrens gewonnen wurden — nach
Aufguss mit entionisiertem Wasser und Einengung un-
ter Stickstoff iber wasserfreiem Natriumsulfat.

Zunichst sei es darum gegangen, aus den
Teeproben, die in der Trockenperiode im Friih-
jahr und in der Regenzeit des Monsuns ge-
nommen wurden, mdglichst viele Metaboliten

robotc

herauszufiltern und eine umfangreiche Ver-
gleichsdatenbank aufzubauen.
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Mit einem vergleichbaren MPS-GC/MS-System nahm Professor Al Robbat
die im Beitrag beschriebene Analyse sekundérer Pflanzenmetabolite vor.

Foto: GERSTEL / Wolfram Schroll
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Fir die Tandem-GC-Analyse arbeiteten Al Robbat
und Kollegen mit zwei Systemen von Agilent Techno-
logies (GC 6890): Das erste System war mit einem FID
ausgestattet; die Trennung der Analyten erfolgte Uber
eine polare stationdre Phase, die Probenaufgabe in das
KaltAufgabeSystem (GERSTEL-KAS) des GC au-
tomatisiert mit einem MultiPurposeSampler (GERS-
TEL-MPS).

Die Siule des zweiten GC enthielt eine unpolare
Phase und war mit einer Kiihlfalle (GERSTEL-CTS)
ausgestattet, um ,Heart-Cuts“ aus Vorsdulenchroma-
togrammen anzureichern, um die auf der ersten Sdule
koeluierenden Zielanalyten auf der zweiten Siule sauber
trennen und mittels des angeschlossenen Massenspekt-
rometers (MSD 5973, Agilent Technologies) identifizie-

ren zu kénnen.

Analyse bestitigt sensorischen Eindruck

Al Robbat: ,Die Ergebnisse unser Analyse stimmen
Uberein mit den Eindriicken der Teebauern der Region
Yannan, die ihrem Frihlingstee eine bessere Qualitit
und ein sifles, florales Aroma attestierten gegeniiber
dem griin-erdig schmeckenden Monsuntee.”

Mittels Tandem-GC/MS-Analyse sei es gelungen,
insgesamt ,201 Metaboliten im Friihlingstee und 196
Metaboliten im Monsuntee zu identifizieren, mit 169
gemeinsamen und 59 saisonal einmaligen Verbindun-
gen“. Weitere 163 Verbindungen wurden detektiert,
konnten aber noch nicht identifiziert werden.

Da man in Zukunft weiterhin mit extremen Wetter-
lagen rechnen miisse, sei die Pflanzenforschung auf In-
strumente angewiesen, mit denen sich die Einfliisse des
Klimas und der Umwelt nicht nur auf den Pflanzenwuchs
und den Ernteertrag, sondern auch auf Geschmack, Aro-
ma und Nihrwert von Nutzpflanzen untersuchen liefen:

»Unsere Arbeit liefert die Grundlage, um saisonale
Variationen der Teechemie zu beobachten®, ist Al Rob-
bat iberzeugt. Sie konne tberdies die Grundlage fiir
Metabolomics-Forschungen an anderen zwecks Nah-
rungs- und Futtermittelgewinnung kultivierten Nutz-

pflanzen bilden.

Quellen

[1] A. Kowalsick, N. Kfoury, A. Robbat Jr,, S. Ahmed, C.
Orians, T. Griffin, S. B. Cash, J. R. Stepp, Metabolite
profiling of Camellia sinensis by automated sequential,
multidimensional gas chromatography/mass spectrome-
try reveals strong monsoon effects on tea constituents,
Journal of Chromatography A, 1370 (2014) 230-239

[2] S. Ahmed, J. R. Stepp, C. Orians, T. Griffin, C. Matyas, A.
Robbat, S. Cash, X. Dayuan, L. Chunlin, U. Unachukwu, S.
Buckley, D. Small, E. Kennelly, Effects of extreme climate
events on tea (Camellia sinensis) functional quality
validate indigenous farmer knowledge and sensory prefe-
rences in tropical china, PLoS ONE 9 (2014)e109126.
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Metabolomics

Analytische Massenbewegung

Sollen im Zuge epidemiologischer Studien grol3e Satze an Blut-, Plasma- oder Urinproben in

einem akzeptablen Zeitraum, unter konstanten Bedingungen und mit zuverléssig reproduzierbaren

Resultaten analysiert werden, macht Handarbeit aus Sicht von Experten wenig Sinn. Metabolomics-
Studien erfordern eine vollstandig automatisierte Vorgehensweise.

Von Guido DeufSing

ie Entstehung von Herz-Kreislauf-Erkrankungen,
Adipositas, Diabetes (Typ II) und einigen Krebser-

krankungen wird von Experten unter anderem mit man-
gelnder Bewegung und Fehlerndhrung in Verbindung
gebracht. Vor allem fettreiche Lebensmittel kénnen die
Gesundheit und das Wohlbefinden nachhaltig beeintrich-
tigen. Allerdings reagieren die Menschen unterschiedlich
auf vergleichbare Lebensweisen. Anders lisst es sich nicht
erkliren, dass zum Beispiel eine Fast-Food-dominierte Er-
nahrung den einen an Gewicht und Kérperumfang zuneh-
men und erkranken ldsst, einen anderen jedoch nicht.

Ursdchlich hierfir sind méglicherweise nuancierte Un-
terschiede im genetischen Bauplan, was die Verarbeitung
und Verwertung von Nahrung im Organismus betrifft.

Um den Einfluss der Ernihrung auf die Gesundheit
sowie die Rolle und den Einfluss des Genpools untersu-
chen und bewerten zu kénnen, werden grof} angelegte epi-
demiologische Studien durchgefiihrt, die den Stoffwechsel
sowie die resultierenden Stoffwechselprodukte (Metaboli-
ten) in den Blick nehmen. Deren Gesamtheit wird als Me-
tabolom bezeichnet, ihre Erfassung und Quantifizierung
als Metabolomics.

GERSTEL Aktuell — Januar 2018

Profilierung Tausender
Einzelkomponenten

Auf der Suche nach Erkenntnisgewinn und Erkldrung
moglicher genetischer und erndhrungsbedingter Zu-
sammenhinge arbeiten Forscher mithilfe der Metabolit-
Profilierung daran, insbesondere in Blut, Urin oder in
anderen Korperflissigkeiten Biomarker zu identifizieren,
die Aufschluss geben kénnen tber die im Kérper ablau-
fenden Stoftwechselprozesse. Eingesetzt werden hierbei
in aller Regel anspruchsvolle, hinreichend aussagekriftige
Analysentechniken wie die Massenspektrometrie, oft in
Verbindung mit der Gaschromatographie oder der Hoch-
leistungsfliissigchromatographie (GC/MS, LC/MS).

Metabolomics nur automatisiert sinnvoll

Um einen wissenschaftlichen Beleg (Evidenz) fiir eventu-
ell ausgeprigte krankheitsmodifizierende Effekte zu erhal-
ten, braucht es umfangreiche, verlissliche Datenmengen:
Metabolomics-Studien gehen nicht selten mit der Bestim-
mung Hunderter bis Tausender Einzelkomponenten in

IGERSTELi



Zur Qualitatskontrolle wurden in jeder Sequenz auch QC-Proben mit
definiertem Gehalt an Docosahexaensdure (DHA) und Eicosapentaen-
séure (EPA) analysiert. Der Tabelle zu entnehmen sind die Mittelwerte
der Gehalte in Prozent, wobei n die Zahl der Sequenzen angibt, SD die
Standardabweichung und % CV den prozentualen Variationskoeffizient.
Die Auswertung zeigt die sehr gute Langzeitstabilitét und -reproduzierbar-
keit der Systeme. [1]

Monat DHA EPA
Mittelwert SD % CV | Mittelwert SD % CV
1 (n=36) 2,14 0,06 2,60 0,46 0,02 4,22
2 (n=36) 2,14 0,06 2,66 0,46 0,01 2,22
3 (n=38) 2,13 0,06 3,02 0,47 0,03 728
4 (n=38) 2,15 0,08 | 3,58 0,47 0,04 | 9,16
5 =37) 2,16 0,06 2,66 0,47 0,03 713
6 (n=38) 2,15 0,05 2,47 0,48 0,04 8,46
7 (n=38) 2,16 0,04 | 1,78 0,47 0,03 6,54
8 (n=38) 2,15 0,07 3,23 0,47 0,02 5,30
9 (n=38) 2,15 0,06 2,71 0,46 0,03 6,90
10 (n = 38) 2,17 0,05 | 255 0,46 0,03 | 631
Vergleich der Mittelwerte P=0,062 P=0,064

Foto: GERSTEL / Wolfram Schroll
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sehr groflen Probensitzen einher. Allein die grofle Zahl an
Proben und Analyten in einem tberschaubaren Zeitraum
zu untersuchen, stellt eine Herausforderung dar. Oben-
drein gilt es, Rahmenbedingungen zu schaften, die zu-
verldssig reproduzierbar richtige Resultate gewéhrleisten.
Diesem Anspruch gerecht werde man nur schwer durch
Handarbeit, sei sie auch noch so solide, sind Experten
tiberzeugt und setzen bei der Metabolomics-Forschung
auf ein Maximum an Automatisierung. Etwa Laura Yun
Wang und Kollegen vom Elsie Widdowson Laboratory
sowie dem Institute of Metabolic Science im englischen
Cambridge.

In ihrer online auf Genome Medicine frei zuginglich
(Open Access) publizierten Arbeit, berichten Laura Yun
Wang et al. iber ihre Entwicklung und Validierung einer
robusten, vollstindig automatisierten Methode zur Be-
stimmung von Phospholipid-gebundenen Fettsduren aus
menschlichem Blutplasma zwecks metabolischer Phino-
typisierung im Rahmen einer grof} angelegten epidemio-
logischen Studie mit einem Probensatz von n > 25.000
[1,2]. Deutlich legen die Wissenschaftler dar, wo sie die

Schwierigkeiten der klassischen, in weiten Teilen ma-

nuellen beziehungsweise lediglich teilautomatisierten

Analytik sehen und wie sie die fiir die Methode re-

‘_*."_.'.'

S

GERSTEL-MultiPurposeSampler (MPS), in unterschiedli-
chen Ausfiihrungen als Single-Rail und Dual-Head-Version
(vergleichbar dem Dual-Rail-Sampler) verfiigbar, wie er von
Laura Yun Wang et al. zur automatisierten Bestimmung von
Phospholipid-Fettsduren aus menschlichem Blutplasma
eingesetzt wurde.

IGERSTELi

levanten Arbeitsschritte vollstindig automatisiert und auf

Tauglichkeit tberpriift haben.

Herausforderung Probenvorbereitung

Im groflen Stil lieflen sich ernahrungsrelatierte Biomarker
im Rahmen epidemiologischer Studien jedoch nur dann
nutzen, wenn man sie hinreichend schnell, kostengiinstig,
auf robuste Weise und genau bestimmen konne, schreiben
Laura Yun Wang et al. Fiir die Profilierung der Fettsiuren
der Phospholipid-Fraktion im Humanplasma bedarf es
einer Vielzahl unterschiedlicher Arbeitsschritte. Die Lipi-
de sind in Ginze aus dem Plasma vermittels einer Fest-
phasenextraktion (SPE) zu extrahieren, daraus wiederum
die Phospholipide, die ihrerseits in freie Fettsiuren und
fliichtige Fettsduremethylester (FAME) umzuwandeln
und mittels GC/FID zu analysieren sind. Mit dieser Me-
thode lassen sich unterschiedliche geometrische Isomere
spezieller Fettsduren, namentlich unter anderem cis- und
trans-Olsduren, in einem GC-Laufin akzeptabler Zeit be-
stimmen, schreiben die Wissenschaftler.

