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THEREFOR

(54) Bezeichnung : VERFAHREN ZUR EXTRAKTION VON KONTAMINANTEN AUS AGRARISCHEN PRODUKTEN
SOWIE VORRICHTUNG HIERFUR

(57) Abstract: In a method for extracting
contaminants from agrarian products (9) or
foods or animal feeds containing agrarian
products, comprising contacting of a solvent
for the contaminants with the agrarian
products (9) or the foods or animal feeds
containing or having adsorbed the
contaminants, and at least one extraction
butfer (3) in an optionally closable mixing
vessel (1), the extraction bufter (3) which is
present within a film (2) soluble in the
solvent and has at least one added surfactant,
especially a nonionic surfactant, and the
contaminated agrarian product (9) or food or
animal feed is contacted with cold water as
solvent in the mixing vessel, and the
extraction buffer (3) and the contaminants
are brought into solution by agitating or

F Ig . 1 stirring in the mixing vessel, and apparatus
therefor.
(57) Zusammenfassung: Bei einem
Verfahren zur Extraktion von

Kontaminanten aus agrarischen Produkten
[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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(9) oder agrarische Produkte enthaltenden Lebens- oder Futtermitteln, umfassend ein in Kon- takt bringen eines Lésungsmittels
fiir die Kontaminanten mit den die Kontaminanten anlagernd aufweisenden bzw. enthaltenden agrarischen Produkten (9) oder den
Lebens- oder Futtermitteln, sowie wenigstens einen Extraktionspuffer (3) in einem gegebenenfalls verschlieBbaren Mischbehélter
(1), werden der in einer in dem Losungsmittel 1slichen Folie (2) enthaltene, mit wenigstens einem insbesondere nicht ionischen
Tensid versetzte Ex- traktionspuffer (3) sowie das kontaminierte agrarische Produkt (9) oder Lebens- oder Futtermittel mit kaltem
Wasser als Losungsmittel in dem Mischbehélter in Kontakt gebracht, und der Extraktionspuffer (3) sowie die Kontaminanten
werden durch Schiitteln oder Riihren in dem Mischbehélter in Lésung gebracht, sowie Vorrichtung hiertiir.
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VERFAHREN ZUR EXTRAKTION VON KONTAMINANTEN AUS AGRARISCHEN
PRODUKTEN SOWIE VORRICHTUNG HIERFUR

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Extraktion von Kontaminan-
ten aus agrarischen Produkten oder agrarische Produkte enthaltenden Lebens- oder Fut-
termitteln, umfassend ein in Kontakt bringen eines Losungsmittels fur die Kontaminanten
mit den die Kontaminanten angelagert aufweisenden bzw. enthaltenden agrarischen Pro-
dukten oder den Lebens- oder Futtermitteln, sowie wenigstens einen Extraktionspuffer in
einem gegebenenfalls verschlieRbaren Mischbehélter, sowie eine Vorrichtung zum Extra-
hieren von Kontaminanten aus agrarischen bzw. von der Oberflache agrarischer Produk-
te(n) oder agrarische Produkte enthaltenden Lebens- oder Futtermitteln, umfassend einen

gegebenenfalls verschlieRbaren Mischbehalter.

Agrarische Produkte oder agrarische Produkte enthaltende Lebens- oder Futtermittel sind
haufig mit Kontaminanten, wie Mykotoxinen, Allergenen oder GVO (genetisch veranderten
Organismen) verunreinigt oder beladen, welche Verunreinigungen bzw. Beladungen mit
Mykotoxinen, Allergenen oder GVO nicht nur zu bedeutenden wirtschaftlichen Einbufen
fuhren, sondern vor allem auch nicht unbetrachtliche gesundheitliche Beeintrachtigungen
bei Letztverbrauchern verursachen kénnen. Besonders gefahrlich sind die Mykotoxine ins-
besondere deshalb, da sie eine (iberaus hohe Stabilitat gegenlber chemischen und phy-
sikalischen Einflussen, wie z.B. Temperatur, aufweisen, so dass sie auch nach der Verar-
beitung der agrarischen Produkte zu Lebensmitteln oder Futtermitteln h&ufig noch im We-
sentlichen in unverdnderten Konzentrationen nachgewiesen werden kénnen und ihre
schadlichen Einflusse auf die Letztverbraucher ausiiben kénnen. Allergene Kontaminan-
ten kénnen bei Personen, die unter entsprechenden Allergien leiden, allergischer Reaktio-
nen bis hin zum anaphylikatischen Schock auslésen. Die Beimengung von GVO agrari-
schen Produkten in Nahrungsmittel ist in vielen Landern gesetzlich verboten und es muss
vom Nahrungsmittelhersteller sichergestellt sein, dass es keine Kontaminationen davon
im Lebensmittel gibt.

Betreffend die schadlichen Wirkungen von Mykotoxinen wurde bei einigen von ihnen eine
karzinogene Wirkung festgestellt, andere fuhren zu Entwicklungsstérungen von Indivi-
duen, welichen mit Mykotoxinen verunreinigte Lebens- oder Futtermittel verabreicht wur-
den oder sie zeigen beispielsweise eine starke ostrogene Wirkung, weshalb sie hormonel-
le Stérungen verursachen kénnen oder schlieBlich wurde festgestellt, dass sie bei Tieren

auch zu einer Erhdhung der Fehlgeburtenrate beitragen kénnen.
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Auch weitere Kontaminanten, wie genetisch veranderte Organismen (GVO) kénnen nach-
teilige Wirkungen haben, wobei diese haufig noch nicht volistandig bekannt sind, da Lang-

zeitstudien oft noch existieren bzw. noch nicht abschlossen sind.

