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EDITORIAL

Sehr geehrte Leserinnen und
Leser, sehr geehrte Kunden
und Geschiftspartner,

die neue Ausgabe unseres Kunden-
magazins ,die probe" beschaftigt
sich mit dem Thema ,,Probenvor-
bereitung fiir die Instrumentelle
Analytik®. Die Probenvorbereitung
ist ein wichtiger Schritt in der Ana-
lytik, dem aber haufig nicht die
geblihrende Aufmerksamkeit
geschenkt wird. Das erweist sich
dann spater als Fehler, denn eine
Probenvorbereitung, die weder
reproduzierbar noch reprasentativ
ist, fiihrt zwangslaufig zu ebensol-
chen Analysenergebnissen.

Das breite Sortiment an RETSCH
Mihlen ermdglicht die Probenvor-
bereitung fir eine Vielzahl analyti-
scher Verfahren. Wir stellen in die-
sem Heft eine Auswahl der wich-
tigsten vor: AAS, HPLC, NIR und
RFA. Jede dieser Methoden stellt
andere Anforderungen an die Auf-
bereitung des Probenmaterials, fir
jede gibt es das passende RETSCH
Gerat.

Nicht zu vergessen die Partikel-
analytik, die ebenfalls eine wichti-
ge Rolle in der Qualitatskontrolle
spielt. Hier stellen wir eine Anwen-
dung aus der Partikelformanalytik
mit dem Camesizer vor.

Wir wiinschen Ihnen viel SpaB
beim Lesen dieser ,probe"!

T ez

Dr. Jirgen Pankratz
Geschaftsfiihrer
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1.000 Testberichte zum Download

Konfiguration{en):

Parameter:

Zeit:

Empfehlung:

Appihassesdusnbank
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Machfolgeanalytik:

Ausgewihite(s)
Geriit(e):

T Erreichte(s)

~ Ergebnis(se):

Bemarkung(en):

Pulveriack

ung: 0-20 mm (Chips)

forderung: < 40 pm (wie beigefigte

ZM 200 Ultra-Zentri
DR 100 Zuteilgerat

RETSCH bietet seit Jahrzehnten kosten-
lose Testvermahlungen an, die die Aus-
wahl eines geeigneten Gerates flr eine
spezifische Applikation erleichtern. Auf
der Basis von 15.000 Testberichten wur-
den die haufigsten Anwendungen heraus-
gefiltert. Die anonymisierten Testberichte
dieser Vermahlungen stehen jetzt zum
Download in einer umfangreichen Appli-
kationsdatenbank zur Verfugung. Die
Dokumente, die so unterschiedliche Mate-
rialien wie Algen, Knochen, Gummireifen
oder Eisenerz behandeln, helfen dem
Anwender eine erste Orientierung zu
bekommen, welches Gerat grundsatzlich
flr seine individuelle Zerkleinerungsauf-
gabe geeignet ist. Die gut strukturierte
Datenbank ermdglicht die Suche nach
Material, Gerat, Anwendungsgebiet oder
AufgabekorngroBe. Die RETSCH Applika-
tionsdatenbank ist frei zuganglich, eine
Registrierung ist nicht erforderlich.

tsch.de/applikationsdatenbant

Die Auswahl der passenden Miihle hdngt von der jeweiligen Anwendung ab. Kontaktieren Sie uns,

um die bestmégliche Lésung fiir Sie zu finden.

NEU: DVD MIT ALLEN
PRODUKTVIDEOS

Die Produktvideos aller wichtigen
RETSCH Geréate sind jetzt auf einer
DVD in 4 Sprachen erhaltlich:
Deutsch, Englisch, Spanisch,
Japanisch. Fordern Sie einfach Ihr

kostenloses Exemplar per E-Mail an:

mk@retsch.de.

Operation
Application Videos

Operation
& Application
Videos




/

- y 4 : _\ i gische Richtlinie

88/378//EWG/ i er..kla‘r gereg t* lSt welche Grenzwerte fiir Stoffe wie
Arsen, B(el, cCadmium bder Antimon gelten Schwermetalle aus Spielzeug
diirfen sich nur in solcl‘llen Mengen Ioseln, die fur Kinder gesundheitlich
unbedenklichisind: Geréide m den Ietztén Monaten gipggp Meldungen
durch.die Presse; dass"Sc‘I:‘wermetaIId%n gesundheits{)edenklichen Mengen
na,ch;é‘vgés;mé?den wonnten: Mit __IJer Anzahl'der Meldungen wachst
auch die'Unsicherheit der; V\?rbraucl’ier, so dass eine liickenlose Kontrolle

im Interesse der/Hersteller ist,

Von der Zerkleinerung zur Analyse

Fir die Analyse von Schwermetallen in Kunststoffen eignet sich insbesondere
die Atomabsorptionsspektrometrie (AAS), da diese einfach und preiswert
durchzufihren ist und die Ergebnisse gute Richtigkeit und Prazision aufwei-
sen. Da in der AAS Ublicherweise nur geldste Stoffe untersucht werden koén-
nen, muissen die Proben zundchst zerkleinert und anschlieBend aufgeschlos-
sen (gelost) werden. In der Regel nimmt die Probenvorbereitung daher deut-
lich mehr Zeit in Anspruch als die eigentliche Analyse; sie ist zudem eine
nicht zu unterschatzende Fehlerquelle. Wenn eine Probe z. B. mit einer Blro-
schere oder einer Kiichenmaschine zerkleinert wird, so ist eine Verfalschung
des Ergebnisses durch Kontamination vorprogrammiert.

In diesem Artikel wird am Beispiel einer Spielzeugpuppe der genaue Arbeits-
ablauf einer analysengerechten Probenvorbereitung bis hin zum Messergebnis
beschrieben. Zur Uberpriifung der Richtigkeit des Verfahrens werden zusatz-
lich kaufliche Referenzmaterialien untersucht.

