CrossLab
Analyse mehrkerniger aromatischer
Kohlenwasserstoffe in Lebensmitteln

Mittels Triple-Quadrupol-GC/MS/MS: Bestellinformation flr Verbrauchsmaterialien




Mehrkernige aromatische Kohlenwasserstoffe (PAK) neigen zur Bioakkumulation in fetthaltigen
Lebensmitteln wie Fisch, Fleisch, Ol und Milch und sind auch in geringen Konzentrationen fiir

den Menschen extrem giftig (7). Die US-amerikanische Food and Drug Administration (FDA)
schreibt PAK-Analysen im niedrigen ppb-Bereich in Meeresfriichten vor (2). Die Europdische Union
reglementiert (3) eine Reihe von PAK, die sich in Lebensmitteln finden kdnnen, als EU PAK4 (4).

Isolierung der Analyten aus der Lebensmittelmatrix

Eine der Herausforderungen bei der Analyse von PAK in fetthaltigen
Lebensmittelmatrices ist die Extraktion der Analyten aus dem extrem hohen
Lipidanteil in der Matrix. Die Agilent Captiva Enhanced Matrix Removal (EMR)-
Lipid Filtrationstechnologie ist im Vergleich zu den Vorgangertechnologien \

einfacher in der Implementierung und aulierst effizient bei der Entfernung L:;‘ | d
der Probenmatrix ohne Analytverlust. - —

Agilent Captiva EMR-Lipid-Filtrationstechnologie

Agilent J&W GC-S&ulen
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Trennung von PAK-Isomeren

Eine der Herausforderungen der PAK-Analytik ist die chromatographische Trennung von PAK-Isomeren, da diese die gleiche
chemische Zusammensetzung besitzen. Massenspektrometer konnen wegen des identischen Molekulargewichts nicht
einfach zwischen diesen Isomeren unterscheiden. Sowohl die Gruppe der EU-PAK4 als auch die groRere Gruppe der EU-PAK
(15+17) enthalt kritische Paare, die koeluieren und mit GC-Massenspektrometern schwierig aufzuldsen sind. Die Auswahl der
richtigen GC-Saule fir mehrkernige aromatische Kohlenwasserstoffe hangt von der Zielsetzung der Analyse ab. Tabelle 1 zeigt,
wie gut die empfohlenen Saulen die kritischen, flir Lebensmittel reglementierten PAK sowie haufige Verunreinigungen auflésen.

Tabelle 1: Kritische PAK, fiir die Obergrenzen bestehen: SCF (PAH15+1), JECFA (PAH13), CONTAM (PAHS).
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* x = vollstandige Basislinientrennung
1. Siehe Application Note Nummer 5 auf Seite 6.
2. Siehe Application Note Nummer 8 auf Seite 6.



Diskriminierung nach Molekulargewicht

Die Diskriminierung nach Molekulargewicht ist eine weitere Herausforderung,
die auftreten kann, wenn

a.

die Temperatur des Einspritzblocks zu niedrig eingestellt wird (<300 °C)
und eine unvollstandige Probenverdampfung im Einlass auftritt oder

die Haltezeit der Splitless-Injektion nicht darauf optimiert wird, einen
effektiven Transfer der gesamten Probe auf den Kopf der analytischen Saule
zu gewabhrleisten, oder

der falsche Einlass-Liner ausgewahlt wird. In den chromatographischen
Ergebnissen lasst sich dann eine geringere Response der PAK mit hoherem
Molekulargewicht beobachten.

Empfohlene Injektionsparameterbereiche zur Vermeidung der Diskriminierung
nach Molekulargewicht:

Injektionsvolumen: 1 bis 2 pl.

Einlasstemperatur: 300 bis 320 °C.

Temperatur der MS-Quelle und der Ubertragungsleitung: 320 °C.
Spuilzeit: 45 bis 90 Sekunden splitless.

Splitless-Liner mit Glaswolle oder Liner mit Fritte mit 4 mm.

Gepulst splitless bei 20 bis 50 psi fur 0,9 min, um hochsiedende PAK auf

die Saule zu transferieren. ,Cold Trapping” auf der flissigen Phase wird oft

fur hohermolekulare, hohersiedende Analyten wie beispielsweise PAK bei
Splitless/PTV/MMI-Injektionen angewendet. Eine anfangliche Ofentemperatur
von 75 °C liefert gewohnlich gute Peakformen fir viele Losemittel der Proben.