So stellt es ein weiteres Problem, beispielsweise bei Anlieferung von agrarischen Produk-
ten dar, zu untersuchen, ob eine gelieferte Charge frei von unerwiinschten Kontaminan-
ten, wie Mykotoxinen oder GVO ist oder ob und gegebenenfalls welche Menge und Arten
von Kontaminanten, wie Mykotoxine(n) oder GVO darin enthalten sind. Unerwilnschte
Kontaminanten werden bei herkdmmlichen Verfahren von ihrer Analytik aus den agrari-
schen Produkten mit organischen Losungsmitteln herausgeldst, wie beispielsweise Etha-
nol, Methanol, Ethylacetat, Chloroform, Acetonitril oder deren wiéssrige Lésungen. So
werden derzeit vor allem in den USA und auch Europa bei Getreidesilos (blicherweise
Proben der angelieferten Getreide gezogen, wofilir das Getreide gemahlen wird und an-
schlielend auf die unterschiedlichsten Parameter getestet wird. Problematisch sind derar-
tige Voruntersuchungen nicht nur dahingehend, dass bei Lagerstétten fur agrarische Pro-
dukte Ublicherweise keine bzw. nur sehr eingeschrankte Laboratorien und Ausrtstungen
fur den Nachweis von schadlichen Substanzen vorhanden sind, sei es aus Kostengriin-
den, sei es aufgrund der Tatsache, dass derartige Silos Ublicherweise keine GroR3betriebe
darstellen, in welchen Fachpersonal und Einrichtungen fiir den Nachweis von schéadlichen
Substanzen durchgehend anwesend sind bzw. vorratig gehalten werden kénnen, sondern
vor allem dahingehend, dass das Getreide von den angelieferten LKW’s erst dann abgela-
den werden darf, wenn alle erforderlichen Tests durchgefthrt wurden und die gesetzlich

vorgeschriebenen Grenzwerte nicht Uberschritten werden.

Die Untersuchungen werden noch dadurch erschwert, dass es eine Vielzahl von verschie-
densten Mykotoxinen gibt, welche nicht alle mit demselben (denselben) Lésungsmittel(n)
bzw. Ldsungsmittelgemisch(en) bzw. Extraktionsmittelgemisch(en) von den agrarischen
Produkten extrahiert werden kdnnen, so dass alleine fir einen Test, beispielsweise bei
einem Getreidesilo, eine Vielzahl von verschiedensten Ldosungsmitteln, Nachweisstreifen
und dgl. vorratig gehalten werden muss, um Vorabtests in Bezug auf eine mogliche bzw.
in Bezug auf eine konkrete Verunreinigung mit Mykotoxinen durchfihren zu kénnen. Als
Folge davon missen LKW's die Getreidechargen fiihren, vor ihrem Abladen verschiede-
nen Tests unterzogen werden, damit die gegebenenfalls mit Mykotoxinen beladenen
agrarischen Produkte nicht in die Nahrungs- und Futtermittelindustrie gelangen, wodurch

die Dekontamination insgesamt teurer wird. Aus den oben genannten Griinden ist es so-
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mit besonders wichtig, dass die gesamte Prozedur der Tests mdglichst einfach und
schnell sowie an mdglichst kleinen Chargen durchgefiihrt werden kann, da, erst wenn alle
Tests durchgefuhrt sind und die gesetzlichen Grenzwerte nicht (iberschritten sind, das

Getreide von einem LKW abgeladen werden darf.

Die vorliegende Erfindung zielt nun darauf ab, ein Verfahren zur Verfigung zu stellen, mit
welchem es gelingt, Mykotoxine aus agrarischen Produkten bzw. agrarische Produkte ent-
haltenen Lebens- bzw. Futtermitteln zuverlassig quantitativ zu extrahieren, ohne dass
gleichzeitig fur Letztverbraucher gefahrliche bzw. schadliche Substanzen, wie organische

Losungsmittel oder andere gefahrliche Reaktionsmittel in die Proben eingebracht werden.

Zur Losung dieser Aufgabe wird das erfindungsgeméaRe Verfahren im Wesentlichen so
gefuhrt, dass der in einer in dem Lésungsmittel |Gslichen Folie enthaltene, mit wenigstens
einem insbesondere nicht ionischen Tensid versetzte Extraktionspuffer sowie das konta-
minierte agrarische Produkt oder Lebens- oder Futtermittel mit kaltem Wasser als Lo-
sungsmittel in dem Mischbehalter in Kontakt gebracht werden, und der Extraktionspuffer
sowie die Kontaminanten durch Schitteln oder Rihren in dem Mischbehélter in Lésung
gebracht werden. Indem der in einem Losungsmittel 16slichen Folie enthaltene mit wenig-
stens einem Tensid versetzte Extraktionspuffer durch Schutteln oder Rithren mit Wasser
in einem Mischbehalter in Losung gebracht wird, gelingt es, die Zahl der vorratig zu hal-
tenden Reagenzien so weit als moglich herabzusetzen und insbesondere kann mit einer
derartigen Verfahrensfihrung sichergestellt werden, dass ein fachlich geschultes Perso-
nal, insbesondere in kleinen Betrieben, nicht bei derartigen Nachweisen zugegen sein
muss, da das Auflésen eines Beutels, in welchem samtliche fur ein Extrahieren von Kon-
taminanten geeignete Lésungsmittel enthalten sind, auch einem Kind bzw. Anfanger des

Segelsports ohne weiters zuzutrauen ist.