AUFSCHLUSS/AAS

HOCHLEISTUNGS-
SCHNEIDMUHLE SM 2000

Aufgabegut: weich, mittelhart,
zah, elastisch, faserig

AufgabekorngréBe: < 60 x 80 mm
Endfeinheit: 0,25 - 20 mm

SCHWINGMUHLE
MM 400

Aufgabegut: hart,
mittelhart, weich, sprode, elastisch,
faserig

AufgabekorngroBe: <8 mm

Endfeinheit: ~ 5 ym

die probe Seite 3



SM 2000

H, 47475 Kamp-Lintfort

© CEM GmbH, 47475 Kamp-Lintfort
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AUFSCHLUSS/AAS

Vor- und Feinzerkleinerung der Probe

Mikrowellenaufschluss

Der Aufschluss ist nach der mechani-
schen Aufbereitung der Puppe der
nachste Schritt bevor die Probe der
eigentlichen Analyse in fllssiger Form
als Probenldsung zugefiuhrt wird.
Wichtigstes Ziel des Aufschlusses ist
das vollstandige Lésen der Probe, wo-
bei die Aufschlussldsung alle interes-
sierenden Elemente bzw. Verbindun-
gen in unveranderter Menge enthalten
muss. Anorganische Substanzen sollen
dabei vollstandig in |6sliche Kompo-
nenten Uberfihrt und organische
Substanzen vollstandig mineralisiert
werden.

In der heutigen Zeit ist es weder
zeitgemaB noch effizient, die Probe
mehrere Stunden auf einer Heizplat-
te in konzentrierten Mineralsauren
zu kochen. Mikrowellen-Aufschluss-
systeme sind in der Lage, innerhalb
von kurzer Zeit die Feststoffprobe

zu l6sen. Durch die direkte Erhitzung
der Losung mittels Mikrowellen, die
rasche Abkihlung nach erfolgtem
Aufschluss und das Erreichen von
Temperaturen weit oberhalb des nor-
malen Siedepunktes der Aufschluss-
sauren wird dieser Zeitvorteil erreicht.

Zunachst wird die Puppe bei der
Demontage in drei unterschiedliche
Analysengruppen aufgeteilt: Puppen-
korper, Haare und Kleidung.

Der Puppenkorper wird im ersten
Schritt auf eine Feinheit von ca. 3-4 mm
vorzerkleinert. Daflir eignet sich
besonders die Hochleistungs-
Schneidmiihle SM 2000, die mit ihren
versetzten Hartmetallschneiden und
dem leistungsstarken Antrieb auch sehr
heterogene Gemische kraftvoll zerklei-
nert. AnschlieBend erfolgt eine repra-
sentative Probenteilung mit dem Rota-
tionsprobenteiler PT 100, der Uber eine
extrem hohe Teilgenauigkeit verflgt.
Die gewonnene Teilprobe wird nun

der Feinzerkleinerung zugefihrt.

Diese lasst sich besonders effektiv in
der Ultra-Zentrifugalmiihle ZM 200
durchfuihren. Das Gerat vermahlt die
Probe schnell und schonend auf eine

Flr die Elementspurenanalyse werden
zudem folgende Anforderungen
an das Aufschlussverfahren gestellt:

Der Aufschluss soll einfach durch-
zufiuihren sein, d.h. ohne groBen
Arbeitsaufwand und komplizierte
Apparaturen.

Der Aufschluss soll sicher sein, das
Aufschlussgerat muss also Uber eine
Reihe von Sicherheitseinrichtungen
verfiigen.

Das Aufschlussverfahren sollte opti-
mal an das gesamte Analysenver-
fahren angepasst sein, so dass

z. B. keine Matrixerweiterung durch
die Aufschlusssauren erfolgt.

Die Erfassung und Steuerung der Auf-
schlussparameter soll zur Gewahrleis-
tung reproduzierbarer Aufschluss-
bedingungen gegeben sein.

Die zerkleinerten Puppenteile (ca. 500 mg
Einwaage) werden im Aufschlussbehalter
mit 10 ml Salpeterséure versetzt. Soft-
waregesteuert wird dann die Aufschluss-
methode gestartet. Die Temperaturent-
wicklung aller Proben wird kontinuierlich
gemessen und steuert daraufhin in
Abhéangigkeit der Reaktionsentwicklung
das vorgegebene Aufschlussprofil an.
Nach nur 30 Minuten sind die Proben auf-
geschlossen und kénnen flir die nachfol-
gende spektrometrische Analyse quan-
titativ auf das Nennvolumen aufgefillt
werden.



AUFSCHLUSS/AAS

Feinheit unter 200 pm. Zusatzlich
wird Trockeneis als Mahlhilfe
zugefligt, da so die Brucheigenschaf-
ten verbessert werden und leicht-
flichtige Substanzen nicht durch
Reibungswarme verloren gehen.

Fir die Puppenhaare und -klei-
dung empfiehlt sich die Schwing-
miihle MM 400, mit der es mdglich
ist, innerhalb von 1-2 Minuten eine
Probenmenge von bis zu 40 ml analy-
sengerecht zu zerkleinern. Die
beflllten verschraubten Mahlbecher
werden zunadchst in fliissigem
Stickstoff vorgekiihlt und dann

in die Mihle eingespannt.

Alle hier genannten Mihlen verfligen
Uber Mahlwerkzeuge fir die schwer-
metallfreie Zerkleinerung, so dass
bei der anschlieBenden Analytik kei-
ne Gefahr der Probenkontamination
besteht.

Analytik

Die Proben werden mittels Graphitrohr-AAS vermessen, um eine niedrige Nach-
weisgrenze zu gewahrleisten. Hierbei werden 5 bis 50 Mikroliter der Probenlésung
in einen Graphitrohrofen gebracht und in mehreren Schritten so hoch erhitzt, dass
die Probe atomisiert wird. Mit modernen Spektrometern ist es moglich, mit fest
installierten Lampen und einem motorgesteuerten Spiegel in kurzer Zeit vollauto-
matisch mehrere Elemente quantitativ zu bestimmen.

Die Spielzeugpuppe wurde auf die toxischen Schwermetalle Arsen (As), Cadmium (Cd),
Blei (Pb) und Antimon (Sb) untersucht.
Das Analysenergebnis:

| Element Kleid Haare Kérper \
mg/kg mg/kg mg/kg
Arsen - - -
Cadmium - - 31+1
Blei = = -
Antimon 32+ 3 - -
Es lassen sich Cadmium im Puppenkdrper und Antimon im Puppenkleid nachweisen. atian GmbH, 64289 Darmstadt

Zwar liegen die Konzentrationen unter den empfohlenen Grenzwerten fir Kinderspiel-
zeug (Cd: 75 mg/kg, Sb: 60 mg/kg), allerdings liegt der Wert fiir Antimon im Puppen-
kleid im Bereich des Okotex 100 Grenzwertes (30 mg/kg), einem freiwilligem Prif-
siegel flr besonders schadstoffarme Textilien.

