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Vorwort

Ein wesentliches Element unserer naturwissenschaftlich und ¢ko-
nomisch gepragten Landwirtschaft stellt die Analytik dar. Analy-
senergebnisse dienen der praktischen Landwirtschaft, der ange-
wandten Forschung sowie der fachlichen Beratung und gehen ein
in Dingeempfehlungen, Fltterungsempfehlungen, Bewertung von
Energietragern oder Empfehlungen zum Einsatz von Pflanzen-
schutzmafinahmen.

Die Analytik hat sich damit zu einem wichtigen Grundpfeiler der
leistungsorientierten modernen Landwirtschaft entwickelt.

So wie jeder technische Bereich hat auch die Laboranalytik in den letzten Jahrzehnten ei-
ne geradezu atemberaubende Entwicklung durchgemacht. Im Fokus stand auch hier, die
Analytik kostengtinstiger, schneller, leistungsfahiger und breitgefdcherter zu machen. Bei
vielen Fragestellungen ist die klassische nasschemische Analytik zeit- und kostensparen-
den Schnellmethoden gewichen: Verfahren wie die Nah-Infra-Rot-Spektroskopie (NIRS)
werden beispielsweise fir die Bestimmung von Inhaltstoffen, die Rontgenfluoreszenz-
spektroskopie fiir die Mineralstoffuntersuchung und immunologische bzw. molekularbio-
logische Techniken zum Nachweis von Mykotoxinen oder Krankheitserregern eingesetzt.
Gleichzeitig sind die klassischen Verfahren als Referenzmethoden fur die Boden-, Pflan-
zeninhaltsstoff- oder Futterwertuntersuchung im analytischen Labor nach wie vor unab-
dingbar.

Unsere Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen — AQU — ist damit konti-
nuierlich gefordert, innerhalb der LfL den gesteigerten Analysenbedarf durch die Erweite-
rung des Spektrums an neuen Analysenverfahren, Techniken und Parametern fir die Insti-
tute angemessen — mit hoher Analysenqualitdt — abzudecken. Hier kommen qualifizierte
Mitarbeiter, moderne Analysengeréte, zeitgemaRe Methoden, hohe Qualitatsstandards und
eine leistungsfahige Datenverarbeitung zum Einsatz. Die Abteilung bearbeitete in 2013
uber 150.000 Proben mit fast 1,2 Millionen Einzeluntersuchungsergebnissen.

AQU ist innerhalb der LfL darlber hinaus mafigeblich fur die Umsetzung allgemein aner-
kannter QualitatssicherungsmalBnahmen beteiligt. Hier werden im Hinblick auf die Ak-
kreditierung gemaR DIN EN I1SO 17025 von AQU analytische Labors an verschiedenen
Standorten der LfL betreut.

Organisatorisch war das Jahr 2013 gepréagt durch den Wechsel von Dr. Richard Ellner in
den Ruhestand, der die Abteilung seit 2007 geleitet hatte. Dr. Manfred Schuster Gibernahm
ab Juni kommissarisch die Leitung der Abteilung.

Mit dem vorliegenden Jahresbericht méchten wir Ihnen einen Uberblick geben Gber die
im letzten Jahr bearbeiteten Schwerpunktthemen und Aktivitaten in der Abteilung Quali-
tatssicherung und Untersuchungswesen vermitteln. Allen internen und externen Koopera-
tionspartnern mochte ich an dieser Stelle flr die vertrauensvolle, konstruktive und erfolg-
reiche Zusammenarbeit danken.

Mein besonderer Dank gilt allen Mitarbeitern der Abteilung fir das groRe Engagement
und die hervorragenden Leistungen.

Freising im Juni 2013 Dr. Gerhard Strauf3
Abteilungsleiter
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1 Organisation

1.1 Bayerische Landesanstalt fur Landwirtschaft

Die Bayerische Landesanstalt fir Landwirtschaft (LfL) ist eine dem Staatsministerium fir
Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten unmittelbar nachgeordnete Behorde, die im Jahr
2003 aus verschiedenen selbstandigen Einrichtungen und Behdrden gegriindet wurde
(Abbildung 1). Aufgabengebiete der LfL sind Hoheits- und Fordervollzug, anwendungs-
orientierte Forschung, Ausbildung und Beratung fur die bayerische Land- und Erndh-
rungswirtschaft.

Die Aufgabengebiete und die fachliche Ausrichtung — Agrardkologie, Pflanzenbau, Pflan-
zenschutz, Tierzucht, Tiererndhrung, Fischerei, Landtechnik, Tierhaltung, Agrarokono-
mik, Erndhrung und Markt — bestimmen die organisatorische Gliederung der Institute.

Die Abteilungen sind Dienstleister, die einerseits die Institute bei ihren Projekten und
Aufgaben unterstiitzen und andererseits mit Aufgaben in eigener Zustandigkeit nach au-
Ren wirken. Das Kompetenzzentrum fur Erndhrung (KErn) ist der Landesanstalt verwal-
tungstechnisch angegliedert.

Die Fuhrungsebene besteht aus dem Prasidenten, dem Prasidium und der Leitungskonfe-
renz, die gemeinsam mit der Stabsstelle als Controlling-Einrichtung und dem Verwal-
tungsrat mit dem wissenschaftlich-technischen Beirat die Leitlinien der LfL mit verant-
worten.

Organisationsstruktur
Bayerische Landesanstalt fiir Landwirtschaft

Stabsstelle }7 Prasident I{  Verwaltungsrat

Prasidium Wiss.-techn. Beirat

Leitungskonferenz

KErn Abteilungen Institute

Zentrale Verwaltung

Forderwesen und
Fachrecht

Qualitatssicherung und
Untersuchungswesen

Tierzucht
Fischerei

Information und
Wissensmanagement

Pflanzenschutz

und Ressourcenschutz

Berufliche Bildung

Landtechnik und Tierhaltung

Kompetenzzentrum fur Ernahrung
Okologischen Landbau, Bodenkultur
Pflanzenbau und Pflanzenzuchtung

Tierernahrung und Futterwirtschaft
Betriebswirtschaft und Agrarstruktur

Erndhrungswirtschaft und Markte

Versuchsbetriebe

Abb. 1: Organigramm der Bayerischen Landesanstalt fiir Landwirtschaft (LfL).
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1.2 Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen

Die Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen (AQU) ist gegliedert in die
Abteilungsleitung und in drei Sachgebiete (Abbildung 2). Der Standort der Abteilungslei-
tung und der Sachgebiete AQU 1 und 2 ist Freising und der von AQU 3 ist Grub/Poing
(Abbildung 3). In Freising befinden sich die Laborkapazitaten fur die Pflanzenproduktion
i. w. S., also die Matrices: Boden, Diinger, Pflanze und Reststoffe. Im Labor in Grub wird
das Probenmaterial aus dem tierischen Bereich bearbeitet und deckt damit den Analysen-
bedarf flr die Futterwirtschaft, Tiererndhrung, Tierhaltung und Tierzucht ab.

Organisationsstruktur
Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen

Qualitatsmanagement- Abteilungsleitung Notifizierungsstelle
beauftragte Leiter: Dr. R. Ellner nach Abfallrecht
M. Berndt Vertreter: Dr. M. Schuster Dr. R. Ellner
M. Berndt
Probenannahme
-vorbereitung, -lagerung AQUA AQUZ AU
G. Henkelmann Analytik von Analytik der Rohstoffqualitat Analytik von
Nahrstoffen, Wirkstoffen von pflanzlichen Produkten Futtermitteln und
und biologischen Systemen und Bioenergie tierischen Produkten
Sicherheitsbeauftragte i ; ;
G. Henkelmann, D. Nast, G. Zach Dr. S. Mikolajewski G. Henkelmann Dr. M. Schuster
la: Anorganik 2a: Brau- und Backqualitat 3a: Futtermittelqualitat
Dr. S. Mikolajewski Dr. R. Fuglein Dr. M. Schuster
Ausbildungsbeauftragte 1b: Organik 2b: Qualitat von pflanzlichen 3b: Qualitat von tierischen
D. Nast, Dr. R. Fuglein Dr. J. Rieder Produkten Produkten
G. Henkelmann C. Reinhardt
1c: Mikro-und 2c: Qualitatvon
Molekularbiologie Prozessstoffen der
LIMS-Beauftragter . h
Offentlichkeitsbeauftragter i [, Lt BKlo'(;:-_ne’:gleK .
Dr. R. Fuglein . Fischer-Kaiser

Abb. 2: Organisationsstruktur der Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen

(AQU).

Abb. 3: Laborstandort Freising, linkes Bild (AQU 1 und 2, Anschrift: Bayerische Landes-
anstalt fur Landwirtschaft, AQU, Lange Point 4, D-85354 Freising-Weihenstephan) und
Laborstandort Grub, rechtes Bild (AQU 3, Anschrift: Bayerische Landesanstalt fur
Landwirtschaft, AQU, Prof.-Zorn-StraRe 20 ¢, D-85586 Grub).



Organisation

11

1.2.1 Ziele und Aufgaben

Die Abteilung Qualitatssicherung und Untersu-
chungswesen — AQU — beschaftigt sich mit al-
len wesentlichen analytischen Fragestellungen
innerhalb der LfL. Die Analysenergebnisse der
Labore in Freising und Grub gehen ein in die
angewandte Forschung, die fachliche Beratung
sowie die praktische Landwirtschaft (Abbil-
dung 4) und reprasentieren damit einen wesent-
lichen Bestandteil der Arbeit der Institute und
damit der LfL.

Die Ziele von AQU werden definiert aus der
Stellung der Abteilung innerhalb der LfL als
Kompetenzzentrum fur Analytik und Qualitats-

Abb. 4: Weizenkdrner.

Die Bestim-
mung der Qualitat von Getreide ist ein
wesentliches Aufgabengebiet von AQU

)

sicherung:

Analytik von Boden- und Pflanzenproben, Futtermitteln, tierischen Produkten, Diin-
gemitteln und Siedlungsabfallen im Vollzug von Hoheitsaufgaben,
Qualitatsuntersuchungen und Analysen fir die Institute der Landesanstalt, fir Selbst-
hilfeeinrichtungen der bayerischen Landwirtschaft und andere Wirtschaftsbeteiligte,
Projektforschung in der Analytik in eigener Verantwortung oder in Zusammenarbeit
mit internen und externen Partnern,

Anpassung von Analysenverfahren im Hinblick auf technischen Fortschritt oder auf-
tragsspezifische Anforderungen,

Notifizierung von externen Laboren im Vollzug der Klarschlamm-, Bioabfall- und
Dungeverordnung,

Etablierung von Qualitatssicherungsmanahmen bzw. der Akkreditierung geméall DIN
EN ISO 17025,

Zusammenarbeit mit Fachbehtrden, Forschungseinrichtungen und Verbénden in ana-
lytisch-methodischen Fragestellungen,

Ausbildung von Chemielaboranten im eigenen Bereich und in Zusammenarbeit mit
den LfL-Instituten.

Das Aufgabenspektrum der Abteilung ergibt sich aus:

dem Hoheitsvollzug in eigener Zustandigkeit, der insbesondere im Bereich des Abfall-
rechts (Notifizierungsstelle) wahrgenommen wird,

der Analytik im Vollzug der Diungeverordnung und des Pflanzenschutzmittelrechts.
Den zustandigen Instituten der LfL werden die Analysendaten von AQU zur Verfi-
gung gestellt. Daneben wird Amtshilfe auch fur das Bundessortenamt und andere nati-
onale Prufstellen geleistet,

dem Analysenbedarf der LfL-Institute, insbesondere der Institute fiir Okologischen
Landbau, Agrardékologie und Bodenschutz (IAB), fur Pflanzenbau und Pflanzenziich-
tung (IPZ), fur Pflanzenschutz (IPS), fur Tierzucht (1TZ), fir Tiererndhrung und Fut-
terwirtschaft (ITE), fir Landtechnik und Tierhaltung (ILT) und fur Fischerei (IFI),

der Betreuung von analytischen Laboratorien im Bereich der LfL im Hinblick auf die
Umsetzung von Qualitatssicherungsmafnahmen bzw. der Akkreditierung gemald DIN
EN ISO 17025,
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e der Einbindung von AQU in zahlreiche Forschungsprojekte, Monitoring- und Ver-
suchsprogramme der Institute,

e den mikro- und molekularbiologischen Forschungsprojekten hinsichtlich einer Pro-
zessoptimierung der Biogastechnologie,

e dem Analysenbedarf der bayerischen Selbsthilfeeinrichtungen der Landwirtschaft
(LKP, LKV). AQU erbringt grundlegende Leistungen im Sinne der Qualitatssicherung
der landwirtschaftlichen Produktion. Dabei wird die Fachkompetenz privater Labore
durch Ringversuche, Probennachkontrollen und Laboriiberwachung sichergestellt
bzw. die Fachaufsicht tber ein dem Sachgebiet AQU 3 angeschlossenes Futtermittel-
labor des LKV ausgelibt.

Die Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen ist durch die Probenanalysen
auf verschiedenen Ebenen in Teilprozesse innerhalb der Versuchstétigkeit der LfL-
Institute eingebunden. Als zentraler Analytik-Dienstleister ist AQU an wesentlichen Pro-
zessschnittstellen angebunden (Abbildung 5), wodurch eine effiziente Nutzung der Labor-
kapazitaten bei AQU mittels zielfuhrender Kommunikation und angemessener Abstim-
mung mit den Instituten moglich ist.

o] Projektplanen |« Abb. 5: Projektarbeit an der LfL.
Dargestellt sind die Prozess-
! schnittstellen zwischen AQU und
,| Analysenbedart | den Instituten der LfL im Hinblick
ermittein auf die Planung und Durchfiihrung
! von Versuchen bzw. Analysen.
Versuche )
durchfihren |
IAB, IPZ, IPS,
el ! ITZ, ITE, ILT, IFI
N Analysen
: durchfiihren
]
Analysen
> auswerten
)
Versuche B
auswerten |

Seitens AQU erfolgt keine Akquisition von Analysenauftragen aullerhalb der LfL, es wer-
den also keine Untersuchungsauftrage von Landwirten, Verbrauchern oder Firmen ausge-
fuhrt. Die Analysenkapazitaten werden damit vorwiegend durch die Institute der LfL so-
wie durch die bayerischen Selbsthilfeeinrichtungen der Landwirtschaft genutzt. Ausnah-
men werden nur in begrindeten Féllen gemacht oder wenn Privatlabore mangels Metho-
denkompetenz nicht in Anspruch genommen werden koénnen, die Untersuchungen jedoch
im allgemeinen Interesse sind. Ein solcher Fall sind z.B. die Brau- und Backqualitatsun-
tersuchungen fir die bayerischen Pflanzenzichter.
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1.2.2 Verabschiedung des langjahrigen Abteilungsleiters Dr. Richard Ellner

Im Rahmen einer Feier verabschie-

dete sich am 08.05.2013 der Leiter 1
der Abteilung Qualitatssicherung

und Untersuchungswesen, LLD Dr.
Richard Ellner (Abbildung 6) in den
Ruhestand.

Herr Dr. Ellner studierte an der TU
Minchen Weihenstephan Agrarwis-
senschaften, Fachrichtung Milchwis-
senschaften. Seine Promotion (ber
die ,,Taxonomie der Propionsédure-
bakterien unter Berticksichtigung der
Nachgidrung bei Emmentaler Kise*
fertigte er unter Prof. Dr. Busse an
der Suddeutschen Versuchs- und
Forschungsanstalt fur  Milchwirt-
schaft an. Im Anschluss daran arbei-
tete er als Laborleiter bei der Firma
Késerei Champignon und konnte dort Berufserfahrung in der freien Wirtschaft sammeln.

Abb. 6: Dr. Ellner bei seiner Verabschie-
dung am 08.05.2013

Von 1978 bis Juli 1980 absolvierte er das Referendariat mit Staatsexamen und begann im
Anschluss daran eine Téatigkeit an der Staatlichen Lehr- und Versuchsanstalt fir Milch-
wirtschaft und Molkereiwesen in Triesdorf. Dort war er u.a. in der Ausbildung und in den
Prifungsausschissen fir Milchwirtschaftliche Laboranten und Molkereifachleute tatig. In
dieser Zeit trat er der Fachgruppe Milch des VDLUFA bei, deren Mikrobiologischen Ar-
beitskreis er dann leitete. Im Arbeitskreis leistete er wertvolle methodische Arbeit fur das
VDLUFA-Methodenbuch Milch.

Sein Interesse an Themen der Entwicklungszusammenarbeit veranlasste Dr. Ellner, von
1989 bis 1992 im Auftrag des Deutschen Akademischen Austauschdienstes (DAAD) an
die Universitat von Costa Rica zu gehen und dort eine Langzeitdozentur an der Fakultat
fur Mikrobiologie und am Forschungszentrum flir Lebensmitteltechnologie wahrzuneh-
men. Nach seiner Riickkehr arbeitete er ein Jahr an der Landesanstalt fur Erndhrung in
Miinchen, bevor er nochmals nach Franken an die Staatliche Lehr- und Versuchsanstalt
fur Milchwirtschaft in Triesdorf ging. Dort leitete er das chemische und mikrobiologische
Labor, das er auf die Akkreditierung vorbereitete.

In den Folgejahren hielt er weitere DAAD Gastdozenturen in Panama, Costa Rica und El
Salvador und sicherte damit die Nachhaltigkeit seiner Aktivitaten aus der Langzeitdozen-
tur. Die Arbeitsschwerpunkte lagen auf den Gebieten Mikrobiologie und Qualitéatssiche-
rung in der Milchverarbeitung. Neben diesen Aktivitaten war Dr. Ellner tber 18 Jahre
Leiter der Kéaseprufung der Deutschen Landwirtschaftsgesellschaft e.V. (DLG) und enga-
gierte sich bei der DLG in verschiedenen Gremien und in der Weiterentwicklung von sen-
sorischen Prufmethoden. Dafirr zeichnete ihn im Jahr 2008 die DLG mit der Max-Eyth-
Denkmunze in Silber aus. Als anerkannter Sensorikexperte wurde er mehrfach zu den Ka-
seweltmeisterschaften nach Wisconsin (USA), Frankreich und in die Schweiz eingeladen.

1996 kehrte Dr. Ellner an die Landesanstalt fiir Ernahrung zurlick und leitete das Sachge-
biet fur Milchwirtschaft, Qualitatspriifungen und milchwirtschaftliche Statistik. Mit der
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Neuorganisation der Landesanstalt im Jahre 2003 Ubernahm er im Institut fir Ernéh-
rungswirtschaft und Markt (IEM) neben der Sachgebietsleitung zusétzlich die Funktion
eines Qualitdtsmanagementbeauftragten und bereitete das Institut auf die Zertifizierung
nach DIN ISO 9001 vor. Im Bereich der Ausbildung des milchwirtschaftlichen Nach-
wuchses war er Vorsitzender der Prufungsausschiisse fir Molkereitechniker und Land-

wirtschaftlich technische Assistenten.

Zum 01.04.2007 wurde Dr. Ellner zum Lei-
ter der Abteilung Qualitatssicherung und
Untersuchungswesen berufen. Zielstrebig
gestaltete er die Organisation der Abteilung
neu und integrierte zwei Aufgabenbereiche:
Mikro- und Molekularbiologie sowie Qua-
litdt von Prozessstoffen der Bioenergie. Die
Zusammenlegung von Sachgebieten und
Untergliederung in  Aufgabenbereiche
brachte eine groRere Flexibilitat im inneren
Dienstbetrieb. Daruber hinaus wurden ver-
schiedene Sonderfunktionen klar zugeord-
net.

Dr. Ellner war mal3geblich an der Neufas-
sung des ,,Fachmoduls Abfall“ und der
Neuorganisation des landertibergreifenden
Ringversuchs Klarschlamm beteiligt, mit
dem Ziel, einer bundesweit einheitlichen
Regelung und verwaltungstechnischer Ver-
einfachung. Mit der erfolgreichen Reakkre-
ditierung der Dungemittelanalytik und der
Neuakkreditierung der Aufgabenbereiche
Mykotoxin-, Brauqualitats- und Futtermit-
telanalytik im Dezember 2012 setzte Dr.
Ellner einen neuen Qualitatsstandard im
Untersuchungswesen der LfL (Abbildungen
7 und 8).

Wir bedanken uns fir die stets kollegiale
Zusammenarbeit und winschen Herrn Dr.
Ellner viel Erfolg bei einer weiteren
DAAD-Kurzzeitdozentur an der Universitat
von Costa Rica, viel Gesundheit und Elan
fiir seine sportlichen Aktivitaten. VVor allem
wiinschen wir ihm viele gliickliche Jahre im
Kreise seiner Familie und Freunde.

Autor: Dr. M. Schuster

( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle
D-PL-18807-01-00

Abb. 7: Akkreditierungssymbol der Deut-
schen Akkreditierungsstelle GmbH

(DAKKS). Die Akkreditierung gilt fir die in
der Anlage zur Akkreditierungsurkunde
aufgefihrten Prifverfahren

Abb. 8: Kleinmalzerei in AQU. Die Unter-
suchungen zur Bewertung der Gersten-
malzqualitdt werden mit akkreditierten
Methoden durchgefihrt.
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2 Daueraufgaben und Projekte

2.1 Analysenuberblick

Mit insgesamt 129.123 Proben und
930.934 Analysenwerten (Tabellen 1
und 2) wurde auch im Jahr 2013 die
Analysenleistung von AQU stark nach-
gefragt.

Die Abteilung Qualitatssicherung und
Untersuchungswesen liefert mit ihren
Analysenwerten eine umfangreiche Da-
tenbasis fur alle Interessenbereiche der
bayerischen Landwirtschaft. Als zentra-
ler Analytik-Dienstleister fungiert AQU
mit diesem Zahlenmaterial aus den Ge-
bieten Boden, Diinger, Pflanze und Tier
als wesentliche Schnittstelle innerhalb
der LfL (Abbildung 9).

Abb. 9: Typische Probenmaterialien im
analytischen Labor im vermahlenen und
unvermahlenen Zustand

Die Anzahl der bei AQU analysierten Proben hat sich im Vergleich zum Jahr 2012 weiter
erhoéht, was insbesondere auf Drittmittelprojekte zurlickzufiinren war. Die Kapazitatsstei-
gerung war im Wesentlichen auf die vermehrte Anwendung spektroskopischer Schnellme-
thoden zurlckzufuhren. Zusétzlich zu den in Tabelle 1 aufgefiihrten Proben wurden im
Aufgabenbereich AQU 1c (Mikro- und Molekularbiologie) ca. 500 Proben im Rahmen
von Forschungsprojekten zur Biogasprozessoptimierung untersucht.

25000
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15000
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-5000

- T T T T - T
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Abb. 10: Veranderungen der Probenzahlen bei AQU im Jahr 2013 im Vergleich zum Vor-
jahr und in Bezug auf die Herkunft innerhalb der LfL
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Tab. 1: Probenzahlen. Ubersicht zu Probenart und —herkunft von AQU-Proben 2013

Probenherkunft
Probenart: LfL-interne Proben aus ..... Proben ex-
Untersuchungsart Hoheits Drittmit- | gesamt
Probenmatrix heits- Dafuert; tel- :erner:\uf

vollzug autgaben projekten raggeber
Anorganische Untersuchungen —
Dungemittel, Bdden, Getreide 518 13.143 635 1673 15.969
Organische Untersuchungen —
Bdden, Heilpflanzen, Getreide, 320 1872 160 0 2.352
Kartoffel
Untersuchungen pflanzlicher
Rohstoffe und von Bioenergie- 0 51.354 19.472 4.003 74.829
Proben
Unte_rﬁuchung der Futtermittel- 0 28.249 1103 497 29.849Y
qualitat
Untersuchungen der Qualitat 5.016 324 656 128 6.124
tierischer Erzeugnisse
gesamt 5.854 94.942 22.026 6.301 129.123

Tab. 2: Analysenzahlen. Ubersicht der Einzelanalysenwerte in AQU im Jahr 2013

Probenherkunft

LfL-interne Proben aus .....
Analysenwerte: _ o Proben ex- | ocamt
Probenmatrix thelts Dauer- Drittmit- terner Auf-

heits- aufaaben tel- traggeber

vollzug g projekten
Anorganische Untersuchungen —
Diingemittel, Boden, Getreide 4.251 30.261 8.447 6.930 49.889
Organische Untersuchungen —
Bdden, Heilpflanzen, Getreide, 989 4.301 336 0 5.626
Kartoffel
Untersuchungen pflanzlicher
Rohstoffe und von Bioenergie- 0 369.940 81.455 17.582 468.977
Proben
LTI Cler RGO e - 0 | 344.900 36.480 8334 | 380.723?
qualitat
CITERBIUTEER ol QUL 8.103 7.432 1.046 138 16.719
tierischer Erzeugnisse
gesamt 13.343 756.843 127.764 32.984 930.934

1) Die Probenzahl beinhalten 24.846 fur das LKV analysierte Proben.

2)  Die Analysenwerte beinhalten 321.028 dem LKV bereitgestellte Einzelwerte.
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Die groRten Auftraggeber (Abbildung 10) unter den LfL-Instituten waren IPZ mit 59.830
Proben (2012: 39.810 Proben), gefolgt von IAB mit 22.517 Proben (2012: 17.542 Pro-
ben), ITZ mit 6.115 Proben (2012: 4.934 Proben), ITE mit 4.712 Proben (2012: 5.825
Proben) und ILT mit 2.777 (2012: 4.828 Proben). Geméal ihren Aufgaben und Versuchs-
anstellungen waren die Institute der LfL an unterschiedlichen Analysengruppen interes-
siert. Das Spektrum reichte von NIR-Untersuchungen, die mit vergleichsweise geringem
Aufwand durchgefihrt werden kénnen bis hin zu aufwandigen Verfahren im Bereich der
instrumentellen bzw. nasschemischen Analytik.