Von Hand ausgefiihrt wiirden diese doch sehr kom-
plexen Arbeitsschritte viel Zeit in Anspruch nehmen und
tberdies anfillig sein fir Fehler, bringen es Laura Yun
Wang et al. auf den Punkt. Wie der Literatur zu entneh-
men gewesen sei, hitten mehrere Arbeitsgruppen bereits
Methoden zur automatisierten Profilierung von Fettsiu-
ren aus menschlichem Plasma entwickelt. Zwar sei in den
von ihnen gesichteten Arbeiten von einem hohen Proben-
durchsatz die Rede gewesen, nie aber von einer vollstindi-
gen Automatisierung der gesamten Analytik, einschlief3-
lich der Extraktion der Phospholipid-Fraktion oder der
Hydrolyse und Derivatisierung der freien Fettsduren, so-
wie von groflen Probensitzen fiir epidemiologische Stu-
dien. Dieses Ziel wurde nun von Laura Yun Wang und
Kollegen nach eigenen Angaben erreicht.

Alle Arbeitsschritte
vollstindig automatisiert

Unter Einsatz dreier kombinierter Automatisierungssys-
teme sei es ihnen gelungen, schreiben die Wissenschaft-
ler, mit hohem Probendurchsatz die Fettsiuren aus
der im Humanplasma enthaltenen Phospholipid-
Fraktion im Rahmen epidemiologischer Studien
zwecks Aufklirung genetischer und erndhrungs-
spezifischer Zusammenhinge bei der Entwick-
lung von Diabetes (Typ II) hinreichend reprodu-
zierbar zu bestimmen, und zwar mit {iber einen
langen Zeitraum stabilen Resultaten.
Jedes der drei Automatisierungssysteme bestand aus
jeweils zwei unabhingig voneinander arbeitenden Multi-
PurposeSamplern (GERSTEL-MPS). Einer der beiden
Autosampler war mit der Moglichkeit zur automatisierten
Festphasenextraktion (GERSTEL-SPE) und einer inte-
grierten Zentrifuge ausgestattet und diente als allein ste-
hende Workstation fiir die automatisierte Extraktion und
Aufreinigung der Lipidfraktion. Der zweite MPS saf} dem
GC/MS-System auf und fithrte die Probenvorbereitung,
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also die Schritte der Hydrolyse und Derivatisierung der
FAME zu Fettsiuremethylestern, sowie die Injektion der
Probe in den online gekoppelten GC 7890 N von Agilent
Technologies aus.

Bei der Wahl des zweiten Autosamplers legten Laura
Yun Wang et al. Wert auf Funktionalitit: Der MPS in der
Ausfihrung als Dual-Rail- beziechungsweise Dual-Head-
Variante verfiigt tiber zwei unabhingig voneinander und in
alle drei Raumrichtungen agierende Arme, die zeitgleich
unterschiedliche Werkzeuge beziehungsweise unter-
schiedlich dimensionierte Spritzen einsetzen kénnen, wie
sie im Zuge weitreichender Probenvorbereitungsschritte
einschlieflich der Dosierung groflvolumiger Flussigkeits-
mengen sowie zur Injektion der Probe im pL-Maf3stab in
ein angeschlossenes GC-System vonnéten sind. Wichtig
fur die hohe Giite und Reproduzierbarkeit der Resultate ist
die sequenzielle Abarbeitung der Proben: Jede Probe wird
erst unmittelbar vor der Analyse bearbeitet; alle Proben er-
fahren die exakt gleiche Behandlung in exakt der gleichen
Zeit. Diese Tatsache und die Moglichkeit einer umfang-
reichen benutzerfreundlichen Softwaresteuerung erlauben
eine reibungslose Probenvorbereitung und Analyse ohne

Eingreifen des Laborpersonals.

Was am Ende zu sagen iibrig bleibt

Die Bestimmung eines grofien Probensatzes, wie ihn Laura
‘Yun Wang und Kollegen im Rahmen des EPIC-InterAct-
Projekts (siche Kasten u.1.) beziiglich der Bestimmung von
Phospholipid-Fettsduren aus menschlichem Blutplasma
zwecks metabolischer Phénotypisierung zu bearbeiten
hatten, dauert auch unter glinstigsten Bedingungen, wie sie
eine intelligente Automatisierung schaftt, mehrere Mona-
te. Die drei von den Wissenschaftlern eingesetzten Pro-
benvorbereitungs- und Analysensysteme liefern selbst tiber
solch grofle Zeitrdume gerdteunabhingig gut reproduzier-
bare, verlissliche und stabile Ergebnisse.

Im direkten Vergleich mit der manuellen Vorgehens-
weise habe die automatisierte Bestimmung unter Einsatz
der MultiPurposeSampler (MPS) iberzeugt, berichten
Wang et al. Etwa durch die Reduktion der sonst tblichen
Bearbeitungs- und Analysenzeit: Manuell lieflen sich ma-
ximal 350 Proben pro Monat analysieren, umgerechnet
4.200 Proben pro Jahr. Die Automatisierung der Analytik
unter Einsatz des MPS, wie er in ihrer Arbeit beschrieben
sei, habe hingegen zu einem Durchsatz von 90 Proben pro
Tag gefiihrt. Pro Monat habe man 1.200 Proben analysiert,
in zwei Jahren 860 Sequenzen mit einer Probenzahl von n
>25.000.[1]

Die von ihnen beschriebene Methode [1] besitze eine
gute Reproduzierbarkeit, schreiben Laura Yun Wang et al.,
und Langzeitstabilitit fiir die Bestimmung von Fettsiuren
in Plasmaphospholipiden sowohl im Rahmen epidemiolo-
gischer Forschungsstudien als auch in der Routineanalytik.
Obendrein liefle sich ihre Methode leicht adaptieren fiir
die Untersuchung anderer Matrices wie Zellextrakte, Ge-
webehomogenate und Nahrungsmittelproben.

GERSTEL Aktuell — Januar 2018
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MultiPurposeSampler-(MPS)-Systeme zur automatisierten Probenvor-
bereitung und Derivatisierung von Fettsauren der Phospholipidfraktion
aus Humanplasmaproben. (a) MPS-Single-Rail fiir die Extraktion der
Phospholipidfraktion, ausgestattet mit: 1) Festphasenextraktion [SPE-
Option]; 2) Spritzenhalter; 3) Salzlosungsreservoir; 4) Losungsmittelre-
servoirs; 5) Drei-Positionen-Tray-Halter, 6) SPE-Kartuschen-Fach; 7) SPE /
Eindampfen; 8) Vortex / Zentrifuge. (b) MPS-Dual-Rail-Dual-Head fir die
Hydrolyse, Derivatisierung und Injektion von Phospholipiden. 1) Derivati-
sierungseinheit; 2) Derivatisierungsspritzenhalter; 3) Injektionseinheit; 4)
Injektionsspritzenhalter; 5) beheizte Zone; 6) Waschflaschen; 7) SPE /
Eindampfen 8) Lésungsmittelreservoirs; 9) Vier-Positionen-Tray-Halter;
10) Ruhrwerk. [1]

Quellen

[1] Laura Yun Wang, Keith Summerhill, Carmen Rodriguez-
Canas, lan Mather, Pinal Patel, Michael Eiden, Stephen
Young, Nita G. Forouhi, and Albert Koulman, Development
and validation of a robust automated analysis of plasma
phospholipid fatty acids for metabolic phenotyping of large
epidemiological studies, Genome Medicine 5 (2013) 39,
doi: 10.1186/gm443

N. G. Forouhi, F. Imamura S. J. Sharp, A. Koulman, M. B.
Schulze, J. Zheng, Z. Ye, I. Sluijs, M. Guevara, J. M. Huerta, J.
Kroger, L. Y. Wang, K. Summerhill, J. L. Griffin, E. J. Feskens,
A. Affret, P. Amiano, H. Boeing, C. Dow, G. Fagherazzi, P. W.
Franks, C. Gonzalez, R. Kaaks, T. J. Key, K. T. Khaw, T. Kuihn,
L. M. Mortensen, P. M. Nilsson, K. Overvad, V. Pala, D. Palli,
S. Panico, J. R. Quirés, M. Rodriguez-Barranco, O. Rolands-
son, C. Sacerdote, A. Scalbert, N. Slimani, A. M. Spijkerman,
A. Tjonneland, M. J. Tormo, R. Tumino, D. L. van der A, Y. T.
van der Schouw, C. Langenberg, E. Riboli, N. J. Wareham,
Association of Plasma Phospholipid n-3 and n-6 Polyun-
saturated Fatty Acids with Type 2 Diabetes: The EPIC-
InterAct Case-Cohort Study, Genome Medicine 13 (2016)
€1002094; doi: 10.1371/journal.pmed. 1002094

L2

InterAct

InterAct ist ein 2006 gestartetes EU-Projekt. Es zielt darauf
ab, die Zusammenhdnge genetischer Veranlagung und
der Lebensumsténde, vor allem der Eméahrungsgewohn-

heiten, zu untersuchen. InterAct will aufklaren, welche Fak-

toren Diabetes (Typ II) begtinstigen. Das Projekt umfasst

eine epidemiologische Untersuchung (EPIC-Study) mit

insgesamt 350.000 Studienteilnehmern aus zehn Lén-
dern. Weitere Infos: www.inter-act.eu
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Das Zentrum fur praventive Dopingforschung der Sporthochschule KéIn ristet auf im Kampf gegen
Dopingsiinder. Fir die Bestimmung verddchtiger Substanzen setzt das weltweit viel geachtete Institut
auf ein vollautomatisiertes hochempfindliches Dried-Blood-Spot-LC-MS/MS-Analysensystem.

Von Guido DeulBing

V\/enn es um sportliche Hochstleistungen geht, das
personliche Leistungsvermégen jedoch auch un-
geachtet hinreichender Trainingseinheiten unzureichend
ist, sucht mancher Athlet sein Heil in der Einnahme
leistungssteigernder Priparate. Mit welcher Systematik
hierbei vorgegangen wird, zeigt die ARD-Dokumenta-
tion ,,Geheimsache Doping — Wie Russland seine Sieger
macht®. Ein Fernsehteam des WDR lie-
fert darin Beweise fur flichendeckendes
Doping in der russischen Leichtathletik,
getragen von Trainern und Verbands-
funktioniren [1].

