Mikrowellenaufschliisse zur
Quecksilber-Bestimmung

Bedeutung fiir die Lebensmittelanalytik

Quecksilber wird bereits seit der Antike verwendet und ist heute auf

Grund seiner Mobilitat weit verbreitet. Noch immer werden durch den

Menschen, vor allem in Verbrennungsreaktionen, enorme Mengen des

toxischen Elements in die Umwelt abgegeben. Quecksilber reichert

sich in der Nahrungskette an, wobei inshesondere organische

Verbindungen (v.a. Methylquecksilber) sich in fettreichem Gewebe

anreichern und somit in die Nahrungskette gelangen.

Der Nachweis von Quecksilber in Lebensmitteln
erfolgt zumeist nach nasschemischem Aufschluss
mittels Kaltdampf-AAS (CV-AAS). Die Kunst liegt
hierbei aber weniger im Nachweis sondern viel-
mehr im verlustfreien Aufschluss des Probenma-
terials. Verluste treten haufig durch Verdamp-
fung bei hoheren Aufschlusstemperaturen auf.
Ein vollstandiger Aufschluss ist hierbei unerlass-
lich, um sicher zu stellen, dass Methyl- oder
Ethylverbindungen wahrend dem Aufschluss
nicht in die leichter flichtigen Organo-Chlor-
Verbindungen Uberfiihrt werden.

Zudem wird in é&lteren Literaturstellen und
einzelnen Normen [1] Quarzglas als GefaBmate-
rial an Stelle von PTFE empfohlen, da es mit
PTFE auf Grund der Oberflachenrauigkeit und
Porositdt des Materials zu Minderbefunden
kommen kann. Mit TFM-PTFE, speziell isosta-
tisch gepresstem TFM-PTFE, treten diese Effekte
heute nicht mehr auf und aktuelle Normen las-
sen dieses Material ebenfalls zu [2].

Im Folgenden soll gezeigt werden, dass
Quecksilber aus Lebensmittelproben iiber Jahre,
mittels Mikrowellenaufschluss unter Verwen-
dung isostatisch gepresster TFM-PTFE Druckge-
faBe, reproduzierbar und mit ausreichender
Genauigkeit analysiert werden kann. Die beein-
druckende Lebensdauer der GefaBe reduziert die
Betriebskosten des Systems deutlich.

Gerdte- und Versuchsbeschreibung

Alle Aufschliisse wurden in einer speedwave
MWS-3*+ von Berghof Products + Instruments

GmbH mit DAP-60+ GefaBen (60 ml, 40 bar,
260°C) durchgefiihrt. Dies sind massive Druckge-
faBe aus isostatisch gepresstem TFM-PTFE, d.h.
das GefaB und der Deckel sind vollsténdig, druck-
fest aus TFM-PTFE gefertigt. Ein Druckmantel und/
oder Deckel aus einem anderen bedingt mikro-
wellentransparenten und nicht séureresistenten
Kunststoffmaterialen wird nicht bendtigt. Alle
GefaBe bestehen aus wenigen Einzelteilen und
sind entsprechend schnell und einfach zu Ver-
schlieBen bzw. zu Offnen. Dieses erfolgt manuell
ohne spezielles Werkzeug. Verluste werden erfolg-

reich vermieden durch druckfesten, permanenten
Verschluss der GefaBe mit einem TFM-PTFE Deckel
mit integrierter Dichtlippe. Eine Berstscheibe dient
hierbei als Uberdrucksicherung.

Abb.1: Mikrowellenaufschlusssystem speedwave MWS-3+
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Das System ist inkl. GefaB3e nunmehr seit ca.
6 Jahren in der Routineanalytik von Lebensmit-
telproben im Einsatz. Zum Aufschluss werden
250-500 mg getrocknetes Probenmaterial ein-

gewogen und in einer Sduremischung bestehend
aus 5 ml HNO; und 2 ml H,0, bei 180°C in
15-20 min aufgeschlossen. Die Proben wurden
mit bidest. Wasser in einen Messkolben Uber-
spiilt und auf 25 ml verdiinnt. Die GefaBe sind
freistehend im Drehteller platziert, wodurch sie
Warme direkt an die Ofenluft abgeben konnen.
Dadurch sind sie bereits nach 15 Minuten so
weit abgekiihlt, dass sie gefahrlos gedffnet wer-
den kdnnen.

Die Reinigung der GefaBe erfolgt lediglich
durch Splilen mit bidest. Wasser und verdiinnter
Séure oder bei sichtbarer Verschmutzung mit
Hilfe eines Blindaufschlusses.

Ergebnisse

Grundsétzlich lassen sich mit dem dargestellten
Verfahren Quecksilber und andere Schwermetal-
le aus pflanzlichem Material mit ausreichender
Genauigkeit und Reproduzierbarkeit bestimmen.
Dies wurde durch 6-fach Bestimmung von zerti-
fizierten Tomatenblatter (Referenzmaterial NIST
1573a) belegt (siehe Tab. 1). Die Wiederfindungs-
raten liegen fiir die untersuchten Elemente zw.
94 und 106 % und die Bestimmungsgrenzen bei
0,01 und 0,05 mg/kg aus der Trockensubstanz.
In Abbildung 3 sind die Analysenergebnisse
von Quecksilber in zertifiziertem Thunfisch
(Referenzmaterial BCR-463) im Zeitraum von
August 2005 bis Juli 2008 dargestellt. Die mitt-
lere Wiederfindungsrate (iber diesen Zeitraum
betrdgt 93,3 % mit einem Variationskoeffizien-
ten von 6,4 %. In diesem Referenzmaterial liegt
das Quecksilber iberwiegend als Methyl-

Abb. 2: Flexible, modulare GefaBBe
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Abb. 3: Quecksilber-Analytik aus Thunfisch nach Aufschluss (Reference Material BCR-463, certified

value 2,85 mg/kg)

Tab. 1: Schwermetall-Analytik aus Tomatenblattern mit speedwave MWS-3* und DAP-60+ GefaBen

(Reference Material NIST 1573a)

Element Limit of determination  Result [pg/g]
[Hg/g]

cd 0,01 1.52 £ 0.01

Cr 0,05 1.94 +0.23

Ni 0,05 1.49 £ 0.10

Hg 0,01 0.036 + 0.004

Certified value [pg/g] Recovery [%]

1.52 +0.04 100
1.99 + 0.06 97,5
1.59 + 0.07 93,7
0.034 + 0.004 106

Quecksilber vor (zertifizierter Wert 3,04 mg/kg).
Damit wird auch deutlich, dass mit diesem Auf-
schlussverfahren das Methyl-Quecksilber voll-
standig zersetzt und in der anschlieBenden
Bestimmung erfasst wird.

Die Daten belegen dariber hinaus, dass mit
der vorgestellten Aufschlusstechnik (ber Jahre
verlassliche Analysenergebnisse erhalten wer-
den. Teure QuarzgefaBe, die zudem leicht zerbre-
chen kdnnen, missen nicht verwendet werden.

Fazit

Jeder Analytiker ist heute bemiiht, die Betriebs-
kosten fiir seine Prozesse zu reduzieren. Bei Ver-
wendung massiver TFM-PTFE DruckgeféBe kann
man, ohne signifikante QualitatseinbuBen in
Kauf nehmen zu missen, die beachtliche
Lebensdauer von mindestens 3 oder sogar mehr
Jahren erreichen. Damit kénnen die laufenden
Betriebskosten auf den Austausch kleinerer

Ersatzteile, wie z.B: Innendeckel und Berstschei-
ben, reduziert werden.
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