Innerhalb der LfL nahm die Inanspruchnahme der Analytik zu — was insbesondere auf ein
vermehrtes Probenaufkommen seitens 1AB und IPZ zuriickzufiihren war. Die Abnahme
der Probenzahlen bei ITE wurde verursacht durch die Verzogerung bei der Durchfiihrung
von Verdauungsversuchen am Standort Grub. Die in Kooperation mit dem Landeskurato-
rium der Erzeugerringe fir tierische Veredelung in Bayern e.V. (LKV) bei AQU 3 unter-
suchten Futtermittelprobenzahlen waren dagegen auch im Berichtszeitraum 2013 weiter
angestiegen.

Der Anteil externer Proben (Abbildung 11) lag im Jahr 2013 mit 6.301 Proben bei 5 %
(Vorjahr 7.671 Proben, 7 %). Die Anzahl der Proben aus dem Vollzug der Diingemittel-
verkehrskontrolle und anderer Vollzugsaufgaben betrug 5 % (5.854 Proben). In den Be-
reich Daueraufgaben und Drittmittelprojekte unter Federfiihrung der Institute fielen 74 %
bzw. 17 % der bei AQU untersuchten Proben.

90 -
80 - /8 74 2013

Anteil Institutsproben: 95 %
Anteil externer Proben: 5 %

70 -
60 -
50 -

= 2012
40 -

= 2013
30 -
20 -

10

Vollzug Daueraufgaben Drittmittelprojekte Externe Auftraggeber

Abb. 11: Ubersicht tiber die Herkunft der in AQU untersuchten Proben in den Jahren
2012 und 2013 (Prozentuale Verteilung: Vollzug, Daueraufgaben, Drittmittelprojekte, ex-
terne Proben)
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2.2 Qualitatssicherung in AQU

2.2.1 Teilnahme von AQU-Laboren an Ringversuchen zur Qualitatssicherung und
Methodenentwicklung

Zur Validierung und Evaluierung der Analysenmethoden in AQU ist die regelmaRige
Teilnahme an Ringversuchen in den unterschiedlichsten Arbeitsbereichen notwendig.

In Tabelle 3 sind die Ringversuche zusammengefasst, an denen die Sachgebiete von AQU
teilnahmen. Sie zeigen das breite Analysenspektrum von AQU in unterschiedlichsten Pro-
benmatrices.

Die Ringversuchsteilnahmen erstreckten sich auf die Bereiche Boden, Klarschlamm, Bio-
abfalle, Pflanzen, Biogassubstrate, Getreide und Futtermittel, in denen unterschiedlichste
wertgebende und wertmindernde Inhaltstoffe wie Schwermetalle, Mykotoxine, Pflanzen-
schutzmittel, Mineralstoffe, Aminosauren oder Eigenschaften wie Energiegehalt, Malz-
und Backqualitat untersucht wurden.

Tab. 3: Ubersicht hinsichtlich der Teilnahme von AQU-Laboren an Ringversuchen im

Jahr 2013
Teilneh- | Thema des Ringversuchs Veranstalter Datum
mer
AQU la DSN 1: Bestimmung von Np;n in LfL-AQU 1 01/2013
Bodenproben
AQU la DSN 2: Bestimmung von Npn in LfL-AQU 1 02/2013
Bodenproben
AQU 1la VDLUFA Fertilizer Ring Test- EU VDLUFA 03/2013
Q5/2013: “NPK (Mg, S) 12+12+17
(2+8)”
AQU la 6. LfL-Biogas-Ringversuch LfL-AQU 2 04/2013
AQU la Ringuntersuchung (externe Quali- LTZ Augustenberg 05/2013
tatsprufung) Gille 2013
AQU la | LURV-A Boden 2013 LTZ Augustenberg 05/2013
AQU la LURV-A Klarschlamm 2013 LfL-AQU 1 05/2013
AQU la LURV-A Bioabfall 2013 West Hessisches Landesla- 05/2013
bor, Kassel
AQU 1a 7. LfL-Biogas-Ringversuch LfL-AQU 2 11/2013
AQU 1b DON und ZEA in Getreide Dienstleistung Le- 01/2013
bensmittel Anaytik
GbR, GroRhansdorf
(DLA)
AQU 1b DON in Maismehl The Food and Envi- 04/2013
ronment Research
Agency, UK (FAPAS)
AQU 1b DON in Fruhstiickszerealien FAPAS 06/2013
AQU 1b T-2, HT-2 in Maismehl FAPAS 10/2013
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Teilneh- | Thema des Ringversuchs Veranstalter Datum
mer
AQU 1b DON in Tierfutter FAPAS 11/2013
AQU 1c DNA-Extraktionseffizienz und BMBF-Verbund Bio- 08-

gPCR-Effizienz gas-Marker 10/2013
AQU 1c RNA-Extraktionseffizienz und RT- BMBF-Verbund Bio- 10-
gPCR-Effizienz gas-Marker 12/2013
AQU 2a Getreideinhaltsstoffe mittels Detmolder Institut fiir 02/2013
NIRS/NIT Getreide- und Fettana-
Iytik GmbH
(DIGEFA)

AQU 2a Untersuchungen zur Backqualitat AGF 04/2013
AQU 2a Getreideinhaltsstoffe mittels Detmolder Institut fiir 04/2013
NIRS/NIT Getreide- und Fettana-

Iytik GmbH
AQU 2a Untersuchungen zur Backqualitat AGF 04/2013
AQU 2a Analytik zur Bestimmung der Gers- | TU-Minchen 06/2013
tenqualitat, Abgleich der neuen
Standards
AQU 2a Getreideinhaltsstoffe mittels Detmolder Institut fiir 06/2013
NIRS/NIT Getreide- und Fettana-
Iytik GmbH
AQU 2a Untersuchungen zur Backqualitat AGF 06/2013
AQU 2a Analytik zur Bestimmung der TU-Minchen 06/2013
Malzqualitat, Neue Malz Standards
AQU 2a Getreidestandardisierung DOEMENS 07/2013
AQU 2a Getreideinhaltsstoffe mittels Detmolder Institut fiir 08/2013
NIRS/NIT Getreide- und Fettana-
Iytik GmbH
AQU 2a Untersuchungen zur Backqualitat AGF 08/2013
AQU 2a Analytik zur Bestimmung der LLGL Sachsen Anhalt | 08/2013
Malzqualitat
AQU 2a Untersuchungen zur Backqualitat AGF 10/2013
AQU 2a Untersuchungen zur Backqualitat AGF 12/2013
AQU 2b Referenzmethoden Silomais VDLUFA 07/2013
AQU 2b Messwertabgleich im NIRS Ver- NIRS GmbH Kassel 07/2013

bund, Raps
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Teilneh- | Thema des Ringversuchs Veranstalter Datum
mer
AQU 2b Getreideinhaltsstoffe mittels Detmolder Institut fiir 10/2013

NIRS/NIT Getreide- und Fettana-
lytik GmbH

AQU 2b Getreideinhaltsstoffe mittels Detmolder Institut fur 12/2013
NIRS/NIT Getreide- und Fettana-

lytik GmbH

AQU 2c LfL-Biogas-Ringversuch: LfL 09/2013
= Einsatzstoffe
= Fermenterinhalt
= Garrest (Gasbildung)

AQU 3a VDLUFA Futtermittel-Enquete VDLUFA, Fachgruppe | 01/2013
2013 VI,

Untersuchung Ferkelaufzuchtfutter, | Durchfiuhrung: Staatli-

Milchviehfutter (eiweiRreiches Er- che Betriebsgesell-

ganzungsfutter), Mineralfutter fir schaft fir Umwelt und

Rinder; Untersuchung auf Inhalts- Landwirtschaft, BfUL

und Zusatzstoffe Sachsen, Nossen und
Landesbetrieb Hessi-
sches Landeslabor
LHL Kassel

AQU 3a IAG Ringtest 2013 for Feeding- Osterreichische Agen- | 03/2013
stuffs Lucernemeal Pellets, tur fur Gesundheit und
Mixed Feed Ern&hrungssicherheit

GmbH (AGES)

AQU 3a 19. Futtermittelringanalyse 2013 Staatliche Betriebsge- 05/2013
(Sachsen/Thiringen) sellschaft fur Umwelt
Untersuchung einer Grassilage auf und Landwirtschaft,

Inhaltsstoffe BfUL Sachsen, Nossen
und Landesbetrieb
Hessisches Landesla-
bor, LHL Kassel

AQU 3a VDLUFA Futtermittel-Enquete Staatliche Betriebsge- 06/2013
2013 sellschaft fur Umwelt
Vergleich NIRS - Referenzanalytik; | und Landwirtschaft,

Vergleich RFA - Referenzanalytik | BfUL Sachsen, Nossen
Untersuchung einer Grassilage auf und I__andesbetrleb
Inhaltsstoffe Hessisches Landesla-
bor, LHL Kassel
AQU 3a NIRS-Silomaisnetzwerk Ringver- VDLUFA Qualitatssi- 11/2013

such Silomais 2013
Untersuchung 6 Proben Silomais

cherung NIRS GmbH,
Kassel
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2.3 Ergebnisse aus Daueraufgaben und Projekten
2.3.1 Notifizierung im Vollzug des Abfallrechts

Zielsetzung

Nach der Klarschlamm- und Bioabfallverordnung und
dem daraus definierten Fachmodul Abfall (FMA) ist
AQU fur die Notifizierung von Privatlaboren zustén-
dig, die damit berechtigt sind, Untersuchungsauftrége
der Klaranlagenbetreiber, -ausbringer und -abnehmer
anzunehmen. Von den Kreisverwaltungsbehdrden
(Landratsamter) werden Analysenergebnisse im Zu-
sammenhang mit der Klarschlammausbringung nur
dann anerkannt, wenn diese von notifizierten Laboren
bearbeitet worden sind (Abbildung 12).

Nach Umsetzung der EU-Dienstleistungsrichtlinie, & i e
die es seit November 2010 im Vollzug zu berticksich- ~ Abb. 12: Die Klarschlammaus-
tigen gilt, ist die Notifizierung eines Labors durch die  bringung auf landwirtschaftlich
Notifizierungsstelle eines Bundeslandes bundesweit —genutzten Flachen unterliegt
gultig, so dass Gegennotifizierungen nicht mehr er-  strengen Auflagen

forderlich sind.

Methode

In Abbildung 13 sind die wichtigsten Prozessschritte fur die Notifizierung durch AQU zu-
sammengestellt.

Die wesentlichen Aufgaben bei der Notifizierung durch AQU nach Fachmodul Abfall
sind:

Prifung der Akkreditierungsunterlagen

Prifung der Ringversuchsergebnisse

Ausfertigung der Notifizierungsbescheide fur Labore und Bodenprobenehmer
Eintragung der Notifizierung in das Bayerische Klarschlammnetz und in das Recher-
chesystem Messstellen und Sachverstandige (Resymesa)

Prufung der Akkreditierungsunterlagen

Die Labore legen bei AQU die Akkreditierungsunterlagen vor, die den Vorgaben der
DIN ISO 17025 entsprechen miissen. Dazu lassen sich die Labore von der Deutschen Ak-
kreditierungsstelle (DAKKS) unter Beriicksichtigung des Fachmoduls Abfall auditieren.
AQU bearbeitet die Antragsunterlagen der Labore im Einvernehmen mit der AQS-Stelle
des Bayerischen Landesamtes fur Umwelt (LfU).

Im Jahr 2013 hat die Notifizierungsstelle bei AQU die Akkreditierungsunterlagen von 9
Antragstellern Gberprift.
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Labor b tragt . :
Notifizierang nach Abb.  13:  Wesentliche
Fachmodul-Abfall Schritte bei der Notifizie-
rung von Laboren nach
A
Notifizierungs- Fachmodul Abfall durch
unterlagen
bei AQU AQU
einreichen
¥
+ v
. Prufung der
Akpkmf:lL'ltng der Ergebnisse aus dem
recitierungs- Landertbergreifenden
unterlagen (DIN ISO Ringversuch
17025) durch AQU durch AQU
| |
+
Notifizierungsbescheid
durch AQU

ausstellen

A
Notifizierung in
Bayerischem
Klarschlammnetz und in
Resymesa durch AQU
eintragen

Prufung der Ringversuchsergebnisse

Zur Aufrechterhaltung der Notifizierung mussen die Labore an Ringversuchen teilneh-
men, die in Zusammenarbeit mit den Vollzugsbehorden der anderen Bundeslénder jahr-
lich durchgefiihrt werden. Die Ergebnisse der Ringversuche werden den Notifizierungs-
stellen in den Bundeslédndern von den Ringversuchsveranstaltern zur Verfligung gestellt.
Die Notifizierung bleibt nur dann gultig, wenn die Labore innerhalb von zwei Jahren min-
destens einmal am Ringversuch mit Erfolg teilggnommen haben.

In 2013 gab es bei den Ringversuchsergebnissen der bayerischen Labore keine nennens-
werten Auffalligkeiten, so dass die Notifizierungen aufrechterhalten werden konnten. Ein
Widerruf musste nur fur einen Untersuchungsbereich ausgestellt werden.

Ergebnisse

Ausfertigung der Notifizierungsbescheide fiir Labore

Mit Firmensitz in Bayern waren insgesamt 24 Labore nach den VVorgaben des Fachmoduls
Abfall von der Notifizierungsstelle bei AQU mit Bescheid notifiziert (Stand vom
31.12.2013).

Einen Uberblick tber die Anzahl bzw. die Kompetenz der in Bayern notifizierten Labore
gibt Tabelle 4. Die Unterschiede im Notifizierungsbereich 3.4 und 3.5 des Fachmoduls
Abfall (FMA) ergaben sich durch die Veranderung der Untersuchungsbezeichnungen im
Fachmodul.
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Tab. 4: Ubersicht zu den Teilbereichen der notifizierten Labore mit Firmensitz in Bayern
(Stand 31.12.2013)

Teilbereich nach Fachmodul Abfall (FMA) Agé"’l‘g'('z-gfzo)re
1.1 Probenahme Klarschlamm 16 (16)
1.2 Schwermetalle im Klarschlamm 20 (20)
1.3 Adsorbierte organisch gebundene Halogene (AOX) im KS 19 (19)
1.4 Nahrstoffe im Klarschlamm 18 (20)
1.5 PCB im Klarschlamm 7(8)
1.6 Dioxine/Furane im Kl&rschlamm 2(4)
2.1 Probenahme Boden 17 (19)
2.2 Schwermetalle im Boden 16 (18)
2.3 Nahrstoffe im Boden 16 (17)
3.1 Probenahme Bioabfall 14 (16)
3.2 Schwermetalle im Bioabfall 14 (15)
3.3 Fremdstoffe, Steine, Salzgehalt im Bioabfall 14 (15)
3.4 Prozessprufung Bioabfall- Ermittlung der Mindestverweil-
zeit, 1(6)
Seuchenhygiene, Phytohygiene

3.5 Prufung der hygienisierten Bioabfélle
- Seuchenhygiene 9(7)
- Phytohygiene

Ausfertigung der Notifizierungsbescheide fir Bodenprobenehmer

Seit 01.01.2009 dirfen Bodenproben von Flachen, die mit Klarschlamm beschlammt wer-
den sollen, nur noch von notifizierten Laboren oder notifizierten Bodenprobenehmern ge-
nommen werden. Der Personenkreis, der eine Notifizierung beantragen kann, darf keine
wirtschaftlichen Interessen zur Klarschlammausbringung haben. Die Antragsteller missen
eine Schulung zur Bodenprobenahme absolvieren und eine Verpflichtungserklarung bei
der Notifizierungsstelle in AQU vorlegen. Die Notifizierungsbescheide haben eine Gul-
tigkeit von 5 Jahren.

Zum Jahresende 2013 liefen 405 Notifizierungen aus, AQU hat die Verlangerung der No-
tifizierung als Bodenprobenehmer in diesen Féllen bearbeitet, 295 Probenehmer haben ei-
nen Antrag auf Verlangerung gestellt. Fir 110 Probenehmer endete die Notifizierung we-
gen Ruhestand und Beendigung des Arbeitsverhéltnisses. Neuantrage zur Aufnahme in
die Liste der zugelassenen Probenehmer wurden von 9 Personen gestellt.

Insgesamt haben in Bayern 371 Personen die Notifizierung als Bodenprobenehmer und
damit die Berechtigung zur Entnahme von Bodenproben im Vollzug der Abfallklar-
schlammverordnung.

Projektleitung: Dr. R. Ellner, M. Berndt
Projektbearbeitung: C. Petosic
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.2 Fortschreibung der Liste mit zugelassenen ,,Giille-Laboren* fiir das Kultur-
landschaftsprogramm (KULAP)

Zielsetzung

Seit 2003 fordert das Bayerische Staatsministerium fur
Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten im Rahmen des
Kulturlandschaftsprogramms (KULAP) die umweltscho-
nende Flussigmistausbringung. Fir die Landwirte besteht
die Auflage, mindestens einmal im Jahr die Gille in ei-
nem von der LfL anerkannten Labor untersuchen zu las-
sen (Abbildung 14) und das Ergebnis dem zustandigen
Landwirtschaftsamt vorzulegen. Die Aufgabe von AQU
besteht in der Kompetenzfeststellung und —Gberpriifung
von Analysenlaboren.

Methode

o . . Abb. 14: Gulleprobe fir die
Labore, die Gulleuntersuchungen durchfuhren méchten, Laboranalyse

mussen die Zulassung bei AQU beantragen. Als Krite-

rien fir die Kompetenzfeststellung werden verschiedene relevante Analysenparameter ge-
priift. Zu untersuchende Pflichtparameter sind der Gesamtstickstoffgehalt und der Ammo-
niumstickstoffgehalt.

Da Gesamtstickstoff und Ammoniumstickstoff auch zu Pflichtparametern bei der Notifi-
zierung nach Fachmodul Abfall , Néhrstoffe im Klarschlamm (FMA 1.4)“ zéhlen, erfullen
alle fur diesen Untersuchungsbereich notifizierten Labore auch die Voraussetzungen, um
Gulleuntersuchungen durchfiihren zu dirfen, vorausgesetzt sie erklaren sich zur Datener-
hebung und —weiterleitung an die LfL bereit.

Dazu mussen die Labore neben den Analysenergebnissen folgende Betriebsdaten an die
LfL (Institut fur Agrarokologie, IAB) weiterleiten:

e Landwirtschaftliche Betriebsnummer

e Probenahme-Datum der Probe

e Artdes flussigen Wirtschaftsdiingers (Milchvieh, Mastbullen, Mastschweine,

Zuchtsauen, Gefllgel, Mischgiille, Biogasgarrest)
e NP-reduzierte Schweine- bzw. Gefliigelfitterung (ja/nein)
e Einwilligungserklarung zur Datenweitergabe

Ergebnisse

Nach der Kompetenzfeststellung und der regelmaRigen Uberpriifung, ob die Vorausset-
zungen weiterhin erfullt werden, werden die fiir Gulleuntersuchungen zugelassenen Labo-
re gelistet und auf den Internetseiten der LfL veroffentlicht.

Zum 31.12.2013 befanden sich 18 Labore auf der ,,Giille-Liste. Thren Sitz in Bayern ha-
ben 11 Labore, 7 sind aus anderen Bundeslandern.

Projektleitung: Dr. R. Ellner, M. Berndt
Projektbearbeitung: C. Petosic
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.3 Durchfiihrung des Landerubergreifenden Ringversuchs Abfall (LURV-A) als
Grundlage fur die Notifizierung von Laboren im Vollzug des Abfallrechts

Zielsetzung

Im Rahmen des ,,Landeriibergreifenden Ringversuchs Abfall
(LURV-A)“, der im Vollzug der Abfallklirschlamm-
Verordnung und der Bioabfall-Verordnung durchgefiihrt
wird, ist AQU la fir die Fachmodul-Abfall-Parameter 1.2,
1.3 und 1.4 zustindig. Die Teilnehmer am Ringversuch in
den einzelnen Parametergruppen wurden meist von zwei
Bundesléandern bearbeitet (Abbildung 15). Der Ringversuch
wird jahrlich durchgefihrt.

Die Ergebnisse des Ringversuchs, an dem sich die notifizier-
ten Labore innerhalb von 24 Monaten mindestens einmal mit
Erfolg beteiligen mussen, werden den Notifizierungsstellen
in den Bundesléndern zur Verfugung gestellt.

Abb. 15: Salmonellen-
nachweis (Seuchenhygi-
ene, FMA 3.5 a)

Tab. 5: Zustandigkeit der Bundeslander fiir Ringversuchsparameter im LURV-A-2013

Parameterbezeichnung

Bundesland nach Beschreibung des Parameters
Fachmodul Abfall (FMA)

Bayern FMA 1.2 Schwermetalle im Kl&rschlamm

Sachsen FMA 1.3 AOX im Klarschlamm

Néhrstoffe, physikalische Parameter

FMA L4 im Klarschlamm
Rheinland-Pfalz FMA 1.5 PCB im Kl&rschlamm
FMA 1.6 PCDD/F im Klarschlamm
Baden-Wirttemberg Schwermetalle, pH-Wert, Bodenart
FMA 2.2
Sachsen des Bodens
EMA 2.3 Pflanzenverfligbare Nahrstoffe des
Bodens
Hessen FMA 3.2 Schwermetalle in Bioabfall
Thiringen Fremdstoffe, physikalische Parame-
Sachsen FMA 33 ter im Bioabfall
Baden-Wirttemberg iani }
EMA 35 a Seuchenhygienische Untersuchun

gen (Salmonellen)

Phytohygienische Untersuchungen
FMA35b (Keimféhige Samen und austriebs-
fahige Pflanzenteile

In der Tabelle 5 sind die Zustindigkeiten der ,,Landwirtschaftlichen Untersuchungs- und
Forschungsanstalten bzw. der Landesanstalten® fiir den LURV-A aufgelistet.
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Methode

,, AQU la Anorganische Analytik* stellte fiir den LURV-A, Parameter 1.2, 1.3 und 1.4 das
Probenmaterial her. Insgesamt wurden 240 Ringversuchsproben bereitgestellt: Klar-
schlammproben (hygienisiert, homogenisiert). Alle Ringversuchsproben wurden auf Tro-
ckensubstanz und Ammonium-Stickstoff untersucht, um deren Homogenitat und damit
die Aussagekraft abzusichern.

An diesem Ringversuchsteil haben 91 Labore aus allen Bundeslandern teilgenommen.

Ergebnisse

Der LURV-A-2013 im Vollzug der Klarschlammverordnung und des Fachmoduls Abfall
mit den Parametern 1.2, 1.3 und 1.4 konnte ohne besondere Vorkommnisse von AQU 1a
veranstaltet werden. Die Ergebnisse sind in Abbildung 16 im Vergleich zu den Jahren
2011 und 2012 dargestellt. Weitere Einzelheiten sind im Beitrag unter Punkt 2.3.6 be-
schrieben.

100% -
90%
80%

70% +28%— — — B
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

27%  30%

49% g0, 43%”
7 49% B Nicht bestanden

L Mit Fehler bestanden

B Ohne Fehler bestanden

2011 2012 2013 2011 2012 2013 2011 2012 2013
Schwermetalle AOX Nahrstoffe

Abb. 16: Qualifizierung von Analysenlabors. Dargestellt sind Ergebnisse des LURV-A zu
Schwermetallen, AOX, Nahrstoffe im Klarschlamm der Jahre 2011 bis 2013.

Im Vergleich zum Jahr 2012 ldsst sich eine Erhohung der ,,nicht bestanden Labore®* im
Untersuchungsbereich AOX (FMA 1.3) feststellen. Bei den Schwermetallen (FMA 1.2)
und Néhrstoffen (FMA 1.4) war im Vergleich zum Vorjahr der Anteil an nicht bestanden
um 1 % gesunken.

Projektleitung: Dr. R. Ellner, Dr. S. Mikolajewski
Projektbearbeitung: H. Miiller, C. Petosic, W. Sitte, M. Wéarmann,
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.4 Qualitatssicherung zur Absicherung der Beratungsaufgaben des LKP -
Grundlagen fur die Dlngeberatung

Auswahl der LKP-Auftragnehmer-Labore

Zielsetzung

Die Untersuchung von Agrarbdden zur Erlangung
genauer Kenntnisse ber den Gehalt an Né&hrstoffen,
Spurenelementen sowie anorganischen Schadstoffen
(z.B. Schwermetallen) ist essentielle Basis fir die
Gestaltung einer qualitdtsbewussten und umwelt-
schonenden Landbewirtschaftung. Nicht zuletzt ist
sie flr den Landwirt auch notwendig, um neben den | gcniuff - Parabraunerde
Okologischen Gesichtspunkten den Einsatz von _ o
Dingemitteln auch vor dem Hintergrund steigender Abb. 17: Bodenprobe
Preise fur Produktionsmittel effizient vornehmen zu
kénnen.

In Bayern werden Bodenuntersuchungen vom Landeskuratorium fir pflanzliche Erzeu-
gung (LKP) uber die angeschlossenen Erzeugerringe organisiert und bei Privatlaboren in
Auftrag gegeben (Abbildung 18). Die Analysendaten gehen an das Institut fir Agrardko-
logie (IAB) zuriick, das daraus eine Diingeempfehlung flr die Landwirte erstellt.

LKP «—  Liste empfohlener Labore

'

— Beaufiragung

Labor 1 .

Labor 2

<

L{L-AQU

Labor 3

LWG

Labor 4

QS-Malinahmen

QS-MaBnahmen erfolgreich

|

Labor 5

L{L-TAB Analysendaten <«—

F 3

Abb. 18: Darstellung der Qualitatssicherungsmanahmen von AQU/LWG als Grundlage
zur Auswahl der LKP-Auftragslabore. Labore kdnnen sich durch erfolgreiche Teilnahme
an QS-Malinahmen als LKP-Labor qualifizieren.
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Methode

AQU ist selbst kein LKP-Auftragnehmer-Labor, sondern benennt dem LKP geeignete La-
bore, die sich im Rahmen von Qualitatssicherungsmallnahmen, die von AQU vorgegeben
werden, qualifizieren missen. In der Abbildung 18 werden die Schritte, die zur Auswahl
der Labore notwendig sind, dargestellt.