Indem weiterhin das Verfahren so gefithrt wird, dass auch die Nahrungs- bzw. Futtermittel
mit dem kalten Wasser als Losungsmittel in dem Mischbehalter in Kontakt gebracht wer-
den, gelingt es in ein und demselben Reaktionsgefal, insbesondere einem Becher, samt-
liche Bestandteile zu vermischen, worauf die an den agrarischen Produkten angelagerten
Mykotoxine quantitativ aufgeldst bzw. heruntergeldst werden und in der Folge unmittelbar,
beispielsweise durch Anwendung eines Schnelltests die Frage geklart werden kann, ob
und welche Mengen an Mykotoxin an der Oberflache der agrarischen Produkte enthalten

sind.
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Indem, wie dies einer Weiterbildung des erfindungsgemafen Verfahrens entspricht, das
Verfahren so gefiihrt wird, dass Wasser mit einer Temperatur zwischen 8 °C und 25 °C,
insbesondere destilliertes Wasser eingesetzt wird, wird (iberdies vermieden, Heizeinrich-
tungen bzw. Vorrichtungen, mit welchen Wasser erwarmt werden kann, einzusetzen, so
dass auch der Energieaufwand ebenso wie der Zeitaufwand, welcher fur die Durchfiih-
rung des Verfahrens erforderlich ist, extrem niedrig gehalten werden kénnen. Auch wenn
das Verfahren mit Leitungswasser voll funktionsfahig ist, ist insbesondere, wenn sicherge-
stellt werden soll, dass nicht gegebenenfalls mit den Lésungsmitteln Schad- oder Stérstof-

fe, wie z.B. Nitrate eingebracht werden, es bevorzugt, destilliertes Wasser einzusetzen.

Wenn, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, als Extraktionspuffer wenig-
stens ein Puffer gewahlt aus der Gruppe der Borat-Puffer mit einem pH von 8,5, Carbo-
nat-Puffer mit einem pH von 9,1, Citrat-Puffer mit einem pH von 7,1, Phosphat-Puffer mit
einem pH von 7,4 und Tris/HCI-Puffer mit einem pH von 7,4 gewahlt wird, gelingt eine
quantitative Extraktion samtlicher bekannten Mykotoxine aus den agrarischen Produkten,
ohne dass fir Menschen oder Tiere schadliche Chemikalien eingesetzt werden und
gleichzeitig gelingt es mit einer derartigen Verfahrensfihrung, dass Extraktionen der My-
kotoxine aus den Produkten bei Raumtemperatur, d.h. Temperaturen zwischen 15 °C und
25°C durchzuftihren, so dass ein rasch durchzufilhrendes und energiesparendes Verfah-
ren, welches Uberdies keine fir Menschen oder Tiere schadliche Chemikalien benétigt,

zur Verfugung gestellt werden kann.

Wenn, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, das Verfahren so gefihrt
wird, das der Extraktionspuffer in einer Konzentration zwischen 10 mM und 100 mM ein-
gesetzt wird, kann sichergestellt werden, dass die Mykotoxine quantitativ in Lésung gelan-
gen und somit kann ein qualitativer Nachweis auf das Vorhandensein derselben sowie ein
quantitativer Nachweis betreffend den Gehalt an Kontaminanten durchgefiihrt werden, so
dass vor Ort entschieden werden kann, ob beispielsweise eine Charge von angelieferten
agrarischen Produkten einer weiteren Mykotoxine entfernenden Behandlung unterzogen
werden muss oder ob sie unmittelbar weiter verwendet werden kann, da beispielsweise
die Mykotoxin- oder Kontaminantenbelastung so niedrig ist, dass sie unter einem fiir Men-

schen oder Tiere schéadlichen Bereich liegt.

Indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, das Verfahren so gefihrt
wird, dass dem Extraktionspuffer ein pulverférmiger Trager beigesetzt wird, insbesondere

ein inertes pulverférmiges Silikat, wie hochreine Kieselséure, gelingt es, die Léslichkeits-
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eigenschaften des Extraktionspuffers gleichbleibend gut zu halten und gleichzeitig die
Verarbeitbarkeit des Extraktionspuffers, insbesondere sein gezieltes Einbringen in die in
einem Ldsungsmittel I6sliche Folie, deutlich zu verbessern, wodurch nicht nur die Verar-
beitbarkeit verbessert wird, sondern insbesondere die Analystengenauigkeit erhéht wer-

den kann, da auch die Menge an eingesetztem Extraktionspuffer genau quantifizierbar ist.

Indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, dem Extraktionspuffer 0,1
bis 1 % Tensid zugesetzt werden, gelingt eine noch raschere und vollstandigere Auflé-
sung der auf den agrarischen Produkten adsorbierten Mykotoxine in dem mit Wasser ver-
setzten Extraktionspuffer. Indem weiters das Tensid aus Polyoxyethylen (23) laurylether
(Brij 35), Polyoxyethylen (20) acetylether (Brij 58), 4-(1,1,3,3-tetramethylbutyl)-phenyi-
polyethylglycol (Triton X100), (1,1,3,3-Tetramethylbutyl)phenyl-polyethylglycol (Triton
X114), Polysorbat 20, Polysorbat 80 oder Natriumdodecylsulfat gewahlit wird, wird ein be-
sonders rasches in Ldsung bringen der Kontaminanten, insbesondere der Mykotoxine
sichergestellt, wodurch eine weitere Zeitersparnis erzielt werden kann, um herauszufin-
den, ob agrarische Produkte oder diese Produkte enthaltende Lebens- bzw. Futtermittel

mit Mykotoxinen kontaminiert sind oder nicht.