Allerdings, nicht
jedes Mittel, das die = =
physische  und/oder
mentale  Leistungs-  #_ *
fahigkeit positiv be-
einflussen kann, gilt
als illegal, als Dopingmittel. Die
Welt-Anti-Doping-Agentur

IGERSTELi

(WADA) hat ungeachtet dessen manche Substanz ih-
rer besonderen physiologischen Wirkung wegen unter
Verdacht, im sportlichen Wettkampf zur Leistungsstei-

gerung missbraucht zu werden. Die

T T
[ [ ]

WADA priift also, ob eine Achtung

und ein Verbot verdichtigter Subs-

tanzen auszusprechen sind. Auf der

Beobachtungsliste der WADA
befanden sich 2015 unter ande-
rem Medikamentenwirkstoffe wie
Bupropion, Phenylephrin, Phe-
nylpropanolamin, Pipradol, Syne-
phrin, aber auch Stimulanzien wie
Koftein und Nikotin, sprich die
anregenden Bestandteile von Ge-
nussmitteln wie Kaffee, Tee und
Tabakerzeugnissen.

GERSTEL-DBS-A-System
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Doping mit Nikotin -
geht das?

Im Jahr 2011 berichtete die Stiddeut-
sche Zeitung (SZ), Wissenschaftler an
der Universitit Lausanne (Schweiz) —
hitten bei Sportlern unterschiedlicher
Disziplinen erhohte Nikotinwerte im
Urin festgestellt [3]. ,Es (Nikotin)

verbessert nicht die Ausdauer oder

Muskelkraft, versetzt aber das Gehirn
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in einen anderen Zustand®, zitierte die
SZ damals den habilitierten Pharma-
kologen Fritz Sérgel, Leiter des Insti-
tuts fiir Biomedizinische und Pharma-
zeutische Forschung (IBMP) der Universitit Niirnberg
und anerkannter Dopingexperte [4]. Bei Sportarten, in
denen es auf Reaktionsschnelligkeit und Konzentration
ankomme, kénne der Konsum von Nikotin den Sportlern
Vorteile verschaffen.
Wihrend das

nachweislich mit erheblichen gesundheitlichen Risiken

Rauchen von Tabakerzeugnissen

verbunden ist, erweisen sich E-Zigaretten, Kau- oder
Schnupftabak als attraktive Alternativen, weil sie sich of-
fenkundig mit weniger negativen Begleiterscheinungen
konsumieren lassen.

Gleiches gelte fiir sogenanntes Snus, eine in Norwegen
und Schweden weitverbreitete Form oral konsumierten
Tabaks. Dieses ,Snus steht im Verdacht, zu Dopingzwe-
cken missbraucht zu werden®, berichtet Professor Mario
Thevis vom Zentrum fiir Priventive Dopingforschung der
Sporthochschule Kéln.

In Ermangelung klinischer Studien und fundierter
Erkenntnisse tiber die Einnahme nikotinhaltiger Produkte
zur Steigerung der Leistungsfihigkeit sowie generell auf-
grund der Tatsache, dass die WADA Nikotin auf die Be-
obachtungsliste potenziell verdichtiger Dopingsubstan-
zen gesetzt hat, machte sich Thevis mit Kélner Kollegen
sowie Wissenschaftlern des National Veterinary Institute
und des Department of Chemistry im schwedischen Upp-
sala daran, eine ,schnelle und kostengiinstige Analysen-
methode zu entwickeln, mit der sich Nikotin und seine
Metaboliten nachweisen und Riickschliisse auf die Art der
Nikotinaufnahme ziehen lassen [5].

Kosten und Geschwindigkeit
sind entscheidend

Bei der Wahl des Analysenverfahrens riickte die Dried-
Blood-Spot-Analyse (DBS) in Verbindung mit einer
online geschalteten Festphasenextraktion (SPE) und an-
schliefender LC-MS/MS-Bestimmung der Analyten
in das Blickfeld von Thevis et al. [6]. Die DBS hat sich
laut der Wissenschaftler bereits vielfach bewihrt, un-
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Schema des Extraktionsvorgangs bei der Dried-Blood-Spot-Analyse. (Grafik: GERSTEL)

ter anderem in der vorklinischen Pharmaforschung, im
Monitoring therapeutisch verwendeter Wirkstoffe, der
forensischen Toxikologie sowie zur Untersuchung von
Stoftwechselerkrankungen. Ebenso gebe es inzwischen
Beispiele fir den Einsatz der DBS innerhalb der Doping-
analytik.

Laut Mario Thevis et al. bietet die DBS eine Vielzahl
von Nutzwerten gegeniber herkémm-
lichen Strategien der Entnahme
von Blutproben: Die DBS sei
minimalinvasiv — ein Pieks
in die Fingerbeere gentge,
um eine fir die Analyse
hinreichende Menge Blut
(etwa 20 pL) zu entneh-
men. Wenige Tropfen
Blut, aufgesogen von ei-
nem geeigneten zellulose-
haltigen, filterpapierartigen
Trigermaterial, gentigten fiir
eine erfolgreiche Dopingkontrol-
le auf ausgewihlte Substanzen.

Positiv zu bewerten sei zudem eine hohe
Langzeitstabilitit der Blutproben bei Raumtemperatur;
im Zuge des rasch verlaufenden Trocknungsprozesses
werden aus den Proben die Feuchtigkeit entfernt und die
Enzymaktivitit ausgeschaltet, schreiben die Forscher im
Journal of Pharmaceutical and Biomedical Analysis [5].

Um die Analyse durchfithren zu kénnen, sind jedoch
zahlreiche Schritte der Probenvorbereitung erforderlich.
»2Zurzeit gehdren zum voranalytischen Arbeitsablauf in
der Regel das Ausstanzen des getrockneten Bluts, die
Extraktion mittels geeigneter Losemittel, gelegentlich
verbunden mit einer Ultraschallbehandlung, weitere Rei-
nigungsschritte wie das Ausfillen und Entfernen ent-
haltener Proteine oder die Filtration und Uberﬁihrung
des resultierenden Extrakts in ein geeignetes Probenvial

fur die sich anschliefende LC-MS/MS-Bestimmung®,

schreiben Thevis et al. Um den groflen manuellen Ar-
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Snus steht im
Verdacht, zu
Dopingzwecken
missbraucht zu
werden.
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Fur die DBS-Analyse verwendeter Probentrédger aus einem Cellulosema-
terial, das aufgrund seiner Struktur eine definierte Menge an Blut pro
Flachenmal aufnimmt.

beitsaufwand zu minimieren und die DBS-Probennahme
fur einen hohen Probendurchsatz in der Routineanalytik
zu qualifizieren, bedarf es der Automatisierung.

Automatisierung der
DBS kommerziell verfiigbar

Thevis et al. verwendeten fiir die Bestimmung von Ni-
kotin, dessen Hauptmetaboliten Nornikotin, Kotinin
und #rans-3’-Hydroxykotinin (#rans-3-HCOT) sowie
der Alkaloide Anabasin und Anatabin ein unter Ein-
satz des GERSTEL-MPS vollstindig automatisiertes
DBS-System (GERSTEL-DBS-A), gekoppelt an eine
Online-SPE (GERSTEL-SPEX©%) und angebunden an
ein UHPLC-MS/MS (Thermo Dionex Ultimate 3000 /
Q _Exactive Plus, Thermo Scientific).

Thevis et al.: ,Unter Einsatz einer Online-SPE kann
der DBS direkt extrahiert, gereinigt und analysiert wer-
den.“ Die Automatisierung der DBS-Probenvorberei-
tung reduziere demnach nicht allein den Arbeitsaufwand,
schildern die Wissenschaftler, sondern verbessere oben-
drein die Extraktionsleistung (Durchflussdesorption der
Analyten [6]) sowie die Empfindlichkeit der Messung,
wihrend sich das Kontaminationsrisiko reduziere.

Entwickelt wurde die Online-DBS-SPE-LC-MS/
MS-Methode unter Verwendung von Standardlésungen
unterschiedlicher Konzentrationen, mit denen Blutpro-
ben freiwilliger Spender, die weder geraucht noch Snus
konsumiert hitten, dotiert wurden; die Validierung er-
folgte gemdfl den Empfehlungen der WADA und des
European Bioanalysis Forum (EBF). Zur Quantifizie-
rung der Zielanalyten wurden deuterierte Analoga einge-
setzt. Um potenzielle Unterschiede in der Pharmakoki-
netik untersuchen zu kénnen, wendeten Thevis et al. ihre
Methode auch auf authentische Proben an, das heif$t auf
Blutproben, die einer Reihe von Zigaretten- und E-Zi-
garettenrauchern sowie Snus-Konsumenten entnommen
wurden.

Unterscheidung zwischen
Genusskonsum und Doping méglich

Bei der Entwicklung habe man einen besonderen Wert
darauf gelegt, die Methode im ,Hinblick auf Reprodu-
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Bei der automatisierten DBS-Analyse durchstromt der Losemittelfluss die
mit Blut getrénkten Flachen und extrahiert eine definierte, exakt nachvoll-
ziehbare und hinsichtlich ihres Quantums wéhlbare Menge Blut.

zierbarkeit und Beschleunigung des Arbeitsablaufes® zu
optimieren, schreiben Thevis et al. [5]. Stellschrauben bil-
deten hierbei insbesondere die Desorption der DBS, die
Aufreinigung mittels SPE, der Lésemittelgradient sowie
die massenselektive Detektion.

Es sei ihnen gelungen, berichten die Wissenschaftler,
mittels der automatisierten DBS-Analyse alle Zielana-
Iyten prizise, spezifisch und akkurat zu bestimmen. Die
Bestimmungsgrenze lag fiir alle genannten Verbindungen
bei 5 ng/mL. Aufgrund der erfolgreichen Analyse rea-
ler Blutproben von Rauchern, E-Zigaretten- und Snus-
Konsumenten sei die Anwendbarkeit ihrer Methode auf
Routine-Dopingkontrollen méglich. ,Die Zielverbin-
dungen wurden allesamt in den Realproben gefunden®,
schreiben Thevis et al.

Uberdies habe die statistische Evaluierung einen
signifikanten Unterschied zwischen der Nikotinaufnahme
tiber die Lunge (inhalativ) und die Mundschleimhaut
(bukkal) ergeben, und zwar anhand des Verhiltnisses von
Nikotin und Nornikotin. Dies bedeute, schreiben Thevis
et al., dass sich auf Grundlage pharmakokinetischer Ei-
genschaften sowie der Kenntnis des Nikotinstoftwechsels
Riickschliisse auf das Konsumverhalten ziehen lieflen.

Quellen

[1] www.daserste.de/information/reportage-dokumentation/
dokus/videosextern/geheimsache-doping-wie-russland-
seine-sieger-macht-102.html (22. 12. 2017)

[2] www.dbs-npc.de/leistungssport-downloads.htm?file=tl_
files/dateien/leistungssport/anti-doping/Verbotsliste-
2015-deutsch.pdf (22. 12. 2017)

[3] www.sueddeutsche.de/sport/nikotin-missbrauch-im-
sport-nachhilfe-mit-der-e-zigarette-1.1970094
(22.12.2017)

[4] www.franken-wiki.de/index.php/Fritz_Sorgel
(22.12.2017)

[5] Laura Tretzel, Andreas Thomas, Thomas Piper, Mikael
Hedeland, Hans Geyer, Wilhelm Schanzer, Mario Thevis,
Fully automated determination of nicotine and its major
metabolites in whole blood by means of a DBS online-
SPE LC-HR-MS/MS approach for sports drug testing,
Journal of Pharmaceutical and Biomedical Analysis 123
(2016) 132-140
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articles/510434 (22. 12. 2017)
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Lebensmittelanalytik

Raffiniertes Risiko

Bei der Raffination von Speisedlen konnen gesundheitlich bedenkliche Stoffe, hier namentlich

2-MCPD, 3-MCPD und Glycidyl-Fettsdureester, entstehen und das Produkt belasten. Ein

automatisiertes GC/MS-Verfahren erlaubt eine hohe Effizienz bei der Bestimmung der Kontaminanten
gemaR DGF CVI 18 (10).