Die Qualitatssicherungsmafinahmen setzen sich aus Ringversuchen und Probennachkon-
trollen zusammen.

Die Ringversuche werden zu folgenden Parametern von AQU 1la veranstaltet:

e Grundnéhrstoffe (einschliellich Mg, Humus, freier Kalk und Bodenartbestimmung)

e Spurenelemente

®  Nnin

In die Durchfuhrung der Ringversuche ist das Fachzentrum Analytik: SG Umweltanalytik
der Bayerischen Landesanstalt fiir Weinbau und Gartenbau (LWG) in Veitshochheim ein-
gebunden, da nur dort fir beide Landesanstalten ein Bodenlabor fiir die Untersuchung auf
Grundnéhrstoffe und Spurenelemente vorgehalten wird.

Fir die Saison 2013/2014 haben sich 18 Labore zu den Ringversuchen angemeldet und
teilgenommen. Ziel der Labore ist der Verbleib auf der ,,Liste der empfohlenen Labore*
oder die Neuaufnahme.

Ergebnisse

Wie der Abbildung 19 zu entnehmen ist, scheiterten auch in 2013 bei einzelnen Parame-
tern bis zu 3 Labore im Ringversuch.

16

14

12

10

Anzahl Labore

Hauptnahrstoffe Spurenelemente Nmin (1) Nmin (2)

Abb. 19: Ringversuchsergebnisse von Laboren bei verschiedenen Parametern in 2011
bis 2013. Labore mussen sich im Bewerbungsverfahren durch Einhalten von Qualitats-
sicherungsmafnahmen als LKP-Auftragslabor qualifizieren.



Daueraufgaben und Projekte 29

Zusétzlich zu den Ringversuchen findet in der Regel einmal im Jahr bei allen LKP-
Auftragnehmern eine Uberpriifung der Analytik an Riickstellproben mit den Parameterbe-
reichen ,,Grundnéhrstoffe* und ,,Spurenelemente® statt. Die Auswahl dieser Proben er-
folgt durch AQU, die Untersuchung fiihrt die LWG durch. In 2013 wurden sechs Labore
mit 378 Proben nachkontrolliert.

Die Analysenleistungen einer Untersuchungssaison sind Gegenstand der Bewertung des
Labors zur Aufnahme in die Liste der in Bayern zugelassenen Bodenlabore flr Untersu-
chungsauftrage des LKP (Landeskuratorium fir pflanzliche Erzeugung).

Fur die Untersuchungssaison 2013/2014 konnte dem LKP die in Tabelle 6 genannte Zahl
von Untersuchungsstellen gemeldet werden. Unter den 13 Laboren mit Kompetenz fir
Hauptnahrstoffe befinden sich 7 mit Sitz aulRerhalb Bayerns, wéhrend es bei den 9 Spu-
renelement- 3 und bei 15 Nmi,-Laboren 5 sind, die ihren Firmensitz nicht in Bayern haben.

Tab. 6: Anzahl der fur das LKP als geeignet erklarten Labore fir die Bodenuntersuchung
2013/2014 und Zahl der durch das LKP beauftragten Labore

Parameterbereich geeignete Labore beauftragte Labore
Hauptnéhrstoffe 13 6
Spurenelemente*) 9 6
Nmin-Untersuchungen (DSN) 15 7

*) Labor muss auch Analysenkompetenz fiir Hauptnéhrstoffe haben

Projektleitung: Dr. R. Ellner, Dr. S. Mikolajewski, Dr. M. Klemisch (LWG)
Projektbearbeitung: H. Mdller, C. Petosic, M. Wéarmann
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.5 Der LURV-A Klarschlamm 2013 als Grundlage fir die Notifizierung nach
Fachmodul Abfall

Zielsetzung

GemaR der Verordnung zur Ubertragung von Zustin-
digkeiten im Bereich Abfallentsorgung (AbfZustV) in
der Fassung vom 7.11.2005 obliegt der LfL (AQU-L)
die Zulassung (Notifizierung) von Untersuchungslabo-
ren nach Fachmodul Abfall. Eine wichtige Vorausset-
zung fur die Erlangung und Aufrechterhaltung der Noti-
fizierung ist die erfolgreiche Teilnahme an Ringversu-
chen geméal der im Fachmodul Abfall verankerten Pa-
rameterbereiche zum Nachweis von Methoden- und
Analysenkompetenz des Pruflaboratoriums.

Im Zuge der von der Lénderarbeitsgemeinschaft Abfall
(LAGA) initiierten Bestrebungen zur bundesweiten |
Harmonisierung des Ringversuchswesens im abfall- b
rechtlichen Bereich wird seit 2011 fir die Matrices \\ ;
Klarschlamm, Boden und Bioabfall des Fachmoduls e
Abfall (FMA) jahrlich ein landeriibergreifender Ring-  Abb. 20: Uberprifung der Ho-
versuch Abfall (LURV-A) fir die gesamte Bundesre- ~Mogenitat von  Ringversuchs-
publik organisiert und durchgefiihrt (Abbildung 20). Proben

Der LURV-A ersetzt die vorherigen FMA-

Ringversuche, die in der Vergangenheit von Ringversuchsveranstaltern einzelner Bundes-
lander oder Bundeslander-Kooperationen angeboten worden sind. Innerhalb des LURV-
Abfall 2013 war die LfL (AQU 1a) zusammen mit der BfUL Sachsen fiir den Ringversuch
in den Parameterbereichen FMA 1.2: Schwermetalle im Klarschlamm, FMA 1.3: AOX im
Klarschlamm und FMA 1.4: Nahrstoffe im Klarschlamm zusténdig. Der Ringversuch im
Bereich der persistenten organischen Schadstoffe FMA 1.5: PCB und FMA 1.6:
PCDD/PCDF wurde von der LUFA Speyer durchgefiihrt. Neben der arbeitsteiligen
Durchfiinrung des LURV-A 2013 hat die LfL (AQU 1a) auch die Federfithrung fiir den
gesamten Bereich Klarschlamm (FMA 1.2 bis 1.6) tbernommen.

Methode

Die Ausrichtung der Ringversuche umfasst fur die Veranstalter Generierung, Homogeni-
tats-Prifung und Versand geeigneten Probenmaterials (verschiedene KIlarschlamme
kommunaler Klarwerke), statistische Auswertung der Ergebnisse, Erstellung und Versand
des Ringversuchsberichts bis hin zur Ubermittlung der Teilnahmebescheinigungen und
Zertifikate an die teilnehmenden Labore, sowie die Mitteilung der Ringversuchsergebnis-
se der Labore an die Notifizierungsstellen und Erstellung einer bundesweiten Gesamtaus-
wertung des LURV-A-Klarschlamm 2013 durch die Federfilhrenden (AQU 1a).

Die von den Laboren riickiubermittelten Analysenergebnisse wurden mit der Software
ProLab der Firma quoData, Dresden nach DIN 38402 A 45 statistisch ausgewertet. Die
Auswertung der Einzelparameter erfolgte dabei nach LAWA-Merkblatt A-3, Anmerkung
4 auf der Grundlage von Z,-Scores (JZu|< 2 = bestanden). Erfolgreich war die Ringver-
suchsteilnahme eines Labors, wenn je Parameterbereich bei mindestens 80% der Mittel-
werte aller Parameter-Proben-Kombinationen Z,-Scores (positiv oder negativ) < 2 erga-
ben und mindestens 80% der Parameter in mindestens 50% der Proben Z,-Scores (positiv
oder negativ) < 2 aufwiesen.
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Ergebnisse

Die Diagramme in Abbildung 21 illustrieren fur jede Parametergruppe die gemeinsam
ausgewerteten Ringversuchsergebnisse aller teilnehmenden Labore in der gesamten Bun-
desrepublik.

Die Anzahl der pro Bundesland erfolgreich (Erfolg "ja") bzw. erfolglos (Erfolg "nein™)
teilgenommenen Labore wurde dabei in Beziehung gesetzt zu der Gesamtzahl der Teil-
nehmer aus dem jeweiligen Bundesland.

FMA 1.2: Schwermetalle im Klarschlamm FMA 1.3: AOX im Klarschlamm
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Abb. 21: Gesamtauswertung der Ergebnisse des
> LURV-A-Klarschlamm 2013
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Fur den Bereich Klarschlamm-Anorganik lagen 2013 insgesamt 145 Anmeldungen vor
(zum Vergleich 2011: 156, 2012: ebenfalls 145). Von den 145 konnten 91 Labore von der
LfL Freising betreut werden, 54 Teilnehmer von der BfUL in Nossen.

Von der Gesamtheit der teilnehmenden Labore haben im diesjahrigen LURV-A Klar-
schlamm 83,6% (FMA 1.2), 93,3% (FMA 1.3) bzw. 83,2% (FMA 1.4) den Ringversuch
erfolgreich abgeschlossen. Im Vergleich zu den Vorjahren lag der Anteil der Labore, die
den LURV-A Klarschlamm 2013 in der Parametergruppen FMA 1.2 nicht bestanden ha-
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ben, mit 16,4% wieder auf dem Niveau des Jahres 2011 mit ebenfalls 16,4% (zum Ver-
gleich 2012: 17,4% ohne Erfolg). Fir die Parametergruppe FMA 1.3 musste mit 6,7%
Teilnahmen ohne Erfolg (zum Vergleich 2011: 4,5%, 2012: 5,6% ohne Erfolg) eine weite-
re Erhdhung des Anteils der Labore mit nicht erfolgreicher Teilnahme verzeichnet wer-
den.

Bei der Parametergruppe FMA 1.4 konnte hingegen eine Verbesserung festgestellt wer-
den: im Vergleich zu den Vorjahren hat sich die Quote der nicht-erfolgreichen Ringver-
suchsteilnahmen (2011: 20,0%; 2012: 17,6%; 2013: 16,8%) weiter reduziert.

Im Bereich Klarschlamm-Organik wurden alle 96 angemeldeten Labore (zum Vergleich
2011: 121, 2012: ebenfalls 96 Anmeldungen) aus der gesamten Bundesrepublik von der
LUFA-Speyer betreut. In den einzelnen Parametergruppen der Klarschlamm-Organik ha-
ben von allen teilnehmenden Laboren 87,3% (FMA 1.5), 87,5% (FMA 1.6), 92,7%
(B(a)P) bzw. 95% (PFT) den LURV-A Klarschlamm 2013 erfolgreich abgeschlossen. Bei
der Parametergruppe FMA 1.5 konnte dabei im Vergleich zu 2012 mit nur 81,7% erfolg-
reicher Teilnahmen eine deutliche Verbesserung der Erfolgsquote verzeichnet und der
Wert von 2011 mit 86% erfolgreichen Teilnahmen sogar noch uberschritten werden. Auch
im Bereich 1.6 ergab sich eine leichte Reduktion der ,,Durchfaller-Quote” von 13,6%
(2012) auf 12,5% im diesjéhrigen Ringversuch (2011: nur 8,0% ohne Erfolg).

Projektleitung: Dr. S. Mikolajewski, Dr. R. Ellner

Projektbearbeitung: K. Eugel, H. Miller, C. Petosic, H. Schuhmann, W. Sitte, M. War-
mann, G. Zellner H. Mdller, C. Petosic, M. Warmann

Kooperation: Dr. D. Klee, K. Wies (LUFA Speyer), Dr. R. Klose (BfUL Leipzig)

Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.6 Analytik von Handelsdingern fur den Vollzug der Dungemittel-
verkehrskontrolle

Zielsetzung

Eine der zentralen Daueraufgaben des

Aufgabenbereichs AQU 1a - Anorganik ist ( DM‘RS

gie . Chini:t(:h-agalytiscr;_e h UnErSUChUI:]g Deutsche Akkreditierungsstelle GmbH

er im Auftrag der amtlichen Dungemit- Bl et e st .3 s AtV
telverkehrskontrolle (DVK) landesweit

gezogenen Proben von Handelsdingern Akkreditierung %

zur Uberprufung der dungemittelrechtli-

chen Vorschriften. Gepruft wird hierbei,
ob die vorgeschriebenen Toleranzen bei e e

der Deklaration der Nahrstoffangaben e e

bzw. der mit Grenzwerten belegten Schad- e el

stoffe eingehalten werden. Die Analysen- v g _
ergebnisse werden nachfolgend der am i R T e
Institut fur Pflanzenbau und Pflanzenziich- o e

tung ansassigen Arbeitsgruppe Verkehrs-
und Betriebskontrollen (IPZ 6b) zur Be-
scheiderstellung im Vollzug der Diinge-
mittelverordnung zur Verfiigung gestellt.

nmer der Urkunde: D-PL-18807-01-00

Methode

Gemal3 der von IPZ 6b erteilten Untersu-
chungsauftrage werden die Dingemittel-
proben entsprechend der deklarierten Ge-
halte hinsichtlich der Hauptnahrstoffe
Stickstoff, Phosphor und Kalium, der Se-
kundérnéhrstoffe Calcium, Schwefel und Magnesium sowie deren Loslichkeiten ber-
priift. FUr Spurenndhrstoffdiinger werden zudem je nach Deklaration die Gehalte der Ele-
mente Bor, Eisen, Kupfer, Mangan, Molybdén Selen und/oder Zink ermittelt. Kalkdtnger
erfordern neben der Bestimmung der CaCOg3- bzw. CaO-Gehalte die Ermittlung basisch
wirksamer Bestandteile, der Reaktivitdt und die Analyse von Siebdurchgéngen. Entspre-
chend den in der Diingemittelverordnung festgelegten Kriterien wird die Bestimmung von
Schwermetallen und anderen relevanten Schadstoffen durchgefiihrt.

Abb. 22: Akkreditierungsurkunde der Lan-
desanstalt fir Landwirtschaft

Je nach Diingemitteltyp sind Methoden nach deutschem bzw. EU-Recht anzuwenden. Die
Analysenmethoden sind vom Gesetzgeber vorgeschrieben und in normkonformen Ar-
beitsvorschriften festgelegt. Entsprechend der gesetzlichen Vorschriften ist das Sachgebiet
AQU 1 fir die Diungemittelanalytik nach DIN EN 1SO 17025:2005 akkreditiert (Abbil-
dung 22).

Zuzuglich zum weiten Spektrum nasschemischer Verfahren (MaRanalyse, Gravimetrie)
kommt auf dem Gebiet der instrumentellen Analytik die Atomabsorptionsspektrometrie
(AAS), die Elementaranalyse, die optische ICP-Emissionsspektrometrie (ICP-OES, Ab-
bildung 23) sowie die Hydrid- und die Kaltdampftechnik zum Einsatz.
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Ergebnis

Jahrlich werden im Sachgebiet etwa
500 bis 550 amtliche Diingemittelpro-
ben untersucht. Im Jahr 2013 belief
sich die Anzahl der zur Analytik Uber-
stellten Proben auf 525. Die zugehori-
gen Untersuchungsauftrage der DVK-
Stelle wurden dem Labor im Zeitraum
vom 01.02.2013 bis 18.11.2013 uber-
mittelt. Zur Untersuchung der je nach
Deklaration geforderten Parameter
(insgesamt sind 123 verschiedene
moglich) waren insgesamt 4.351 Ein-
zelanalysen notwendig. Bei 77 Proben
wurden Gehaltsabweichungen festge-
stellt. Im Vergleich zum Vorjahr (523

LSS N
Abb. 23: Kdénigswasseraufschlisse von Dingemit-
teln zur Multielementanalyse am ICP-OES

Proben, 85 Gehaltsabweichungen) ist damit ein Riickgang der zu beanstandenden Proben

von 16,3 % auf 14,7% zu verzeichnen.

Alle Analysenergebnisse wurden der Arbeitsgruppe Verkehrs- und Betriebskontrollen
(IPZ 6b) zur weiteren Verbescheidung im Vollzug der Diingemittelverkehrskontrolle zur

Verfligung gestellt.

Projektleitung: Dr. S. Mikolajewski

Projektbearbeitung: K. Eugel, H. Schuhmann, S. Sigl, W. Sitte, M. Warmann, G. Zellner
Kooperation: IPZ 6b, AQU - Probenannahme

Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.7 Deoxynivalenol-Monitoring von bayerischem Wintergetreide der Ernte 2013

Zielsetzung

Die wirtschaftlichen Schéden in der Landwirtschaft
durch Mykotoxinkontaminationen kénnen unter Um-
stdnden betréchtliche AusmaBe annehmen. Deoxyni-
valenol (DON) aus der Gruppe der Trichothecene wird
als ein Leittoxin fur eine Belastung mit Fusarientoxinen
angesehen, das eine Einschatzung einer moglichen Be-
lastung von Nahrungsmitteln und eines Futterungsrisi-
kos zulésst (Abbildung 24). Mit dem jéhrlichen Deoxy-
nivalenol-Monitoring (DON-Monitoring) soll die Belas-
tung von Wintergetreide mit dem Fusarientoxin Deoxy-
nivalenol Uberwacht und ein Vergleich zu den Vorjah-
ren hergestellt werden.

Methode

Das DON-Monitoring umfasste im Erntejahr 2013 ins-
gesamt 147 Proben Winterweizen und 77 Proben Win-
terroggen. Die Probenziehung erfolgte durch die Amter
fir Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten. DON-
Konzentrationen wurden mit HPLC-Trennung (Hoch-
leistungsfliissigkeitschromatographie), Nachsdulenderivatisierung und Fluoreszenzdetek-
tion gemessen. Quantifizierung erfolgte mit einer 9-Punktkalibriergeraden externer Stan-
dards Uber die Peakhohe. Die Nachweisgrenze der Methode betragt 40 pg/kg DON im
Getreide.

Tab. 7: Vergleich der Ergebnisse des DON-Monitorings von Winterweizen fur die Ernte-
jahre 2006 bis 2013

Abb. 24: Weizenfeld. Bei

Getreide kann es witte-
rungsabhéngig zu einer
Kontamination mit Mykoto-
xinen kommen

Erntejahr Probenzahl DON-Werte in pg/kg
Mittel Median 25 % Quartil > %ti?uar_ Maximum

2013 147 54 26 10 56 702

2012 149 651 279 104 591 12839
2011 174 139 53 23 142 1335
2010 172 396 167 47 499 3865
2009 173 256 155 48 319 2365
2008 175 186 80 35 197 3236
2007 175 229 72 24 223 3288

2006 173 220 70 20 220 7570
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Ergebnisse

Die Tabellen 7 und 8 enthalten die wesentlichen statistischen Kennzahlen des DON-
Monitorings 2013 im Vergleich zu den Ergebnissen der Jahre 2006 bis 2012.

Mittlere DON-Gehalte der bayerischen Winterweizenernte

1990-2013
DON [ug/kg]

800

710
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Mittelwert

300 - 299 pg/kg
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100 A
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Abb. 25: Ubersicht tiber die mittleren DON-Gehalte der bayerischen Winterweizenernten
von 1990 bis 2013

Winterweizen

Wihrend das Erntejahr 2012 als typisches ,,Fusarienjahr auffiel, in dem viele Weizen-
proben eine deutliche Belastung mit dem Fusariumtoxin Deoxynivalenol aufwiesen, sind
in der Ernte 2013 kaum nennenswerte Konzentrationen des Trichothecens zu finden. Der
Mittelwert der Messungen lag mit 54 pg/kg im Bereich der Nachweisgrenze, der Median
mit einem rechnerischen Wert von 26 pg/kg unterhalb der Nachweisgrenze. Somit weist
die Ernte 2013 das geringste Niveau an DON-Belastung seit Einflihrung der Methode im
Jahr 1990 auf (Abbildung 25).

Die Verteilung in den unterschiedlichen Gehaltsklassen zeigt, dass rund 2/3 der untersuch-
ten Weizenproben der Ernte 2013 unterhalb der Nachweisgrenze lagen, wéhrend im Fusa-
rienjahr 2012 lediglich 8% der Proben kein DON aufwiesen (Abbildung 26). 1/3 der Pro-
ben lagen wie im letzten Jahr im unkritischen Bereich von 41-200 pg/kg. Uber 200 pg/kg
waren lediglich 4% der Proben angesiedelt, wobei zwei Proben mit 560 und 700 pg/kg die
Spitzenbelastung darstellten. Proben mit hohen DON-Konzentrationen jenseits des EU-
Rohwarengrenzwertes von 1250 pg/kg fur unverarbeitetes Getreide blieben heuer aus.
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DONin Winterweizen 2013 (n = 147) DON in WW 2012 (n = 149)
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X 33 X
30 15
10
20 10 8
10 5
3 2
- 1 0 0 [~ |
0 — 0
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Gehaltsklasse in pg/kg Gehaltsklasse in pg/kg

Abb. 26: Prozentuale Haufigkeitsverteilungen der DON-Gehalte von Winterweizen der
Erntejahre 2013 und 2012

Es zeigt sich, dass nach dem ausgesprochenen Fusarienjahr 2012, bei dem 10 % der unter-
suchten Winterweizenproben DON-Konzentrationen tiber dem Rohwarengrenzwert von
1250 pg/kg aufwiesen, die Ernte 2013 keine Probleme hinsichtlich der Kontamination mit
Deoxynivalenol bereitet. Im Gegensatz zum Jahr 2012, bei dem zur Zeit der Blite fur die
Fusarien optimale Witterungsverhéltnisse (ausgiebige Niederschldage und moderate Tem-
peraturen) herrschten, um die Pflanze zu infizieren, sorgten in 2013 hohe Temperaturen
und trockene Umgebung fir einen Vorteil zugunsten der Pflanze. Die sehr geringen Werte
der Ernte 2013 und der hohe Befall in 2012 zeigen sehr schén die beiden Extreme mit de-
nen zu rechnen ist und dass insbesondere das Wetter einen entscheidenden Einflussfaktor
in der Fusarienproblematik darstellt. Dartiber hinaus sollten aber die anderen bekannten
Risiko- bzw. Einflussfaktoren wie Wahl der Vorfrucht, Bodenbearbeitung, Sorte und
Pflanzenschutzmittel nicht auRer Acht gelassen werden.

Winterroggen

Die DON-Werte des Winterroggens 2013 (Abbil-
dung 27) zeigten ein nahezu unveréndertes Bild
gegenuber dem Vorjahr (Abbildung 28). Der
arithmetische Mittelwert lag mit 155 pg/kg leicht
Uber dem Vorjahreswert und der Median ist mit
49 pg/kg nahe der Nachweisgrenze der Untersu-
chungsmethode angesiedelt (Tabelle 8). Lediglich
zwei der untersuchten Proben (3 %) wiesen eine
Konzentration von 1384 und 1904 pg/kg auf. Ins-
gesamt sind auch bei Roggen keine groen Prob-
leme zu erwarten.

Abb. 27: Roggenkdrner vor der
Mykotoxinanalytik im Labor (Foto:
StrauR)
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Tab. 8: DON-Monitoring von Winterroggen im Vergleich in den Jahren 2006 bis 2013

Erntejahr Probenzahl DON-Werte in pg/kg
. ) 25 % 75 % .
Mittel Median . . Maximum
Quartil Quartil

2013 77 155 49 18 156 1909
2012 79 140 50 23 108 2695
2011 56 67 25 15 66 489
2010 60 150 55 18 195 1201
2009 60 94 53 29 103 523
2008 60 33 19 9 43 187
2007 60 43 22 14 41 833
2006 59 70 30 10 60 810

DON in Roggen 2013 (n = 77) DON in Roggen 2012 (n = 79)

0-40 41-200 GZ(:]I:;’);’)klaSSSQ:)?:DlT;/kg 1001-5000 > 5000 0-40 41-200 Gei'o;fsoi lasseS?:-ﬁJg/Okg 1001-5000 > 5000

Abb. 28: Prozentuale Haufigkeitsverteilungen der DON-Gehalte von Winterroggen der
Erntejahre 2013 und 2012

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: G. Clasen
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.8 Uberwachung des Ausbringungsverbots fiir Neonikotinoide an Kornermais
2013

Zielsetzung

Das massenhafte Bienensterben im Friih-
jahr 2008 in Baden-Wirttemberg wurde
auf Maissaatgut zuriickgefuhrt, das mit
Wirkstoffen aus der Gruppe der Neoni-
kotinoide gebeizt wurde. Die Abdrift
von wirkstoffhaltigem Abrieb, Feinstaub
und Ablagerung auf Blutenpflanzen sind
neben anderen Faktoren flr die Schaden
an Bienenvolkern verantwortlich. Als
MaRnahme erfolgte 2009 die Ausset-
zung der Zulassung Neonikotinoid-
haltiger Saatgutbeizen. Eine Uberwa- 5

Chung des Ausbringungsverbotes von Abb. 29: Extraktion von Wirkstoffen aus
gebeiztem Saatgut, die die Wirkstoffe —gebeizten Maiskdrnern

Clothianidin, Imidacloprid und Thiame-

thoxam enthalten kdnnten, wurde auch

2013 wieder in Zusammenarbeit mit IPS

durchgefiihrt.

Methode

Der gebeizte Mais wurde mit einem organischen Lésungsmittel auf dem Magnetrihrer ge-
rihrt (Abbildung 29) und anschlieBend noch im Ultraschallbad extrahiert. Der Extrakt
wurde Uber Faltenfilter filtriert und ein Aliquot Uber einen Spritzenvorsatzfilter (0,25 pum
PorengroRe) in das Probenrohrchen fir die Hochdruckflissigchromatographie (HPLC)
uberfiihrt. Die Proben wurden mit einem linearen Gradienten an Umkehrphase getrennt
und Clothianidin, Imidacloprid und Thiamethoxam bei einer Wellenldnge von 270 nm de-
tektiert. Die Quantifizierung erfolgte tiber externe Kalibriergeraden der drei Referenzsub-
stanzen.