Zur Uberpriifung der Richtigkeit des gesamten Verfahrens wurden zu den aufbereiteten Pup-
penproben kaufliche Referenzmaterialien untersucht. Dazu dienen 5 Kunststoffproben des
Verbands der Automobilindustrie (VDA) mit unterschiedlich hohen Gehalten an Cadmium.

‘ Probe Zertifizierter Gehalt Gemessener Wert Da die Messwerte (Mittelwerte von drei
mg/kg mg/kg unabhangigen Mikrowellenaufschliissen)

1 114,6 + 2,1 114,0 + 1,0 sehr gut mit den Referenzwerten Uber-

5 40,9+ 1,2 40,5+ 0,6 einstimmen, kann zusammenf_assend

festgestellt werden, dass der hier aufge-

3 759 %21 75,7+ 1,0 zeigte Weg zur Analyse von Schwerme-
4 197,9 £ 4,8 196,8 £ 1,3 tallen in Spielzeug schnelle, genaue und

5 407 £ 12 403 £ 6 sehr gut reproduzierbare Werte liefert.

die probe Seite 5



P

1

EXTRAKTION/NIR

Fettbestimmung
in Lebens- und_
Futtermitteln/

InderiebenssndiEuttermittelanalytik ist der"Fett ehal

groisensnoualitatskontrolieREnerseits tragt das nth

Nahvertbepandererseissindlienige Fettsorten (z B. }vl iz

BestandielEmbdeEnenmoghichstisSparsamiumgegangen

nENEREDCRIChtimeEnNuRdieiennzeichnung voniieb|

ChEnWERIghtRoterfettanmasindjetztau

LatSachlichen

ULTRA-ZENTRIFUGAL-
MUHLE zM 200

" Aufgabegut: weich, mittel-
hart, sprode, faserig

I AufgabekorngréBe: < 10 mm
1 Endfeinheit: < 40 ym

I groBer Drehzahlbereich,
regelbar von 6.000 bis
18.000 min™*

1 schonende, sehr schnelle
Zerkleinerung durch zwei-
stufiges Rotor-Ringsieb-
System

I komfortable Parameterein-
stellung Uber Display und
ergonomische Einknopf-
bedienung

W leise und zuverldssig,
leicht zu reinigen
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e Herstaller aufgerordertaden

ELLGENIITET P:_rodu LeauhdenVerpackingianzigebeny

Verfahren zur Fettbestimmung

Es gibt verschiedene Methoden zur quantitativen Fettbestimmung. Welche Methode einge-
setzt wird, hangt vom Probenmaterial, den Genauigkeitsanforderungen und den zeitlichen
Rahmenbedingungen ab.

Zu den klassischen Verfahren zéhlt die Losungsmittelextraktion
nach Soxhlet bzw. die Methode nach Weibull-Stoldt, bei der die
Probe vor der Extraktion mit Salzsaure aufgeschlossen wird. Soxhlet
Extraktionen sind heute weitestgehend automatisiert, mehrere Pro-
ben konnen parallel verarbeitet werden. Diese Systeme bieten dem
Anwender viele Vorteile, wie z. B. einfache Handhabung, L6sungs-
mittelrickgewinnung, Sicherheitsfunktionen und geringer Platzbedarf.
Die Programmierbarkeit von Zeit und Anzahl der Extraktionszyklen
garantiert eine Extraktion unter reproduzierbaren Bedingungen.
Zudem ermdglichen die einzeln anwdhlbaren Heizplatze einen duBerst
energiesparenden Betrieb.

© Biuichi Labortechnik GmbH, 45127 Essen

Zerkleinerung fetthaltiger Proben

Fir die Fettbestimmung durch eine schnelle und quantitative Extraktion ist eine vorherige
Probenaufbereitung erforderlich. Wahrend der Aufbereitung ist zwingend darauf zu achten,
dass die zu bestimmenden Eigenschaftsmerkmale, in diesem Fall der Fettgehalt, nicht veran-
dert werden. Bei unsachgemaBen Zerkleinerungsverfahren ist ein Fettverlust vorprogrammiert,
da der Einsatz von ungeeignetem Zubehor oder falsche Betriebsparameter zwangslaufig zu
Fettabsonderungen im Mahlraum und an den Mahlwerkzeugen fiihren. Das Probengut ist dann
flr die weitere Analyse unbrauchbar, der Reinigungsaufwand der Mihle entsprechend hoch.
Fir die optimale Zerkleinerung von fett- und 6lhaltigen Produkten bietet RETSCH zwei Gerate
an. Die Ultra-Zentrifugalmiihle ZM 200 ist eine Rotormihle, die sich fiir die Zerkleinerung
von mittelharten, leicht fetthaltigen Produkten wie Olsaaten, Gebéck, Futterpellets oder Hun-
defutter eignet. Die Zerkleinerung der Probe erfolgt iberwiegend durch Scherwirkung zwischen
dem Rotor und einem feststehenden Ringsieb. Die Lochweite des Ringsiebes beeinflusst den



Mahlgrad. Fur die Fettbestimmung durch Extraktion sind in der Regel Feinheiten
von 0,5 - 1 mm ausreichend, die mit Ringsieben der Lochweiten von 0,75 - 1,5 mm
erzielt werden kdnnen. Werden Siebe mit kleineren Lochweiten eingesetzt, so
ist mit Fettabscheidung zu rechnen, darum gilt, ,nicht so fein wie maoglich,
sondern so fein wie nétig®.

Fir Produkte mit sehr hohem Fettgehalt, wie Fischpellets, Fleisch, Wurst und
Kase setzt man vorzugsweise die Messermiihle Grindomix GM 200 ein. Das
Gerat zerkleinert und homogenisiert das Probengut durch Schneidwirkung in
einem flissigkeitsdichten Behalter. Die Endfeinheit und der Mahlgrad werden
durch die variable Drehzahl beeinflusst. Der Zerkleinerungsvorgang kann auch
in einer Flissigphase, beispielsweise dem Extraktionsmittel, durchgefiihrt wer-
den. Fettverluste sind somit nahezu ausgeschlossen, wenn der komplette
Becherinhalt in die Extraktionshilse Uberfuhrt wird.