Von Guido DeufSing

un hat auch die Europiische Behorde fiir Lebens-
mittelsicherheit (EFSA) das Gesundheitsrisiko von
3-Monochlorpropandiol (3-MCPD), 2-Monochlorpro-
pandiol (2-MCPD), deren Fettsiureestern sowie von
Glycidyl-Fettsiureestern bewertet [1]. Das Resultat ba-
siert auf den Daten von 23 Mitgliedsstaaten [2, 3]:
,Prozesskontaminanten auf Basis von Glycerin (ge-
meint sind 3-MCPD, 2-MCPD, deren Fettsiureester
sowie Glycidyl-Fettsiureester), die in Palmél, aber auch
anderen Pflanzendlen, Margarinen und einigen verar-
beiteten Lebensmitteln enthalten sind, geben Anlass zu
moglichen Gesundheitsbedenken in jungeren Alters-
gruppen, die durchschnittliche Mengen Lebensmittel

GERSTEL Aktuell — Januar 2018

verzehren, sowie fiir simtliche Altersgruppen bei groflen
Verzehrmengen.“ [4] Bereits im Jahr 2007 gelangte das
Bundesinstitut fiir Risikobewertung (BfR) in Berlin zu
einer dhnlichen Einschitzung [5].

Glycerin als Grundgeriist

In allen Fetten und Olen ist Glycerin in Form von Fett-
siureestern (Triglyceriden) enthalten. Weil nicht alle Ole
nativ, also naturbelassen verzehrfihig und haltbar sind,
werden sie raffiniert und von unliebsamen Begleitstoffen
befreit. Im Kontext dieses Reinigungs- und Veredelungs-
prozesses wird das Ol im Schritt der Desodorierung mit

IGERSTELi
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rund 200 bis 230 °C heiflem Wasserdampf unter Vaku-
um behandelt, wobei unerwiinschte geruchs- und ge-
schmacksintensive sowie problematische fliichtige Ver-
bindungen und Pestizidrickstinde entfernt werden.
Gleichzeitig forciert die Wirmebehandlung (insbe-
sondere in Anwesenheit von Chlorid) die Substitution
eines Triglycerid-Fettsdurerests durch ein Chloratom
unter Bildung von 2-MCPD-Fettsiureestern respektive
3-MCPD-Fettsiureestern. Aus 1,3-Diglyceriden entste-
hen unter diesen Bedingungen Glycidyl-Fettsiureester.

Gefahrenlage abgeschatzt

Die Einschitzung des Gefahrenpotenzials der in dieser
Arbeit beschriebenen Glycerin-Derivate durch die EFSA
basiert auf in Tierversuchen gewonnenen Erkenntnis-
sen: Bei Ratten etwa, denen 3-MCPD verabreicht wur-
de, zeigten sich Zellverinderungen vor allem im Bereich
der Nieren. Héhere Dosierungen hitten zur Ausprigung
gutartiger Wucherungen (Tumoren) gefiihrt, berichtet
das BfR. Laut EFSA liegt die tolerierbare tigliche Auf-
nahmemenge (TDI-Wert) fiir 3-MCPD bei 0,8 Mikro-
gramm pro Kilogramm Kérpergewicht. In Ermangelung
hinreichender toxikologischer Informationen lasse sich
fiir 2-MCPD kein gesicherter Wert angeben. Bei der
Risikobewertung von Glycidyl-Fettsiureestern sei man
davon ausgegangen, dass Glycidyl-Fettsdureester im
Organismus vollstindig in freies Glycidol umgewandelt
werden. Da Glycidol bekanntermaflen genotoxisch und
kanzerogen wirke, sei das Sachverstindigengremium fiir
Kontaminanten in der Lebensmittelkette (CONTAN)
der EFSA nicht in der Lage gewesen, einen sicheren
Wert fiir Glycidyl-Fettsiureester zu benennen [4].

Folgerichtig besteht Handlungsbedarf, sind die Ge-
halte der Kontaminanten in Lebensmitteln zu minimie-
ren,um einer Gesundheitsbeeintrichtigung der Verbrau-
cher, insbesondere der von Sduglingen, die nicht gestillt,
sondern mit industriell gefertigter Siuglingsmilchnah-
rung gefiittert werden, entgegenzuwirken. Dafiir braucht
es die Mittel der instrumentellen Analytik.

Eine Herausforderung
fiir die Analytik

Fir die Bestimmung von 2-MCPD, 3-MCPD,
deren Fettsduren sowie Glycidyl-Fettsiuren re-
spektive Glycidol empfiehlt die Deutsche Ge-
sellschaft fiir Fettwissenschaften (DGF) zwei

GERSTEL-MPS fur die automatisierte Probenvor-
bereitung von Speisedlen vor der GC/MS-Bestimmung
von 2- und 3-MCPD sowie Glycidol.

IGERSTELi

3-MCPD
2-MCPD
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SIM-Chromatogramm (m/z 198): natives Olivendl als Blindprobe (0.),
(M.) Speisedl| [Assay B: 3-MCPD] und Speisedl (u.) [Assay A 3-MCPD und
Clycidol]. (Quelle: GERSTEL)

Linearitgtsstudie fur 3-MCPD-Assay B (0.) und Glycidyl-Assay A (u.),
jeweils 0,12-1,9 mg/kg. (Quelle: GERSTEL)

Einheitsmethoden, namentlich die DGF C-VI 17 (10),
auch ,Weiflhaar-Methode“ genannt, und die , Kuhlmann-
Methode“ DGF C-VI 18 (10); beide basieren auf der Gas-
chromatographie mit Massenspektrometrie (GC/MS) als
Trenn- beziehungsweise Detektionsverfahren.

Die evaluierte DGF-Einheitsmethode C-VI 17 (10)
beschreibt ein Verfahren zur Summenbestimmung von
estergebundenem  3-Chlorpropan-1,2-diol (3-MCPD-
Ester) und Glycidol (Glycidylester) in Fetten und Olen
mittels Gaschromatographie/Massenspektrometrie (GC/
MS) nach Spaltung der Ester mit methanolischer Natri-
umhydroxidlésung, Zugabe saurer Natriumchlorid-L6-
sung und Derivatisierung mit Phenylboronsiure. Unter
den gegebenen Verfahrensbedingungen wird Glycidol
nahezu vollstindig in 3-MCPD umgewandelt und als

solches bestimmt. Dieses Verfahren erlaubt es jedoch

nicht zu ermitteln, welchen Anteil das aus Glycidol ge-

nerierte 3-MCPD am Gesamtergebnis hat [6, 7].

'-_-" Die DGF-Einheitsmethode C-VI 18 (10) bietet

eine Losung fiir dieses Problem. Sie beschreibt ein
Verfahren zur Bestimmung von 3-MCPD-Fettsiureestern
(gebundenes 3-MCPD), die zusammen mit eventuell
ebenfalls auftretendem freiem 3-MCPD nach einer alka-

lisch katalysierten Esterspaltung und Derivatisierung als
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Phenylboronsiurederivate des freien 3-MCPDs detektiert
werden. Gleichzeitig dient die Methode der indirekten
Bestimmung von Glycidylestern (gebundenem Glycidol)
iiber ein Differenzverfahren [6, 7].

Bereits diese kurze Umschreibung offenbart den
Mehrwert der DGF-Einheitsmethode C-VI 18 (10): Sie
ermoglicht es, einen Riickschluss auf den tatsdchlichen
Glycidol-Anteil in der Probe zu zichen. Sie vermittelt
zudem eine Idee von dem Aufwand, der allein fiir die
chrﬁihrung der Verbindungen in eine analysierbare
Form betrieben werden muss, geht man von einer manu-
ellen Vorgehensweise aus — einschliefllich der Uberfiih-
rung der Fettsdureester in ihre freie Form sowie deren
Extraktion und Derivatisierung. Ganz zu schweigen von
der Analyse zweier erforderlicher Probenansitze zwecks

Unterscheidung von 2-MCPD, 3-MCPD und Glycidol.

Mehr Effizienz und Sensitivitat
durch Automatisierung

Dem setzt GERSTEL als Experte fiir die automatisierte
Probenvorbereitung und Probenaufgabe in der LC/MS
und GC/MS nun eine integrierte vollautomatisierte und
praxiserprobte Systemldsung entgegen. Die DGF C-VI
18 (10) wurde quasi eins zu eins auf einen Roboter tiber-
tragen.

»2Ausgefihrt wird die automatisierte Probenvorbe-
reitung auf einem MultiPurposeSampler (GERSTEL-
MPS) in der DualHead-Variante, sprich mit zwei un-
abhingig voneinander arbeitenden Armen, versehen
mit unterschiedlich dimensionierten Spritzen, um ohne
Spritzenwechsel einerseits grofle Fliissigkeitsmengen
dosieren und schliefflich eine kleine Probenmenge in
das Analysensystem injizieren zu kénnen®, beschreibt
Dominik Lucas, ehemals Mitglied im GERSTEL-
Applikationsteam und inzwischen Vertriebsbeauftrag-
ter des Unternehmens. Obendrein lassen sich fiir die
Methode wichtige Schritte wie das Liquid-Handling,
einschliefllich Flissig-Flussigextraktion, Einengen der
Extrakte und Wiederaufnahme der Riickstinde mit
GC-kompatiblen Lédsemitteln, und die Derivatisie-
rung der Analyten vollstindig automatisieren und ef-
fizient in die Methode integrieren (siehe rechts oben).

Abschliefend injiziert der MPS-Autosampler die
Probe in das GC/MS-System, das hernach tberaus er-
freuliche Resultate liefere, berichtet Dominik Lucas:
»2Die mit der beschriebenen Methode erzielten Analy-
senergebnisse zeigen eine gute Ubereinstimmung mit
Referenzanalysen unabhingiger Laboratorien. Die rela-
tiven Standardabweichungen fiir Wiederholungsanaly-
sen lagen bei fiinf Prozent fir 3-MCPD und 6,4 Prozent
tir Glycidol iiber das komplette Verfahren.