Die Nachweisgrenzen der HPLC-Methode lagen bei 1 mg/kg fir Thiamethoxam, 0,5
mg/kg fur Clothianidin und 0,4 mg/kg fur Imidacloprid.

Ergebnis

Im Jahr 2013 wurden 154 Koérnermaisproben untersucht. Als positive Kontrollproben
dienten drei reguldr gebeizte Maisproben aus friilheren Arbeiten, sowie drei positive Pro-
ben aus dem Jahr 2010. Die Untersuchungen der regulér gebeizten Maisproben ergaben
Wirkstoffkonzentrationen von ca. 2000 mg fir Thiamethoxam, ca. 1000 mg fir
Imidacloprid und ca. 4500 mg fur Clothianidin pro Kilogramm Mais. Als Untergrenze ei-
ner wirksamen Beizung wird eine Aufwandmenge von 10% einer reguldr gebeizten Probe
betrachtet. Somit sollten Erwartungswerte bei Verdachtsfallen im Bereich von ca. 200
mg/kg, 100 mg/kg und 450 mg/kg fir Thiamethoxam, Imidacloprid und Clothianidin an-
zusiedeln sein. Der Erwartungswert fiir Clothianidin scheint recht hoch, offensichtlich
wurde die Probe mit einer groReren Applikationsmenge behandelt, als die Proben mit den
beiden anderen Wirkstoffen.
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Aufgrund der Empfindlichkeit der Messung konnten Neonikotinoide in einer Reihe von
Proben in Spuren nachgewiesen werden (Abbildung 30), die Konzentrationen lagen aller-
dings groftenteils im Bereich der Nachweisgrenze. Selbst der hdchste gemessene Wert
von 6 mg/kg fir Clothianidin lag weit unter den Erwartungswerten einer aktiven Saatgut-
beizung.

Somit ergibt sich eine Beanstandungsquote von 0 %.

Neonikotinoide in Kérnermaisproben 2013
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Abb. 30: Vergleichende Darstellung der Ergebnisse der Neonikotinoid-Bestimmung bei
Kdérnermaisproben mittels HPLC-UV

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: S. Hadler, G. Clasen
Kooperation: Dr. J. Huber, IPS 1b

Projektdauer: 2013
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2.3.9 Inhaltsstoffe von Heilpflanzen: Dunnschichtchromatographische Untersu-
chung eines unbekannten Inhaltsstoffes von Valeriana officinalis

Zielsetzung

Baldrian (Valeriana officinalis, Abbil-
dung 31) ist bekannt fiir eine hohe Zahl
gesundheitsrelevanter Inhaltsstoffe, die
eine breite medizinische Anwendung er-
fahren. Im Rahmen einer Forschungsar-
beit wurden Untersuchungen zu Hauptin-
haltsstoffen eines frischen Baldrianwur-
zelextraktes durchgefihrt.

Methode

Eine Substanz, die anl&sslich einer Unter-
suchung zur Bestimmung von
Bornylacetat als Markerverbindung in ei-
ner frischen Wurzel von Baldrian in gro-
Ren Mengen anfiel’, wurde mit Dinn-
schichtchromatographie (DC) untersucht "y
und mit Literaturdaten abgeglichen, um Abb. 31:
eine erste Strukturvorstellung der Verbin-
dung zu erhalten.

Frisch geerntete Baldrianwurzel
vor der Extraktion

10 O H (@)
Valtrat \g/\( Isovaltrat W

Abb. 32: Strukturformeln gangiger Valepotriate

L LfL, AQU Jahresbericht 2012, 39-41
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Ergebnis

Die Reinsubstanz (Isolat 10-3-2) zeigt nach langerer Lagerung den typisch unangenehmen
Geruch der getrockneten Baldrianwurzeln, was darauf hindeutet, dass es sich um eine
Verbindung aus der Gruppe der Valepotriate handeln kdnnte. VVon den Valepotriaten sind
bislang ca. 40 Derivate bekannt. Sie zeichnen sich dadurch aus, dass sie Ester der Isovale-
riansdure enthalten, die in Folge von Lagerung oder thermischer Belastung abgespalten
werden konnen. Die freigesetzte Isovaleriansdure ist fiir den typischen Baldriangeruch
verantwortlich. Unter UV-Bestrahlung bei 254 nm zeigt 10-3-2 keine Fluoreszenzl6-
schung der Indidikatorsubstanz nach diinnschichtchromatographischer Auftrennung in der
Diinnschichtplatte, es ist also keine konjugierte Doppelbindung im Molekul vorhanden.
Somit ist die Verbindung den 5,6-Dihydrovarianten der Valepotriate zuzuordnen. Es ist
mindestens eine Epoxidgruppe im Molekdl enthalten, wie die intensiv blaue Anfarbung
mit NBP-Reagenz zeigt. Seitens der Retentionsfaktoren auf Normalphasen-
Dunnschichtplatten (DC) ist keine Ubereinstimmung mit Literaturdaten® der vier gangigen
Hauptvalepotriate gegeben (Tabelle 9, Abbildung 32). Die abschlieRende Strukturaufkla-
rung dieser interessanten Verbindung wird weiterverfolgt.

Tab. 9: Vergleich der DC-Daten von 10-3-2 mit Literaturwerten? der Valepotriate
(Abk.: Rf = Retentionsfaktor, UV = Fluoreszenzléschung im ultravioletten Bereich, NBP
= 4-(4-Nitrobenzyl)-pyridin)

Name R; UV | NBP
IVHD-Valtrat 0,31 - +
Acevaltrat 0,49 + +

5,6-Dihydrovaltrat | 0,53 + -

Valtrat/Isovaltrat | 0,63 + +
Isolat 10-3-2 0,67 - blau
Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: Dr. J. Rieder
Kooperation: Dr. H. Heuberger, IPZ 3d
Projektdauer: 2013

2, Chromatogr. A 967, 2002, 131-146



Daueraufgaben und Projekte

43

2.3.10 Chlorogensauren in Artemisia scoparia

Zielsetzung

Wichtige Qualitatsparameter bei Heilpflanzen sind
unter anderem der Anteil des &therischen Ols und
der Gehalt an ausgewéhlten Inhaltsstoffen, die als
Markermolekule fungieren. Bei Artemsia scoparia
(Besen-BeifuR) ist ein Gehalt von 0,50 % an Chlo-
rogensdure im Chinesischen Arzneibuch® vorge-
schrieben. Die Qualitatsvorgaben wurden in Proben
aus LfL-Anbauversuchen tberprift (Abbildung 33).

Die Gruppe der Chlorogensauren ist aufgebaut aus
der Chinasdure, die mit verschiedenen trans-
Zimtsauren wie Kaffee-, p-Cumarin- und Ferulaséu-
re einfach oder mehrfach verestert ist (Abbildung
34). Chlorogensduren sind Inhaltsstoffe von vielen
Pflanzen und kommen insbesondere im Kaffee vor,
aus dem die Chlorogensaure erstmals isoliert wur-

Abb. 33: Getrocknetes Kraut des
Besen-Beiful? (Artemisia scopa-
ria)

de*. Chlorogensauren gehéren zu den sogenannten Polyphenolen, denen eine Reihe ge-
sundheitszutraglicher Eigenschaften wie antioxidative und antikanzerogene Wirkung
nachgesagt werden. In griinem Kaffee wurden ca. 70 Chlorogensaurederivate nachgewie-

sen®, beim Rosten wird jedoch ein Teil dieser Chlorogensauren wieder zerstort®.
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Abb. 34: Strukturformeln der in Artemisia scoparia untersuchten Chlorogensaurederivate

Methode

% Artemisiae scopariae herba: Pharmacopoeia of the People's Republic of China, 2010th ed., China

Medlcal Science Press, 2010, Beijing, pp. 52-53

BuIIetln du Département de I'Agriculture aux Indes Néerlandaises 1907, X1V, Buitenzorg, 1-62

> J. Agric. Food Chem. 2010, 58, 8722-8737
® labor&more 6.11, 36-39
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Wasserig-methanolische Extrakte der getrockneten und vermahlenen Pflanzen Artemisia
scoparia (Baumannshof, Ernte 2013, Schnitte 1-3) wurden mit Hochleistungsflissigkeits-
chromatographie (HPLC) an Umkehrphase mit Gradientenelution getrennt und die einzel-
nen Komponenten mittels Retentionszeit- und Spektrenvergleich identifiziert und quanti-
fiziert. Die Detektion erfolgte mittels UV/VIS Detektion (Diodenarray) bei 325 nm, wobei
mit externen Kalibriergeraden kauflicher Standards quantifiziert wurde (Abbildung 35).
Der Gehalt an atherischem Ol wurde mittels einer Destillationsapparatur nach DAB 10
mit Xylol als Vorlage bestimmt. Cadmium wurde nach Koénigswasseraufschluss am AAS-
Graphitrohr bestimmt.

450-Chloro feb 13 b #2 [modified by Chiloro 7 Std 504
mAU

v VIS 4
WVL325 nr

6 - 3,5-DCQA - 27,035
7 - 4,5-DCQA - 27,686

350
325

300

51 3,4-DCQA - 26,421

2 - Chlorogensaure - 11,148
3-4-CQA - 12,277

1254 1-3-CQA-T.1

4 - Cynarin - 17,921

1‘\’_T

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
01 20 4,0 6.0 80 100 120 140 160 180 20,0 220 24,0 26,0 280 300 320 34,0 360 38,

Abb. 35: HPLC-Chromatogramm der Chlorogensaure Standards (UV/VIS Detektion)

Ergebnis

Im Zuge der routinemaRigen Bestimmung von Chlorogensdure (Namensgeber dieser Sub-
stanzgruppe = 5-Kaffeeoylchinasdure) im Pflanzenmaterial des Zlichtungsprogramms von
IPZ 3d fanden sich eine Reihe weiterer Komponenten unterschiedlicher Konzentrationen,
von denen vermutet wurde, dass sie auf Grund Ihrer UV-Spektren als Substanzen aus dem
Pool der bekannten Chlorogensauren stammen. Drei dieser Verbindungen konnten als die
disubstituierten Chlorogensaurederivate 3,4-di-Kaffeeoylchinaséaure (3,4-DCQA), 3,5-di-
Kaffeeoylchinasdure (3,5-DCQA) und 4,5-di-Kaffeeoylchinaséure (4,5-DCQA) identifi-
ziert werden. Als weitere Nebenkomponenten im Bereich der Chlorogenséure wurden die
beiden monomeren Isomere Neochlorogenséaure (3-CQA) und Cryptochlorogenséaure (4-
CQA) identifiziert, die jedoch im Verhaltnis zur Chlorogensdure in deutlich geringeren
Gehalten vorzufinden waren. Die zusatzlich in Position 1 der Chlorogenséure substituierte
Verbindung Cynarin war nicht zu entdecken. Aufschlussreich ist die Verteilung der ein-
zelnen Substanzen in den Pflanzen. So konnten zwei wiederkehrende Muster innerhalb
der Pflanzen bestimmt werden, die auf zwei unterschiedliche Chemotypen hinweisen.
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feb14 chhloro #34 [modified by chromele 93270-2 Uv_Vvis_¢
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Abb. 36: HPLC-Chromatogramm von Chlorogensdure und disubstituierten Chinaséauren
aus Artemisia scoparia “Typ 1", Probe Nr. 101

430 feb14 chhloro #36 [modified by chromele 93271-2 Uv_Vis_¢
mAU WVL:325 nm
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Abb. 37: HPLC-Chromatogramm von Chlorogensaure und disubstituierter Chinasauren
aus Artemisia scoparia “Typ 2", Probe Nr. 102
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Tab. 10: Quantitative Verteilung (in Trockenmasse, TM) der Chlorogensduren in Proben

von Artemisia scoparia unterschiedlicher Schnittzeitpunkte

m4,5-DCQA

u 3,5-DCQA

3,4-DCQA

m Chlorogensaure

Proben-Nr. | Parzellen-Nr.| 3-CQA | 4-CQA | 45-DCQA [35-DCQA]3,4-DCQA][Chlorogensaure] Summe

1. Schnitt [% TM] %]
101 11 0,11 0,52 0,48 0,79 1,53 1,66 5,09
103 3/1 0,11 0,57 0,48 0,73 1,28 1,82 5,00
104 1/2 0,11 0,48 0,47 0,76 1,48 1,60 4,90
105 2/2 0,07 0,20 0,20 2,15 0,26 2,48 5,36
106 3/2 0,11 0,61 0,50 0,79 1,31 1,99 5,30
107 1/3 0,11 0,57 0,58 0,85 1,73 1,87 5,71
109 3/3 0,11 0,60 0,49 0,76 1,26 1,88 5,10

2. Schnitt
110 1/1 0,10 0,45 0,56 0,64 1,45 0,90 4,10
112 3/1 0,10 0,50 0,56 0,68 1,34 1,06 4,25
113 1/2 0,08 0,26 0,31 0,92 0,78 0,95 3,30
114 212 0,08 (V2] 0,33 0,77 0,89 0,87 3,23
115 3/2 0,10 0,45 0,52 0,64 1,29 0,99 4,00
116 1/3 0,09 0,40 0,47 0,59 1,32 0,78 3,66

0,32

118 3/3 0,10 0,46 0,49 0,61 1,17 0,94 3,76

3. Schnitt
119 1/1 0,10 0,49 0,40 0,59 1,53 1,60 4,71
121 3/1 0,09 041 0,31 0,48 1,07 1,62 3,99
122 1/2 0,09 0,44 0,39 0,58 1,40 1,71 4,59
123 2/2 0,06 0,15 0,13 1,05 0,26 2,05 3,72
124 3/2 0,09 0,46 0,37 0,52 1,26 1,78 4,48
125 1/3 0,09 0,47 0,38 0,57 1,47 1,68 4,68
126 2/3 0,07 0,16 0,14 1,27 0,27 2,47 4,37

< Artemisia 2013, Baumannshof, 1.-3. Schnitt

(=)

3,0

Abb. 38: Quantitative Verteilung der Chlorogensdure und der disubstituierten Chinasau-
ren (Angaben in % TM)
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Die als ,,Typ 1 bezeichnete Variante (Abbildung 36) zeigt neben der Chlorogenséure ei-
nen relativ hohen Anteil an 3,4-DCQA als zweite Hauptkomponente und einen mittleren
Gehalt an 3,5-DCQA, 4,5-DCQA und 4-CQA. Demgegenuber ist im Chromatogramm
vom Typ 2 (Abbildung 37 und Tabelle 10) im Bereich der disubstituierten Chinaséurede-
rivate hauptséchlich 3,5-DCQA vorhanden, die beiden anderen disubstituierten Isomere
kommen in geringen Konzentrationen vor.

Die Unterscheidung beider Chemotypen setzt sich auch im Gehalt des &therischen Ols
fort, bei dem Pflanzen vom Typ 2 durchwegs geringere Gehalte an atherischem Ol auf-
weisen, als die Pflanzen vom Typ 1 (Abbildung 38). Auch in der F&higkeit Cadmium zu
akkumulieren unterscheiden sich die beiden Gruppen. So enthalten die Pflanzenproben
vom Typ 2 mehr Cadmium als die Pflanzen aus der Gruppe des Typs 1.

Tab. 11: Gehalte an Chlorogensaure, atherischem Ol und Cadmium in Proben von Arte-
misia scoparia unterschiedlicher Schnittzeitpunkte. In Abhangigkeit vom Chloro-
gensauregehalt wurden 2 Varietaten differenziert: Typ A (dunkelblaue Markie-
rung) und Typ B (farblos).

Labor-Nr. Parzellen-Nr. o] Cadmium Chlorogensaure
[%] [mg/kg TM] [% in TM]

1. Schnitt
101 1/1 0,32 0,45 1,59
102 2/1 0,16 0,70 2,45
103 3/1 0,27 0,38 1,75
104 1/2 0,30 0,35 1,53
105 2/2 0,20 0,76 2,36
106 3/2 0,29 0,41 1,91
107 1/3 0,32 0,40 1,79
108 2/3 0,13 0,75 2,34
109 3/3 0,24 0,46 1,81

2. Schnitt
110 1/1 0,40 0,47 0,87
111 2/1 0,25 0,59 1,17
112 3/1 0,40 0,33 1,03
113 1/2 0,38 0,46 0,92
114 2/2 0,21 0,43 0,85
115 3/2 0,35 0,43 0,96
116 1/3 0,34 0,42 0,77
117 2/3 0,19 0,63 1,22
118 3/3 0,36 0,38 0,91

3. Schnitt
119 1/1 0,36 0,74 1,53
120 2/1 0,28 1,00 1,92
121 3/1 0,34 0,56 1,56
122 1/2 0,39 0,53 1,64
123 2/2 0,22 1,13 1,97
124 3/2 0,37 0,67 1,70
125 1/3 0,39 0,67 1,62
126 2/3 0,23 0,96 2,36

127 3/3 0,31 0,62 1,36
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Es ergibt sich eine qualitative Charakterisierung beider Varietéten:

Typ 1: hoherer Olgehalt, niedrigere Cd-Akkumulation, drei disubstituierte Chinasauren,
Chlorogenséuregehalt (eher geringer, variiert aber stark mit den Schnitten, uneinheitlich)

Typ 2: niedriger Olgehalt, hoherer Cd-Gehalt, eine disubstituierte Chinasaure, Chlorogen-
sduregehalt (eher hoher, variiert aber stark mit den Schnitten, uneinheitlich)

Es zeigt sich auch, dass der Gehalt der Chlorogensaure mit dem Zeitpunkt des Schnittes
stark variiert, insbesondere zum Zeitpunkt des zweiten Schnittes ist der Chlorogenséure-
gehalt deutlich geringer als bei den beiden anderen Schnitten (Tabelle 11, Abbildung 39).
Anzumerken sei, dass die Probe 114 des zweiten Schnittes von dem Verteilungsmuster
der Chlorogensauren her dem Typ 1 entspricht und aus dem aufgestellten Raster heraus-
fallt. Das konnte darauf hindeuten, dass dies eventuell auf eine Verwechslung der Pro-
be/Pflanze zuruickzufihren ist.

Artemisia 2013, Baumannshof, 1.-3. Schnitt
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Abb. 39: Gehalte an &therischem OlI, Cadmium und Chlorogenséure in Artemisia scopa-
ria

Zusammengefasst zeigt die unterschiedliche Verteilung an Chlorogenséuren, der Gehalt
an atherischem Ol und die Fahigkeit zur Aufnahme von Cadmium sehr eindrucksvoll,
dass sich damit die bislang untersuchten Pflanzen aus dem Programm der Ziichtung des
BesenbeifuRRkrautes an der LfL zwei unterschiedlichen Varietaten zuordnen lassen.

Eine Handelsprobe aus der Apotheke, die aus einem gegenuber den Proben der LfL deut-
lich volumindserem, filzigerem Kraut bestand, konnte seitens des Chlorogensauremusters
dem Typ 2 zugeordnet werden.

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: G. Clasen, S. Hadler, M. Gmeineder, Dr. J. Rieder
Kooperation: Dr. R. Seidenberger, Dr. H. Heuberger, IPZ 3d

Projektdauer: 2013
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2.3.11 Inhaltsstoffe von Heilpflanzen: Malonylastragalosid | in Astragalus mong-
holicus

Zielsetzung

Am Institut fur Pflanzenbau und Pflan-
zenzlchtung der LfL wird im Rahmen
der Zichtung interessanter chinesischer
Heilpflanzen fur den heimischen Anbau
unter anderem die Pflanze Astragalus
mongholicus bearbeitet, die in der traditi-
onellen chinesischen Medizin seit 2000
Jahren zur allgemeinen Stirkung der
Abwehrkrafte gegen Krankheiten einge-
setzt wird. Hauptinhaltsstoffe sind, neben
Polysacchariden und Isoflavonoiden, Sa-
ponine vom Cycloartan-Typ. Diese soge- |
nannten Astragaloside weisen herzstar-
kende, entziindungshemmende, antidia-
betische, antivirale, Telomerase aktivie-
rende und eine ganze Reihe weiterer
Wirksamkeiten auf. Bislang sind ca. 40
dieser Astragaloside identifiziert’. Als
Qualitatsparameter ist ein Gehalt von 0,04 % Astragalosid IV im Européischen Arznei-
buch vorgeschrieben, was einer Konzentration von 400 mg/kg entspricht.

Abb. 40: Handelsmuster von Radix ast-
ragali

Ziel dieser Projektarbeit war die Isolierung und Strukturaufklarung einer nicht identifizier-
ten Hauptverbindung aus der Gruppe der Astragaloside.

Methode

Die Extraktion einer grofieren Menge des Handelsmusters von Radix astragali (Abbildung
40) erfolgte mit Acetonitril-Wasser im Ultraschallbad. Zur Trennung des Rohextraktes
wurde an Kieselgel in offener S&dulenchromatographie unter Vakuumabsaugung vorgerei-
nigt und mit praparativer Umkehrphasenchromatographie endgereinigt. Zur Darstellung
eines stabilen Derivates flr die Strukturaufklarung mittels Kernspinresonanzspektroskopie
wurde ein Methylester der Zielverbindung synthetisiert. Einzelne Fraktionen wurden mit
Dunnschichtchromatographie und Anfarbung mit Anisaldehyd-Schwefelsdurereagenz un-
tersucht, sowie an RP-HPLC (Hochleistungsflussigkeitschromatographie) mit Lichtstreu-
detektion analysiert. Die Identifizierung einzelner Astragaloside (AS) erfolgte Uber Re-
tentionszeitvergleich kduflicher Standards. Die Referenzsubstanzen AS | — AS 1V wurden
von PhytoLab, Vestenbergsgreuth bezogen.

Ergebnis

Astragaloside sind chemisch betrachtet Glykoside (hydrophil) von Sterinen (lipophil) mit
amphiphilen Eigenschaften und als solche sollten sie sich aus den Wurzeln mithilfe mit-
telpolarer und waésserig-alkoholischer Ldsungen leicht extrahieren lassen. Umfangreiche
Extraktionen eines Musters von Radix astragali aus dem Handel mit verschiedenen, neut-
ralen organischen Ldsungsmitteln zur Etablierung einer Analysenmethode fiir Astragalo-
sid IV zeigten jedoch, dass AS IV allenfalls in Spuren vorkommt, weit unter dem gefor-

7 Current Organic Chemistry, 2010, 14, 1792-1807
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derten Konzentrationsbereich von 400 mg/kg. Als Hauptinhaltsstoff wurde AS | identifi-
ziert. In den Hochdruckflissigchromatogrammen erschien regelméfig eine zweite Ver-
bindung, die kurz nach AS I eluierte und vom Peakhodhenverhaltnis her nahe an die Kon-
zentration von AS | heranreichte. Die Peakh6hen dieser zundchst unbekannten zweiten
Hauptverbindung und von AS | verringerten sich jedoch nach Extraktion mit einem basi-
schen Ldsungsmittel und es konnte nun AS IV in den gewilinschten Mengen detektiert
werden, was darauf hindeutet, dass AS IV nicht genuin in der Wurzel vorkommt, sondern
in Form von hydrolysierbaren Derivaten gespeichert wird (Abbildung 41).

<1 - Feb 2011 #9 [modified by chromele: AS 62 Emssor

3004 - Feb 2011 #12 [modified by chromele
mV
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Abb. 41: Uberlagerte HPLC-Chromatogramme eines neutralen (blau) und eines basi-
schen Extraktes (schwarz) von Radix astragali sowie Strukturformeln ausgewéhlter Ast-
ragaloside

Vielféltige Versuche zur Isolierung dieser Substanz erwiesen sich als schwierig, da sich
die Zielverbindung als duRerst instabil erwies und nach diversen Aufreinigungsschritten
oftmals nur AS IV zu erhalten war. Aus dem Laufverhalten auf Kieselgel Dinnschicht-
platten lieR sich ableiten, dass die Zielverbindung eine freie Sauregruppe enthalten konn-
te, was durch eine Veresterung mit Trimethylsilyldiazomethan auch bestatigt werden
konnte. In Form ihres Methylesters war die Substanz nun deutlich stabiler und so lief3 sich
eine gentigende Menge zur Aufkl&rung der Struktur isolieren. Bei der zweiten Hauptkom-
ponente handelte es sich demnach um den Malonséureester von AS | (Mal-AS 1), was
durch NMR-spektroskopische Messungen an der Uni Graz bestatigt wurde [1]. Die Ver-
bindung erwies sich nicht als neuer Naturstoff, sondern wurde unléngst in China aus Ra-
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dix astragali isoliert und erstmals charakterisiert®. Malonylastragalosid | wurde auch in
den Pflanzen der LfL als zweiter Hauptinhaltsstoff nachgewiesen. Es konnte bislang je-
doch noch keine Quantifizierung durchgefihrt werden, infolge der mangelnden Stabilitat
der Substanz bei den umfangreichen Versuchen zur Reindarstellung der Verbindung als
Standardsubstanz. Uber biologische Aktivitaten von Malonylastragalosid | wurde bislang
noch nichts berichtet.

[1] M. Monschein, K. Ardjomand-Woelkart, J. Rieder, 1. Wolf, B. Heydel, O. Kunert,
H. Heuberger, R. Bauer; Accelerated sample preparation and formation of astragaloside
IV in Astragali Radix, Pharm. Biol., 2014, 52(4), 403-409

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: Dr. J. Rieder
Projektdauer: 2011-2013

Kooperation: Dr. H. Heuberger, IPZ 3d,

Dr. M. Monschein, Prof. R. Bauer, Uni Graz

#J. Sep. Sci., 2010, 33, 570-81.
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2.3.12 Analysen zur Kontrolle des Atrazin-Anwendungsverbotes 2013

Zielsetzung

Atrazin wurde als Herbizid bis zum Anwen-
dungsverbot 1991 bei verschiedenen landwirt-
schaftlichen Kulturen in Deutschland einge-
setzt, wobei es auf die Photosynthese von
Pflanzen durch Unterbindung des Elektronen-
transports wirkt. Atrazin ist auf Organismen
unterschiedlich giftig. Die Kontrolle des Atra-
zin-Anwendungsverbotes im  Vollzug der
Pflanzenschutzmittel-Anwendungsverordnung
erfolgt in Zusammenarbeit mit IPS.