Eine besonders rasche und zuverlassige Verfahrensfihrung gelingt dadurch, dass, wie
dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, die in dem L&sungsmittel |6sliche Folie
als allseitig geschlossener Beutel enthaltend einen Puffer aus wenigstens zwei der folgen-
den Bestandteile: Natrium oder Kaliumsalze der Borsdure, Carbonséure, Zitronensaure,
Phosphorsaure, phosphoriger Saure, TRIS (Tris(hydroxyxmethyl)-aminomethan) sowie
NaCl, wobei der Puffer nach Auflésung eine Molaritat von 6 bis 250 mM, insbesondere 10
bis 100 mM, aufweist und der pH-Wert im Bereich von 6,5 — 9,5, insbesondere zwischen
7,1 und 9,1 liegt, eingesetzt wird. Hierbei hat eine pH-Wertabweichung von + 0,3 keinerlei
Auswirkung auf das Testergebnis. Mit einer derartigen Verfahrensfihrung wird sicherge-
stellt, dass einerseits keine gegebenenfalls schadlichen bzw. nachfolgend schwierig zu
entfernenden organischen Losungsmittel verwendet werden missen, sondern lediglich
auf Wasser basierende Puffersysteme, welche fur Menschen und Umgebung unschédlich
sind, dass auch die verbrauchten bzw. mit Mykotoxinen beladenen Lésungen einfach auf-
zubereiten sind, d.h. nicht einer aufwendigen Aufbereitung unterzogen werden mussen,
wie dies beispielsweise bei Einsatz von organischen Lésungsmittein der Fall wére, dass
weiterhin durch Einsatz von allseitig verschlossenen Kunststoffbeuteln, welche in Wasser
I8slich sind, Chemikalien auch durch ungeiibtes Personal sicher und zuverldssig handge-

habt und aufgeldst werden kénnen und insbesondere auch die erforderlichen Mengen an
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Losungsmitteln, namlich Wasser beispielsweise einem Aufdruck des Beutels entnommen
werden kénnen, wodurch das Verfahren einen extrem geringen Zeitaufwand benétigt.
SchlieRlich ist eine Lagerhaltung von kleinen, dicht verschlossenen Kunststoffbeuteln ein-
fach méglich und bedarf weder eines geschulten Personals noch einer besonderen Vor-
sicht bei der Lagerhaltung.

Die Erfindung zielt weiterhin darauf ab, eine Vorrichtung zur Verfugung zu stellen, mit wel-
cher es einfach und zuverlassig gelingt, Kontaminanten aus agrarischen bzw. von der
Oberflache agrarischer Produkte zu extrahieren und welche Vorrichtung weder einen
ubermafigen Platzbedarf benétigt und Uberdies auch durch nicht geltibtes Personal sicher
und zuverlassig bedient werden kann. Zur Losung dieser Aufgabe ist die erfindungsge-
méale Vorrichtung im Wesentlichen dadurch gekennzeichnet, dass der Mischbehélter aus
einem, insbesondere zusammenfaltbaren, einen in einer I6slichen, insbesondere wasser-
I6slichen Folie eingeschlossenen Extraktionspuffer umschlieRenden Kunststoffbeutel ge-
bildet ist. Indem der Mischbehdélter aus einem insbesondere zusammenfaitbaren, einen in
einer |8slichen, insbesondere wasseridslichen Folie eingeschlossene Extraktionspuffer
umschlielenden Kunststoffbeutel gebildet ist, wird eine Vorrichtung zur Verfigung ge-
stellt, in welcher in einem Beutel Extraktionspuffer enthalten ist und welche Vorrichtung
geman einer bevorzugten Weiterbildung auch zusammenfaltbar ausgebildet ist. Bei einer
derartigen Vorrichtung kann unmittelbar in den Kunststoffoehalter bzw. Kunststoffbeutel
das Lésungsmittel eingefligt werden und zuséatzlich die zu untersuchenden agrarischen
Produkte hinzugefugt werden, so dass beispielsweise die Vorratshaltung von Gefallen,
wie Bechern, Glasern, Erlenmeyer-Kolben und dgl., in welchen Ublicherweise derartige

Untersuchungen ausgefuhrt werden, obsolet wird.

Indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, der Kunststoffbeutel an
einem Ende mit ein Aufreilelement aufweisenden Schweilindhten verschlossen ist und
weiterhin der in der wasserldslichen Folie eingeschlossene Extraktionspuffer in dem ver-
schlossenen Kunststoffbeutel aufgenommen ist, wird Gberdies sichergestellt, dass der in
der wasserldslichen Folie eingeschlossene Extraktionspuffer nicht vorzeitig mit Feuchtig-
keit in Kontakt gelangt und beispielsweise vorzeitig aufgeldst wird. Indem weiterhin der
Kunststoffbeutel an einem Ende mit einem AufreiRelement versehen ist, kann durch einfa-
ches Aufreiflen des Kunststoffbeutels der erforderliche Mischbehalter zur VerflUgung ge-
stellt werden, welcher bereits eine fir die Grolle des Behalters, insbesondere Beutels ge-

eignete Menge an Extraktionspuffer in der wasserldslichen Folie eingeschlossen aufweist.
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Indem, wie dies einer Weiterbildung der Erfindung entspricht, die Vorrichtung so ausgebil-
det ist, dass ein Ende des Kunststoffbeutels mit einem doppelten Boden ausgebildet ist,
und dass die zum Inneren des Kunststoffbeutels gerichtete, einen doppelten Boden des
Kunststoffbeutels bildende Folie die den Extraktionspuffer einschlieBende wasserlésliche
Folie ist, wird eine besonders einfach handzuhabende Vorrichtung zur Verfigung gestelit,
in welche nur mehr Wasser und die zu untersuchenden agrarischen Produkte eingefullt
werden massen, um eine Untersuchung auf das Vorhandensein von Kontaminanten, ins-
besondere Mykotoxinen auf der Oberflache der agrarischen Produkte durchfiihren zu kén-
nen.