Was den Einsatz der beschriebenen Systemlésung
fiur die Bestimmung von 2-MCPD, 3-MCPD, deren
Fettsdureestern und Glycidyl-Fettsiureestern bezie-
hungsweise Glycidol betrifft: ,Da die Methode einen
Anreicherungsschritt durch Eindampfen beinhaltet, lisst
sich je nach Art des Ols bereits mit konventionellen Sin-
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100 mg Probe in ein Vial einwiegen

zweites Vial mit Natriumsulfat als
Trockenmittel befiillen (Trockenvial)

Zugabe von MTBE zur Probe
Zugabe von ISTD-L6sung und Mischen
Zugabe von MeOH/NaOH-L6sung

Schiitteln und Inkubieren

Zugabe von NaCl-L6sung (Ansatz A) bzw.
NaBr-Lésung (Ansatz B)

Zugabe von n-Hexan
Schiitteln und Inkubieren
Hexanphase verwerfen

Extraktion der Matrix mit n-Hexan
zweimal wiederholen

GERSTEL-MPS
e o o o

mehrmalige Extraktion der Analyten mit
MTBE/Ethylacetat 3:2 (v/v) und Transfer
der organischen Phasen in das Trockenvial

® Zugabe von Phenylboronséure-Losung

® Eindampfen und Derivatisierung im
M\/AP (40 °C, 400 mBar)

® Aufnahme des Derivates in Isooctan

Darstellung der manuell erforderlichen und der vom GERSTEL-MultiPur-
poseSampler (MPS) automatisiert umgesetzten Schritte der DGF-Einheits-
methode C-VI 18 (10) zur Bestimmung von unter anderem 2-MCPD und
3-MCPD. Am Ende der oben beschriebenen Prozedur erlolgt — je nach
Geratekonfiguration — die Aufgabe der Probe in das GC/MS-System.

gle-Quadrupol-Massenspektrometern eine ausreichende
Sensitivitit und Stabilitit erzielen, hebt Dominik Lucas
hervor, da im Zuge des Eindampfens auch das Derivati-
sierungsreagenz entfernt wird.
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[11 www.efsa.europa.eu/de/efsajournal/pub/4426
(16.12.2017)

[2] www.bfrbund.de/cm/343/3-mcpd-fettsaeureester-in-
lebensmitteln.pdf (16. 12. 2017)
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Lebensmittelanalytik

Das Kreuz mit dem Kraut

Pflanzliche Lebens- und Futtermittel kdnnen naturlicherweise toxische Pyrrolizidinalkaloide (PA)

enthalten. Experten empfehlen daher, agrarbasierte Rohstoffe vor der Verarbeitung sowie Lebens-

und Futtermittel hinreichend auf eine Kontamination mit PA zu kontrollieren. Die Methode der Wahl
ist die LC/MS-Analyse nach vorangegangener Festphasenextraktion (SPE).

Von Guido DeufSing

Auf Viehweiden und Feldern gedeiht nicht nur gesun-
des Griin, sondern dort finden sich auch Wildkriu-
ter, die Land- und Pferdewirten ein Dorn im Auge sind.
Unter anderem handelt es sich dabei um das sogenannte
Jakobs-Greiskraut, auch Jakobs-Kreuzkraut genannt, ein
in den gemifligten Zonen Europas weitverbreitetes Ru-
cola-ihnliches Gewichs, das zum Arger beitrigt. Im Ge-
gensatz zu Rucola ist Jakobs-Greiskraut alles andere als
bekémmlich, im Gegenteil. Jakobs-Greiskraut sowie art-
verwandte Spezies enthalten giftige Pyrrolizidinalkaloide
(PA), die von der Pflanze gebildet werden, um sich unter
anderem gegen Fressfeinde zur Wehr zu setzen. Auch fiir
den Menschen droht Gefahr: PA sind natiirliche Toxine
und besitzen eine leberschidigende, manche auch eine
genotoxisch-kanzerogene Wirkung. Die Aufnahme be-
reits geringer Mengen PA kann zu einer schleichenden
Vergiftung fithren, was bei Pferden und Rindern beob-
achtet wird. Eine PA-Vergiftung kann zu schwerwiegen-
den Erkrankungen fiithren, mitunter auch zum Tod.

IGERSTELi

Kontaminationen feststellen

Bedenklich ist, dass Jakobs-Greiskraut unter anderem
in handelsiiblichen Tees, etwa in Fenchel-, Kamillen-,
Krauter-, Pfefferminz-, Brennnessel- und Melissentee
festgestellt wurde. Nach einer Einschitzung schlussfol-
gert das Bundesinstitut fiir Risikobewertung (BfR) in
Berlin, die in den Lebensmitteln (Kriutertees, Rooibos-
tee, schwarzem und griinem Tee sowie Honig) vorkom-
menden PA-Mengen seien fir Kinder und Erwachsene
bei lingerer (chronischer) Aufnahme gesundheitlich be-
denklich [1]. Und es sei Aufgabe der Lebensmittelunter-
nehmen, konstatiert das BfR, Maflnahmen zu ergreifen,
um die Belastung von Lebensmitteln mit PA zu senken.

Wie groff die Herausforderung ist, die es hierbei
zu meistern gilt, macht folgende Betrachtung deutlich:
Insgesamt gibt es mehr als 6.000 Pflanzenspezies, die
PA produzieren, das sind drei Prozent der weltweiten
Blithpflanzen, rechnet Dr. Birgit Christall vom Bund
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fiir Lebensmittelrecht und Lebensmittelkunde vor [3].
Bekannt sind und in mehr als 350 Pflanzen weltweit
nachgewiesen wurden mehr als 600 verschiedene PA-
Verbindungen und deren N-Oxide, berichtet das BfR.
Die grofle Verbreitung von PA-Pflanzen weltweit lasse
mutmaflen, gab Dr. Birgit Christall auf dem 16. BfR-
Forum Verbraucherschutz im Dezember 2015 zu beden-
ken, dass es bei genauer Betrachtung keinen hundertpro-
zentigen Schutz von Mensch und Tier vor PA gebe.

Diese Sicht mag ein Hinweis darauf sein, warum
bislang keine gesetzlich vorgeschricbenen Bestim-
mungs- oder Grenzwerte fiir Pyrrolizidinalkaloide in
Futter- und Lebensmitteln existieren, allenfalls Empfeh-
lungen bezichungsweise ein ,Code of Practice [4] der
Kommission des ,Codex Alimentarius“ [2] beziiglich
der Handhabung sowie der Freisetzung und Verbrei-
tung PA-haltiger Pflanzen. Die Europiische Behérde
fiir Lebensmittelsicherheit (EFSA) sieht derzeit keine
Méglichkeit, eine tolerierbare tigliche Aufnahmemenge
(TDI-Wert) festzulegen.

Fir das BfR gilt dem Grunde nach eine Nulltoleranz-
grenze, die einzuhalten unter den gegebenen Umstinden
jedoch unrealistisch erscheint. Getreu dem Motto, ,allein
die Dosis macht das Gift®, rit Dr. Birgit Christall, die
PA-Gehalte in Lebens- und Futtermitteln so niedrig wie
moglich zu halten. Dies zu tiberwachen, erfordert eine
wirksame, hochsensitive, durchsatzstarke Analytik.

Wirksamer Verbraucherschutz

Die Analyse landwirtschaftlicher Erzeugnisse ein-
schliefflich Futter- und Lebensmitteln auf das Vorhan-
densein kritischer PA ist alles andere als leicht, schluss-
folgert das BfR [1]: Alkaloide stellen aufgrund ihrer
groflen strukturellen Vielfalt und ihres Vorkommens in
unterschiedlichen Lebensmitteln eine besondere Her-
ausforderung dar. In den letzten Jahren hat das BfR nach
eigenen Angaben spezifische Nachweismethoden entwi-
ckelt und in Ringversuchen validiert. Diese Methoden
lieRen sich in der Lebens- und Futtermitteliiberwachung
der Linder sowie der Industrie einsetzen. Derzeit stehe
allerdings nur eine begrenzte Anzahl der vorkommenden
PA als Referenzstandard zur Verfiigung, sodass im BfR
zusitzliche Analysenverfahren entwickelt wurden, um
den gesamten PA-Gehalt abschitzen zu kénnen.

Fir die Bestimmung von PA in Pflanzenmaterial
empfiehlt das BfR eine LC-MS/MS-Methode nach vo-
rangegangener Anreicherung der Analyten mittels Fest-
phasenextraktion (SPE) [5]:

Die PA werden aus dem Pflanzenmaterial mit schwe-
felsaurem Wasser unter Verwendung eines Ultraschall-
bads zweifach extrahiert. Anschliefend werden die Pro-
ben zentrifugiert und ein Aliquot des Uberstands wird
zur Festphasenextraktion (SPE) unter Verwendung von
C18-Materialien eingesetzt. Nach der methanolischen
Elution der PA wird das Eluat bis zur Trockne einge-
dampft und der Riickstand in einem Methanol-Wasser-
Gemisch aufgenommen. Im Anschluss daran erfolgen
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die chromatographische Trennung und die Detektion
mittels Massenspektrometrie. [1]

Automatisierung schafft Mehrwert

Ein Auftragslabor, das sich auf die Analyse von Lebens-
und Futtermitteln spezialisiert hat, ist auf eine effizien-
te Bearbeitung der Proben angewiesen. Das gilt auch in
Bezug auf den Nachweis von PA. Hierin liegt allerdings
das Manko der BfR-Methode, nimlich der hohe Ar-
beits- und Zeitaufwand insbesondere fiir die Proben-
vorbereitung®, sagt Franziska Chmelka, diplomierte Le-
bensmitteltechnologin und Geschiftsfithrerin der TeLA
GmbH. Die TeLA ist ein akkreditiertes, auf die Analyse
von Lebensmitteln und Umweltproben spezialisiertes
Auftragslabor. Um die Produktivitit bei der Analytik zu
steigern, hat die TeLA die BfR-Methode automatisiert.

Fokus auf eingesetzter Analysentechnik

Fir die Probenvorbereitung fiir die PA-Analyse nutzen
Franziska Chmelka und Kollegen den MultiPurpose-
Sampler (GERSTEL-MPS). Einen zentralen Punkt
bildet hierbei die automatisierte SPE in Verbindung mit
einem LC-MS/MS-System von Agilent Technologies
(1290er HPLC mit 6495 Triple-Quadrupol). Die Tren-
nung der Analyten erfolgt auf einer Standard-RP-Phase
(Nucleodur C18 HTec 250 x 2 mm x 5 pm, Macherey-
Nagel) unter Verwendung eines Eluentengradienten,

bestehend aus 5 mM Ameisensiure (Eluent A) und Me-

’.lrt

Fur die Bestimmung der Pyrrolizidinalkaloide wurde eine Gerétekom-
bination, bestehend aus einem MultiPurposeSampler (GERSTEL-MPS),
konfiguriert fur die automatisierte Ausfiihrung der SPE, in Verbindung mit
einem LC-MS/MS-System von Agilent Technologies (1290er HPLC mit
6495 Triple-Quadrupol), verwendet.

thanol (Eluent B): 0 min (5 % B) — 3 min (5% B) - 7
min (20 % B) — 13 min (20 % B) — 16 min (65 % B) — 17
min (95 % B) — 20,1 min (5 % B). Die Flussrate be-
trigt 0,25 mL/min, die Sdulentemperatur 28 °C. Injiziert
werden 5 pL des Eluats. Die Analyten werden im Mul-
tiple Reaction Monitoring (MRM, ESI positiv) gezielt
detektiert. Fir die Methodenentwicklung verwenden sie
eine wissrige Standardlésung, die 17 verschiedene, in
der BfR-Methode genannte PA enthilt: Monocrotalin,

Erucifolin, Intermedin, Jacobin, Lycopsamin, Monocro-
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Die Analyse der Standardmischung der untersuchten Pyrrolizidinalkaloide erbrachte ein in
jeder Hinsicht sauberes Chromatogramm mit gut aufgelosten Signalen. Eine gute Tren-
nung und Auflésung der einzelnen Substanzen ist duRerst wichtig, weil viele sehr &hnliche
Massentbergénge besitzen und somit eine Differenzierung der verschiedenen PA nur tber
Retentionszeiten maglich ist. (Quelle: TeLA GmbH)

Kamillentee (links), versetzt mit 0,1 % Jakobs-Kreuzkraut

(rechts).
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talin-N-oxid, Erucifolin-N-oxid, Intermedin-N-oxid,
Retrorsin, Jacobin-N-oxid, Senecivernin, Senecionin,
Retrorsin-N-oxid, Senecivernin-N-oxid, Senecionin-N-
oxid, Lasiocarpin und Lasiocarpin-N-oxid.