Minimierung der Verweilzeit im Einlass (und im System) durch hohere
Flussraten durch die Saule: 0,175 mm: 1,2 ml/min He, 0,18 und 0,25 mm:

1,2 bis 1,4 ml/min He, Hinweis: Obwohl GC-Saulen mit 0,18 mm und

0,25 mm ID mit hoheren Flussraten umgehen kénnen, fiihren diese zu einer
schlechteren MS-Empfindlichkeit. Eine Flussrate von mehr als 1,5 ml/min
wird bei Verwendung der HES-Quelle nicht empfohlen.



Best Practices zur Optimierung von Triple-Quadrupol-GC/
MS-Systemen (GC/TQ) fiir die PAK-Analytik

Verwendung von Retention-Gaps und/oder Rickspuilung zur Vermeidung
von Probentbertrag, Reduzierung der Wartung und VerkUrzung der
Analysenzykluszeiten.

Durchfiihrung der Analyse mit konstantem Fluss.

Beheizte Bereiche isoliert und heil® halten, um das Potential fur Kaltepunkte
im System und damit einhergehenden Signalverlust zu reduzieren.

MS-Ubertragungsleitungen und lonenquelle bei Temperaturen iber

300 °C halten. Zu niedrige Temperaturen flihren zu Tailing der PAK-Peaks.
Verwendung von hocheffizienten GC-Saulen mit 0,15/0,178 mm ID fir kirzere
Analysendauern ohne Verlust bei der Auflosung.

Verwendung einer selbstreinigenden Agilent JetClean-lonenquelle, um die
Notwendigkeit der manuellen lonenquellenreinigung erheblich zu reduzieren,
insbesondere bei Proben mit hohem Matrixanteil. Es wurde gezeigt, dass
eine kontinuierliche Reinigung der Quelle mit Wasserstoff (0,33 ml/min) die
Linearitat der Kalibrierung und die Prazision der Response fur die PAK-Analytik
langfristig erheblich verbessert.

PAK-Standards vor der Verdinnung oder der Zubereitung von
Kalibrierungsmischungen auf Raumtemperatur erwarmen lassen, da PAK mit
hoherem Molekulargewicht bei gekihlter Lagerung ausfallen konnen.

Verwendung einer 9-mm-Extraktorlinse zur Minimierung der Oberflachen,
auf denen sich PAK ablagern konnen.




Application Notes

Die Einzelheiten zu den Bedingungen der Probenvorbereitung und zur GC-
Methodenoptimierung finden Sie in den folgenden Application Notes von Agilent:

1. Determination of 19 polycyclic aromatic hydrocarbon compounds in salmon &
beef using Captiva EMR-Lipid cleanup by GC/MS/MS

2. Determination of 14 Polycyclic Aromatic Hydrocarbon Compounds in Edible
Qil

3. PAHs in Chocolate and Peanuts with Agilent J&W Select PAH and longer GC
columns

4. Polycyclic Aromatic Hydrocarbon (PAH) Analysis in Fish by GC/MS using
Aqilent Bond Elut QUEChERS dSPE Sample Preparation and a High Efficiency

DB-5ms Ultra Inert GC column

5. PAH Analysis with High Efficiency GC columns: Column selection and Best
practices

6. Increased Reproducibility in the Analysis of EU and EPA PAHs with the Agilent
J&W Select PAH GC column and Agilent Intuvo 9000 GC system

7. GC/MS Analysis of European Union (EU) priority Polycyclic Aromatic
Hydrocarbons (PAH ing and Agilent DB-EUPAH lumn with lumn

performance comparison
8. Separation of 54 PAHs on an Agilent J&W Select PAH GC columns
9. Different Stationary Phases for PAH Analysis (Food Quality & Safety
magazine)

10.Analyse von durch die Européische Union geregelten polyaromatischen
Kohlenw rstoffen (EU-PAK) mi m Agilen 9 - m

11. imiz MS Analysis for PAHs in Challenging Matri ing the 5977
Series GC/MSD with JetClean and midcolumn backflush

12.0ptimized GC/MS/MS Analysis for PAHs in Challenging Matrices using the

Aqilent 8890/7000D triple quadrupole GC/MS with Jet Clean and midcolumn
kflush
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Empfohlene Produkte fiir die PAK-Analytik in Lebensmittelproben

Die folgende Tabelle fuhrt auf, welche Produkte fiir die PAK-Analyse aus Lebensmittelmatrices erforderlich sind.
Klicken Sie hier, um der Liste Meine Favoriten im Agilent Online Store alle Artikel dieser Liste hinzuzufiigen. * Oder
klicken Sie auf den Link ,MeineListen”im jeweiligen Tabellenkopf, um alle diese Artikel der Tabelle lhrer Liste Meine
Favoriten hinzuzufligen. Sie konnen dann die Menge der benotigten Produkte eingeben. Ihre Liste bleibt unter Meine
Favoriten zur Verwendung bei kiinftigen Bestellungen erhalten.