Gemal einer Weiterbildung der Erfindung ist die Vorrichtung so ausgebildet, dass das
AufreiBelement als Kunststoffstdbchen, insbesondere Ruhrstdbchen ausgebildet ist, wo-
durch durch einfaches Rihren im Inneren des Kunststoffbeutels nach Hinzufiigen von
Wasser bzw. nach Hinzufligen von agrarischen Produkten eine vollstandige und sichere
Auflésung des Extraktionspuffers und eine Abldsung der gegebenenfalls auf den agrari-

schen Produkten vorhandenen Mykotoxine gewahrleistet wird.

Zur Vereinfachung der Arbeitsweise und insbesondere, um auch ungelbtem Personal
auch eine korrekte Untersuchung zu erméglichen, ist gemal einer Weiterbildung der Er-
findung der Kunststoffbeutel in an sich bekannter Weise mit einer Skalierung versehen.
Durch das Vorsehen einer derartigen Skalierung gelingt es auch ungeubtem Personal,
exakt die richtige Menge an Lésungsmittel in den Kunststoffbehalter einzufigen, um eine

zuverlassige und insbesondere auch quantitative Untersuchung durchzufthren.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand von in der Zeichnung dargestellten Ausfuhrungs-
beispielen ndher erldutert. In dieser zeigt:

Fig. 1 eine erfindungsgemafe Vorrichtung enthaltend einen in einer wasserléslichen Folie
eingeschlossenen Extraktionspuffer,

Fig. 2 eine andere Ausbildung der Vorrichtung von Fig. 1, in welcher der Extraktionspuffer
im doppelten Boden eines Kunststoffbeutels vorgesehen ist, und

Fig. 3 die Vorrichtung von Fig. 1 in gedffnetem Zustand im Einsatz.

Im Einzelnen ist in Fig. 1 ein Mischbehdlter in Form eines Kunststoffbeutels 1 dargestelit,
in dessen Inneren ein in einer wasserldslichen Folie 2 aufgenommener Extraktionspuffer 3
enthalten ist. Der Extraktionspuffer kann hierbei mit einer hochreinen Kieselsaure als Tra-

ger versetzt sein, wodurch seine Abflllung und Homogenisierung verbessert wird, seine
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Extraktionseigenschaften aber nicht beeinflusst werden. Der Beutel 1 ist in der Darstel-
lung von Fig. 1 im geschlossenen Zustand gezeigt und an seinem oberen Ende ist ein
AufreiBelement 4 vorgesehen, in welchem ein stébchenférmiges Element 5 eingeschlos-
sen ist, welches stabchenférmige Element 5 beim Offnen des Beutels 1 einfach mit abge-
rissen wird und anschlieBend aus dem abgerissenen Teil des AufreiRelements 4 entnom-
men werden kann und z.B. als Ruhrstabchen verwendet werden kann. Weiterhin weist der
Beutel 1 an seiner AuRenseite eine Skalierung 6 auf, mit welcher im Einsatz die exakte

Menge an einzuflillendem Wasser bestimmt werden kann.

In Fig. 2 ist eine andere Variante einer Vorrichtung gemaR der Erfindung dargestellt, in
welcher so weit als moglich die Bezugszeichen beibehalten sind. Der Beutel 1 ist wie-
derum mit einer Skalierung 6 versehen und weist Gberdies an seinem oberen Ende ein als
Aufreilkante 4 ausgebildetes AufreiBelement 4 auf. Das AufreiRelement 4 in der Dar-
stellung geman Fig. 2 ist mit einer Perforierung 7 versehen, wobei beim Offnen des Beu-
tels 1 einfach der Beutel 1 durch Abreien des oberen Aufreielements 4 entlang der Per-
forierung 7 gedffnet werden kann. Weiterhin ist der untere Bereich des Beutels 1 mit
einem doppelten Boden 8 ausgebildet, wobei zwischen dem unteren Ende des Beutels 1
und dem doppelten Boden 8 der Extraktionspuffer 3 eingeschlossen ist. Im Einsatz wird
ein derartiger Beutel 1 gedffnet, Wasser bis zur gewlinschten Markierung eingefiilit und
entweder durch vorsichtiges Schitteln des Beutels oder durch Rihren im Inneren dessel-
ben die I6sbare Folie 2, welche den Extraktionspuffer 3 als doppelter Boden 8 abdeckt,
auflost, so dass der Puffer mit dem Losungsmittel in Kontakt gelangt. Nach einem Auf-
I6sen des Extraktionspuffers 3 wird in das Innere des Beutels 1 das zu untersuchende
agrarische Produkt 9 eingefullt und entweder ein paar Minuten stehen gelassen oder
weitergerlhrt, um méglichst rasch die auf der Oberflache des Produkts 9 enthaltenen
Kontaminanten zu I6sen. Selbstverstandlich kénnen auch das agrarische Produkt und der
aufzulésende Puffer zeitgleich oder in beliebiger Reihenfolge eingefiillt werden. In weite-
rer Folge genugt es, beispielsweise mit einem Streifentest nachzuweisen, ob, bzw. im Fal-
le eines quantitativen Streifentests, welche Menge und/oder Arten Kontaminanten bzw.