Methode

Im Jahr 2013 wurden insgesamt 98 Proben un-
tersucht. 88 Proben stammten aus Maisanbau-
flachen, wovon 80 Proben aus 4 ausgewéhlten
Verdichtungsgebieten gezogen wurden. Weite-
re 10 Proben wurden zufallig ausgewahlt, 1 ~ Apb. 42: Zur Trocknung ausgelegte
Probe war ein Verdachtsfall. 7 Betriebe mit  Bodenprobe

Christbaumkulturen wurden nach Zufallsaus-

wahl tberpraft.

Die Proben wurden in Zusammenarbeit mit dem Lehrstuhl fir Bioanalytik der TU Mun-
chen zunéchst einem Atrazin-spezifischen ELISA-Screening (enzyme-linked-immuno-
sorbent-assay) unterzogen (Abbildung 42). Alle Proben wurden auch mittels HPLC-
Analyse (Hochleistungsflissigkeitschromatographie) und anschliefender UV-Detektion
Uberprift. Die Nachweisgrenze der HPLC-Methode lag bei 7 pg/kg.

Ergebnis

Das Screening-Ergebnis des ELISA ergab, dass keine Probe tiber dem Grenzwert von 100
Hg/kg lag. Von zwei eingeschleusten positiven Proben wurde jedoch im ELISA nur eine
als solche erkannt, daher wurden alle Proben mittels Ultraschall extrahiert und mit HPLC-
UV gemessen. Atrazin wurde in einer Probe gefunden. Vielfaltige Untersuchungen der
positiven Probe (detaillierte Information dazu im nachfolgenden Bericht) ergaben Werte
von 37 pg/kg bis 63 pg/kg, was unter Berticksichtigung der unterschiedlichen Wiederfin-
dungsraten einer Atrazinkonzentration von 49 pg/kg bis 90 pg/kg entspricht. Damit wurde
die Konzentration des Grenzwertes von 100 ug/kg, ab dem von einer eindeutigen Anwen-
dung auszugehen ist, nicht tberschritten.

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: S. Hadler, G. Clasen, Dr. J. Rieder
Kooperation: Dr. J. Huber, IPS 1b

Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.13 Untersuchung einer Atrazin enthaltenden Bodenprobe mit unterschiedlichen
Extraktionsmethoden

Zielsetzung
Fur das Herbizid Atrazin (Abbildung 43) gilt

N N N
ein Anwendungsverbot, das tber ein Monito- S~ \( =
ring-Programm kontrolliert wird. Im Rahmen |
dieses Programms wurde eine Atrazin- N\]/N

Cl

positive Probe aus dem Uberwachungspro-
gramm der LfL des Jahres 2013 mit unter-
schiedlichen Extraktionsmethoden und an-

schlieRender HPLC-UV-Analytik untersucht, Atrazin

um die Hohe der vorhandenen Atrazinbelas-

tung abzusichern. Abb. 43: Strukturformel von Atrazin
Methoden

Die Bodenprobe wurde von groben Steinen befreit, gesiebt und luftgetrocknet (Abbildung
42). Der trockene Boden wurde mit dem Retsch Backenbrecher BB51 vermahlen. An-
schlieRend erfolgten verschiedene Extraktionsverfahren, um deren Einfluss auf die Quan-
tifizierung mittels HPLC-Analytik (Hochleistungsflussigkeitschromatographie) zu be-
stimmen:

#1 Soxtherm

Diese Extraktion wird routineméafiig in AQU1b fur die Atrazinmessungen mittels HPLC
ausgefuhrt.

In die Extraktionshilse werden 10,0 g Boden eingewogen und mit 140 ml Aceton am
Soxtherm extrahiert. Der Extrakt wird in einen Spitzkolben Uber Papierfilter filtriert,
mehrfach mit Aceton nachgespult und am Rotationsverdampfer bis zur Trockene einge-
engt. Der Rickstand wird mit 5 ml Acetonitril/H,O 1/9 (v/v) im Ultraschallbad gel6st und
ein Aliquot (ca. 1 ml) wird durch einen Nylonfilter in ein Probenglas filtriert und mittels
HPLC-Analytik gemessen.

#2 Ultraschall (U-Bad)
Nach Literaturvorschrift: Journal of Chromatography A, 823, 1998, 3-9

In ein 100 ml Schraubglas werden 10,0 g Boden eingewogen, mit 20 ml Aceton versetzt
und 15 Minuten im Ultraschallbad extrahiert. Der Extrakt wird Uber Faltenfilter filtriert,
dreimal mit Aceton nachgespult und am Rotationsverdampfer bis zur Trockene eingeengt.
Der Ruckstand wird mit 5 ml Acetonitril/H,O 1/9 (v/v) im Ultraschallbad geldst und ein
Aliquot (ca. 1 ml) wird durch einen Nylonfilter in ein Probenglas filtriert und mittels
HPLC-Analytik gemessen.

#3 Schitteln

Diese Extraktion wird routineméaBig in AQU1b fiir das Atrazinmonitoring mittels ELISA
durchgefiihrt.

In ein 100 ml Schraubglas werden 10,0 g Boden eingewogen, mit 50 ml Wasser (bidest.)
versetzt und 16 h auf dem Horizontalschttler extrahiert. Die Losung wird zentrifugiert
(3000 U - min™), ein Aliquot von 30 ml mit einer Glaspipette entnommen und in einem
Spitzkolben am Rotationsverdampfer bis zur Trockene eingeengt. Der Riickstand wird mit
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3 ml Acetonitril/H,O 1/9 (v/v) im Ultraschallbad geldst und ein Aliquot (ca. 1 ml) wird
durch einen Nylonfilter in ein Probenglas filtriert und mittels HPLC-Analytik gemessen.

Abb. 44: Ultraschal-
lextraktion unter
Hochdruck mittels ei-
ner HPLC-Anlage:
vermahlene Bodenpro-
be (links oben), gefll-
te Saule im Ultra-
schallbad (rechts
oben), gedffnete Saule
nach der Extraktion
(rechts unten), Extrakt
. im Rundkolben (links
unten)

#6 Ultraschallunterstitzte HPLC (HPLC-U-Bad)

In eine leere HPLC-S&ule (20 x 50 mm) mit Stahlfritten werden 10,0 g Boden eingewo-
gen, mit der HPLC verbunden und im Ultraschallbad fur 20 Minuten bei einem Fluss von
10 ml/min mit Aceton extrahiert (Abbildung 44). Der Extrakt wird bis zur Trockene ein-
geengt, der Riuckstand wird mit 5 ml Acetonitril/H,O 1/9 (v/v) im Ultraschallbad gelost
und ein Aliquot (ca. 1 ml) wird durch einen Nylonfilter in ein Probenglas filtriert und mit-
tels HPLC-Analytik gemessen.

#8 QUEChERS

In ein Zentrifugenréhrchen (50 ml) werden 10,0 g Boden eingewogen und mit Wasser (6
ml) versetzt. Es wird kurz stark geschittelt und anschliefend 30 Minuten zum Quellen
stehen gelassen. Darauf erfolgt Zugabe von Acetonitril (10 ml), es wird erneut intensiv
durchgeschuttelt, vier Stunden auf dem Horizontalschdttler extrahiert und anschlielend
zentrifugiert (4 min bei 4000 U - min™). Das Réhrchen wird anschlieRend 30 min im Eis-
bad gekihlt, und ein Aliquot (10 ml) in ein neues Zentrifugenréhrchen (50 ml) tberfiihrt,
in dem Salze vorgelegt sind (4 g MgSO,4 + 1 g NaCl + 1 g NasCitrat-Dihydrat + 0.5 g
NayHCitrat-Sesquihydrat, EN 15562 Methode). Es wird intensiv geschdittelt, im Eisbad
gekihlt (groBe Hitzeentwicklung) und ein Aliquot des Uberstandes (5 ml) in ein zweites
mit Salz gefulltes Zentrifugenréhrchen (Volumen 15 ml mit 900 mg MgSO,, 150 mg PSA
— Primére und sekundare Amine) gegeben und eine Minute stark geschittelt. Die Salze
werden abzentrifugiert und der Uberstand (4 ml) mittels Pipette in ein Reagenzglas (iber-
fiihrt und der fliissige Uberstand mit Druckluft abgeblasen. Der Riickstand wird mit 1 ml
Acetonitril/H,O 1/9 (v/v) aufgenommen und Uber Nylonfilter (13 mm, 0.45 pum) in ein
HPLC-Probenglas filtriert.
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Bestimmung der Wiederfindung bei allen Methoden (mit Ausnahme Methode #1)

Je 10.0 g Boden werden mit 100 ul Atrazin Standard (10 ng/ul) in Acetonitril versetzt und
uber Nacht offen im Abzug stehen gelassen. Dies entspricht einer zugegeben Menge von
100 pg Atrazin/kg Boden.

HPLC-Trennbedingungen

Saule: Kromasil C18, 5 um, 250 x 4,6 mm mit Vorsdule; Laufmittel: Linearer Gradient
von 20 % auf 80 % Acetonitril, 1 ml/min, 0,1 % TFA; Injektionsvolumen: 100 pl; Detek-
tion: DAD 200-600 nm, 220 nm; Nachweisgrenze: 7 pg/kg

Ergebnis

Tab 12: Ubersicht und Ergebnisse der verschiedenen Extraktionsmethoden fiir Atrazin
aus Bodenproben

Extr. -Nr. Zeit LM MW | STABW RSD WF | Anzahl
und -Art [molka] | [malka] | % % n
1/Soxtherm 2h Aceton 0,048 (77)
2/U-Bad 15 min Aceton 0,037 0,002 5 77 3
3/Schiitteln 16 h Wasser 0,051 0,002 4 60 2
6/HPLC-U-
Bad 20 min Aceton 0,063 0,007 12 80 4
8/QUEChERS 4 h Wasser/ACN | 0,059 0,002 3 66 4

LM: Losungsmittel, MW: Mittelwert, STABW: Standardabweichung, RSD: relative Stan-
dardabweichung, WF: Wiederfindung

Der im Routinebetrieb mit Methode #1 ermittelte Wert ergab 0.048 mg/kg (0,062 mg/kg
unter Berlcksichtigung der Wiederfindung, die in diesem Fall anhand einer anderen, un-
belasteten Probe bestimmt wurde).

Die literaturbekannte Methode #2 mittels Ultraschallextraktion ergab einen leicht geringe-
ren Wert von 0,037 mg/kg (0.049 mg/kg unter Beriicksichtigung der Wiederfindung), was
in der einfachen Extraktion und geringen Extraktionszeit begriindet ist. Jedoch eignet sich
diese Methode gut fir ein schnelles Screening einer grofieren Probenanzahl und es ist an-
gedacht, zukilinftig das ELISA-Screening damit zu ersetzen.

Im Zuge dieser Arbeiten wurde auch die Wasserextraktionsmethode #3 tberprift, die seit
langerer Zeit Anwendung findet, um die Proben zum ELISA-Screening vorzubereiten.
Diese Extraktion ergab einen Messwert von 0,051 mg/kg. Die Wiederfindung bei der
Wasserextraktion lag allerdings bei niedrigen 60 %, was zu einem rechnerischen Wert von
0,085 mg/kg unter Beriicksichtigung der Wiederfindung fiihrt.

Die kontinuierliche Extraktion #6 der Probe in einer Stahlsdule mittels einer HPLC-
Pumpe unter Ultraschall ergab den héchsten Wert innerhalb der Extraktionsreihe. Es wur-
de 0,063 mg/kg Atrazin gemessen. Auch zeigte die Wiederfindung dieser Extraktion, die
zu 80 % bestimmt wurde, dass damit das schwer zu extrahierende Atrazin gut geltst wer-
den kann. Mit Wiederfindung ergab sich ein Wert von 0,078 mg/kg.

Die in der Pestizidanalytik mittlerweile verbreitete QUEChERS-Aufreinigung #8 ergab
0,059 mg/kg, was unter Berlcksichtigung der Wiederfindung den hdchsten Wert mit
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0,090 mg/kg ergab, der schon nahe beim Grenzwert von 100 pg/kg liegt. Die Wiederfin-
dung lag bei der QUEChERS-Aufreinigung jedoch mit 66% auf recht niedrigem Niveau,
ahnlich der der reinen Wasserextraktion, was auf ein schlechtes Ldsungsvermogen des
Acetonitril-Wasser-gemisches zuriick zu fihren ist. Jedoch spricht die relative Stan-
dardabweichung von nur 3% flir diese Methode.

Atrazin im Boden, positive Probe, mg/kg

=MW mMW mit WF

0,090

0,085

1/Soxtherm/n=2 2/U-Bad/n=3 3/Schitteln/n=2 6/HPLC-U-Bad/n=4 8/QUEChERS/n=4

Abb.45: Graphische Darstellung der Atrazinwerte (mg/kg) einer positiven Probe (rot )mit
unterschiedlichen Extraktionsmethoden und unter Bericksichtigung der Wiederfindungen
(blau).

Fazit

Die Messungen ergaben, dass Atrazin in der Probe eindeutig nachzuweisen ist und die
gemessenen Werte unter Berlcksichtigung der jeweiligen Wiederfindungen nahe an dem
Grenzwert von 100 pg/kg liegen (Abbildung 45, Tabelle 12). Jedoch konnte mit keiner
Methode ein deutlich Uber dem Grenzwert liegender Gehalt ermittelt werden. Eine Kon-
trollmessung dieser Probe mittels eines modernen LC-MS-Verfahrens in einem externen
Labor ergab einen Wert von 0,07 mg/kg, was eine gute Ubereinstimmung mit den hier
ermittelten Werten ergibt.

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: S. Hadler, G. Clasen, Dr. J. Rieder
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.14 Bestimmung von Typ-A Trichothecenen mit dem Verdampfungs-
Lichtstreudetektor

Zielsetzung

Die Gruppe der Trichothecene umfasst ca.
200 Vertreter von Sesquiterpen-Sekundar-
metaboliten, die von diversen Feldpilzen,
insbesondere von Fusariumarten, gebildet
werden und aufgrund ihrer toxischen Ei-
genschaften gelegentlich Probleme in der
Nahrungskette verursachen kénnen. Wéh-
rend fur die Gruppe der Typ-B Trichothe-
cene Nivalenol (NIV) und Deoxynivalenol
(DON) an der LfL eine Analytik auf Basis
einer Nachsaulenderivatisierung mit Fluo-
reszenzdetektion seit langem etabliert ist’,
ist der analytische Nachweis der Typ-A
Trichothecene T-2 und HT-2 mit dieser
Methode nicht mdglich, aufgrund der
strukturellen Eigenschaften der Typ-A
Trichothecene, die sich in dieser Ver-
suchsanordnung inert verhalten.

Abb. 46: Homogenisierte Maismehlprobe
aus einer Laborvergleichsuntersuchung
zur Bestimmung von Trichothecenen

Der Verdampfungs-Lichtstreudetektor ist hervorragend geeignet, nicht volatile Substan-
zen mit fehlendem Chromophor zu analysieren, zum Beispiel Inhaltsstoffe von Heilpflan-
zen (siehe auch Beitrag Astragaloside in Astragalus mongholicus). Allerdings bewegen
sich bei der Analytik von Pflanzeninhaltsstoffen die Konzentrationsbereiche im Bereich
von 0,01 bis 10 % (100 mg/kg — 100 000 mg/kg), was um GrolRenordnungen ber den ge-
forderten Leistungskriterien der EU Empfehlung (2013/165/EU) fir Typ-A Trichothecene
in Lebensmitteln liegt. Diese sieht eine Bestimmungsgrenze von 5 pg/kg je Toxin bzw. 10
Hg/kg je Toxin fir unverarbeitetes Getreide vor. Fir analytische Screening-Methoden
sollte eine Nachweisgrenze von 25 ug/kg fir die Summe der Toxine erreicht werden.

Ziel der durchgefiihrten Versuche zum Nachweis von Typ-A Trichothecenen in Getreide
war es zu prifen, inwieweit eine valide HPLC-Analytik (Hochleistungsflissigkeitschro-
matographie) mittels Verdampfungs-Lichtstreudetektor im Konzentrationsbereich von 100
Kg/kg durchfuhrbar ist.

Methode

Eine Maismehlprobe (Abbildung 46) aus einer Laborvergleichsuntersuchung wurde mit
Acetonitril-Wasser auf dem Magnetrihrer extrahiert und Uber Papierfilter filtriert. Die
Vorreinigung des Extraktes erfolgte an Aluminiumoxid-Aktivkohle in einem Festpha-
sensaulchen und das resultierende Eluat wurde am Rotationsverdampfer zur Trockene
eingeengt. Der Rickstand wurde anschlieend mit Methanol-Wasser aufgenommen, ent-
sprechend der Vorschrift mit Wasser versetzt und Gber eine Immunoaffinitatsséule gerei-
nigt. Die Analyten wurden mit Methanol von der Séule eluiert, das Lésungsmittel wurde
abgeblasen und der Riickstand in 200 ul Laufmittel konzentriert.

o LfL Schriftenreihe, Agrarforschung hat Zukunft, 2013, 141-147
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Die chromatographische Trennung wurde mittels HPLC auf einer RP-Phase mit linearer
Gradientenelution erreicht, wobei die Einstellungen am Verdampfungsdetektor bei 3,5 bar
Druckluft (Vordruck) und 40 °C lagen. Gemessen wurde in der héchsten Empfindlich-
keitsstufe. Das Injektionsvolumen betrug 100 pl.

Ergebnis

Aus der Kalibriergeraden, die im unteren Konzentrationsbereich erwartungsgemaf einen
exponentiellen Verlauf aufweist, wird deutlich, dass sich die Nachweisgrenze bei ca. 0,25
mg/l befindet. Eine Konzentration von 0,5 mg/l, entsprechend 0,5 ng/ul, gibt eindeutig zu
erkennende Peaks (Einschub in Abbildung 47). Dies war die Ausgangssituation, an die die
Aufreinigungsschritte anzupassen waren, um die beiden Verbindungen zu detektieren. Fur
die drei zu erwartenden Konzentrationsbereiche von 10 pg/kg fir niedrige Kontamination
Uber 100 - 500 pg/kg im mittleren Kontaminationsbereich bis zu 1000 pg/kg fur hohe Be-
lastungen sind 10 g Probenmaterial fur den Kkleinsten Bereich, 1 - 0,2 g fir den mittleren
und lediglich 0,1 g Probenmaterial als Grammaquivalente in den angestrebten 200 pl
Endvolumen zu konzentrieren (Tabelle 13).

Tabelle 13: Ubersichtstabelle zur Abschatzung der bendtigten Probenmenge, um mindes-
tens eine Konzentration von 0,5 mg/l T-2- bzw. HT2-Toxin in der Messlésung zu erreichen

Bestimmungsgrenze ca. 0,5 ppm = 0,5 ng/ul

Erwartungswerte Toxinmenge pro Gramm Probe in 200 pl bendtigte Menge Probe
kleins-
ter 10 pg/kg 10 ng/200 ul = 0,05 ng/ul 10g
100-500
mittel ug/kg 100-500 ng/200 ul = 0,5 - 2,5 ng/ul 1-0,2¢g
hoch 1000 pg/kg 1000 ng/200 pl =5 ng/ul 0,19
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Abb. 47: Kalibriergerade von T-2-Toxin und Chromatogramm (Einschub) des 0,5 ng/ul
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Fur die Untersuchung wurde von einem Wert ausgegangen, der flr jedes Toxin um oder
leicht Gber dem diskutierten Grenzwert von 100 pg/kg liegen sollte. Entsprechend wurde
die Versuchsanordnung so gewdhlt, dass das Aquivalent von 2 g Probenmaterial in den
200 pl Laufmittel aufgenommen wurde. Das Chromatogramm (Abbildung 48) zeigte zwei
Klar getrennte Peaks, die in einem Bereich eluierten, der weitgehend frei von Storpeaks
erschien. Versuche zur Wiederfindung ergaben Raten von 79 % fir HT-2 und 71% fir T-
2. Unter Berticksichtigung der Wiederfindungsraten wurden Werte von 146 mg/kg fiir T-2
und 190 mg/kg flr HT-2 ermittelt. Damit lagen die gemessenen Werte lediglich um 10,4
% (T-2) und 14,0 % (HT-2) unter dem Mittelwert der Laborvergleichsmessung, sind also
als valide zu betrachten.

Somit konnte gezeigt werden, dass durch rationale Versuchsplanung auch in dem niedri-
gen Messbereich von 100 pg/kg Typ-A Trichothecene in der Matrix Mais mit dem im
Vergleich zu modernen LC-MS-Methoden deutlich unempfindlicheren Verdampfungs-
Lichtstreudetektor gute Analysenergebnisse zu erarbeiten sind. Weitere Versuche werden
zeigen, inwieweit die Methode reproduzierbare Ergebnisse bringt, ob sie sich auch auf an-
dere Getreidearten ausweiten lasst und insbesondere, ob sich die Typ-A Trichothecene in
den Brotgetreiden Weizen und Roggen damit nachweisen lassen.
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Abb. 48: HPLC-Chromatogramm der Maismehlprobe mit T-2 und HT-2 Peaks

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: G. Clasen
Projektdauer: 2013
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2.3.15 Mikrobiologische  Prozessoptimierung in der Biogastechnologie -
Diagnostik der mikrobiellen Populationen und Identifizierung von
Schlusselorganismen in Biogas-Fermentern

Zielsetzung

Biogas kann fossile Energietrager ersetzen und dabei
Treibhausgasemissionen verringern. Aktuell gibt es
ca. 7.800 Biogasanlagen in Deutschland. Der grofite
Teil wird mit landwirtschaftlichen Substraten zur
Gewinnung von Strom, Warme und fir den Bereich
Mobilitat betrieben (Abbildung 49).

Der Energietrager Methan im Biogas wird von me-
thanogenen Archaeen produziert. Nur diese Organis-
men konnen nach bisheriger Kenntnis signifikante
Mengen an Methan produzieren. Allerdings ist die
Kultivierung methanogener Archaeen unter anaero-
ben Bedingungen problematisch. Sehr viel besser
werden molekularbiologische Methoden fir die spe-
zifische Quantifizierung bestimmter mikrobieller Po-
pulationen und fiir Analysen ihrer Zusammensetzung
eingesetzt. Fir die Gilde der Methanogenen dient  Abb. 49: Biogasentwicklung aus
mcrA/mrtA  (Methyl-Coenzym M-Reduktase Un-  Pflanzensubstrat

tereinheit A, EC:2.8.4.1) als Zielgen, das fur das

Schlisselenzym der Methanogenese codiert.

Im Rahmen des Vorhabens werden molekularbiologische Friihwarnsysteme entwickelt,
die eine Prozessverséuerung schneller als konventionell eingesetzte Parameter anzeigen.
Damit kénnen Prozessstérungen friither erkannt und GegenmalRhahmen moglicherweise
rechtzeitig eingeleitet werden, um einem Prozesszusammenbruch mit unter Umsténden
gravierenden Konsequenzen fiir Okonomie und Okologie vorzubeugen.

Methode

Fermenterbetrieb und Bereitstellung von Fermenterproben aus verschiedenen Betriebsva-
rianten und Aktivitatszustanden obliegen dem Institut fir Landtechnik und Tierhaltung
ILT 2a und ILT 2c. Es werden verschiedene Biogasanlagen und unterschiedliche Prozess-
zustande mit fur Bayern typischen Substraten untersucht. Ein Fokus liegt aktuell auf der
Vergérung von Grunlandaufwuchs.

Populationsanalysen (Direkt-PCR-Klonierung) und Quantifizierung (quantitative Real-
Time-PCR) des Schllsselgens der Methanogenese (mcrA/mrtA) werden fir die qualitati-
ven und quantitativen Untersuchungen der methanogenen Archaeen eingesetzt. Es werden
sowohl die gesamte Population (auf DNA-Ebene) als auch spezifisch die aktive Fraktion
(auf mRNA- bzw. cDNA-Ebene) untersucht. Mit den Ergebnissen werden Markerorga-
nismen (Bioindikatoren) identifiziert, ,,Benchmarks* fiir verschiedene Prozesszustinde er-
stellt und die molekularbiologische Analytik (Biomarker) sowie Frihwarnsysteme (Meta-
bolischer Quotient, MQ; cDNA/DNA-Verhéltnis, Abbildung 50) zur rechtzeitigen Erken-
nung von Prozessstorungen entwickelt.
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Ergebnisse

Die molekularbiologischen Untersuchungen ergaben fiir mesophile, mit Mais betriebene
Fermenter einen funktionellen Zusammenhang zwischen der Methanproduktivitat und der
Konzentration von Methanogenen (spezifische 'Norm-Aktivitat). Dabei konnten ver-
schiedene Prozesszusténde differenziert werden. Hieraus wurde das molekularbiologische
Frihwarnsystem Metabolischer Quotient (MQ) als Indikator fiir Stressmetabolismus ent-
wickelt, das bis zu 1 Monat friiher als z.B. der konventionelle Parameter FOS/TAC eine
Versduerung anzeigt. Ein Beispiel ist in der Abbildung 50 zu sehen.