Beide Gerdte arbeiten zuverlassig, liefern absolut reproduzierbare Mahlergeb-
nisse und kénnen auch mit schwermetallfreien Mahlwerkzeugen ausge-
rustet werden.

Grindomix GM 200

Ultra-Zentrifugalmihle ZM 200

0,8
0,7
E 0,6
2 CH, - Schwingungen
o
2 0:5 von Fettsduren
<

0,4

0,3

0,2
10.000 9.000 8.000 7.000 6.000 5.000 4.000

Wellenzahlen [em™]

NIR Spektrum von Hundefutter

Die Abbildungen zeigen die zerkleinerte Probe und das zugehdérige NIR-Spek-
trum am Beispiel von Hundefutter. Die ZM 200 bendtigt nur eine Minute, um
150 g dieses Probenmaterials auf eine Feinheit < 1 mm zu zerkleinern. Inner-
halb weniger Sekunden ist es dann mdglich, ein NIR-Spektrum aufzunehmen
und so eine zuverldssige quantitative Aussage lUber den Fettgehalt in der Pro-
be zu treffen.

EXTRAKTION/NIR
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NIR Spektroskopie

Alternativ zu den klassischen Verfahren
nach Soxhlet oder Weibull-Stoldt hat sich
in den letzten Jahren die Nahinfrarot
(NIR)-Spektroskopie als Schnellmethode
etabliert. Mit dieser Methode lassen sich

in Sekundenschnelle nicht nur der Fettge-
halt, sondern auch weitere maBgebliche
Parameter wie Protein, Feuchte und
Kohlenhydrate bestimmen. Darliber
hinaus kommt die NIR-Spektroskopie
ganz ohne Chemikalien aus und kann pro-
duktionsnah eingesetzt werden. Dank einer
einfachen Bedienoberflache ist die Handha-
bung der Gerate schnell zu erlernen.

Inhomogenitaten in den Proben kénnen bei
quantitativen NIR-Bestimmungen Probleme
bereiten, da durch eine nicht homogene
Konzentrationsverteilung an unterschied-
lichen Stellen der Probe unterschiedliche Er-
gebnisse erzielt werden kdnnen. Um dieses
Problem zu eliminieren ist es wichtig,
dass die Probe reproduzierbar zerklei-
nert wird, bevor sie im Spektrometer
vermessen wird.

o3 X
® X X

Hundekuchenpellets vor
der Zerkleinerung

Das Zerkleinerungsergebnis zeigt
eine Feinheit von < 1 mm

die probe Seite 7
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Nachweis von
.7 Mykotoxinen in~
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Mykotoxine sindinaturliche Stoffwechselprodukte von Schimmel=
pilzen; die'beirMenscheniund Tiereﬂ'eine toxische Wirkung zeigen:
Ebenso)wie antibiotikabildende Mikroorganismenisind mykotoxin=
bildende Schimmelpilzarten weltweit verbreitet:

Die giftigsten)Vertreter der Mykotoxine sind/die Afiatoxine:
LLebensmittel, die'aufgrund von Pilzbefall ein'erhohtes Risiko
der Aflatoxin-Ereisetziing zeigen, sind neben Trockenfruchten
und Gewiirzen auchNussei(z: B: Erdnusse; Haselnusse, Pistazien)

und Getreide (z: B: Weizen, Mais):

Mykotoxine werden oft nur unter bestimmten Temperatur- und Feuchtigkeits-
bedingungen und bei reichlichem Nahrstoffangebot gebildet, wie dies bei
Lebensmitteln der Fall ist. Ursache ist meist eine falsche oder zu lange Lagerung.
Oft entsteht nicht nur eine Substanz, sondern eine ganze Familie chemisch
verwandter Verbindungen. Mykotoxine sind weitgehend hitzestabil und werden
daher bei der Nahrungsmittelverarbeitung in der Regel nicht zerstort.

I Haselniisse vor der
Zerkleinerung

I Das Ergebnis der
Vorzerkleinerung
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Vor- und Feinzerkleinerung

Um die Mykotoxine hinreichend aus
dem Ausgangsmaterial zu extrahieren,
muss die Probe zuvor zerkleinert und
homogenisiert werden.

Da die Grenzwerte fir die Mykotoxin-
Belastung zwischen 0,025 und 15 pg/kg
liegen und ein Pilzbefall meist in
Nestern erfolgt, muss eine Stichprobe
ausreichend groB sein, um eine Konta-
mination nachweisen zu kénnen. Dazu
wird eine reprdsentative Menge von

ca. 1 bis 2 kg pro Tonne an gelieferten
Nlssen zunachst mit der RETSCH
Schneidmiihle SM 100 auf eine Parti-
kelgroBe von ca. 1 - 3 mm vorzerklei-
nert. Diese Mihle wird vor allem fur
die schnelle und schonende Zerkleine-
rung trockener Materialien bis zu einer
Endfeinheit von 0,25 mm eingesetzt.
AnschlieBend erfolgt eine reprasentative
Probenteilung mit dem Rotationspro-
benteiler PT 100, der (ber eine
extrem hohe Teilgenauigkeit verflgt.

Die gewonnene Teilprobe wird nun
der Feinzerkleinerung zugefihrt.
HierfUr bietet sich die RETSCH Ultra-
Zentrifugalmiihle ZM 200 an. Diese
leistungsstarke Rotormuhle ist einfach
und sicher in der Bedienung und kann
aufgrund der umfangreichen Zubehor-
palette sehr vielseitig eingesetzt wer-
den. So sind fur die Aufbereitung der
Haselnlsse zum Beispiel die Distanz-
siebe besonders geeignet, welche spe-
ziell fUr die Zerkleinerung temperatur-
empfindlicher spréder Proben entwickelt
wurden. Da Mykotoxine gut fettldslich
sind, sollte die Vermahlung mdoglichst
schonend erfolgen, um die Freisetzung
von Fetten aus dem Probenmaterial zu
vermeiden.

Eine Feinheit von ca. 300 pym ist ausrei-
chend fiir die nachfolgende Extraktion der
Mykotoxine aus dem Probenmaterial.