Mykotoxine auf der Oberflache des agrarischen Produkts 9 vorgelegen sind.

In Fig. 3 ist der Beutel 1 von Fig. 1 gezeigt, wobei er in dieser Darstellung im aufgerisse-
nen Zustand gezeigt ist und sowohl der Extraktionspuffer 3 sich bereits in Auflésung befin-
det, da die wasserldsliche Folie 2 bereits Risse und Zerstérungen aufweist und Uiberdies
die zu untersuchenden agrarischen Produkte 9 ebenso wie das Lésungsmittel Wasser

eingefullt wurden. Zum Auflésen bzw. Erleichtern des Auflésens des Extraktionspuffers 3
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bzw. um die Kontaminanten von der Oberflache der agrarischen Produkte 9 abzulésen,

wird hierbei mit dem Ruhrstabchen 5 im Inneren des Beutels 1 gerihrt.

Nach vollstandiger Auflésung des Extraktionspuffers 3 kann z.B. mit einem herkdmmili-

chen Streifentest auf das Vorhandensein von Kontaminanten untersucht werden.

Beispiel 1: Wiederfindung verschiedener Mykotoxine in Maisproben:

Die nachfolgenden Tabellen zeigen die Wiederfindung der verschiedenen Mykotoxine in
Maisproben, wenn sie mit verschiedenen Puffern bestehend aus Salzen und Tensiden ge-
testet werden, sowie eine Zusammenfassung der Wiederfindung der Toxine im Phosphat-

puffer-System (jeweils Konzentration 10 mM und 100 mM), durchgefuhrt mit ELISA Tests:

- Carbonat Puffer, pH 8,5,

- Carbonat Puffer, pH 9,1,

- Citrat Puffer, pH 7,1,

- Phosphat Puffer, pH 7,4 und
- Tris/HCI Puffer, pH 7,5.

In den Tabellen sind folgende Schlussel fur die Wiederfindung angegeben:

Ergebnis Wiederfindung
(+) <30 %

+ 30-50 %

++ 50-80 %

+++ >80%

Ergebnisse der Streifentests (LFDs):

Aflatoxine:
Tabelle 1 zeigt die Wiederfindungen von Aflatoxinen in Maisproben. Verschiedene Puffer-

kombinationen (Salz+Tensid) wurden getestet.

Tabelle 1: Aflatoxine

Tween Tween Triton Triton Brij Brij
Puffer 20 80 X100 X114 35 58 SDS
[(mM] [%] [%] [%] (%] [%] [%] [%]

0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11
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Borat

10 mM ++/++ +4+/+++ ++/++ ++[+++ ++/++ [+ +++/++
Borat

100 mM +4 [+ ++/++ +4+/++ ++[++ ++/++ ++/++ +++/++
Carbonat

10 mM ++/+++ +4/+++ ++/++ ++/+++ +4/++ ++/+++ +++/++
Carbonat

100 mM ++/+++ ++/+++ ++/++ ++/+++ ++/++ ++/++ +++/++
Citrat

10 mM +/+ +/++ +/++ +++ +/++ +/++ +4+[+
Citrat

100 mM +/+ +/+ +/+ +/+ +/+ +/+ ++/+
Phosphat

10 mM ++/+++ ++/+++ ++/++ ++/++ ++/+++ ++/+++ +++/++
Phosphat

100 mM ++[+++ ++[++ ++/++ ++/++ ++/+++ ++/+++ +4++/++
Tris/HCI

10 mM ++/++ ++/++ ++/++ ++/++ ++/++ ++/++ +++/++
Tris/HCI

100 mM [+ [+ [+ ++[++ ++/++ ++/++ +4++/++

Deoxynivalenol:

Tabelle 2 zeigt die Wiederfindungen von Deoxynivalenol in Maisproben. Verschiedene

Pufferkombinationen (Salz+Tensid) wurden getestet.

Tabelle 2: Deoxynivalenol

Tween Tween  Triton Triton Brij Brij
Puffer 20 80 X100 X114 35 58 SDS
[mM] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%]
0,1/1 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,1/1
Borat
10 mM +++/+++ [ A AR AR b
Borat

100 mM R A S S A S L 8 R R S L A LS S 2 R AR
Carbonat
10 mM +++[+++ A FR A FtEEE R AR

Carbonat [+ ++ +++/++
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100 mM | +++/+++  +++/+++ R T Ay

Citrat

10 mM [+ ++[++ ++/++ ++/++ ++/++ ++/++ ++/+
Citrat

100 mM 4[4+ [+ ++/++ ++/++ ++[++ ++/++ ++[+
Phosphat

10 mM B b I B A dE = 5 & S S L E S N S E 5t L S 5 A
Phosphat

100 mM b S o B A JIE 2 S & T S Sy R T S SR VL S & S A
Tris/HCI
10 mM B b T N B I A S = L L S e VRS S b A
Tris/HCI

100 mM B o IR R R S By B I o o I e d A o e 0 VLS S S S At S

Fumonisine:
Tabelle 3 zeigt die Wiederfindungen von Fumonisinen in Maisproben. Verschiedene Puf-

ferkombinationen (Salz+Tensid) wurden getestet.