F M 8,0
1E+02 -+ - 7,0
71E+01 - 6,0
< 16+00 < /‘V\{ ] 50 =
1E-01 | i 9
: / ——MQ 40 =
1E-02 + W = s
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o 1E-03 + —8—-FOS/TAC | | 77" w
= :
1E-04 : 2,0
1E-05 + - 1,0
1E'06 TF T T T | 0,0
Q Q Q Q Q Q
S S N2 s >
Versuchstag [d]

Abb. 50: Methanproduktivitat, Metabolischer Quotient (MQ) und cDNA/DNA-Verhaltnis
in einem mit Maissilage betriebenen, an Spurenelementen verarmten Fermenter

In der an Spurenelementen verarmten Kontrolle (Kobalt und Selen) und den beiden supp-
lementierten Varianten wurde nach anfénglicher Versauerung, Aushungern und Regelbe-
trieb wurde mit steigender Raumbelastung und Versuchsdauer ein deutlicher Anstieg des
MQ festgestellt, die in der Kontrolle (Abbildung 50 sogar den Wert 100 erreichte. Die kri-
tische MQ-Schwelle von ca. 3, die Stressmetabolismus anzeigt, wurde etwa 2 Wochen
bevor der FOS/TAC Wert anstieg erreicht. Aktuell wird der Parameter MQ bei unter-
schiedlichen Prozessbedingungen (Temperatur, Substrat) getestet und evaluiert.

Als weitere Entwicklung gibt das cDNA/DNA-Verhéltnis Auskunft Uber die Aktivitat ei-
ner betrachteten Gilde im Gé&rgemisch. Untersuchungen von mehreren Laborfermentern
und Praxisanlagen zeigte fur mcrA/mrtA ein Norm-Verhaltnis zwischen 0,01 und 0,1.
Prozesse im Hochlastbetrieb erreichen Werte um ca. 1,0. In dem an Spurenelementen ver-
armten Fermenter stieg das cDNA/DNA-Verhaltnis mit steigender Raumbelastung von
0,01 auf ca. 1.0 an (Abbildung 50). Mit steigendem Substrateinsatz wurde also ein deutli-
cher Anstieg der Transkription bzw. der metabolischen Aktivitat festgestellt. Bei zwei
uberwiegend mit Grassilage betriebenen Praxisanlagen wurden allerdings deutlich hohere
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Aktivitdten mit mcrA/mrtA cDNA/DNA-Verhaltnissen zwischen 1 und 20 gemessen.
Derart hohe Werte wurden bis jetzt in mit Maissilage betriebenen Fermentern noch nicht
gefunden. Den Populationsanalysen zufolge waren in den mit Grassilage betriebenen Pra-
xisanlagen bisher noch nicht beschriebene Vertreter (genus 2) der Familie Methanosar-
cinaceae sehr aktiv (Abbildung 51).

Anlage 1 Anlage 2

100% Methanosarcina sp. 1
0

90% ® Methanosarcina sp. 3

80%
B Methanosarcinaceae genus 2 sp. 1

70%

60% Methanoculleus | bourgensis

50% B Methanoculleus Il sp. 2

40%
(-~ ™ Methanoculleus A sp. 1
30%
20% Methanobacterium I sp. 2

10%

m Methanobacterium 11l sp. 3a

0%
B Methanobrevibacter sp.

cDNA

PB11-0124 | PB11-0231 PB12-0025 | PB12-0024

Abb. 51: Populationsanalysen (links Zeitreihe) der gesamten (DNA) und aktiven (CDNA-
Ebene) methanogenen Archaeen in zwei Uberwiegend mit Grassilage betriebenen Praxis-
anlagen

Dieser methanogene Organismus ist ein mdglicher Bioindikator fur einen effizienten me-
sophilen Vergarungsprozess von Grassilage und wird in der Folge genauer untersucht.

In vergleichenden Populationsuntersuchungen zeigte sich, dass die Zusammensetzung der
aktiven (cDNA-Ebene) und der gesamten Population (DNA-Ebene) bei Prozessstorungen
stark verschieden sein kann. Hier kann offenbar ein kleiner Teil der Methanogenen den
GroRteil der Methanogenese Ubernehmen. Die Untersuchung der aktiven Population ist
deshalb fir die Bewertung des aktuellen Zustands der Biozonose besonders wichtig.

Projektleitung: Dr. M. Lebuhn
Projektbearbeitung: B. Munk, E. Madge-Pimentel, Dr. M. Lebuhn
Projektdauer: 01.01.2008 — 30.06.2014

Finanzierung: StMELF / StMWi
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2.3.16 Verhalten von EHEC und krankheitserregenden Clostridien in Biogasanla-
gen

Zielsetzung

Dieses Vorhaben wurde im Verbund
der Abteilung Qualitatssicherung und
Untersuchungswesen der Bayerischen
Landesanstalt fir Landwirtschaft (LfL-
AQU), des Instituts fir Landtechnik
und Tierhaltung der Bayerischen Lan-
desanstalt fur Landwirtschaft (LfL-ILT)
und des Bayerischen Landesamtes fiir
Gesundheit und Lebensmittelsicherheit
(LGL) bearbeitet.

Ziel des Verbundvorhabens war die
Verbesserung der Datenlage zum Vor-
liegen und Verhalten von enterohamor-
rhagischen Escherichia coli (EHEC)
und pathogenen Clostridien mit Fokus
auf Clostridium botulinum in Biogasan-
lagen.

Abb. 52: Anreicherungskulturen fir den
Nachweis von C. botulinum

Methode

Screening: Vorkommen von EHEC und pathogenen Clostridien in Biogasanlagen

Einsatzstoffe, Gargemische (Hauptgérer) und Material aus nachgeschalteten Prozessstufen
(Nachgérer und Endlager) ausgewéhlter bayerischer Biogasanlagen wurden auf Anwesen-
heit von EHEC/EPEC und C. botulinum untersucht.

Der Nachweis der Keime erfolgte tber eine kombinierte Methode aus kultureller Anrei-
cherung und molekularbiologischem Nachweis durch quantitative Real-Time PCR
(gPCR). Die kulturelle Nachweismethode wurde aus den am LGL flr Stuhl- bzw. Le-
bensmittelproben verwendeten Verfahren entwickelt. Diese setzen sich aus 2- bis 3-
stufigen Anreicherungsverfahren auch in selektiven Fliissig-Kulturmedien (Abbildung 53)
und auf verschiedenen Nahrbdden zusammen. Die erforderlichen gPCR-Nachweissysteme
fiir die oben genannten Keime wurden entweder von am LGL routinemél3ig eingesetzten
Systemen abgeleitet oder neu entwickelt, evaluiert und etabliert.

Keimtragerversuche: Verhalten von EHEC und pathogenen Clostridien in Biogasanlagen

Vertreter ohne Toxinbildungsvermdgen von EHEC (stx’) und C. botulinum (BoNT") wur-
den in Keimtragern mit Gargemisch in Labor-Fermenter eingebracht (Abbildung 52) und
im mesophilen (38 °C) bzw. thermophilen (55 °C) Biogasprozess unterschiedlich lang ex-
poniert. Die Expositionszeitradume betrugen fiir den EHEC stx-Stamm bei 38 °C zwischen
6 h und 72 h und bei 55 °C zwischen 30 min und 6 h. Fir den C. botulinum BoNT -Stamm
erstreckten sich die Untersuchungszeitraume im Biogasprozess bei 38 °C von 1 d bis 63 d
und bei 55 °C von 1 d bis 10 d.

Die Keimzahl des untersuchten Organismus in den Proben wurde mittels einer Most-
Probable-Number (MPN)-Analyse bestimmt. Dabei der Sporenbildner C. botulinum wur-
de in zwei parallelen Ansétzen quantifiziert. Zur Bestimmung des Sporenanteils wurden
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die Sporen in einem Ansatz vor der Inkubation durch Erhitzen der Probe im Medium zur
Auskeimung und Vermehrung angeregt, wéahrend die vegetativen Zellen im zweiten An-
satz ohne Erhitzungsschritt kultiviert und vermehrt wurden.

[cecoccoococoococoBo]

Abb. 53: Keime werden zusammen mit Gargemisch in Keimtragern (A) fixiert im Keim-
tragerrohr (B) in die Fermenter eingebracht (C)

Ergebnisse

Das Screening von insgesamt 157 Proben ergab keinen Nachweis von C. botulinum. Es
wurden 45 pflanzliche und 17 tierische Substrate, 43 Fermenterinhalte und 52 nachge-
schaltete Prozessstufen verschiedener landwirtschaftlicher Biogasanlagen untersucht.
EHEC wurden in unterschiedlichem AusmaB in den einzelnen Kompartimenten nachge-
wiesen. Pflanzliche Substrate wiesen dabei eine geringe Kontamination auf. Eine deutli-
che Nachweisquote lag dagegen bei Substraten tierischer Herkunft vor, in Gargemischen
und nachgeschalteten Prozessstufen war sie etwas geringer (Abbildung 54).

Pflanzliche Substrate,  Tierische Substrate, Fermenterinhalte, Nachgeschaltete
n=48 n=17 n=38 Stufen, n=31

mEHEC-negativ ® EHEC-positiv

Abb. 54: Qualitativer Nachweis von EHEC in Probenmaterial von 9 Bayerischen Praxis-
Biogasanlagen
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In den Keimtrégerversuchen wurden im mesophilen Biogasprozess sowohl EHEC/EPEC
als auch der resistentere C. botulinum in unterschiedlicher Intensitat reduziert. Im thermo-
philen Prozess verlief die Inaktivierung fiir beide Parameter deutlich schneller.

Die Gesamtkeimzahl von C. botulinum (Sporen + vegetative Zellen) wurde nach 63 d bei
38 °C von anfanglich ca. 10* bis 10° MPN « mL™ um 1,3 bzw. 2,8 Zehnerpotenzen redu-
ziert. Dies entsprach einer Reduktion um 95,4 % bzw. 99,8 %. Im thermophilen Prozess
betrug die Reduktion schon nach 3 d mindestens 99,7 %.

Der stx-EHEC-Stamm wurde im mesophilen Prozess innerhalb von 231 h um knapp 2
bzw. bis zu 6 Zehnerpotenzen reduziert (97,6 bis 99,9999 %). Die unterschiedlich schnelle
Reduktion in den mesophilen Keimtragerversuchen beruht wahrscheinlich auf der Wir-
kung unterschiedlicher Ammoniak-Konzentrationen in den untersuchten G&rgemischen.
Hohe Ammoniak-Konzentrationen gingen mit einer schnelleren Keimzahlreduktion ein-
her. Bei 55°C konnten schon nach 30 min Exposition von anfanglich ca. 108 MPN « mL™
keine lebensfahigen EHEC/EPEC mehr nachgewiesen werden. Eine Reduktion um 90 %
(sog. D-Wert) war damit nach maximal 3,4 min erreicht.

Projektleitung: Dr. M. Lebuhn

Projektbearbeitung: B. Froschle, 1. Kinker, E. Madge-Pimentel

Projektdauer: 01.11.2011 - 30.06.2014

Finanzierung: Bayerisches Staatsministerium fur Umwelt und Verbraucherschutz

(Projektteil des LGL), Bayerisches Staatministerium fir Erndhrung,
Landwirtschaft und Forsten (Projektteil der LfL)
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2.3.17 Untersuchungen zum Einfluss der Starkezusammensetzung auf die Backqua-
litat

Starke gehort zur Stoffgruppe der Kohlen-
hydrate und kommt in der Natur weit ver-
breitet vor. Sie wird zu den Reservekohlen-
hydraten gezéhlt und ist neben Cellulose,
mengenmalig der bedeutendste Vertreter
der Kohlenhydrate. Die Polysaccharide in
der Starke spielen in der Form von Weizen-
und Kartoffelstarke, sowohl in der Ernah-
rung des Menschen, als auch in der Indust-
rie eine grolle Rolle. Amylose hat in der
Starke einen Anteil von etwa 20-30 %. Die
Amylose besteht aus langen Ketten und
liegt in der raumlichen Form als Helix (Spi-
rale) im Starkekorn vor. Amylopektin ist
der Hauptbestandteil, mit etwa 70-80 %, in
der pflanzlichen Starke (Abbildung 55).
Das Polysaccharid Amylopektin ist das
grolte existierende Biopolymer mit einer molaren Masse von 10 bis 700 Millionen
g-mol—1. Die D-Glucose-Monomere sind dabei a-1,4-glycosidisch miteinander verbun-
den. Im Abstand von 15-25 Zucker-Monomeren gibt es a-1,6-glykosidisch verknipfte
Seitenketten, wodurch eine unregelméfiiige netzartige dreidimensionale Struktur entsteht.

Abb. 55: Amylopektin, dreidimensionale,
vernetzte Struktur in der Stérke (schwar-
ze Kugeln sind Kohlenstoffatome, rote
Kugeln Sauerstoffatome)

Zielsetzung

Die Starke im Weizen ist, neben dem EiweiRl und dessen Zusammensetzung, der zweit-
wichtigste Einflussfaktor auf die Eigenschaften von Brot, Brétchen und anderen Backwa-
ren. Da die Zusammensetzung der Starke in Getreidepartien unterschiedlicher Versuche
und Sorten nicht einheitlich ist, liegt die Vermutung nahe, dass das Verhéltnis von Amy-
lose und Amylopektin moéglicherweise eine wichtige Rolle beim Backen spielt. In der
Vergangenheit hat man den Unterschieden in der Zusammensetzung der Starke keine gro-
Re Bedeutung beigemessen. Daher wurde im Bereich der Abteilung AQU, in Zu-
sammenarbeit mit der Hochschule Weihenstephan/Triesdorf, ein Verfahren weiterentwi-
ckelt, mit dem nun auch die Zusammensetzung der Starkebestandteile untersucht werden
kann.

Methode

Die Gesamtmenge Starke wurde polarographisch nach Hydrolyse als Zuckermonomere
gemessen. Die quantitative Differenzierung in Amylose und Amylopektin erfolgte en-
zymatisch, die Amylose-, Amylopektin Messung wurde photometrisch durchgefihrt. Die
Backversuche wurden entsprechend dem standardisierten Rapid-Mix-Test (RMT) durch-
geflhrt.

Ergebnisse

Die Gesamtstarkemenge lag bei allen untersuchten Mehlen in einem engen Rahmen, bei
etwa 70 Prozent. Betrachtet man den Gehalt von Amylose und Amylopektin in diesen
Sorten, so stellt man grof3e Unterschiede in der Starkezusammensetzung fest (Tabelle 14).


http://de.wikipedia.org/wiki/Polysaccharid
http://de.wikipedia.org/wiki/Biopolymer
http://de.wikipedia.org/wiki/Molare_Masse
http://de.wikipedia.org/wiki/Glucose
http://de.wikipedia.org/wiki/Monomer
http://de.wikipedia.org/wiki/Glycosidische_Bindung
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Tab. 14: Versuchsergebnisse der Bestimmung der Starkezusammensetzung bei Mehlen der
Sorten Asano und Meister

Sorte Amylosegehalt Amylopektingehalt
Asano 27,6 % 72,4 %
Meister 20,8 % 79,8 %

In dem ,,Brétchenbackversuch® (RMT) wurden die Teigeigenschaften und die Backquali-
tat bei unterschiedlichen Starkezusammensetzungen getestet (Abbildung 56).

Bei konventionell angebautem Weizen enthélt das Mehl einen Amyloseanteil von 25-
30 % in Bezug auf die Gesamtstarke. Die Erhéhung dieses Gehaltes durch die Zugabe
vom hochamylosehaltigen Stérken fuhrt beim Backversuch zu helleren und kleineren
Brotchen, die eine gleichméligere Krumenstruktur aufwiesen. Die Mehle selbst sind
durch den gesteigerten Amylosegehalt besser in der Lage Wasser aufzunehmen, was zu
einer gesteigerten Teigausbeute und besseren Frischhaltung fuhrt.

S 20/80 30/70 50/60 50/50  50/50

Abb: 56: Einfluss auf die Backqualitat: Steigende Konzentrationen von Amylose, zugege-
ben zum Weizenmehl der Sorte Meister, verandern die Backeigenschaften.

Durch die erweiterten Bestimmungsmoglichkeiten der Amylose/Amylopektin-Stéarke er-
geben sich neue interessante Mdglichkeiten einer Selektion von Getreide fir bestimmte
Standorte, denn die Starkezusammensetzung ist u. a. ein Resultat von Sorte, Bodenart, der
Dingung und dem vorherrschenden Klima am Anbauort.

Daher ist die Einflihrung einer neuen, zuverlassigen Methode zur Bestimmung der Starke-
zusammensetzung, neben der Stdrkemenge eine Verbesserung des Dienstleistungsange-
bots in unserem Hause und ein weiterer Schritt zur Verbesserung des Angebots zur Quali-
tatsuntersuchung von Weizen-, Dinkel- und Roggenmehlen.

Projektleitung: G. Henkelmann
Projektbearbeitung: C. Fuchs, J. Grameier, N. Ruhland
Projektdauer: Bachelorarbeit 2013

Kooperation Prof. Dr. C. Kuss (Hochschule Weihenstephan Triesdorf)
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2.3.18 Die LfL unterstutzt die Freisinger Tafel
... mel, bringt’s es wieder die leckeren Semmeln?*

So wurden die Backer schon vor der
Tur der Freisinger Tafel von einer &l-
teren Dame abgefangen als sie einige
Kisten mit Backwaren brachten. Und
die ersten, noch warmen ,,Versuchs-
Semmeln“ wurden schon auf dem
Hof an zwei weitere Damen verteilt!

Hunderte von Menschen mit Tuten
und Taschen kommen und gehen,
Hartz-1V-Empfanger, Menschen mit
Sozialhilfe, Arme und Bedurftige
treffen sich hier in Freising in der
Kammergasse, um sich ein kleines
Stiick vom ,,groBen Kuchen der
Uberflussgesellschaft* abzuholen.

Abb. 57: Mitarbeiter des Sachgebiets Roh-
. o o . stoffqualitat und Bioenergie (AQU 2) in der
Ein ,Highlight* dabei sind oft die | Freisinger Tafel“. Von links Herr K. Kénig,

»leckeren Semmeln aus der Anstalt“ N. Ruhland, G. Henkelmann, J. Grameier, R.
wie ein Mitarbeiter der Tafel sagt.  Kgnig

Das sind die morgens gebackenen,

frischen, noch warmen ,,Versuchs-Semmeln* aus den Backqualitidtsuntersuchungen der
LfL, die bei den Gasten der Tafel und bei den Mitarbeitern der LfL schon fast ein Begriff
sind (Abbildung 57).

Turbulent geht es jeden Mittwochvormittag bei der Freisinger Tafel zu. Zehn unermudli-
che Helfer der Tafel holen meist schon am Dienstag neue Ware von den Lebensmittelge-
schaften, teilen, sortieren und verpacken die Waren, die dann am Vormittag an Bedurftige
verteilt werden. ,Nahezu flinthundert Menschen leben von den Spenden der Freisinger
Tafel und werden jede Woche mit Lebensmitteln versorgt®, sagt ein Tafelmitarbeiter.

Fleilige Hande rund um den Organisator Prof. GraBmann driicken dann den ,,Kunden* ei-
ne Kiste mit Lebensmitteln fir die kommende Woche in die Hande. Bei dem einen oder
anderen huscht ein Lacheln (bers dankbare Gesicht, wenn wieder etwas Schdnes aus der
Kiste ,,herausspitzt*.

Oft sind es Waren am Verfallsdatum, Dosen, Uberschussware oder unverkaufliche
Frischprodukte mit ein paar braunen Stellen, Obst mit Dellen und Bananen mit kleinen
Flecken, aber alles appetitlich und sauber. ,,Zwanzig Prozent der Lebensmittel sind Abfall
und beim Handel einkalkuliert. Und wir holen nur einen Bruchteil der Waren, die sonst im
Abfall landen®, sagt Klaus Konig, ein Tafelmitarbeiter. Diese Worte klingen noch lange in
uns nach und sollten uns alle anregen lber unseren Umgang mit Lebensmitteln einmal
nachzudenken.

Die Freisinger Tafel ist nun im siebten Jahr ihrer Grindung. Und das Backerteam (Herr
Grameier und Herr Ruhland) um den Sachgebietsleiter AQU 2, Herrn Henkelmann, ist
ebenfalls von Anfang an dabei. Nahezu jede Woche werden ein paar hundert Semmeln
aus den Versuchen an die Freisinger Tafel weitergegeben.

Denn die Getreidesorten aus den Versuchen der Landesanstalt werden an der Lange Point
bei AQU in einer eigenen Millerei vermahlen, das Mehl untersucht und auf seine Teigei-
genschaften getestet. Ausgewahlte Sorten werden dann nach einem einheitlichen Verfah-
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ren verarbeitet und zu Semmeln verbacken. Dieses Testverfahren nennt sich ,,Rapid-Mix-
Test (RMT)* und zeigt die Eigenschaften von Mehl und Teig beim Backen mit unter-
schiedlichen Weizensorten auf. Er ist eine gute Hilfe bei der Beurteilung der Weizenquali-
tat und ein wichtiges Kriterium fir die Zulassung von Weizensorten. Denn nicht nur die
Menge an ,,Inhaltsstoffen*, wie z.B. Protein, Stiarke und Mineralien sind fiir die Backqua-
litat in der Praxis entscheidend, sondern auch die Zusammensetzung der Eiweifstoffe, das
Verhaltnis unterschiedlicher Starkekomponenten, die Kleberzusammensetzung, die Was-
seraufnahme und ob ein Teig Kklebrig ist oder nicht. Mit diesen Ergebnissen trennen sich
fur einen Zichter die guten von den schlechten Sorten.

Aber geschmacklich sind die ,,Versuchs-Semmeln* alle immer gut. Meist nur im Ausse-
hen und der GroRe gibt es da den einen oder anderen Unterschied. Aber das ist den Be-
durftigen an der Freisinger Tafel egal. Hauptsache die Semmeln sind frisch und résch, ha-
ben einen guten Geschmack und bringen so ein bisschen Sonnenschein auf den Frih-
stuckstisch, bei denen, die sich das sonst nicht leisten kdnnen.

Und eigentlich kommen diese Menschen, die vom Schicksal nicht immer bevorzugt wur-
den, hier in den Genuss von Semmeln, die man so nicht kaufen kann. Es sind die ,,bestun-
tersuchten Backwaren® in ganz Stddeutschland, extrem frisch und von einer Sortenrein-
heit, die auf dem Markt gar nicht angeboten wird. So geniel3en sie mit den LfL-Semmeln
ein Produkt, das noch nicht einmal die Sternelokale in Deutschland anbieten kénnen - die
Welt ist doch gerecht!

Der Leiter der Logistik, Herr Klaus Konig sagt, ,,dass die Unterstiitzung durch die Bayeri-
sche Landesanstalt fur Landwirtschaft eine echte Hilfe ist, die dankbar angenommen wird.
Es geht bei der Tafel nicht unbedingt um Geld und groRe Spenden, sondern auch darum,
dass hier Lebensmittel, die sonst verderben wiirden, noch sinnvoll und effektiv verwendet
werden®.

Und dabei helfen wir gerne mit!

Autor: G. Henkelmann, AQU 2
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2.3.19 Qualitatssteigerung von Laboruntersuchungen durch Ringversuche

Einleitung

Die Energieerzeugung mittels nachwach-
sender Rohstoffe und Biogas spielt im
Energiemix der Zukunft eine wichtige Rol-
le. Jedoch zwingt der Markt durch steigende
Rohstoffpreise die Landwirte und die Be-
treiber von Anlagen zu besserer Auslastung,
héheren Biogasertragen und umfangreichen
wirtschaftlichen Betrachtungen.

Der komplexe Prozess der Biogasproduktion
wird dabei erheblich von Faktoren beein-
flusst, wie z. B. die Qualitat und Dosierung v
der Einsatzstoffe (Substrate), die Menge Abb. 58: Gerade Spurenelemente wie
an Spurenelementen im Fermenter (Abbil- Kobalt und Nickel spielen bei der Me-
dung 58) oder auch Inhibitoren, die die Gas- thanbildung eine grofRe Rolle.

produktion limitieren koénnen. Daher sind

Laboranalysen fir die Beurteilung der chemischen, biologischen und physikalischen Pro-
zessparameter von entscheidender Bedeutung fur die Wirtschaftlichkeit und Nachhaltig-
keit von Biogasanlagen.

7

Zielsetzung

Je groRer und komplexer eine Anlage betrieben wird und je anspruchsvoller die Ziele des
Betreibers sind, desto haufiger sollte eine Anlage beprobt werden, um die Effektivitat und
die Qualitat einer Biogasanlage zu erhalten und zu verbessern (Abbildung 59).

Durch die unabhdngigen Ringversuche an der LfL zum Thema Laboranalytik von Bio-
energieproben besteht flr die Labordienstleister die Moglichkeit der regelméRigen Selbst-
kontrolle. Damit verbunden sind eine kontinuierliche Steigerung der laborinternen Analy-
senqualitat und damit eine Verbesserung der Transparenz der Analysenwerte fur die Bio-
gasanlagenbetreiber. Gleichzeitig profitieren Anlagenbetreiber und auch Berater durch die
verbesserte Vergleichbarkeit und Bewertungsmoglichkeit der Analysenergebnisse.

Quialitat der Laboranalytik

Die Qualitat beim Betrieb einer Biogasanlage ist nicht nur durch die Qualitat der Labor-
analyse bestimmt, sondern auch durch die Qualitat und die Prazision, mit der die folgen-
den Vorarbeiten bis zur Laboranalyse durchgefuhrt werden.

Probenahme

Umgang mit den Proben und Lagerung der Proben vor dem Versand
Transport zum Untersuchungslabor

Probenvorbereitung

Die Qualitat l&sst sich daher nicht an der dargestellten Anzahl der Nachkommastellen im
Labor bemessen, sondern an der Reprasentativitat der Probe sowie der Genauigkeit, mit
der die Proben vorher gezogen und verarbeitet werden.
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Die Analyseergebnisse sind auf
Grund verschiedener Faktoren
mit gewissen Unsicherheiten
behaftet. Der Probenahmefehler
liegt nicht selten bei 100 %, der
Fehler bei der weiteren Proben-
behandlung bei 10 % und der
eigentliche Laborfehler in etwa
bei 1 %. So ist beispielsweise
nicht jedes Ergebnis mit der - S
g|eichen Sicherheit wiederhol- Abb. 59: Biogasanlage mit NaWaRo-Verwertung
bar, sowohl innerhalb eines La-

bors als auch im Vergleich zwi-

schen mehreren Laboren. Aullerdem hat jede Methode ihre eigene Nachweis- und Be-
stimmungsgrenze, von der es abhdngt, wie klein die Konzentration des Analyten sein
kann, damit er noch nachgewiesen werden kann.