Automatisierte SPE als Schliissel

»Unser Augenmerk bei der Methodenentwicklung lag auf
der Automatisierung des zeit- und arbeitsintensivsten
Arbeitsschritts, sprich der Festphasenextraktion (SPE),
berichtet Franziska Chmelka. Nach der erforderlichen
Experimentierphase legten sich die Applikationsexper-
ten der TeLA auf ein geeignetes C18-RP-Material als
Sorbens fest (Macherey-Nagel C18 ec 3 mL/500 mg).
Simtliche SPE-Schritte liefen sich im Zuge ihrer Me-
thodenentwicklung erfolgreich automatisieren: die Kon-
ditionierung des Sorbens

mit 5 mL Methanol und

5 mL Wasser, die Aufga-

be von 5 mL Probe auf

das Sorbens sowie die

Elution der Analyten

ot mit 5 mL Methanol. ,Es
ist uns ebenfalls gelun-
gen®, berichtet Dr. Nor-
bert Helle, geschifts-
fiihrender Gesellschafter
der TeLA und ausgewie-
sener LC/MS-Experte,
,das Eindampfen des
Eluats, die Wiederauf-
nahme des Rickstands in 1 mL zehnprozentigem Me-
thanol sowie die Injektion von 5 pL des resultierenden
Extrakts in das LC-MS/MS-System zu automatisieren.
Die Analyse der Standardmischung habe ein in je-
der Hinsicht sauberes Chromatogramm mit gut aufge-
l6sten Signalen ergeben. Franziska Chmelka: ,Eine gute
Trennung und Auflésung der einzelnen Substanzen ist
duflerst wichtig, weil viele Analyten dhnliche Massen-
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berginge besitzen und somit eine Differenzierung der
verschiedenen PA iiber Retentionszeiten notwendig ist.”

Anschlieflend stellten die TeLA-Applikationsexper-
ten die Funktionstauglichkeit von Gerit und Methode
auf den Priifstand, indem sie reale Proben, sprich die
Blitter von Jakobs-Greiskraut, analysierten.

Hierbei zeigte sich, ,simtliche statistisch relevanten
Parameter sprachen fiir die hohe Giite unserer automa-
tisierten SPE-LC-MS/MS-Methode®, sagt Franziska
Chmelka und berichtet weiter: ,Die Linearitit ist tiber
einen weiten Kalibrationsbereich bis herunter auf 1 ng/
mL hervorragend. Gleiches gilt fir die Wiederfindung,
die von Analyt zu Analyt zwischen 85 und 98 Prozent
variiert. Die Reproduzierbarkeit der Methode — ein-
schlieflich Probenvorbereitung und Messung — zeigt
eine analytabhingige Schwankungsbreite zwischen 1,3
und 4,8 Prozent. Besonders wichtig war uns, dass die Re-
tentionszeiten stabil sind und lediglich zwischen 0,063
und 0,35 Prozent liber einen Messzeitraum von meh-
reren Tagen schwanken. Erreichen lassen sich Bestim-
mungsgrenzen zwischen 0,5 und 0,05 pg/kg.”

In einem weiteren Arbeitsschritt gingen Franziska
Chmelka und Kollegen der Frage nach, wie viele PA
letztendlich tatsichlich in den Tee ubergehen. Zu die-
sem Zweck versetzten sie Kamillentee mit unterschied-
lichen Mengen Jakobs-Greiskraut; dessen Anteil betrug
10,1 respektive 0,1 Gewichtsprozent gegeniiber dem
Kamillentee. Uber das Resultat der Messung sagt Fran-
ziska Chmelka: ,Bereits eine Dreingabe von 0,1 Prozent
genugt, um PA im Tee in signifikanter Menge nachzu-
weisen.

Was am Ende zu sagen iibrig bleibt

Alle von ihnen durchgefiihrten Untersuchungen besti-
tigten die hohe Giite und Praxistauglichkeit ihrer auto-
matisierten SPE-LC-MS/MS-Methode zum Nachweis
von PA aus Lebens- und Futtermittelmatrices sowie aus
anderen pflanzlichen Rohstoffen, berichtet die Lebens-
mitteltechnologin. Und mit Blick in die Zukunft sagt
Franziska Chmelka, dass es darauf ankomme, die Zahl
der untersuchten PA-Verbindungen zu erweitern sowie
den Versuch zu unternehmen, die Empfindlichkeit der
Messung weiter zu verbessern. In ihrer jetzigen Aus-
fithrung liefere ihre Methode allerdings bereits tiberaus
zufriedenstellende Resultate, unterstreicht Franziska

Chmelka.

Quellen
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GERSTEL feiert

das 50. Firmenjubilaum

Im Oktober 2017 feierte GERSTEL das 50. Firmenjubildum gemeinsam mit Mitarbeiterinnen und
Mitarbeitern aus dem In- und Ausland sowie Gésten aus Politik, Industrie, Wirtschaft und Wissenschaft.
Das mittelstandische familiengeftihrte Unternehmen ist ein fihrender Anbieter von Geraten und
Systemen fur die instrumentelle chemische Analytik. Gegriindet wurde GERSTEL 1967 von dem
Feinmechanikermeister und Erfinder Eberhard Gerstel (1927-2004) in einer Doppelgarage in der

TalstraRe in Milheim an der Ruhr.

Das Jahr 2017 stand fir GERSTEL
ganz im Zeichen des 50. Firmenjubi-
liums. Um dieses grofle Ereignis gebiih-
rend zu feiern, hatte sich das international
titige mittelstindische, in zweiter Gene-
ration gefiihrte Familienunternehmen ei-
niges einfallen las-
sen. Das Highlight
bildete unzweifel-
haft die Jubildums-
gala am 6. Okto-
ber 2017, zu der
GERSTEL Giste
aus dem In- und Ausland in die Stadthalle
in Milheim an der Ruhr eingeladen hatte.

Mehr tber die
Geschichte des
Unternehmens

erfahren Sie im
Internet unter

www.gerstel.de

Im weiteren Verlauf dieses Beitrags wird
davon ausfiihrlich die Rede sein. Das Or-
ganisationsteam hatte sich tberdies wei-
tere Hohepunkte einfallen lassen, unter
anderem wurden Anwenderseminare im
In- und Ausland durchgefiihrt. Auf Sei-
te 25 berichten wir tiber das am 5. und 6.
Oktober 2017 in Miilheim an der Ruhr

ausgerichtete Anwenderseminar.

Tag der offenen Tiir

Besonderen Zuspruch erfuhr zum Bei-
spiel auch der Tag der offenen Tiir, den das
Unternehmen im Juli 2017 unter grofer
offentlicher Teilnahme durchgefiihrt hat.
GERSTEL informierte die zahlreichen
Interessierten, die sich am Eberhard-
Gerstel-Platz eingefunden hatten, unter
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anderem tber die Arbeits-
bereiche und Berufsgruppen
im Unternehmen. Vorge-
stellt wurde in Theorie und
Praxis, wie die Gerite und

Systeme des Unternehmens
entwickelt, hergestellt, vertrieben

und im Analysenlabor eingesetzt : ®=

werden. ;. -5
b

Unterschiedlichste

Berufsgruppen

Zur  Bewiltigung  sei-

ner Aufgaben beschiftigt
GERSTEL unterschiedli-
che Berufsgruppen, darun-
ter Chemiker, Ingenieure,
Mechatroniker, Feinwerk-
mechaniker, Software-, IT-,
Vertriebs- und Marketing-
experten sowie Biiro- und
Industriekaufleute. ~ Rund
120 Mitarbeiterinnen und
Mitarbeiter zihlt GERSTEL
am Stammsitz des Unterneh-
mens am Eberhard-Gerstel-
Platz 1 in Miilheim an der
Ruhr, weitere 80 im In- und
Ausland.

GERSTEL besitzt Firmen
in den USA, Japan, Singapur,

Text: Guido DeuRing; Fotos: Dr. Malte Reimold, Guido DeuRing

Impressionen vom Tag der offenen Tiir bei GERSTEL
im Juli 2017.

Brasilien und der Schweiz. Dariiber
hinaus ist das Unternehmen durch
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Impression von der
Gala der GERSTEL
GmbH & Co. KG
anlasslich des 50.
Firmenjubilaums.

—
Die Enkel werden staunen: Thea Gerstel
trifft auf ,Wissen macht Ah!“-Moderator

Ralph Caspers, der durch die Gala fiihrte.
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Thea Gerstel, die Ehefrau des 2004 verstorbenen Firmengriin-
ders, wird auf der Gala gebthrend begriilt und gefeiert.

Partnerfirmen in rund 80 Lindern der Erde vertreten.
Rundginge durch den Betrieb boten den Besuchern einen
Blick hinter die Kulissen des Unternehmens. Sie hatten
die Chance, Aufbau und Arbeitsweisen der verschiedenen
Abteilungen kennenzulernen. Die Produktion und das
Lagerwesen stellten sich ebenso den Fragen der Besucher
wie die Mitarbeiter in den chemisch-analytischen Labo-
ratorien des Unternehmens sowie in Vertrieb und Marke-
ting. Gezeigt, vorgestellt und erldutert wurden zudem die
Produkte des Unternehmens und deren Anwendung. Der
Tag der offenen Tur diente einerseits dazu, Transparenz
zu schaffen, andererseits sollten auch junge Menschen
fir die Ausbildung zum Feinwerkmechaniker interessiert
werden. GERSTEL ist eines der wenigen Unternehmen
in der Ruhr-Region,
das in diesem Beruf
ausbildet.

Jubildumsgala
und Anwender-
seminar

Am 6. Oktober 2017
fand schliefflich die
grofle Jubiliumsgala
in der Stadthalle in
Miilheim an der Ruhr
statt. Mitarbeiterin-
nen und Mitarbei-
ter der Tochter- und
Schwesterunterneh-

men von GERSTEL
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Patrick Kaltenbach (r.) von Agilent Technologies tberreicht
Eberhard G. Gerstel eine Ehrung zum 50. Firmenjubildum.

Internationale Partner von GERSTEL tbermitteln ihre Gltickwiinsche zum
50. Firmenjubildum per Videobotschaft.

aus den USA, Japan, Singapur und der Schweiz waren
nach Deutschland gereist, um das grofle Ereignis gemein-
sam mit Weggefihrten des Unternehmens, langjdhrigen
Kunden und Partnern sowie den deutschen Kolleginnen
und Kollegen zu feiern. Insgesamt nahmen 350 Giste aus
dem In- und Ausland an der Gala teil.