CHROMATOGRAPHIE

Extraktion DIE WICHTIGSTEN

MYKOTOXINBILDENDEN PILZE
Flr die Extraktion werden 25 g der homogenisierten Nussprobe mit 200 ml

Wasser/Acetonitril (16+84 v/v) 60 Minuten geschuttelt und filtriert. 100 ml des

Filtrates werden mit 100 ml Petrolether extrahiert; die Petroletherphase wird ‘
verworfen. Ein Aliquot wird mit Aktivkohle / Al,O; / Celite (7:5:3 - w/w/w)
10 Minuten geriihrt, dann zentrifugiert, der Uberstand eingedampft und in
Wasser aufgenommen. Die Lésung wird auf eine Immunoaffinitatssaule auf-
getragen, mit Wasser gewaschen und mit Methanol eluiert. Das Eluat wird
dann mittels HPLC aufgetrennt.

Hochleistungs-Fliissig-Chromatographie

Séule:
Shodex Silica C18M 4E
(4,6 mm ID*250 mm)

Eluat:
H,0/CH30H = 30/20

© www.enius.de

0,8 mi/min PENICILLIUM

Flussrate: -

Detektor:
Fluoreszenzdetektor
(Ex. 365 nm, Em. 450 nm)

Sé&ulen Temperatur:
40 °C

1 Derived Aflatoxin G1 -
U 2 Derived Aflatoxin B1
. 3 Aflatoxin G2 © www.enius.de

4 Aflatoxin B2

. . . . ) ASPERGILLUS

© Shodex Europe GmbH, 81829 Minchen

Die Abbildung zeigt ein typisches Chromatogramm einer
aflatoxinbelasteten Probe. Neben der Zuordnung der Art des

Mykotoxins ist auch eine exakte Aussage (iber die quantitative —Q_
Belastung méglich.

HPLC (High Performance Liquid Chromatography) ist eine \
Analysenmethode, die sich durch eine Reihe von Vorteilen !
wie hohe Selektivitdt und Reproduzierbarkeit und sehr
niedrige Nachweisgrenzen auszeichnet.

Fur die Probenvorbereitung stehen mit kommerziell erhaltlichen
Immunoaffinitats(IA)-Saulen spezielle Festphasen-
Extraktions(SPE)-S&aulen zur Verfligung, bei
denen die Aflatoxine an selektiv binden-
den Antikérpern aus der Matrix isoliert

SCHNEIDMUHLE
SM 100

Aufgabegut: weich,
mittelhart, elastisch,

und mit organischen Losungsmitteln faserig

eluiert werden. Die erhaltenen Proben- Aufgabek 5Be:

extrakte werden abschlieBend Uber ufgabexorngrobe:
< 60 x 80 mm

eine RP18-HPLC-Phase separiert und
die Mykotoxine mittels Fluoreszenz
nach Nachsaulenderivatisierung, die
zumeist mit einer Brom- oder einer
Jodlosung erfolgt, detektiert.

Endfeinheit: 0,25 - 20 mm

definierte Endfeinheit
durch Bodensiebe

3 Trichter-Varianten
flr unterschiedliche
Materialien

Haufig hangt die Freigabe von ganzen Schiffsladungen,
davon ab, dass der Aflatoxingehalt in Nissen schnell
und exakt bestimmt werden kann. Die hier beschriebene
Methode liefert reprasentative Ergebnisse in kurzer Zeit
und gewahrleistet somit sowohl fiir den Lieferanten als
auch fiir den Verbraucher optimalen Schutz.

geringe thermische
Belastung des Mahlgutes

die probe Seite 9



Probenvorbereitung fur die

Rontgenfluoreszenzanalytik
I

—

Das Hauptziel der Rontgenfluoreszenzanalytik ist eine quantitative

Bestimmung der Elemente, was eine bestimmte Richtigkeit und Reprodu-

zierbarkeit verlangt. Beide Parameter stehen in direktem Zusammenhang

mit der Qualitat der Probenvorbereitung.

Neben der PartikelgroBe ist auch die Dich-
te der Probe von entscheidender Bedeu-
tung. Gerade beim Herstellen von Presslin-
gen muss darauf geachtet werden, dass
Luft vollstandig entweichen kann. Die Gra-
fik ,Pressdruck™ zeigt, dass erst ab einem
Druck von 20 Tonnen die Intensitét in ein
Plateau lauft, da dann die Probe eine ma-
Ximale Dichte erreicht hat.

Eine gute Richtigkeit und Reprodu-
zierbarkeit setzen also eine Proben-
vorbereitung voraus, welche eine
konstante PartikelgroBenverteilung
und Dichte der Probe garantiert.

Nach einer mdglichen Vorzerkleinerung in
einem Backenbrecher ist die am haufig-
sten eingesetzte Muhle zur Zerkleinerung
von hartem und sprédem Probengut fiir

Seite 10 die probe

RS 200

(C) Fluxana GmbH, 47533 Kleve

Konstante PartikelgroBen sichern gute Reproduzierbarkeit

Bei Feststoffproben hangt die Reproduzierbarkeit direkt von der PartikelgréBe und der
Dichte der praparierten Probe ab. Die Intensitat des gestreuten Lichtes in der Rontgen-
fluoreszenz gibt Auskunft Uiber die Menge eines Elementes. Ist die Probe nicht fein
genug vermahlen, wird das Rontgenlicht an den Partikeln sehr stark gestreut und die
Streuintensitat nimmt — unabhangig von der tatsachlich Menge der Elemente - zu.
Deshalb ist es fiir eine reproduzierbare quantitative Analyse wichtig, dass die Probe
ausreichend homogenisiert und die GroBenverteilung von Probe zu Probe konstant ist.
Die Grafik ,Mahldauer" zeigt, dass bereits nach 2 Minuten Vermahlung in der RETSCH
Schwingmiihle MM 400 die Intensitat des Messsignals einen konstanten Wert erreicht,
der sich durch weitere Vermahlung nicht andert.

die RFA eine Scheiben-Schwingmiihle
wie die RS 200 von RETSCH. In einem
Mahlbecher werden die Mahlkorper, eine
Mahlscheibe und ein Ring, durch eine Un-
wucht derart bewegt, dass das Probengut
durch Druck, StoB und Reibung zerkleinert
wird. Das Zerkleinerungsprinzip garantiert
die notwendige reproduzierbare Analysen-
feinheit schon nach sehr kurzer Mahl-
dauer. Dies ist ein wesentlicher Vorteil in
der Qualitatskontrolle, da von den Analy-
senergebnissen unter Umstanden eine
Produktfreigabe abhangt und diese daher
moglichst schnell vorliegen muissen.
Kleinere Probenmengen kdnnen auch in
einer Schwingmiihle wie der MM 400
von RETSCH zerkleinert werden. Hier flih-
ren die Mahlbecher in horizontaler Lage ra-

diale Schwingungen aus, das Probengut
wird durch Prall und Reibung sehr effektiv
homogenisiert. Sowohl die Scheiben-
Schwingmuhle RS 200 als auch die
Schwingmuhle MM 400 verfigen Uber
Mahlwerkzeuge aus unterschiedlichen
Werkstoffen, so dass eine kontaminations-
neutrale Aufbereitung hinsichtlich der zu
bestimmenden Elemente gewahrleistet ist.