Tabelle 3: Fumonisine

Tween Tween Triton Triton Brij Brij
20 80 X100 X114 35 58 SDS
Puffer [mM] | [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%]
0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11
Borat
10 mM ++/+++ ++/+++ ++[+++ +4+/+++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Borat
100 mM ++/+++ ++/+++ ++[+++ ++/+++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Carbonat
10 mM ++/+++ ++/+++ ++/+++ ++/+++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Carbonat
100 mM ++[+++ ++[+++ ++/+++ ++/+++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Citrat
10 mM ++/++ ++/++ ++/++ ++/++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Citrat
100 mM ++[++ ++/++ ++/++ ++/++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Phosphat
10 mM ++f+++ ++[+++ ++[+++ +4+/+++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
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Phosphat

100 mM ++[+++ ++/+++ ++/+++ ++H[+++ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Tris/HCI

10 mM ++/+++ e+t +o [+ ++ ++/+++ ++/(+) ++/(+) +H/(+)
Tris/HCI

100 mM ++/+++ [+ ++[+++ [+ + ++/(+) ++/(+) ++/(+)

Zearalenone:

Tabelle 4 zeigt die Wiederfindungen von Zearalenon in Maisproben. Verschiedene Puffer-

kombinationen (Salz+Tensid) wurden getestet.

Tabelle 4: Zearalenon:

Tween Tween Triton Triton  Brij Brij
Puffer 20 80 X100 X114 35 58 SDS
[mM] [%] [*] [%] [%] [%] [%] [%]

0,111 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11
Borat
10 mM +++/++ +4++/++ [+ A [+ +++/++ +++/+
Borat
100 mM +++/++ [+t [+ A b +++/++ +++{+
Carbonat
10 mM ++/+++ +H/+++ FHH[H+ A [+ ++/+++ +++/+
Carbonat
100 mM ++/+++ +H[+++ [+ A b+ ++/+++ +++/+
Citrat
10 mM +/+ +/+ +/+ +/+ +/+ +/+ ++/+
Citrat
100 mM +/+ +/+ +/+ +/+ +[+ +/+ ++/+
Phosphat
10 mM A+ + 4[4+ HE [+ FEE[EE A +++/++ +++/+
Phosphat
100 mM +++/++ +++/++ [+ +++[++ [+ +++[++ +++/+
Tris/HCI
10 mM + [+ +H[+++ A R bR+ ++[+++ +++/+
Tris/HCI
100 mM ++/+++ +H[+++ A H[HEE R R +H/+++ +++/+
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Tabelle 5: Ubersicht LFD Ergebnisse:
Tween Tween Triton Triton Brij Brij
20 80 X100 X114 35 58
TOXIN [%] [%] [%] [%] [%] [%] SDS [%]
PBS Puffer 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11 0,11
Alfatoxine
10 mM ++/++ ++/++ +4+/++ ++{++  HH[H++ [+ +++/+
Alfatoxine
100 mM ++/++ ++/++ ++/++ ++[++ [+ [+ +++/+
Deoxynivalenol
10 mM +++/+ By LA = 2 e e X L Ao N 2 5 A +++/+
Deoxynivalenol
100 mM +++/+ FH+/+ A+ [+ FEE[ R A+ +++/+
Fumonisine
10 mM ++/++ ++/++  FH/ [+ ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Fumonisine
100 mM ++/++ ++[++ A+ [+t ++/(+) ++/(+) ++/(+)
Zearalenone
10 mM FH+++ [+ At [ e[ +++/+
Zearalenone
100 mM N R TR = o v & = S =5 £ S L YA L S L 4 2 +++/+

Aus diesen Tabellen folgt, dass die LFD und ELISA Ergebnisse vergleichbar sind und die

verschiedenen Puffersysteme wie auch verschiedene Tenside und Konzentrationen fur

die Extraktionsmethode anwendbar sind und zuverlassige Ergebnisse liefern.

Beispiel 2: Extraktion von Lebensmittelallergenen mit in wasserloslichen Folien enthaite-

nem Extraktionspuffer:

Tris/HC! und ein PBS-Puffer, die jeweils in einer wasserléslichen Folie eingeschweilit
sind, werden in einen Kunststoffbehélter eingebracht und mit kaltem Leitungswasser ver-
setzt, bis jeweils 100 mM, 150 mM, 200 mM und 250 mM L&sungen gebildet wurden. Die

Lésungen hatten in Abhéngigkeit von dem eingesetzten Puffer pH-Werte zwischen 6,5

und 8,8.
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Mit beiden Extraktionspuffern gelang es, mit allen vier verschiedenen Konzentrationen die
folgenden Lebensmittelallergene quantitativ zu extrahieren: B-Lactoglobulin, Kasein,
Cashewnuss, Eiweiss, Erdnuss, Fisch, Haselnuss, Krustentiere, Lupin, Mandel, Milch,

Ovalbulmin, Pistazie, Senf, Sesam, Soja, Walnuss.

Beispiel 3: Extraktion von genetisch veranderten Organismen mit in wasserléslichen Fo-

lien enthaltenem Extraktionspuffer:

Tris/HCI, PBS und Borat-Puffer, die jeweils gemeinsam mit Tween oder Triton und Silika-
gel in einer wasserldslichen Folie eingeschweillt sind, werden in einen Kunststoffoehilter
eingebracht und mit kaltem Leitungswasser versetzt, bis jeweils 100 mM, 150 mM, 200

mM und 250 mM L&sungen gebildet wurden.