Die Festivititen starteten indes bereits tags zuvor.
Mehr als 160 Anwender von GERSTEL-Geriten und
-Systemen aus Deutschland, Osterreich und der Schweiz
trafen sich am Stammsitz des Unternehmens in Miilheim
an der Ruhr zu einem zweitigigen, von GERSTEL ausge-
richteten Seminar, um sich tiber ihre Erfahrungen im Um-
gang mit und beim Einsatz von GERSTEL-Technologie
in der Praxis auszutauschen (Seite 25).

Wihrend auf dem Anwenderseminar das Teilen von
Know-how und Wissen sowie der Erfahrungsaustausch
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Ulrich Scholten,
Oberbtirgermeister
von Miilheim an
der Ruhr, betont bei
seinem GruRwort
auf der Gala zum
50. Firmenjubildum
von GERSTEL wu. a.
seine Freude tber
die Verbundenheit
des Unternehmens
mit der Ruhr-Region
und der Stadt Mil-
heim an der Ruhr.

T
Professor
Thomas A. Lange

Professor
Pat Sandra

Peter Tenbrink
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im Mittelpunkt standen, bot die Jubildumsgala den pas-
senden Rahmen fiir ein herzliches Dankeschon an alle
Mitarbeiterinnen und Mitarbeiter sowie an langjihrige
Kunden, Partner, Freunde und Wegbegleiter des Unter-
nehmens u. a. in Form einer kulinarischen Reise durch 50
Jahre deutscher Zeitgeschichte sowie guter Unterhaltung.

Namhafte Personlichkeiten
richten GruBworte

Grufiworte wurden an das Unternehmen gerichtet, unter
anderem von Ulrich Scholten, Oberbiirgermeister von
Miilheim an der Ruhr, der GERSTEL als internationales
»2Aushingeschild fur die Stadt“ und als Vorbild fiir andere
Unternehmen bezeichnete.

Prof. Dr. Thomas A. Lange, Vorstandsvorsitzender
der Nationalbank Essen, attestierte GERSTEL, basie-
rend auf den Erfahrun-
gen der Vergangenheit
und Gegenwart, wirt-
schaftlich von bester
Gesundheit zu sein und
gut gertstet fur kinftige
Herausforderungen.

Einen ihnlichen
Klang hatten die Aus-
fihrungen von Prof.
Dr. Pat Sandra, dem
Griinder des Research
Institute for Chroma-
tography in Belgien,
der bereits eine enge
wissenschaftliche  wie
auch freundschaftliche
Verbundenheit mit dem
Unternehmensgrinder
Eberhard Gerstel senior
(1927-2004) pflegte.

Mit Peter Tenbrink
von Eurofins in Ham-
burg brachte ein lang-
jahriger Kunde des Un-
ternechmens nicht nur
die positiven Seiten der
GERSTEL-Technolo-
gie zum Klingen, tiber-
dies lobte er vor allem
auch den personlichen Einsatz, den die ,, GERSTELaner*
im Interesse der Kunden zeigten und durch den sie die
Zufriedenheit auf allen Seiten forderten.

Dr. Beat Liithi, Mitinhaber von CTC Analytics
aus der Schweiz, ein wichtiger Kooperationspartner von
GERSTEL, betonte die inspirierende Zusammenarbeit
beider Unternehmen bei der Entwicklung von Roboter-
und Automatisierungstechnik.

Patrick Kaltenbach, Senior Vice President von Agi-
lent Technologies, einem der weltweit fithrenden Her-
steller von Analysengeriten sowiec GERSTEL-Partner
seit 1986, unterstrich die Bedeutung der seit mehr als drei
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Moderator der GERSTEL-Gala: Ralph Caspers
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Die Physikanten“ Th
Experiment zur ange

omas Maller (1) und Sgscha Sc
wandten Elektrostatik ein.

Jahrzehnten bestehenden engen Zusammenarbeit mit
GERSTEL. Als Ausdruck seiner Verbundenheit tiber-

reichte Patrick Kaltenbach der GERSTEL-Geschifts-
fithrung eine Urkunde.

Unterhaltsames
Rahmenprogramm

Den darstellerischen Hohepunkt des Abends gestalteten
,2Die Physikanten®, die im Saal und auf der Biihne ein
begeistertes Publikum mit spektakuliren Experimenten
und verbliiffenden naturwissenschaftlichen Effekten zu
beeindrucken wussten. Die Band ,RedPack® aus Whirz-
burg und die Gruppe ,Atlas“ aus Milheim an der Ruhr
kreierten den musikalischen Rahmen. Zum Gelingen des
Abends trug Ralph Caspers bei, der mit unvergleichli-
chem Charme und Witz das Publikum in seinen Bann
zog und gekonnt durch den Abend fiihrte. Ralph Caspers
geniefit als Moderator populidrer Wissenschaftsformate
im deutschen Fernsehen wie ,Wissen macht Ah!“ oder
»Quarks & Caspers“ hierzulande eine grofle Bekannt-
und Beliebtheit.

Noch bevor die Gala ihren offiziellen Hohepunkt
erreichte, nutzten die GERSTEL-Geschiftsfiihrer die
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Die Geschichte des Unternehmens in Bildern fand groRes Interesse bei
den Gésten.
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inein

hiffbauer (r.) binden Holger Gerstel (M.)

GERSTEL im Film

GERSTEL ist ein international fihrender An-
bieter von Hightech-Produkten und System-
[6sungen fur die instrumentelle chemische
Analytik. Das Hauptaugenmerk des Unterneh-
mens liegt auf den Trenntechniken, nament-
lich der Gas- und Flissigchromatographie,
sowie dem Bereich Automatisierungstechnik
und dem Einsatz von Robotern fir die Pro-
benvorbereitung und Probenaufgabe.

Wie das Unternehmen funktioniert und
arbeitet, sehen Sie im unserem Filmbeitrag
unter http://bit.ly/2hlu9sx.

Foto: istock / adventrr

Gelegenheit, um Ehrungen fiir langjahrige Mitarbeiter
und besonderes Engagement auszusprechen. Blumen aus

der Hand ihrer S6hne erhielt Thea Gerstel, die Ehefrau

Impression von der Gala der GERSTEL GmbH & Co. KG anlasslich des
50. Firmenjubildums. In der Rotunde der Stadthalle beleuchteten eine
Bilderstrecke und Exponate die Geschichte des Unternehmens.

des Firmengriinders, die auch in ihrem 86. Lebensjahr
beherzt die Entwicklung des Unternehmens verfolgt.

,Wir haben uns lange auf diesen groffen Abend vor-
bereitet”, sagt Holger Gerstel, ,,und sind gliicklich, sagen
zu konnen: Er war ein voller Erfolg.“ Das Wissen um
die eigenen Fihigkeiten und die vielen positiven Im-
pressionen des Abends lassen ihn zuversichtlich in die
Zukunft des Unternehmens blicken. Die instrumentelle
Analytik, fugt Ralf Bremer hinzu, sei ein wichtiger Eck-
stein in allen Bereichen des modernen Lebens — dar-
an werde sich so schnell nichts dndern. ,Dank unserer
langjihrigen Erfahrung und Innovationskraft werden
wir unsere Technologie auch kiinftig erfolgreich weiter-
entwickeln und den Anwendern im Labor interessante
Analysenldsungen anbieten konnen. Wir sind bestens
fur die Herausforderungen der Zukunft gertistet®, prog-
nostiziert Eberhard G. Gerstel.
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Anwenderseminar 2017

Gelungener Jubilaumsauftakt

Mit einem zweitdgigen Anwenderseminar in Milheim an der Ruhr hat GERSTEL am 5./6. Oktober

2017 die Feierlichkeiten zum 50. Firmenjubildum ertffnet — mit tberwaltigendem Erfolg, wie die 160

Seminarteilnehmer bestatigten. Durch das Anwenderseminar fihrten GERSTEL-Vertriebsleiter Michael
Groger und sein Stellvertreter Jan Garbe-Immel.

nders als in den Jahren zuvor hatte sich das Manage-
ent von GERSTEL dazu entschlossen, anlisslich
des 50. Firmenjubildums anstelle einer Seminartour durch
Deutschland, Osterreich und die Schweiz ein zweitigiges
Anwenderseminar unmittelbar am Hauptsitz des Unter-
nehmens durchzufiihren, um Kunden und Partnern ein
ganzheitliches Erlebnis zu vermitteln, das auch Aktivititen
am Stammsitz des Unternechmens miteinbezog.

Los ging es am 5. Oktober mit GERSTEL-Geschifts-
fiihrer Ralf Bremer, der die 160 Seminarteilnehmer/innen
in seinem Vortrag auf eine kurzweilige Reise durch die
50-jdhrige Entwicklungsgeschichte des Unternehmens
mitnahm.

Anschlieffend {ibernahm Dr. Andreas Thomas von
der Deutschen Sporthochschule Kéln das Mikrofon. Sein
Thema, die ,Automatisierung in der Dopinganalytik von
Dried Blood Spots (DBS) unter Einsatz des GERSTEL-
DBS-Autosamplers, stief auf grofles Interesse.

Sandra Hirsch und Andreas Kéhler stellten iiberzeu-
gend vor, wie innovativ man bei Dow in Stade ,Hygiene-
analysen mittels Thermodesorptions-GC-FID/MSD* im
industriellen Mafistab durchfiihrt.

Katharina Heitz von der Wessling GmbH in Alten-
berge richtete ihren Fokus auf den ,GERSTEL-MPS fiir
Direktinjektion und die SPE-Online-Anreicherung® und
stellte in diesem Kontext als praktisches Beispiel eine Me-
thode zur Bestimmung von Pestiziden mittels LC-MS/
MS vor.

Die ,Bestimmung des Begasungsmittels Phosphin
(PH,) in Lebensmitteln mittels Headspace-GC* war das
Thema von Erika Caspart vom Chemischen und Veteri-
ndruntersuchungsamt in Fellbach, die ,Aromaverdiinnung
(ADA) mithilfe des GERSTEL-Twisters (SBSE) und an-
schliefender Thermodesorption® jenes von Dr. Marco A.
Fraatz von der Justus-Liebig-Universitit in Giefen.

Der zweite Seminartag startete am Morgen des 6. Ok-
tober mit einer Tasse Kaffee und der Riickbesinnung auf
das ,Cometogether”, mit dem der erste Seminartag einen
ebenso vergniiglichen wie interessanten Abschluss gefun-
den hatte.
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Den Auftakt machte Prof. Mark Biicking vom Fraun-
hofer Institut fiir Umwelt- und Lebensmittelanalytik in
Schmallenberg, der das Publikum tiber die ,Qualititskon-
trolle von griinem Tee mittels verschiedener Extraktions-
und Injektionstechniken® informierte. Birgit Koh-
lenberg berichtete anschlieflend tiber den ,Einsatz
von DHS und DHS-Large im Bereich der Aroma-
analytik® bei der Symrise AG in Holzminden.

Nach einer kurzen Kaffeepause beschrieb Dr.
Ulrike Braun von der Bundesanstalt fiir Material-
forschung und -priifung in Berlin, wie sich Mikro-
plastikpartikel mittels TED-GC/MS in Umwelt-
proben schnell und sicher nachweisen lassen. Die
,Untersuchung des Einflusses von Extraktionsme-
thoden und chemischen Modifikationen auf die Li-
gnin-Zusammensetzung“ war das Thema von Dr.
Klaus Rischka vom Fraunhofer-Institut fiir Ferti-
gungstechnik und Angewandte Materialforschung.