Elastische, weiche Materialien wie Kunst-
stoffe zerkleinert man durch Scher- und
Schneidwirkung. Zu diesem Zweck werden
Schneid- oder Rotormiihlen eingesetzt,
bei denen der angestrebte Zerkleinerungs-
grad Uber auswechselbare Bodensiebe mit
definierten Lochweiten beeinflusst wird.



Von der Probe zum Pressling

Nach erfolgter Zerkleinerung kann die Probe zu einem Pressling verarbeitet werden.
Fur die mechanische Stabilitdt des Presslings ist hdufig der Zusatz von Bindemitteln
erforderlich. Daflir gibt es zwei Verfahren: Zugabe des Bindemittels als Mahlhilfe in

Form von Pulver oder Tabletten oder ein getrenntes Vermischen nach der Vermah-
lung. In der Schwingmiihle MM 400 kann die Probe auch mit einem Binde-

mittel in speziellen Polystyrol-Bechern gemischt werden. Beide Verfahren
haben Vor- und Nachteile und missen auf das Analysenziel abgestimmt werden.

590 590
580 580
® 570 & 570
- -
= £
£ 560 £ 560
3] 7]
- -
S 550 S 550
540 540
530 Ca0 - Probe 530 SiO, - Probe
520 520
0 0,5 1 15 2 2,5 3 315 4 4,5 10 15 20 25 30
Mahldauer [min] Pressdruck [t]
Prinzip Abhédngigkeit der RFA-Intensitat von der Mahldauer. Prinzip Abhdngigkeit der RFA-Intensitédt von dem Pressdruck.
Die Probe wurde in der RETSCH Schwingmiihle MM 400 Der Pressling wurde mit der RETSCH Tablettenpresse PP 40
homogenisiert. hergestellt.
SCHEIBEN-SCHWING-
MUHLE RS 200
Aufgabegut: mittelhart, hart,
sprode, faserig
AufgabekorngréBe:
<15 mm
Endfeinheit: < 40 ym
Schmelzaufschluss hervorragende

Steht zu wenig Probe zur Verfligung kann auch das Aufpressen auf Borsaure
eine Alternative sein. PartikelgroBeneffekte in den Presslingen limitieren aber die
maximal zu erreichende Reproduzierbarkeit. Dieses Problem kann nur durch den
Einsatz des Schmelzaufschlusses beseitigt werden. Hierbei wird die fein gemahle-
ne Probe (< 60 - 100 ym) in einem Borataufschluss aufgeldst. Dadurch wird die
Originalprobe zerstort und bindet sich homogen in eine Glasmatrix ein. Die bes-
sere Reproduzierbarkeit wird durch fehlende PartikelgroBeneffekte, eine bessere
Homogenitat und eine definierte Dichte erzielt. Aufgrund der Verdinnung mit

Borat wird der Schmelzaufschluss Gberwiegend zur prézisen Bestim-
mung von Hauptkomponenten eingesetzt, wahrend Spurenele-
mente eher mit Hilfe eines Presslings detektiert werden. Wird

fir Routineproben keine hohe Prazision verlangt, kann

auch da ein Pressling genlgen.

Um allerdings eine stabile und reproduzier-
bare Messung in der RFA zu erhalten,
mussen noch weit mehr Parameter kontrol-
liert werden. Deshalb ist es wichtig, die Pro-
benvorbereitung an die jeweilige Aufgaben-
stellung anzupassen. Die eingesetzten
Gerate (Mihle, Presse, Schmelzaufschluss-
gerat) mussen daher Uber eine flexible
Parametereinstellung und der Anwender
Uber entsprechendes Know-how verfiigen.

Reproduzierbarkeit

Analysenfeinheit in
Sekunden

SCHWINGMUHLE
MM 400

Aufgabegut: hart,
mittelhart, weich,
sprode, elastisch,
faserig

AufgabekorngroBe:
<8 mm

Endfeinheit: ~ 5 pm

hoher Probendurchsatz
dank kurzer Mahldauer
und zwei Mahlstellen

groBe Auswahl an
MahlbechergréBen
und -werkstoffen

die probe Seite 11




PARTIKELANALYTIK

Partikelanalytik von
Mahlkorpern

In den RETSCH Kugelmiihlen der MM und PM Serie werden Mahlkugeln in
einem Grof3enbereich von 2 mm bis 30 mm eingesetzt. Die Menge und Gro-

Be der verwendeten Mahlkorper richtet sich dabeilnach den Eigenschaften

des Mahlgutes wie Harte, Bruchverhalten, Aufgabe- und Zielkorngrofie.

Die Kugelfiillung hat einen entscheidenden Einfluss auf das Mahlergebnis.

MESSPRINZIP

Die patentierte Messanord-
nung des CAMSIZER - zwei
Digitalkameras als adaptive
Messeinheit - verbessert und
optimiert die Partikelanalytik
mittels digitaler Bildverarbei-
tung. Hierdurch ist es mog-
lich, ohne Messbereichsum-
stellungen oder Justagearbei-
ten ein breites Kornspektrum
von 30 um bis 30 mm genau
zu vermessen. Die berih-
rungslose, optische Vermes-
sung erfolgt in Echtzeit und
ermittelt simultan alle
gewlinschten Informationen
zur KorngréBe und -form.

Seite 12 die probe

CAMSIZER®

Qualitatskriterium Rundheit

Fur eine optimale Zerkleinerung mussen die
eingesetzten Mahlkugeln méglichst gleichma-
Big in ihrer GréBe, sowie nahezu perfekt rund
sein. Abb. 1 zeigt ein Beispiel fir drei unter-
schiedliche Qualitaten von Zirkonoxid-Mahlku-
geln. Es lasst sich deutlich erkennen, dass
die B- und C-Ware eine viel breitere Vertei-
lung aufweist, sowie ovale und unrunde Parti-
kel enthalt.