Artikel Bestellnummer
MeineListe der Verbrauchsmaterialien fiir Probenvorbereitung ansehen 'Fﬂ :

; =W d§
Captiva EMR-Lipid, Kartusche, 3 ml, 300 mg 5190-1003 | s il =
Keramik-Homogenisatoren 5982-9312 I
Agilent Uberdruckverteiler-Prozessor (PPM-48) 5191-4101 L!‘
Captiva EMR-Lipid, Kartusche, 6 ml, 600 mg 5190-1004
Bond Elut Jr PSA, 500 mg 12162042B .
MeineListe der Standards ansehen
EU-PAK(15+1)-Standard-Kit; 250 pg/ml 5190-0487 i
EPA-PAK-Standard (Kalibrierungsstandard); 500 ug/ml 8500-6035 :-

Unter www.agilent.com/chem/standards finden Sie weitere Optionen fiir Volumina und Konzentrationen
der Standards

MeineListe der Verbrauchsmaterialien fiir den Einlass ansehen

Einlass-Septa, Advanced Green, nicht klebend, 11 mm, 50 St. 5183-4759
Einlass-Septa, Advanced Green, nicht klebend, 11 mm, 100 St. 5183-4759-100
Ultra Inert einseitig konischer Splitless-Liner, Glaswolle 5190-2293
Ultra Inert einseitig konischer Splitless-Liner mit Glasfritte 5190-5112
Ultra Inert-Golddichtung, mit Unterlegscheibe, 1 St. 5190-6144
Ultra Inert-Golddichtung, mit Unterlegscheibe, 10 St. 5190-6145
Selbstsichernde Saulenmutter, mit Schraubfixierung, Einlass G3440-81011
Selbstsichernde Saulenmutter, mit Schraubfixierung, MSD G3440-81013
Ersatzschraubfixierung fir selbstsichernde Mutter G3440-81012
Ferrulen (15 % Graphit/85 % Vespel), 0,4 mm ID, 10 St. 5181-3323
ALS-Spritze, 5 pl, feste Nadel, 23-26s/42/Konus 5181-1273
ALS-Spritze, 5 pl, feste Nadel, 23-26s/42/Konus, 6 St. 5181-8810
ALS-Spritze, 10 pl, feste Nadel, 23-26s/42/Konus 5181-1267
ALS-Spritze, 10 pl, feste Nadel, 23-26s/42/Konus, 6 St. 5181-3360
VergroRerungslupe (20-fach) 430-1020

MeineListe der GC-Saulen fiir 7890, 8890 und 8860 ansehen

Agilent J&W DB-EUPAH, 20 m x 0,18 mm, 0,14 pm 121-9627
Agilent J&W DB-5ms 20 m x 0,18 mm, 0,18 pm 121-5522U1
Agilent J&W Select PAH, 30 m x 0,25 mm, 0,15 ym CP7462
Agilent J&W Select PAH, 15 m x 0,15 mm, 0,10 pm CP7461
Inerte Fused-Silica-Kapillare, 5 m, 0,15 mm 160-7625-5

*Wenn Sie den Agilent Online Store zum ersten Mal benutzen, werden Sie zur Eingabe Ihrer E-Mail-Adresse aufgefordert, um
das Kundenkonto zu bestatigen. Wenn Sie noch kein Agilent Konto eingerichtet haben, miissen Sie sich fir eines registrieren.
Die Funktion ,Meine Liste" gibt es nur in Regionen mit aktiviertem E-Commerce. Alle Artikel kénnen auch iiber herk6mmliche
Vertriebswege bestellt werden. Nicht in allen Léndern verfiighar. Weitere Informationen zur Verfiigbarkeit erhalten Sie von lhrem
Vertriebsmitarbeiter vor Ort.


https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3MzA1ODE0OTk=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=sampleprep
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3MzA1ODE3NjA=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=standards
http://www.agilent.com/chem/standards
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MeineListe der Intuvo GC-Saulen ansehen