Hinzu kommt, dass es fir viele der zur Beurteilung des Fermentationsprozesses relevanten
Messgrofien keine allgemein anerkannten Methoden oder DIN-Normen gibt. Somit sind
Laborwerte nur bedingt vergleichbar, was deren Wert fur Betreiber und Berater deutlich
einschrankt. Daher werden im Rahmen eines Projekts zur Entwicklung und Umsetzung ei-
nes Qualitdtsmanagement-Systems flr die Biogasproduktion in Bayern in der Abteilung
fir Qualitatssicherung und Untersuchungswesen an der Bayerischen Landesanstalt fiir
Landwirtschaft (LfL) seit 2009 Ringversuche durchgefiihrt, die die Vergleichbarkeit der
Laboruntersuchungen verbessern sollen.

Methode

Im Rahmen der LfL-Biogas-Ringversuche wird homogenisiertes Probenmaterial wie z.B.
Fermenterinhalt und Gérrest an die teilnehmenden Labordienstleister verschickt und die
Analysenergebnisse einer grofien Auswahl an Untersuchungsparametern miteinander ver-
glichen (Abbildung 60). Die Labordienstleister untersuchen diverse Parameter und schi-
cken die Ergebniswerte an die Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen der
LfL zurick. In einem vom Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und
Forschungsanstalten (VDLUFA) zur Auswertung von Ringversuchen validierten Verfah-
ren werden je Analyseparameter ein Mittelwert und die dazugehorige Vergleichsstan-
dardabweichung ermittelt. Damit kénnen Aussagen Uber die Zuverlassigkeit und Aussa-
gekraft der Ergebnisse getroffen werden.

Ergebnis

Im Verlauf der Ringversuche seit 2009 hat sich herausgestellt, dass es Parameter gibt, de-
ren Laborergebnisse als sehr zuverlassig eingestuft werden kénnen und wiederum andere,
die wegen fehlender Normung oder unterschiedlicher Methoden von Labor zu Labor ab-
weichen.

Fur zuverlassige und vergleichbare Ergebnisse stehen z. B. die Trockenmasse (TM) oder
auch die organische Trockenmasse (0TM). Zu hohe Trockenmassegehalte im Fermen-
terinhalt konnen zu Problemen beim Pump- und Rihrverhalten fiihren. Sehr niedrige Ge-
halte weisen darauf hin, dass sich sehr viel Wasser im Fermenter befindet, welches nicht
zur Gasausbeute beitragt und damit das Ertragspotential reduziert.
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Anders sieht es aus fir Stoffe
wie Ammonium, Carbonséduren
oder Pufferkapazitaten, wobei
die unterschiedlichsten Metho-
den aus der Abwasser-, Le-
bensmittel- und Futtermittelun-
tersuchung sowie aus der
Pharmakologie genutzt werden.
Dabei gibt es Unterschiede bei
Probenvorbereitung, Nachweis-
grenzen und auch Matrices.
Dies fuhrt dazu, dass Parame-
ter, die zur Beurteilung des
Fermentationsprozesses dienen
sollen, stark streuende Ergeb-
nisse zeigen. Die Essigsdure
stellt  beispielsweise  einen
enorm wichtigen Schlusselpa-

F .t Riss~ At

Abb. 60: Glasflaschen mit versandfertigen Ringver-
suchsproben

rameter in der Beurteilung der Prozessbiologie dar. Steigende Werte kénnen z. B. ein In-
diz fiir eine Prozesshemmung oder eine ,,Uberfiitterung* sein. Jedoch sind die Untersu-
chungen auf die Konzentration dieser fliichtigen Carbonséuren wegen sehr unterschiedli-
cher Methoden fur den Betreiber einer Biogasanlage haufig nicht zuverléssig genug.

Mit der Etablierung von einheitlichen geeigneten Analysemethoden und VVorgehensweisen
im Labor verfolgen die Ringversuche ein weiteres Ziel, das sich sowohl fiir Labordienst-
leister als auch fur Anlagenbetreiber nur positiv auswirken kann.

Projektleitung: G. Henkelmann
Projektbearbeitung: K. Fischer-Kaiser

Projektdauer: 2013-2016

Kooperation Biogas Forum Bayern
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2.3.20 Futtermittelanalytik fur das Versuchswesen

Im Laborbereich von AQU 3a wer-
den Futtermittelanalysen fir die In-
stitute fur Tiererndhrung und Fut-
terwirtschaft (ITE), Landtechnik
und Tierhaltung (ILT) sowie Tier-
zucht (ITZ) durchgefuhrt (Abbil-
dung 61). Vorrangig stammen die
Proben aus Fitterungs- und Stoff-
wechselversuchen sowie aus Ver-
suchsanstellungen zur Konservie-
rung von Futtermitteln. Es werden  Apb. 61: Laborgebaude von AQU3 in Grub
jedoch auch die standardisierten

Futtermittel fur die Leistungspri-

fungen Schwein und Lamm regelmé&Big gepruft. Das Institut fur Landtechnik und Tierhal-
tung forderte insbesondere Analysen im Rahmen von Projektanstellungen zur automati-
schen Fitterung an. Aullerdem werden routinemaRig unterschiedlichste Qualitatserhebun-
gen von ausgewéhlten Futtermitteln fur die Institute analytisch begleitet. Dieses Datenma-
terial dient der Aktualisierung von Futterwerttabellen und Beratungsunterlagen.

Ausfuhrliche Auswertungen zu den dargestellten Versuchen sind im Jahresbericht des In-
stitutes fur Tiererndhrung und Futterwirtschaft nachzulesen.

2.3.20.1 Mitwirkung bei Monitoring-Untersuchungen
Untersuchungen zum Aufwuchsverlauf von bayerischen Grinlandbestéanden

Wiesengras, Klee-, Kleegras und Luzerneproben von Griinlandflachen aus sechs Regie-
rungsbezirken Bayerns wurden wdchentlich bis zum 2. Schnitt auf ihren Ertrag, die Nahr-
stoffzusammensetzung und zum Teil auf Nitrat und Mengen- und Spurenelementgehalte
analysiert. Daraus abgeleitet wurden die optimalen Schnittzeitpunkte fiir die unterschied-
lichen Regionen von Nordbayern bis hin zum Allgau. Die Ergebnisse wurden zeitnah in
der Fachpresse publiziert und diskutiert.

Probenumfang: 409 Proben; 7300 Einzelparameter

Sojaqualitat 2013: Sojaextraktionsschrot - Monitoring

Von den Ringassistenten des LKV (Landeskuratorium der Erzeugerringe fir tierische
Veredelung in Bayern e.V.) wurden 162 Sojaextraktionsschrotproben gezogen und zur
Analyse auf Rohnéhrstoffe, Aminosauren und Mineralstoffe in das Labor tbermittelt. Ins-
gesamt wurden 5000 Einzelparameter ausgewiesen.

Rapsfuttermittelmonitoring 2013

Ebenfalls tber die LKV-Ringassistenten wurden 55 Rapsextraktionsschrotproben und 12
Rapskuchenproben gezogen. Der Analysenumfang erstreckte sich auf Rohnahrstoffe,
Aminosauren (AminoNIR) und Mineralstoffe. 1675 Einzelwerte wurden analysiert und
daraus sowohl die umsetzbare Energie (Metabolische Energie) ME Rind als auch ME
Schwein errechnet.
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Qualitatserhebungen  zu  CornCobMix
(CCM), Ganzkornsilagen (GKS) und Mais-
kornsilagen (MKYS)

Aus schweinehaltenden Betrieben wurden 72
Proben nasschemisch auf Nahrstoffe ein-
schlieBlich Zucker und Starke, Mineralstoffe,
Aminosduren und Silierparameter wie Milch-,
Essig-, Propion- und Buttersédure, pH-Wert,
Ammoniak und Alkohol untersucht. Im Aus-
gangsmaterial erfolgten zudem Analysen hin-
sichtlich Pufferkapazitat (Abbildung 62).

Es wurden 1800 Einzelwerte nasschemisch
analysiert. Die Daten dienen als Basis fur Be-
ratungsaussagen und zur Uberpriifung und Ak-
tualisierung von Futterwerttabellen. Speziell
im Hinblick auf die Rohfasergehalte sollte eine
praxisgerechte Abgrenzung zwischen Mais-
korn- und Ganzkornsilagen ermdglicht werden.

Abb. 62: Maiskdrner aus der Silie-
rung

Screening von Futtermitteln und Nebenprodukten registrierter Futtermittelherstel-
ler

Von registrierten Futtermittelherstellern wie Molkereien, Ké&sereien, Brauereien, Bécke-
reien und Betreiber von Trocknungsanlagen wurden eiweil3betonte Futterproben gezogen
und auf Nahrstoffe, Mineralstoffe und Aminosduren analysiert. Auf der Basis dieser Er-
gebnisse erstellte das Institut fir Tiererndhrung Futtermitteldatenblétter, die neben den
Analysenergebnissen auch Einsatzempfehlungen und Rationsanteile beinhalten.

Fur das Labor waren diese Proben eine analytische Herausforderung. Die Probenkonsis-
tenz reichte von diinn von waéssrig tber cremig, pastos zu fest und die Streubreite der In-
haltsstoffe zeigte sich ebenso vielfaltig. Beispielsweise wurden verschiedene Speiseeis-
substrate, Molken, teilweise mit Kasestlickchen, Spilmilchvariationen, Kuchen- und Ge-
backstlickchen, Tortchen von Mager- bis Vollfettstufe, Nudeln etc. eingeschickt. Die
Probenvorbereitung gestaltete sich sehr anspruchsvoll, unter anderem mittels Gefrier-
trocknung. Die Mineralstoffuntersuchung verlief deshalb sehr aufwandig, da keinerlei
Anhaltspunkte Uber die Gehalte der Mineralien und der notwendigen elementspezifische
Verdunnungen vorlagen.

In die Analyse gingen 170 Proben, in denen ca. 3500 Einzelparameter analysiert wurden.

2.3.20.2 Mitwirkung bei Versuchsanstellungen des Institutes flr Tierernahrung und
Futterwirtschaft

Untersuchungen von hochwasserbeeinflussten Silagen

Die starken Regenfélle im Frihjahr 2013 fihrten vielerorts zu Hochwasser, das auch zu
Uberflutungen von Silostdcken fithrte. Um die Auswirkungen dieser Hochwasser auf die
Silagequalitat besser einschatzen zu kénnen, wurden kurzfristig Gras- und Maissilagen zu
verschiedenen Zeitpunkten nach Hochwasserabzug aus den Notstandsgebieten gezogen
und zur Untersuchung gebracht. Zusatzlich zu den Nahrstoffuntersuchungen bei AQU
fiihrte der Tiergesundheitsdienst Bayern e.V. (TGD) in Grub auch mikrobiologische Un-
tersuchungen durch.
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Insgesamt wurden 24 Gras- und Maissilagen untersucht. Hinsichtlich der Nahrstoffzu-
sammensetzung waren keine gravierenden Verschlechterungen festzustellen. Die vom
Hochwasser durchndssten Silagen zeigten zunéchst sehr niedrige Sdurekonzentrationen
(Milch- und Essigséure). In der darauffolgenden Zeit stiegen die Garsdurekonzentrationen
jedoch wieder an und zu einem erneuten Abfall des pH-Wertes fiihrten.

In den 24 Proben wurden 350 Parameter analysiert.
Anbau und Konservierung von Esparsette

Als trockenheitsvertragliche Pflanze nimmt die Bedeutung der Esparsette zu, die friher
als Pferdefutter sehr beliebt und verbreitet war. 26 Proben (Frischpflanzen, Silagen, Heu
und Cobs) wurden nasschemisch auf ihren Futterwert analysiert. Im Ausgangsmaterial vor
der Silierung wurden die Pufferkapazitat und der wasserlgsliche Zuckergehalt analysiert.
In den Silagen wurden dann der pH-Wert, die flichtigen Fettsdauren (Milch-, Essig-,
Propion- und Buttersaure) sowie der Ammoniakgehalt bestimmt.

Untersuchungen zur Silierféahigkeit von Sojaboh-
nenganzpflanzen

Mit dem zunehmenden heimischen Anbau von Sojaboh-
nen wurde der Frage nachgegangen, inwieweit Sojaboh-
nenganzpflanzen siliert werden kdnnen.

Zu diesem Zweck wurden an drei Ernteterminen Soja-
bohnenganzpflanzen zur Né&hrstoffuntersuchung in das
Labor gegeben (Abbildung 63). Im Rahmen von Silier-
versuchen wurden zusatzlich die Vergéarbarkeitskoeffi-
zienten und die Silierparameter analysiert.

Abb. 63: Sojapflanzenanbau
in Stiddeutschland

2.3.20.3 Futterungs- und Verdauungsversuche in der Schweinemast

Im Rahmen dieser Versuche standen Fragestellungen aus der Bayerischen Eiweil3initiative
im Vordergrund.

Es wurden bei den Versuchsanstellungen Schwein im Labor ca. 950 Proben auf etwa
19.000 Parameter analysiert.

Im Folgenden werden einige exemplarische Versuchsanstellungen von ITE aufgefihrt, die
vom Labor analytisch begleitet wurden:

Rapsextraktionsschrot in der Schweinemast, in der Ferkelaufzucht und im Futter
von Zuchtsauen

In verschiedenen Fiitterungsversuchen wurden die Auswirkungen der unterschiedlichen
Futterrationen auf Mastzunahmen und Schlachtkérperqualitit untersucht sowie ékonomi-
sche Fragestellungen bearbeitet. Allen Versuchsanstellungen gemeinsam war der teilweise
bis vollstandige Ersatz von Sojaextraktionsschrot mit Rapsschrot. Im Labor erfolgten die
Né&hrstoffanalysen einschlieRlich der Aminosdure- und Mineralstoffanalytik.
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Ferkelaufzucht mit Donau- oder Import - HP- Soja

Neben den Ublichen Versuchsparametern wie Tageszunahmen und Schlachtkorperqualitét
standen bei diesem Futterungsversuch 6konomische Betrachtungen im Vordergrund.

Mastversuche mit normal- und Uberhitztem Sojaextraktionsschrot

Bei der Aufbereitung von Sojabohnen missen enthaltene Trypsininhibitoren durch ther-
mische oder hydrothermische Behandlung deaktiviert werden. Trypsininhibitoren sind
spezifische Eiweille, die das Verdauungssystem hemmen kdnnen. Bei der Proteinverdau-
ung von Monogastriern hemmen sie das korpereigene Enzym Trypsin, das Proteinverbin-
dungen in Aminosauren aufspaltet. Werden die Trypsininhibitoren nicht zerstort, dann
konnen die Proteine vom tierischen Organismus nur unzureichend verwertet werden.

Werden die Sojabohnen jedoch zu intensiv mit Hitze behandelt, kommt es zu Schadigun-
gen der Aminoséauren und zu einer schlechteren ernahrungsphysiologischen Verwertbar-
keit, was ebenfalls vermieden werden soll. Von AQU 3 wurden durch Verwendung von
NIR-Verfahren Analysendaten zum Aminoséduregehalt bestimmt.

Im Futterungsversuch wurden beide Sojaschrotvarianten geprift.

Quialitative und quantitative Optimierung der Eiweil3- und Aminosaureversorgung
in der Schweinemast

Verschiedene Fitterungs- und Verdauungsversuche zur bedarfsgerechten und eiweil3spa-
renden Aminosdureversorgung und Eiweil3futterbewertung wurden analytisch begleitet.
Hervorzuheben ist der Aufbau einer Aminosaureschnellanalytik auf der Basis von NahInf-
raRot — Messungen und Auswertung der Spektren nach einer webbasierten Rohdaten-
ubermittlung im AminoNIR-Server der Firma Evonik.

Es wurden ca. 1200 Futtermittelanalysen durchgefiihrt, wobei auch verschiedene Nahr-
stoffkalibrierungen auf dem Bruker NIR-Gerat entwickelt wurden.

Von den eingehenden, lufttrockenen Proben wurden reprasentative Teilproben in einer
Spezialmuhle vermahlen. Durch den Zyklonausscheider wurden eine Erwédrmung des
Mahlgutes und eine Veradnderung der Trockenmasse vermieden.

Unter diesen Bedingungen lassen sich das komplette Nahrstoffprofil, Starke und Zucker
sowie ein umfangreiches Aminosaurespektrum innerhalb weniger Stunden einschlieBlich
der Trockenmasse analysieren.

Dieses Analysenangebot von AQU ist deutschlandweit einmalig und wird von Schwei-
nefleischerzeugern zunehmend Uber die LKV- Futtermittelanalytik in Anspruch genom-
men.
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2.3.20.4 Futterungsversuche Rind

Im Gegensatz zu Fiitterungsversuchen beim Schwein g TN
laufen die Versuche beim Rind bis zu drei Jahre. In R S ] L
der Versuchsperiode werden wodchentlich Einzelkom- " | e
ponenten und Mischungen beprobt und mittels Schnel-
lanalytik voruntersucht. Aus diesen vermahlenen
Sammelproben werden nach Institutsvorgabe Analy-
senproben fir nasschemische Untersuchungen zu-
sammengemischt (Abbildung 64).
Aus diesem Arbeitsbereich wurden einschliellich der
Sammelproben knapp 2000 Proben im Labor regis- : S SR
triert. Ca. 26.000 Einzelparameter wurden analysiert  Abb. 64: Bei AQU werden unter-
und an die Auftraggeber berichtet. schiedlichste Proben aus Futte-
rungsversuchen analysiert

:-,
’i’l

I

Einsatz von Trocken -TMR in der Fresseraufzucht

Auf Grund stetig steigender Preise fur Maissilage wird eine Mischung aus Heu, Stroh und
Kraftfutter (Trocken-TMR) im Futterungsversuch hinsichtlich Futteraufnahmen und Zu-
wachsleistungen geprift. Im Zentrallabor AQU3 in Grub wurden die notwendigen Néhr-
stoff- und Mineralstoffanalysen durchgefihrt.

Rohproteinbedarf von Mastbullen in der Mittelmast von Mastbullen und in der
Endmast von Fleckviehfarsen

Eine gestaffelte Rohproteinversorgung ab einem Lebendgewicht von ca. 360 kg soll
Rickschlisse auf den tatsachlichen Rohproteinbedarf im hdheren Gewichtsbereich er-
maoglichen.

Neben den Proteinbestimmungen in den Futterrationen wurden zahlreiche weitere Para-
meter analysiert, um die Energiebewertung in den Futterrationen zu berechnen.

Einsatz von Grascobs in der Milchviehfltterung

Mit der Zielstellung, importierte Proteinkonzentrate zu
reduzieren oder vollig zu vermeiden, wurden Grascobs
(Abbildung 65) in hohen Rationsanteilen zu Grassilage
betonten Grundrationen eingemischt und die Milchleis-
tung und Milchinhaltsstoffe untersucht.

In der Versuchsaussage wurden auch 6konomische Ge-
sichtspunkte bei der Futtertrocknung beriicksichtigt.

Die Nahrstoffuntersuchungen in den wdchentlichen
Sammelproben mittels Schnellanalytik und die nass-  Apb. 65: Grascobs vor der
chemischen Untersuchungen in den Mischproben er- | aboranalyse

folgten in AQU 3.

2.3.20.5 Qualitatssicherung im Zentrallabor Grub

Das Sachgebiet AQU 3 (Zentrallabor Grub) ist seit 2012 durch die deutsche Akkreditie-
rungsstelle (DAKKS) akkreditiert. Diese Akkreditierung beinhaltet 85% der Analysenver-
fahren aus der Futtermittelanalytik.
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Qualititssicherung fi VDI UFA
dic NIRS/NIT-Analytik @

Teilnahmezertifikat Ringversuch 2013

Auswertung Ringversuch Silomais 2013:

Referenzmethoden

/Rups

/" Erbsen

/’ Silomais

| Grassilage
{*Maissilage
| Braugerste
““ Backweizen

Peter Tillmann, VDLUFA NIRS GmbH

Abb. 66: Teilnahmebescheinigung des AQU-Labors in Grub am VDLUFA-Ringversuch
sowie Auswertung der Silomais- Referenzanalytik

Ein fester Bestandteil dieser Akkreditierung ist der Nachweis von bestandenen Laborver-
gleichsuntersuchungen. In diesen Laborvergleichsuntersuchungen (auch bekannt als
Ringuntersuchungen) werden von einer zentralen Stelle geeignete Futterproben herge-
stellt, auf Homogenitét gepruft und an interessierte Laboratorien zur Untersuchung ver-
schickt. Die Vergleichsuntersuchungen beinhalten z.B. die Analytik von Nahrstoffen,
Mineralstoffen, Aminoséuren und verschiedenen Zusatzstoffen. Je Probe konnen das bis
zu 50 Parameter sein, die jeweils in vierfacher Bestimmung anzugeben sind. Durch-
schnittlich werden pro Ringuntersuchung 160 Einzelergebnisse abgegeben. In der Regel
nimmt AQU 3 an flinf Ringuntersuchungen pro Jahr teil. Veranstalter sind der VDLUFA,
Fachgruppe Futtermittelanalytik (Abbildung 66), die International Analytical Group
(IAG), die sachsische Betriebsgesellschaft fur Umwelt und Landwirtschaft (BFUL), die
Qualitatssicherungs-GmbH des VDLUFA und verschiedene kleine Einrichtungen wie bei-
spielsweise die LUFA Rostock.

In den Laborvergleichsuntersuchungen wird nach verwendeten Analysenmethoden unter-
schieden, d.h. es werden beispielsweise bei Nahrstoffen nasschemische Verfahren und
Schnellmethoden wie die NIRS -Technik geprift. Bei der Elementanalytik erstrecken sich
die Ringuntersuchungen sowohl auf die spektroskopischen Methoden nach Druckauf-
schluss als auch auf den Einsatz der Rontgenfluoreszenzanalytik. Neuerdings mussen die-
se Ringuntersuchungen fir alle im Labor zur Untersuchung kommenden Futtermittel-
gruppen durchgefuhrt werden. Fir AQU 3 bedeutet dies eine Differenzierung zwischen
Grund-, Kraft- und Mineralfuttermitteln.

Nach Durchlaufen verschiedener Ausreif3ertests werden neben der laborinternen Streuung
die Laborvergleichbarkeiten ausgewertet. Diese sind auch die Basis flr die zulédssigen
Analysentoleranzen und fir die noch zuldssigen Abweichungen der Messwerte vom Tole-
ranzwert auf den Kontrollkarten fiir die Analysenparameter und Produkte. Die Abbildung
67 zeigt eine Auswertung eines Ringversuches am Beispiel der Fettbestimmung in Grassi-



Daueraufgaben und Projekte 79

lage. Auf der horizontalen Achse sind die teilnehmenden Labore (n=41) aufgefiihrt. Die
Grafik enthalt eine Linie fur den Fett-Mittelwert sowie eine untere und eine obere Tole-
ranzlinie. In den Randbereichen sieht man die Labore, die auRerhalb der Toleranzgrenzen
liegen und nicht in der Auswertung berticksichtigt werden kdnnen (E Ausreif3er). Flr je-
des Labor wird die laborinterne Streuung der 4 abzuliefernden Einzelwerte in Form der
,boxplots* dargestellt. Im Falle, dass die interne Streuung der Ergebnisse zu groB ist, wird
das Gesamtergebnis ebenfalls nicht gewertet. Es handelt sich um C-AusreiRer. Im Ubrigen
ist die charakteristische S-formige Anordnung der Laborergebnisse um die Mittelwertlinie
zu beobachten.

Die Erfolgsquote bestandener Ringuntersuchungen in AQU 3 liegt im Mittel bei 94,8 Pro-
zent. Der unterste, noch positiv beurteilte Grenzbereich liegt bei 80 Prozent.

Das spiegelt die hohe Analysenqualitit im Sachgebiet AQU 3 (Zentrallabor Grub) wieder.
Die akkreditierten Verfahren werden auch dem LKV-Labor in Grub zur Verfligung ge-
stellt.

19. Futtermittelringanalyse Sachsen/Thiiringen 2013

Einzeldarstellung o
A4

Probe: Grassilage Wiederhol-Stdabw. (Sr): 1,16 g/kg TM

Merkmal: Rohfett Verglelch-Stdabw. (SR): 3,74 glkg TM labey 24
Mittelwert: 40,82 glkg TM Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,84%

Toleranzbereich: 33,64 - 48,68 g/kg TM (|Zu-Score| <= 2,00) Rel. Vergleich-Stdabw. (VR): 9,17%
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Abb. 67: Auswertung eines Ringversuches am Beispiel der Fettbestimmung. Teilnehmer-
nummer AQU 3: 24
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2.3.21 Untersuchungen zur Qualitéat tierischer Produkte

Bei diesen Untersuchungen bei AQU3
stand - wie schon in den Vorjahren - die
Bestimmung des intramuskularen Fettes
(IMF) und des Tropfsaftverlustes (TSV)
im Vordergrund.

Das intramuskulére Fett ist wie der Na-
me bereits sagt, im Muskelfleisch einge-
lagert. Landlaufig spricht man von der
Marmorierung des Fleisches. Mit dem
intramuskuldren Fett korrelieren viele
positive Fleischqualitatsparameter wie
beispielsweise Zartheit, Aroma und
Schmackhaftgkeit. (Abbildung 68). Abb. 68: Der IMF-Gehalt hat wesentlichen

Im Untersuchungsjahr wurden im Rah- Einfluss auf die Qualitat von Fleisch und

men der Leistungsprifung Grub 2556  fleischorodukten

IMF-Analysen und fur die Leistungsprufanstalt (LPA) Schwarzenau 2460 Untersuchun-
gen durchgefihrt (Tabelle 15). Die Zeitvorgaben fir die Analytik sind sehr eng gefasst:
Die Proben kommen am Dienstag aus dem Gruber Schlachthaus bzw. am Mittwoch per
Kurier aus dem Schwarzenauer Schlachtbetrieb in das Gruber Labor und bereits am Don-
nerstagabend werden die Berechnungen fur die Zuchtwertschatzung durchgefihrt, so dass
als Analysenverfahren nur die schnelle und hinreichend genaue Nahinfrarot-
Reflexionsspektrometrie flr die Untersuchungen in Frage kommt.