Mit dem optischen Partikelmesssystem
CAMSIZER lassen sich diese qualitativen
Unterschiede exakt quantifizieren. Das
Messbeispiel zeigt, dass die PartikelgréBen-
verteilung der A-Ware (rot) bei exakt 3 mm
liegt und nur geringe Schwankungen auf-
weist. Die B-Ware (griin) und C-Ware (blau)
sind hingegen viel inhomogener. Auch in der
Formanalyse zeigen sich deutliche Unter-
schiede. Je mehr unrunde Partikel in der

B

TARAN B 8 W

|||t|1|rli.

Q r r e

CAMSIZER

Probe enthalten sind, desto weiter links liegt
die entsprechende Kurve in dem Diagramm,
welches das Breiten/Langenverhaltnis dar-
stellt (Abb. 2). Aus solchen Darstellungen
|asst sich leicht erkennen, ob Mahlkugeln
den hohen Qualitédtsanforderungen gerecht
werden. Fur Hersteller und Anwender ist der
CAMSIZER daher das ideale Messinstrument,
um die Qualitat von Mahlkérpern in der
Produktion oder deren Grad an Abnutzung zu
bestimmen. Bei der Definition von Schwell-
werten und Qualitatskriterien hilft dem
Anwender die Funktion ,Bildauswertung®,
mit der jedes einzelne Partikel auf vorher
gespeicherten Bildern ausgewertet werden
kann. Der Benutzer sieht also die , schlech-
ten" Partikel auf den Bildern und kann sich
die zugehdrigen GroBen- und Formparameter
direkt anzeigen lassen (Abb. 3).



PARTIKELANALYTIK

Der CAMSIZER bietet zahlreiche Vorteile d.h. leicht linsenférmige Mahlperlen zeigen
gegenlber anderen Messverfahren. Bei der bevorzugt kreisférmige Querschnitte,
Siebanalyse beispielsweise ist eine Messung was dazu fuhrt, dass die Partikel runder

der Partikelform nicht moéglich, auBerdem ist  erscheinen

als sie sind. Im Vergleich zu

die Auflésung begrenzt durch die Anzahl der  Handmessungen mit der Schieblehre bietet

verwendeten Siebe. Der CAMSIZER hinge- der CAMSIZER eine viel hohere statistische
gen speichert das Ergebnis in bis zu 1000 Sicherheit durch das Vermessen groB3er
GroBenklassen. Probenmengen. Dadurch lassen sich auch
Bei statischen Bildanalysenverfahren besteht geringe Mengen an zu groBen bzw. zu
die Gefahr, dass Partikel sich ausrichten, kleinen Partikeln erkennen.
Qs [%] Q3 [%]
90 Rot: A-Ware 90 Rot: A-Ware
Grin: B-Ware Griin: B-Ware
o 80 Blau: C-Ware - 80 Blau: C-Ware
§ 70 S 70
N N
g 60 g 60
e 50 c 50
9 Q
£ 40 £ 40
=] 3
S 30 5 30
> 20 > 20
10 10
0 0
2,0 2,5 3,0 35 4,0 0550 055 060 0,65 0,70 0,75 080 0,85 0,90
PartikelgroBe x [mm] Breiten-Langen-Verhaltnis b/I
Abb. 1: Abb. 2:

PartikelgréBenverteilung von 3 verschiedenen Qualitdten von Zirkonoxid
Mahlperlen. Mahlperlen geringerer Qualitét zeigen eine breitere Streuung
um den Mittelwert, der nicht bei exakt 3 mm liegt.

Rot: RETSCH-Mahlkugeln, der Median liegt bei exakt 3 mm, die Streuung
der Messwerte ist gering (enge Verteilung).

Auch in der Form unterscheiden sich die Mahlperlen.

Dargestellt ist das Breiten-Ldngenverhéltnis (b/I) der Proben.

Je unrunder die Partikel sind, desto weiter links liegt die Kurve in dem
Diagramm. Die RETSCH-Mahlperlen (rote Kurve) haben ein b/l nahe 1,
sind also besonders rund.

Camsizer &

'2 6 particles , Particle No. 1, size values in mm

xs= 70,3947 ys=  17.5004 X _area= 28799

xFe_min= 2,639 xMa_min=  2.6015 xC_min= 26344
xFe_max= 31943 WMa_max= 31964

. x_mesh=  2.9871
-—
SPHT =  0.9765 Symm=  0.9677 b= 08247
Sigma_v = 0.0438 Comv=  1,0000

Lok ]

Camsizer §|

'j 6 particles , Particle No. 6, size values in mm

-
-

Abb. 3:

Mit dem CAMSIZER aufgenommene Bilder lassen sich einzeln
manuell oder automatisch speichern und nachtréglich auswerten.
Es werden fiir jedes Partikel die gemessenen GréBen und Form-
parameter angezeigt. Unten links auf dem Bild befindet sich eine
nahezu perfekt runde Mahlperle (b/I = 0,987), oben rechts eine
leicht ovale Mahlperle (b/I = 0,825).

xs= 14,6740 ys= 47,2005 X _area= 28506
xFe_min=  2.8481 xMa_min=  2.8326 XC_min=  2.8481
xFe_max= 2.68%6 xMa_max = 2.8877

x_mesh=  2,9013
SPHT = 0.9904 Symm=  0.9815 bfl= 09870
_v=  0.0002 Conv= 1,0000
Lok ]
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PRODUKTPROGRAMM

Die RETSCH GmbH gehort zu den weltweit fithrenden Anbietern fiir Laborgeradte zur Aufbereitung und Charakte-
risierung von Feststoffen im Rahmen der Probenvorbereitung und Qualitidtskontrolle. Zur umfangreichen Pro-
duktpalette zahlen Backenbrecher, Miihlen, Probenteiler, Siebmaschinen und optische Partikelmessgerate.
Der weltweite Vertrieb der Produkte erfolgt in Kooperation mit dem qualifizierten Fachhandel, Handelspartnern
und Niederlassungen in iiber 75 Landern sowie direkt an den Endkunden.