Ansgar Ruthenschror erhellte in seinem Vor-
trag, wie effizient und sicher man bei Eurofins in
Hamburg 3-MCPD in Lebensmittel nachweist F
und welche gewichtige Rolle der GERSTEL-MPS
bei der automatisierten Probenvorbereitung spielt.

Mit einem édhnlich klingenden Thema, ,Auto-
matisierte Probenvorbereitung in der LC/MS-Analytik,
leitete Franziska Chmelka von der TeLA GmbH, ei-
nem Auftragslabor in Geestland bei Bremerhaven, in die
Schlussphase des Anwenderseminars tber. Bei der ab-
schliessenden Diskussion brachten Seminarteilnehmer
wie auch Referenten zum Ausdruck, wie wichtig ihnen der
Austausch untereinander und der fachibergreifende Dis-
kurs seien. Fiir GERSTEL-Vertriebsleiter Michael Gro-
ger stehe aufler Frage, auch kinftig Seminare (sowie Schu-
lungen und Workshops) durchzufithren, um Anwendern
eine geeignet Plattform zu bieten, auf
der man sich austauschen und vonein-
ander lernen konne. Fiir 2019 sei daher
die nichste Anwenderseminar-Tour in

der Planung.

IGERSTELi

Jan Garbe-Immel

Michael Groger

Zum Filmbericht
Uber das GERSTEL-
Anwenderseminar
am 5./6. 10. 2017.
Link zum Beitrag:

% http://bitly/2iYCbIX
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Forensik-Workshop

In den zurtickliegenden Jahren hat GERSTEL in enger Zusammenarbeit mit Anwendern aus der
forensisch-toxikologischen Praxis viel Zeit und Energie in die Entwicklung innovativer Lésungen zur
automatisierten Bestimmung von Drogen und deren Metaboliten in Urin, Blut oder Haar investiert
—mit groRem Erfolg. Das Wissen darum wurde am 8. November 2017 geteilt: Auf einem Forensik-
Workshop, den GERSTEL gemeinsam mit Macherey-Nagel und Experten aus der Rechtsmedizin
durchgefiihrt hat, lernten rund 20 Teilnehmer Methoden und Analysentechniken kennen. Durch den
Workshop fuihrten die GERSTEL-Applikationsexperten Dr. Oliver Lerch und Thomas Albinus.

ie Teilnehmer/innen des Work-

shops waren alles, nur keine
unbeschriebenen Blitter, sie alle
sind sehr erfahren in der foren-
sisch-toxikologischen Praxis. Da
der Mensch bekanntlich jedoch
nie auslernt, bot der Forensik-
Workshop am 8. November 2017
— eine Gemeinschaftsaktion von
Macherey-Nagel und GERSTEL — am Stammsitz von
GERSTEL in Miilheim an der Ruhr auch ,alten Hasen®

manch neue Erkenntnis und obendrein die Chance auf

Thomas Albinus

einen Fachdiskurs unter Gleichgesinnten.

Den Auftakt machte Dr. Gerd Barbenheim von Ma-
cherey-Nagel, der einen detaillierten Uberblick iber fo-
rensisch-toxikologisch relevante Phasen fir die Festpha-
senextraktion (SPE) lieferte. Sonja Remacle vom Institut
fiir Rechtsmedizin der Universitit Gieflen erliuterte ih-
ren Modus der automatisierten ,,Probenvorbereitung und
Probenaufgabe fiir die forensisch-toxikologische Analy-
se“ zwecks Bestimmung von Cannabinoiden in Haaren
und Serum mittels Flussig-Fliissigextraktion sowie der
Bestimmung von Begleitalkoholen mittels Headspace-
GC/MS.

Dr. Angela Gasse, ehemals Institut fiir Rechtsmedi-

zin der Universitit

Minster, schlug
thematisch in eine
ihnliche  Kerbe

und berichtete
in ihrem Vortrag
iber die , Verbes-
Extraktion
von Cannabino-

serte
iden aus Serum
und Plasma mit-
tels einer SPE-
Mischphase“. Die
S2Automatisierte
Aufarbeitung von

IGERSTELi

Urinproben zur THC-COOH-
Bestimmung®  beleuchtete Dr.
Jorg Hermeling von der TUV
Stud Elab GmbH in Siegen.
Tobias Kieliba vom Institut
fiir Rechtsmedizin am Universi-
tatsklinikum Koln berichtete tiber

- eine

Dr. Oliver Lerch automatisierte

umfassend

Probenvorbereitung mittels Fest-
phasenextraktion (SPE), unter anderem zur Bestimmung
von THC-COOH in Haaren, bei der Vakuumkammern
keine Rolle mehr spielen. Dem folgte im Programm Dr.
Oliver Lerch, der ,Neues zur automatisierten Probenvor-
bereitung fiir die LC/MS* zum Besten gab.

Nach einem Imbiss folgte der praktische Teil des
Workshops: Mit Unterstiitzung des GERSTEL-Ap-
plikations- und Schulungsteams hatten die Workshop-
Organisatoren an drei Stationen praktische Gerite- und
Systemvorfithrungen vorbereitet. Im Fokus stand die
»2Automatisierte Dried-Blood-Spot-Analyse, die ,Auto-
matisierte SPE mit Eindampfstation® sowie die Automa-
tisierung der Proteinfillung auf dem GERSTEL-Mul-
tiPurposeSampler (MPS) unter Einsatz der integrierten
Arbeitsschritte Schiitteln, Zentrifugieren und Filtrieren.
Ein Rundgang durchs Unternehmen bildete den krénen-
den Abschluss des
Workshops, der,
so die einhellige
Meinung, abseh-
bar eine Fortset-
zung finden wird.

Teilnehmerkreis des
Forensik-Workshops, von
GERSTEL in Kooperation
mit Macherey-Nagel am
Stammsitz von GERSTEL
ausgerichtet.

GERSTEL Aktuell — Januar 2018
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Das lesen Sie in der ndchsten Ausgabe*

GERSTEL auf der ,analytica 2018
\;‘ER, in Miinchen

. Die Gala zum 50. Firmenjubildum liegt erst wenige Wochen zurtick,
schon laufen bei GERSTEL die Vorbereitungen fiir das néchste Veran-
staltungshighlight: die ,analytica 2018", die internationale Leitmesse ftir
Labortechnik, Analytik und Biotechnologie. In der Zeit vom 10. bis 13.
April 2018 ist GERSTEL fur Sie auf dem Gelénde der Messe Munchen
und présentiert Ihnen in der Halle A1, Stand 321, interessante Produkt-
und Systemneuheiten fir die automatisierte Probenvorbereitung und
Probenaufgabe in der GC/MS und LC/MS. Uberdies erfahren Sie aus
erster Hand alles tber die applikationsorientierten Komplettldsungen
des Unternehmens. Auf der ,analytica“ haben Sie zudem die Maglich-
= keit, unmittelbar mit |hrem GERSTEL-Ansprechpartner in Kontakt zu
treten und obendrein auch mit den Hardware- und Software-Experten
aus der Entwicklungs- und Applikationsabteilung des Unternehmens
Uber Losungen fir Ihre applikationspezifischen Herausforderungen zu
sprechen. In der GERSTEL Aktuell 54 geben wir lhnen einen Uberblick,
was Sie am GERSTEL-Messestand erwarten dirfen.

Zu Besuch im Labor von
Dow Chemicals in Stade

GERSTEL Aktuell hat sich wieder einmal auf den Weg
gemacht und Anwendern der GERSTEL-Technologie
Uber die Schulter geschaut. Zum Beispiel waren wir
im Ecology Lab von Dow in Stade, um zu erfahren,
auf welche ausgefeilt professionelle und effiziente Art
und Weise man dort insbesondere die Thermode-
sorptionslésungen von GERSTEL fuir Arbeitsplatz- und
Hygienemessungen nutzt.

T YRy e e . . .
N 4 A Nl E Effizienter Nachweis von Fipronil
" F YR = e ' mittels GC/MS oder LC/MS
- 2 L .
S 7 Will man Uberprifen, ob ein Lebensmittel den Anforderungen des
v 4 "jﬁ @ Verbraucherschutzes geniigt, braucht es eine wirksame Analytik, mit
s;T-"f o ] -~ * der sich relevante Analyten empfindlich, richtig und reproduzierbar be-
S ;’:_ — & stimmen lassen. Wie wichtig die Analytik fir den Verbraucherschutz ist,
£ f zeigt einmal mehr der Lebensmittelskandal um den illegalen Einsatz
= 1 b des Insektizids Fipronil in Gefliigelbetrieben. Er macht deutlich, dass
E J # .l Vertrauen zwar gut, analytische Kontrolle aber immer besser ist. Wir
= -‘ stellen lhnen eine effizient automatisierte Methode zum Nachweis von
ke . i Fipronil vor.
]

Formaldehyd- und andere
VOC-Emissionen im Blick

Um frihzeitig festzustellen, ob fur den Innenraum
bestimmte Werk- und Baustoffe frei von tblen und
ungesunden Ausgasungen sind, ist eine produkti-
onsnahe effiziente Screening-Methode sinnvoll und
nutzlich. Die Losung kénnte im Einsatz einer mikro-
skalierten Emissionskammermethode liegen. In der
GERSTEL Aktuell 54 stellen wir lhnen eine Methode
vor, die bestens geeignet ist zum Screening von VOC
und Formaldehyd in Holz- und anderen Werkstoffen
in der Fertigungs- und Qualitétskontrolle.
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*Anderungen vorbehalten
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e-Newsletter Im Internet
GERSTEL online: Hinweise zu Produkten ]
- - Terminen, Veranstaltungen und Applikati- * :

- g onen sowie weitreichende Informationen .- ik
Uiber das Unternehmen und seine kun- o T . —
\/ﬁ:&"'ﬂ a denorientierten Lésungen finden Sie im m I ——

\-// E;_.{'\E' Internet unter www.gerstel.de. Dort finden TOmE S =
: Sie unter anderem auch die vorliegende == _—

GERSTEL Aktuell 53 sowie die PDF-Datei-

en vieler weiterer Schriften des Unterneh- 2
k / \\ ‘-r"'/ mens zum Herunterladen. . : @w u
Immer bestens informiert et e
Abonnieren Sie unseren elektronischen News-
letter! Mit dem GERSTEL-e-Newsletter informie-
ren wir Sie regelméRig Uber unsere technischen
und applikativen Neuheiten, Veranstaltungen
und Schulungstermine — einfach per E-Mail.
Selbstverstandlich garantieren wir hnen die
Sicherhett Ihrer Daten geméR Datenschutz-
gesetz und natrlich geben .
wir sie auch nicht an Dritte
wetiter. Wie Sie unseren
elektronischen Newsletter

abonnieren? Anmeldung
unter www.gerstel.de

Sollten Sie Fragen zu einem der Beitrdge in dieser
53. Ausgabe der GERSTEL Aktuell haben oder
erganzende Informationen wiinschen, freuen wir
uns auf lhre E-Mail an aktuell@gerstel.de.
Umfangreiches Informationsmaterial tiber die
Produkte und Systemlésungen des Unternehmens
finden Sie wie gewohnt im Internet unter
www.gerstel.de.
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