Mit beiden Extraktionspuffern gelang es, mit allen vier verschiedenen Konzentrationen die
folgenden genetisch veranderten Organismen quantitativ zu extrahieren und die Ergebnis-
se mittels Statfax® und Chromate®-Lesegeraten zu quantifizieren: RUR, Cry1F, Cry1AB,
Cry3bb, LL, Cry34AB1, VIP, Btk, BR, B2R, EPSPS, DAS Cry1Ac.
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Patentanspriche:

1. Verfahren zur Extraktion von Kontaminanten aus agrarischen Produkten (9) oder agra-
rische Produkte enthaltenden Lebens- oder Futtermitteln, umfassend ein in Kontakt brin-
gen eines Losungsmittels fiir die Kontaminanten mit den die Kontaminanten angelagert
aufweisenden bzw. enthaltenden agrarischen Produkten (9) oder den Lebens- oder Fut-
termitteln, sowie wenigstens einen Extraktionspuffer (3) und gegebenenfalls einen pulver-
formigen Trager in einem gegebenenfalls verschlieBbaren Mischbehdlter, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der in einer in dem Losungsmittel 16slichen Folie (2) enthaltene, mit
wenigstens einem insbesondere nicht ionischen Tensid versetzte Extraktionspuffer (1) so-
wie das kontaminierte agrarische Produkt (9) oder Lebens- oder Futtermittel mit kaltem
Wasser als Lésungsmittel in dem Mischbehalter in Kontakt gebracht werden, und der Ex-
traktionspuffer (3) sowie die Kontaminanten durch Schitteln oder Rihren in dem Misch-

behaiter in Ldsung gebracht werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass Wasser mit einer Tempera-

tur zwischen 8 und 25°C, insbesondere destilliertes Wasser eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass als Extraktionspuffer
(3) wenigstens ein Puffer gewahlt aus der Gruppe der Borat-Puffer mit einem pH von 8,5,
Carbonat-Puffer mit einem pH von 9,1, Citrat-Puffer mit einem pH von 7,1, Phosphat-Puf-

fer mit einem pH von 7,4 und Tris/HCI-Puffer mit einem pH von 7,4 gewahit wird.

4. VVerfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass der Extraktions-

puffer (3) in einer Konzentration zwischen 10 mM und 100 mM eingesetzt wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass dem Ex-

traktionspuffer (3) 0,1 bis 1 % Tensid zugesetzt werden.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass als pul-
verformiger Trager ein inertes pulverformiges Silikat, wie hochreine Kieselsaure einge-

setzt wird.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass das Tensid gewahlt aus
Polyoxyethylen (23) laurylether (Brij 35), Polyoxyethylen (20) acetylether (Brij 58), 4-
(1,1,3,3-tetramethylbutyl)-phenyl-polyethylglycol  (Triton  X100), (1,1,3,3-Tetramethy-
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Ibutyl)phenyl-polyethylglycol (Triton X114), Polysorbat 20, Polysorbat 80 oder
Natriumdodecylsulfat eingesetzt wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die in
dem Loésungsmittel Iosliche Folie (2) als allseitig geschlossener Beutel (1) enthaltend
einen Puffer aus wenigstens zwei der folgenden Bestandteile: Natrium oder Kaliumsalze
der Borsdure, Carbonséaure, Zitronensaure, Phosphorsaure, phosphoriger Saure, TRIS
(Tris(hydroxyxmethyl)-aminomethan) sowie NaCl, wobei der Puffer nach Auflésung eine
Molaritat von 6 bis 250 mM, insbesondere 10 bis 100 mM, aufweist und der pH-Wert im

Bereich von 6,5 — 9,5, insbesondere zwischen 7,1 und 9,1 liegt, eingesetzt wird.

9. Vorrichtung zum Extrahieren von Kontaminanten aus agrarischen bzw. von der Oberfla-
che agrarischer Produkte (9) oder agrarische Produkte enthaltenden Lebens- oder Futter-
mitteln, umfassend einen gegebenenfalls verschliefbaren Mischbehélter, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Mischbehélter aus einem, insbesondere zusammenfaltbaren,
einen in einer I6slichen, insbesondere wasserldslichen Folie (2) eingeschlossenen Extrak-

tionspuffer (3) umschlieRenden Kunststoffbeutel (1) gebildet ist.

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass der Kunststoffbeutel (1)
mit insbesondere an einem Ende mit ein AufreiRelement (4) aufweisenden Schweillnah-
ten verschlossen ist und dass der in der wasseriéslichen Folie (2) eingeschlossene Ex-

traktionspuffer (3) in dem verschlossenen Kunststoffbeutel (1) aufgenommen ist.

11. Vorrichtung nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass ein Ende des
Kunststoffbeutels (1) mit einem doppelten Boden (8) ausgebildet ist, und dass die zum In-
neren des Kunststoffbeutels (1) gerichtete, einen doppelten Boden (8) des Kunststoffbeu-
tels (1) bildende Folie (2) die den Extraktionspuffer (3) einschlieRende wasserlésliche Fo-
lie (2) ist.

12 Vorrichtung nach einem der Anspriche 9 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass das

AufreiRelement (4) als Kunststoffstabchen, insbesondere Rihrstdbchen ausgebildet ist.

13. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 9 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass in an

sich bekannter Weise der Kunststoffbeutel (1) eine Skalierung (6) aufweist.
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