ZERKLEINERN

Losungen fiir die analysengerechte Probenaufbereitung

Fir viele chemische und physikalische Analysen- fir diese Aufgabenstellung ein umfangreiches
methoden ist es notwendig, die Analysenprobe Programm modernster Mihlen und Brecher fiir

in einem moglichst hohen Grad zu homogenisie- die materialgerechte Grob-, Fein-, und Feinstzer-
ren und sie auf eine definierte Feinheit zu zer- kleinerung an. Durch die groBe Auswahl an Mahl-
kleinern. Eine zuverldssige und genaue Analyse werkzeugen und Zubehér ermdglichen unsere
kann nur durch eine reproduzierbare Probenvor- Gerate eine analysengerechte, kontaminationsneu-
bereitung gewahrleistet werden. RETSCH bietet trale und materialschonende Probenvorbereitung.

Backenbrecher Backenbrecher Backenbrecher Backenbrecher Ultra-Zentrifugalmihle Schlagrotormiihle
BB 51 BB 100 BB 200 BB 300 ZM 200 SR 200/SR 300
www.retsch.de/bb51 www.retsch.de/bb100 www.retsch.de/bb200 www.retsch.de/bb300 www.retsch.de/zm200 www.retsch.de/sr200

www.retsch.de/sr300

03 Qaf }

e

Schlagkreuzmiihle Messermiihle Schneidmiihle Hochleistungs-Schneidmiihle Mérsermiihle Scheibenmiihle
SK 100 GRINDOMIX GM 200 SM 100 SM 2000 RM 200 DM 200
www.retsch.de/sk100 www.retsch.de/gm200 www.retsch.de/sm100 www.retsch.de/sm2000 www.retsch.de/rm200 www.retsch.de/dm200

Scheiben-Schwingmiihle Schwingmthle Schwingmthle Planeten-Kugelmuhle Planeten-Kugelmuhle Planeten-Kugelmihle
RS 200 MM 200 MM 400 PM 100 CM PM 200 PM 400
www.retsch.de/rs200 www.retsch.de/mm200 www.retsch.de/mm400 www.retsch.de/pm100cm www.retsch.de/pm200 www.retsch.de/pm400
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PRODUKTPROGRAMM

-

SIEBEN

Losungen fiir die optimale Qualitatskontrolle von Feststoffen

Alle RETSCH Analysensiebmaschinen der Baureihe WINDOWS™-basierte Softwarelésungen und umfang-
~control* und alle RETSCH Analysensiebe sind kalibrier- reiches Zubehdr runden das Programm ab.

bar und somit als Messinstrumente im Rahmen der Die Gerate zur KorngréBenbestimmung von RETSCH
Qualitatskontrolle gemaB DIN ISO 9000 ff einsetzbar. garantieren dank einzigartiger Technologien immer

exakte Ergebnisse.

Siebmaschine Siebmaschine Plan-Siebmaschine Klopf-Siebmaschine Analysensiebe Auswerte-Software
AS 200 basic/digit/control AS 300 control AS 400 control AS 200 tap www.retsch.de/sieves EasySieve®
www.retsch.de/as200 www.retsch.de/as300 www.retsch.de/as400 www.retsch.de/as200tap www.retsch.de/easysieve

ASSISTIEREN

Losungen fiir effizientere Zerkleinerungsprozesse und Siebanalysen
Die Probenteiler von RETSCH stehen fiir reprasentative Die Trocknungs- und Reinigungsgerate von RETSCH

Teilproben. Ob Rickstell- oder Belegproben fiir chemi- sind universell einsetzbar und erledigen dank ihrer
sche oder physikalische Analysen oder Ringversuche, Funktionalitat und soliden Verarbeitung die alltédglichen
unsere Probenteiler sorgen fur reprasentative und Aufgaben im ,Handumdrehen™.

reproduzierbare Teilungsergebnisse.

PR
Probenteiler Drehrohrteiler Zuteilgerat Schnelltrocknungsgerat Ultraschallbader Tablettenpressen
PT 100 PK 1000 DR 100 TG 200 UR 1/UR 2/UR 3 PP 25/PP 40
www.retsch.de/pt100 www.retsch.de/pk1000 www.retsch.de/dr100 www.retsch.de/tg200 www.retsch.de/ur www.retsch.com/pp40

INNOVATIVE PRODUKTE ZUR PARTIKELCHARAKTERISIERUNG

etsch’

Das RETSCH Schwesterunternehmen durch HORIBA Geréate zur Partikelanalyse

RETSCH Technology GmbH bietet in von Suspensionen, Emulsionen und Kolloi- TECHNOLOGY H
Kooperation mit der Jenoptik AG hoch- den mittels Laserlicht-Streuung. Die Gerate

wertige optische Systeme zur Messung decken einen Messbereich von 1 Nanome- Weitere Informationen zu den
der PartikelgréBenverteilung von trocken  ter bis 30 Millimeter ab. Fir Pulver und optischen Partikelmessgerdéten
dispergierbaren Pulvern und Granulaten Granulate ist eine hochauflésende und finden Sie unter

an. Erganzt wird das Produktprogramm umfangreiche Kornformanalyse maglich.

Optisches Partikelmessgerat CAMSIZER® Laser-Streulichtspektro- Laser-Streulichtspektro- Laser-Streulichtspektro- Dynamische Laser-
CAMSIZER® mit AutoSampler meter LA-950 (trocken) meter LA-950 (nass) meter LA-300 Lichtstreuung LB-550V
www.retsch.de/camsizer www.retsch.de/autosampler www.retsch.de/Ia950 www.retsch.de/Ia950 www.retsch.de/a300 www.retsch.de/Ib550
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RETSCH GRAND PRIX 2008

GEWINNEN SIE HIGH-TECH
»MADE IN GERMANY?”

Als GroBer Preis erwartet Sie ein Mercedes Sportwagen!
AuBerdem verlosen wir jeden zweiten Monat wertvolle
Preise, wie z.B. ein Mercedes Fitness-Bike oder eine

10 MB Digitalkamera von Leica.

WWW.RETSCH.DE/GRANDPRIX

(Der Rechtsweg ist ausgeschlossen, Abbildungen ahnlich)
N

Anderungen und Irrtiimer vorbehalten

Retsch GmbH
. ) Rheinische StraBBe 36
Solutions in Milling & Sieving 42781 Haan - Deutschland

Telefon +49 (0) 2129 / 55 61-0
www.retsch.de Telefax +49 (0)2129 /8702

— E-mail info@retsch.de
a VERDER company Internet www.retsch.de