Agilent J&W DB-EUPAH, Intuvo GC-Sé&ule, 20 m x 0,18 mm, 0,14 pm 121-9627-INT
Agilent J&W DB-5ms, 20 m x 0,18 mm, 0,18 pm 121-5522UI-INT
Agilent J&W Select PAH, Intuvo GC-Saule, 30 m x 0,25 mm, 0,15 pm CP7462-INT
Agilent J&W Select PAH, 15 m x 0,15 mm, 0,10 pm CP7461-INT

MeineListe der Intuvo Verbrauchsmaterialien ansehen

Guard-Chip, Intuvo, Split/Splitless G4587-60565
Intuvo Einlass-Chip G4581-60031
Flow-Chip, Intuvo, D2-MS G4581-60033
Flow-Chip, Intuvo, vormontiertes HES MS-Ende G4590-60109
Polyimiddichtung fiir Einlass/MSD (Intuvo) 5190-9072

MeineListe der MS-Verbrauchsmaterialien ansehen

El-Filament (fiir 7000A/B/C/D, 5977B Inert Plus, 5977A Extraktor, inert

G7005-60061 »
oder Edelstahl und 5975-Systeme) /- \
HES-Filament fiir 7010 Triple Quadrupol-GC/MS G7002-60001 T |
Drawout-Platte, 9 mm, inerte Quelle G3440-20022
Drawout-Platte, 9 mm, Extraktor-lonenquelle G3870-20449
MeineListe der Gasfilter ansehen pre|
Gas Clean Tragergas-Kit fiir Agilent 7890 CP17988
Gas Clean Tragergas-Kit fiir Agilent 8890 und 8860 CP179880
Gas Clean Ersatzkartusche fiir Tragergas-Gasreiniger CP17973 i
Gas Clean Filter-Kit fir Intuvo CP17995 :
MeineListe der Probenflaschen und Verschliisse ansehen ‘
Probe.nflasche, 2m| Schraubverschluss, braun, mit Beschriftungsfeld, 5183-2072
deaktiviert, zertifiziert, 100 St.

Schraubverschliisse, blau, zertifiziert, PTFE/Silikon/PTFE-Septa 5182-0723 ! -

{
100-pl-Probenflascheneinsatz, Glas mit PolymerfiiRen 5181-8872 L
Probenflasche, 2 ml, Schraubverschluss, braun, Beschriftungsfeld, 100 St. 5182-0716 *
Blaue Schraubverschliisse, 9 mm, PTFE/RS, 500 St. 5185-5820

Mehr Infos erhalten Sie unter: www.agilent.com/chem/standards

Agilent bietet auch Standards fir EPA-PAK mit 500 pg/ml und EU-PAK (15+1) mit
250 pg/mlund alle GC-Verbrauchsmaterialien an, die Sie fur die zuverlassige und
reproduzierbare PAK-Analytik in Lebensmittelmatrices, auch im Spurenbereich,
bendtigen.


https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3MzA1ODE3MDY=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=Gccolumns_intuvo
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3MzA1ODE3MzE=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=Intuvosupp
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3Mzc2NTI4MDM=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=MSsupp
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3Mzc2NTI4NTg=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=gasfilter
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w3MzA1ODQwNTE=&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=PAH_FoodWF&utm_content=vialscaps
http://www.agilent.com/chem/standards

Agilent CrossLab: Echte Erkenntnisse, echte Ergebnisse

Agilent CrosslLab geht Gber die Gerate hinaus und bietet Ihnen Services,
Verbrauchsmaterialien und laborweites Ressourcenmanagement. Damit kann
Ihr Labor die Effizienz steigern, den Betrieb optimieren, die Betriebszeit der
Gerate erhohen, die Anwenderfahigkeiten verbessern und mehr.

Erfahren Sie mehr Uber Agilent CrosslLab und sehen Sie sich an, wie
Erkenntnisse zu optimalen Ergebnissen fihren: www.agilent.com/crosslab

Deutschland
0800-603 1000
CustomerCare_Germany@agilent.com

Europa
info_agilent@agilent.com

Asien und Pazifik
inquiry_lsca@agilent.com

DE.4042824074
Anderungen vorbehalten.

© Agilent Technologies, Inc. 2021
Veroffentlicht in den USA, 21. April 2021
5994-2016DEE

C

Agilent
rossLab

From Insight to Outcome

Agllent

Trusted Answers