Dazu werden definierte Koteletts vom Knochen und Auflagenfett befreit und das Muskel-
fleisch in einem Labormixer ebenfalls unter standardisierten Bedingungen puriert. Die
Fleischpaste wird am néchsten Tag blasenfrei in die Messzellen eingestrichen und am
NIR-Gerét analysiert (Abbildung 69).

Die verwendeten NIR-Kalibrierungen werden seit vielen Jahren gepflegt und basieren
mittlerweile auf 800 bis 1000 Einzelproben. Zur Absicherung der NIR-Ergebnisse werden
10% der Proben zusatzlich nasschemisch untersucht und diese Proben ebenfalls in die Ka-
librierungen eingearbeitet. Die mittlere Abweichung vom chemisch ermittelten IMF-
Gehalt zum NIR-Wert liegt bei Schweinefleisch unter 0,1 % absolut. Fir Rindfleisch liegt
die Streuung in der gleichen GroRenordnung.

Zur Bestimmung des Tropfsaftverlustes
wird eine weitere standardisierte Rippe
vom Knochen geldst und ein exakt 2 cm
dickes Fleischstick in die Kunststoffscha-
len eingewogen. Diese Schalen werden im
Standsiegelgerat mit Schutzgas beftllt und
mit Folie versiegelt. Diese Vorgehenswei-
se entspricht dem bei Discountern (bli-
chen Verfahren und ist demnach sehr ver-
braucherorientiert. Die Lagerung der ein-
geschweillten Proben erfolgt im Umluft-
kiihlschrank bei 4 °C. Nach 48 Stunden
werden die Proben zuriickgewogen. Die Abb. 69: NIR-Messzelle mit piriertem
Gewichtsdifferenz wird ermittelt und un-  Fleisch zur Bestimmung des IMF-
ter Berlicksichtigung der Einwaage der Gehaltes
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prozentuale Tropfsaftverlust ermittelt.

Ausfuhrliche Auswertungen sind im
,Jahresbericht 2013 tiber Leistungspri-
fungen und Zuchtwertschatzung beim
Schwein“ auf der Homepage des Insti-
tuts fur Tierzucht der LfL verdffent-
licht.

Neben den Arbeiten im Hoheitsvollzug
erfolgten Fleischqualitatsuntersuchun-
gen im Rahmen verschiedener Ver-
suchsanstellungen der Institute flr
Tierzucht sowie Tiererndhrung und
Futterwirtschaft.

Umfangreiche Analysen wurden bei
Kreuzungsversuchen mit  Kobe-
Rindern durchgefiihrt. Dabei handelt es
sich um eine qualitativ hochwertige
Fleischrasse, die auch unter dem Sam-
melbegriff Wagyu bekannt ist. Das
Fleisch dieser Rinder hat eine beson-  Apb. 70: Muskelfleisch mit eingelagerten
ders mirbe Struktur, eine exzellente  Fettstrangen beim Wagyu-Rind

Marmorierung mit feinen Fettaderchen

(Abbildung 70) und ist das am stérks-

ten marmorierte aller Rinderrassen. IMF-Gehalte zwischen 15 und 20 % werden analy-
siert. AuBRerdem hat das Fleisch den hochsten Anteil an einfach und mehrfach ungesattig-
ten Fettsduren, die ernédhrungsphysiologisch besonders wertvoll sind.

Neben dem Gehalt an intramuskularem Fett wurden Zartheitsbestimmungen, Lager- und
Grillverluste und die Fleischfarbe bestimmt. Aufschlussreich waren die Analysen zur
Fettzusammensetzung. Die gaschromatographische Bestimmung der Fettsauren (Abbil-
dung 71) ergab einen sehr hohen Anteil an einfach- und mehrfach ungeséttigten Fettsau-
ren sowie einen Uberdurchschnittlichen Gehalt an konjugierten Fettsauren. Diese Fettsau-
ren gelten als erndhrungsphysiologisch besonders wertvoll.
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Quantifizierung der Fettsauren im intramuskuléaren Fett
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Ausfihrliche Versuchsergebnisse sind im Jahresbericht 2013 des Institutes fur Tierzucht
(ITZ) verdffentlicht.

Die Fleischqualitatserhebungen fur das Institut fir Tiererndhrung und Futterwirtschaft
(ITE) beschrankten sich im Wesentlichen beim Rind auf Versuchsanstellungen zur Pro-
teinversorgung von Mastrindern und Fleckviehbullen. Neben der Bestimmung des in-
tramuskuldren Fetts und Bestimmungen zur Fettzusammensetzung wurden Zartheitsunter-
suchungen (Scherkraft-Analysen), Grill- und Lagerverluste sowie die Fleischfarbe ermit-
telt (Tabelle 15).

Bei Schweinefleisch wurden Fettuntersuchungen im Rahmen von Versuchen zur Minde-
rung der Ebergeruchsstoffe Androstenon, Indol und Skathol durchgefthrt.

Fur das Lehr-, Versuchs und Fachzentrum (LVFZ) Kitzingen wurden Fettbestimmungen
bei Hihnerlebern durchgefiihrt und in Zusammenarbeit mit der Hochschule Weihenste-
phan-Triesdorf (HSWT) Farbmessungen beim Schweinefleisch und bei Hihnereiern.

Tab. 15: Anzahl der Untersuchungen zur Fleischqualitat bei AQU 3 (IMF: Intramuskul&-
rer Fettgehalt, NIR: Nah-Infra-Rot-Spektroskopie, CHE: nasschemische Analyse, TSV:
Trockensubstanzverlust)

zart- Lager/
. IMF IMF | Fettsaure- heits- !
Herkiinfte NIR CHE muster TSV pH bestim- Grill- Farbe
verlust
mungen
Schwein 5672 584 2893
Rind 246 73 122 248 369 738 354

Insgesamt wurden bei AQU 3 in 2013 ca. 16.700 Einzelparameter ermittelt.
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2.3.22 Untersuchungen im LKV-Futtermittellabor - Grundlagen fir die Futte-
rungsberatung in Bayern

Das LKV-Futtermittellabor ist in das Sachge-
biet AQU 3 (Zentrallabor Grub) der LfL inte-
griert.

Das Untersuchungsangebot kann von land-
wirtschaftlichen Betrieben aus ganz Bayern in
Anspruch genommen werden. Hinsichtlich
Futterart und Herkunft gibt es keinerlei Ein-
schrankungen. Fur alle gangigen Futterarten
liegen validierte NIR Kalibrierungen vor, die
vorzugsweise in den Untersuchungen zur
Anwendung kommen. Futtermittel oder Mi-
schungen von Futtermitteln, fur die keine
NIRS-Kalibrierungen vorgehalten werden,
werden referenzanalytisch untersucht (Abbil-
dung 72).

Die Nahrstoff-Untersuchungspakete sind so
zusammengestellt, dass alle fur die energeti-
sche Bewertung notwendigen Parameter er-  Maissilage vor der Weiterverarbeitung
fasst werden. Je nach Produktionsrichtung der  im Labor

Betriebe werden fir Wiederk&uer die umsetz-

bare Energie Rind (MJ ME), die Netto-Energie-Laktation (MJ NEL) sowie die nutzbare
Proteinfraktion (nXP) und die ruminale N-Bilanz (RNB) und fur Schweine die umsetzbare
Energie Schwein (MJ ME) ausgewiesen. Diese Grofen werden auf der Basis der
Rohnéhrstoffgehalte berechnet.

Mineralstoffbestimmungen werden in getrockneten und feinvermahlenen Proben mittels
Rontgenfluoreszenzanalytik durchgefihrt.

Das Paket 1 enthalt die Mengenelemente Natrium, Kalium, Calcium, Magnesium, Phos-
phor und die Spurenelemente Kupfer und Zink. Im Paket 2 sind die Spurenelemente Eisen
und Mangan sowie die Elemente Schwefel und Chlor enthalten. Fir Flissig- und Mineral-
futtermitteln werden nur die Elemente des Paketes 1 angeboten. Die Bestimmung in die-
sen Matrices erfolgt mittels Druckaufschluss der Proben und Messung der Elemente am
Atomabsorptionsspektrometer (AAS) bzw. am Photometer.

Insbesondere flir schweinehaltende Betriebe werden zusétzlich verschiedene Aminoséure-
pakete angeboten. Die Probeneinsender kdnnen zwischen Lysin und den vier essentiellen
Aminosauren Lysin, Methionin, Threonin und Tryptophan wéhlen. Fir ausgewahlte Fut-
termittel wie Gerste, Roggen, Weizen, Weizenkleie, Triticale sowie fur Soja- und Raps-
produkte, Kérnermais und Erbsen steht das AminoNIR-Verfahren der Fa. Evonik zur Ver-
fiigung. Uber eine Webanwendung werden die vom Bruker MPA-Spektrometer aufge-
nommenen Spektren an den Auswerteserver von Evonik gesendet. Die seitens Evonik
ausgewerteten Aminosduredaten konnen in Form einer Exceldatei vom Server abgerufen
werden.

Nachdem mittlerweile auch schon einige Nahrstoffkalibrierungen auf dem Bruker NIR-
Gerat auf der Basis lufttrockener Proben entwickelt wurden, steht damit eine duRerst
schnelle, hinreichend genaue und preisgiinstige Methode zur Verfligung, fur ausgewahlte
Futterarten umfassende Analysenwerte von Rohn&hrstoffen bis hin zu Aminoséuren zu
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erhalten. In allen anderen Futtermitteln (Mischfutter, Mineralfutter etc.) werden die Ami-
nosauren nach amtlichen oder validierten hauseigenen Methoden untersucht.

Dies gilt auch fur die Parameter der Garqualitatsuntersuchungen, welche die fllichtigen
Fettsduren, Ammoniak und den pH Wert beinhalten.
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Abb. 73: Entwicklung der Analysenzahlen der untersuchten LKV-Futterproben im Zeit-
raum von 1990 bis 2013

Alle zur Verwendung kommenden Analysenverfahren sind seit Dezember 2012 nach DIN
EN ISO/IEC 17025:2005 akkreditiert.

Die Proben- und Untersuchungszahlen im LKV Futtermittellabor sind seit Jahren stetig
steigend (Abbildung 73). In 2013 wurden 24.846 Proben zur Untersuchung eingesandt, in
denen ca. 320.000 Einzelparameter ermittelt und an Landwirte sowie Berater zuriickge-
meldet wurden.

Die meisten Proben erreichten das Futtermittellabor mit dem bayernweiten Kurierdienst
des LKV. Per Post zugeschickt bzw. personlich durch den Auftraggeber angeliefert wur-
den 6140 Proben.

Der Probeneingang war auch im Untersuchungsjahr 2013 stark saisonal gepréagt (Abbil-
dung 74). Wahrend von Juli bis September ein nahezu konstantes Probenaufkommen zu
beobachten war, nahmen die Probenzahlen im Oktober und November stark zu. Zur Bear-
beitung der 5384 Proben im November mussten zusétzliche Aushilfskrafte zur Probenvor-
bereitung, Vermahlung und NIR-Messung eingestellt werden.
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Abb. 74: Ubersicht tiber die monatlichen Probeneingangszahlen des LKV-Labors im Jahr
2013

Die Probenbearbeitung wurde insofern erleichtert, als dass ein Teil der Proben bereits ex-
tern im webFulab System datentechnisch vorregistriert wurde. Diese Proben konnten so-
fort in die Bearbeitung genommen werden, wéhrend die laborinterne Registratur doch mit
zusétzlichem Zeitaufwand verbunden ist. Aktuelle Auswertungen zeigen, dass knapp die
Hélfte der Proben vorangemeldet wird. Es ist wiinschenswert, dass eine steigende Zahl
von Landwirten und Beratern die Vorteile der internetgestitzten Anmeldung nutzen und
von der Moglichkeit Gebrauch machen, Teilergebnisse einzusehen sowie eigene Auswer-
tungen durchzufihren.

Die jahrliche Steigerung des Probenaufkommens der letzten drei Jahre liegt bei knapp
15%. Auffallig ist, dass insbesondere bei den Grassilagen eine deutliche Zunahme der Un-
tersuchungen zu sehen ist (Tabelle 16). Nachdem bei Grassilagen die Streubreite der In-
haltsstoffe sehr breit variieren kann, ist dies eine sinnvolle Entwicklung.

Auch die Zahl der Futterproben nahm zu, die vornehmlich nasschemisch untersucht wer-
den mussen. Fir die neuen Energieschatzformeln reichen die Parameter Feuchte, Protein,
Faser, Fett und Asche nicht mehr aus. Arbeitsintensive Bestimmungen der Neutral- und
Séuredetergenzfasern, der Gasbildung sowie der Parameter Zucker und Starke sind not-
wendig (Abbildung 75).

Im Vergleich zum Vorjahr stieg die Zahl der nasschemischen Einzelanalysen um 55 %.
Diese Steigerung stellt hohe Anforderungen an das Personal und erfordert eine adaquate
Mitarbeiterqualifikation.
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Verscharft wurde die Situation durch
zahlreiche Analysenauftrdge hinsicht-
lich des S&urebindungsvermdégens bei
Mineral- und Schweinekraftfutter so-
wie durch die Mineralstoffbestimmung
bei diesen Proben, die einen Druckauf-
schluss mit anschlieBender Messung
am Atomabsorptions- bzw. Spektral-
photometer notwendig machen. Diese
aufwéndigen Analysenverfahren schla-
gen sich auch in einer langeren Bear-
beitungszeit nieder. Im Laborbereich
von AQU sowie des LKV haben quali- 5
tativ hochwertige und abgesicherte Er-  Abb. 75: Analysengeréat zur Bestimmung des
gebnisse absolute Prioritat, auch wenn  Fasergehalts in Futtermitteln

sich die Bearbeitungszeit dadurch ver-

langert.

2 g~ >

Bemerkenswert ist die steigende Anzahl von 2.382 Biogassubstratproben (Tabelle 17), bei
denen ausschlieBlich eine Trockenmassebestimmung erfolgte (Steigerung zum Vorjahr
um 26 %), wobei bei 813 Substratproben zusatzlich der Methangasertrag auf der Basis der
Rohné&hrstoffe ausgewiesen wurde (68 %).

Im Bereich der Aminosdureanalytik (Tabelle18) wurden 203 Proben auf Lysin (Amino-
séuren 1) und 205 Proben auf die 4 essentiellen Aminoséuren Lysin, Methionin, Threonin
und Tryptophan untersucht (Aminosauren 4). Die Analytik dieser Aminosduren gestaltet
sich ebenfalls sehr aufwandig, da drei unabhdngige Probenvorbehandlungsschritte und
drei chromatographische Trennungsgange pro Probe notwendig sind.

Die Aminosdureanalytik mittels AminoNIR wurde 1122-mal nachgefragt (Steigerung zum
Vorjahr um 22 %). Sie ist fur ausgewéhlte Futterarten moglich und wird von der Fa. Evo-
nik, Hanau betreut. Die NIR-Spektren werden Uber ein web-Portal an einen Auswerteser-
ver der Fa. Evonik geschickt. Nach spektraler Priifung und Auswertung der Spektren er-
folgt die Ergebnisriickmeldung ebenfalls iber eine web-Anwendung in Form einer Excel-
datei. Mdglich ist diese Untersuchung flr Getreide (Gerste, Weizen, Triticale), Mais, So-
ja- und Rapsprodukte sowie Ackerbohnen.

In Handelsprodukten wird zunehmend statt Methionin die kostengunstigere strukturanalo-
ge Substanz Methionin-Hydroxy-Analog (MHA; DL-2Hydroxy-4-methyl-mercapto-
buttersaure) zugesetzt. Uber den Wirkungsgrad dieser Verbindung im Vergleich zu Me-
thionin wird vielfach diskutiert. Eine Analysenmethode fur MHA ist bereits als amtliche
Methode im VDLUFA Methodenbuch beschrieben. Um dem steigenden Analysenbedarf
gerecht zu werden, wird diese Methode bei AQU 3 (Zentrallabor Grub) etabliert. Es han-
delt sich um einen flussig-chromatographischen Nachweis nach Extraktion mit einem
Acetonitril-Wasser-Gemisch.
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Tab. 16: Ubersicht zu Probenarten im LKV-Labor in den Jahren 2010 / 2011/ 2012/2013

Probenart Probenzahl
2010 2011 2012 2013

Grinfutter 1.952 2.024 2.335 2.179
Garfutter 14.490 15.481 16.827 17.039
davon

Grassilage 9.066 9.962 10.402 11.156

Maissilage 4.639 5.519 5.602 5.510
Heu 261 266 370 456
Cobs 253 272 264 267
Kornerfriichte 741 777 1.130 1.256
Eiweilfuttermittel 170 238 335 316
Rinderfuttermittel 138 48 74 71
,fbi\]lrl(2(r:lr-wv‘l;irr:((je Erganzungsfuttermittel 421 395 627 549
Gesamtmischrationen 102 105 162 190
Sonstige Futtermittel 326 1085 175 141
Biogassubstrate 690 1.176 1.895 2.382
gesamt 19.544 21.867 24.194 24.846

Bei den Mineralstoffuntersuchungen (Tabelle 18) bestand das grote Interesse am Block
Mineralstoffe 1 mit den Mengenelementen einschliellich Kupfer und Zink (2392) gefolgt
vom Block Mineralstoffe 2, der zusatzlich die Anionen Schwefel und Chlor sowie die
Spurenelemente Mangan und Eisen beinhaltet (372). Insgesamt ist die Zahl der Mineral-
stoffuntersuchungen im Vergleich zum Vorjahr um 18 % auf 2764 angestiegen. Bei Gras
und Grassilagen liegt die Zahl im Bereich des Vorjahres (1914 Anforderungen).

Den Landwirten wird dringend empfohlen, gerade bei diesen Futtermitteln eine Untersu-
chung auf die Elemente des Mineralstoffblockes M durchfiihren zu lassen, da die Streu-
breite der Mineral- und Spurenelementgehalte vergleichsweise grol3 ist. Die Analytik er-
folgt mittels Rontgenfluoreszenz-Spektrometrie.

Zur Selenbestimmung wurden 131 Proben an das Labor des Tiergesundheitsdienstes Bay-
ern e.V. (TGD) in Grub im Unterauftrag vergeben.

Im Hinblick auf Qualitatssicherung der Untersuchungsverfahren und Ergebnissicherheit
wird im Futtermittellabor von AQU ein hoher Aufwand betrieben:

Die NIR Kalibrierungen fir Gras, Grassilagen und Maissilagen (ca. 80 % aller eingehen-
den Proben) werden jahrlich in zwei umfassenden Ringversuchen geprift, die sich auf 12
bis 14 Untersuchungsparameter beziehen. Darliber hinaus wird von der VDLUFA Quali-
tatssicherung GmbH einmal jahrlich die Standardisierung der NIR Gerate an Hand eines
definierten Probenkollektivs gepruft, um die Qualitat der Ergebnisse aus dem NIR-
Netzwerk zu gewahrleisten. Zusatzlich nimmt das AQU-Labor an NIR-Ringunter-
suchungen des VDLUFA bei Gras- und Maissilagen erfolgreich teil.
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Tab. 17: Probenarten und Nahrstoffparameter der LKV-Futtermitteluntersuchung 2013

Parameter
Produkt
Weender M Gas- Silier- Am- ) .
nur TS | Starke | Zucker | ADFo | NDFo . ) Biogas | Nitrat
gesamt | NIR | CHEM bildung | kennw. | moniak

Grinfutter
Wiesen/Weidegras 1481 1435 46 326 18 26 1 70 43
Getreide griin 71 8 63 49 3 3 45
Grinmais 541 531 10 1123 24 24 73 1
Klee/Kleegras 62 53 9 8 5 5 10 3
Luzerne/Luzernegras 13 0 13 0 1
Sonstige Griinfutter 11 0 11 13 1
Garfuttermittel
Grassilagen 10714 10613 104 41 61 108 66 200 23 210 204
Klee-/Kleegrassilagen 301 260 41 1 9 14 15 9 1 34 35
Luzerne-und 141 | 128 | 12 5 10 4 1 3 9
Luzernegrassilagen
Maissilagen 5351 5339 12 605 56 81 56 5 244 57
CCM, MKS, LKS 159 73 86 1 27 27 6 1 5
Ganzpflanzensilagen 355 330 25 194 10 21 10 3 1 80 3
Sonstige Silagen 18 8 1 6 1
Heu
Wiesengras Heu 380 360 20 2 7 11 11 1 2 2
Klgr-/LuzHeu, LBGem + Mix 76 76 12 12 12 1 1
Cobs 267 194 73 2 26 13 3 1
Stroh 5 5
Getreide
Getreidekorner 1203 [ 1114 [ 89 ] [ 80 [ 50 ] [ [ | [ [ 5 ]
Maiskérner 51 | [ 51 [ 11 ] [ [ [ [ [ [ [ [
Nebenprodukte
Riben 28 28 6 6 2 1
Millerei 16 16 1 1 3
Molkerei 29 29 1 5
Brauerei 42 42 6 6 1 1
Sonstige Nebenprodukte 13 13 0
EiweiRfuttermittel
Erbsen/Ackerbohnen 77 77 36 36 1
Sojabohnen/Lupinen 45 32 11 16 16 1
Extraktionsschrot 182 154 28 12 11
Olkuchen 12 12
Kraftfutter
Kraftfutter Rind 64 | [ 64 ] [ 6 [ 7 1] [ [ 5 ] | [ [
Kraftfutter Schwein 468 | 350 | 118 | 3 | 73 | 66 | [ [ [ [ [ 2
Mineralfutter
Minfutter Rind 7 7
Minfutter Schwein 81 81
sonstige Mischungen 3 3
TMR 190 174 16 2 6 6 6 2 1 11 2
Gille 7 7 1
gesamt 22464 21148 | 1298 2382 362 358 209 105 169 286 33 813 363

Die Rontgenfluoreszenzspektrometrie bzw. Rontgenfluoreszenzanalyse (RFA) zur Mine-
ralstoffbestimmung wird ebenfalls j&hrlich in zwei Laborvergleichsuntersuchungen ge-
priift. In der Regel werden Gras, Grascobs und Silageproben analysiert. Diese werden ,,la-
boriblich* vermahlen und am RFA-Gerét in vierfacher Wiederholung vermessen. Selbst-
verstandlich werden auch alle nasschemischen Verfahren auf diese Weise gepruft. Ergan-
zend zu den NIR- und RFA-Parametern werden auch Aminosduren, fliichtige Fettsduren,
Nitrat und weitere Parameter abgefragt. Insgesamt kénnen dies bis zu 45 Inhaltsstoffe
sein.

Interessante GroflRen sind die Mittelwerte der Inhaltsstoffe, die laborinterne Wiederholbar-
keit und die Vergleichbarkeit der Mittelwerte zwischen den teilnehmenden Laboren.

Die ,,Erfolgsquote des Labors bei den Teilnahmen an Ringversuchen liegt bei 96 %.

Umfangreiche Auswertungen der LKV-Untersuchungen sind im Anhang des Jahresbe-
richts 2013 des Instituts fiir Tierernahrung enthalten. (http://www.Ifl.bayern.de/ite/). Ne-
ben den Rohnahrstoff- und Energiegehalten verschiedener Grobfuttermittel sind Auswer-
tungen zu Nitrat, Garqualitdt und Aminosauren dargestellt.
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Tab. 18: Probenarten und Mineralstoff- bzw. Aminosaureanalysen im Rahmen der LKV-
Futtermitteluntersuchung 2013

Produkt Mineral- Mineral- Amino- Amino- Amino-
stoffe 1 stoffe 2 Selen sauren 1 sauren 2 |sduren NIR

Grinfutter

Wiesen/Weidegras 163 104 3 1

Getreide grin 1

Grinmais 15 0 0

Klee/Kleegras 4 0 0

Luzerne/Luzernegras 2

Garfuttermittel

Grassilagen 1277 192 72 1 6

Klee-/Kleegrassilagen 71 7 2

Luzerne-/Luzernegrassilagen 54 1

Maissilagen 331 23 17

CCM, MKS, LKS 5 35 6

Ganzpflanzensilagen 20 2

Sonstige Silagen 1 1

Heu

Wiesengrasheu 55 18 2

Klgr-/LuzHeu, u.a. 4 1

Cobs 10 1

Stroh 1

Getreide

Getreidekorner 13 3 959

Maiskorner 2 1 1 2 26

Nebenprodukte

Riiben- Nebenprodukte 5 1 2

Mullerei 1 1 1

Molkerei 4 12 4

Brauerei 2 2

Sonstige Nebenprodukte 2 2 1

Eiweil3futtermittel

Erbsen/Ackerbohnen 10 3 3 15

Sojabohnen/Lupinen 2 5 3 34

Extraktionsschrote 5 2 83

Olkuchen 6 0 0 5

Kraftfutter

Kraftfutter Rind 5 1 2

Kraftfutter Schwein 158 7 2 128 99

Mineralfutter

Minfutter Rind 7 1

Minfutter Schwein 75 1 3 76

sonstige Mischungen 2 1 1 1

TMR 78 12 29

Gulle 2 2

gesamt 2392 372 131 203 205 1122

Projektleitung:
Projektbearbeitung:
Projektdauer:

Dr. M. Schuster
LfL- und LKV-Mitarbeiter bei AQU
Daueraufgabe
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2.3.23 Aufbau einer online Futtermittel- und Substratdatenbank zur Sicherung ei-
ner nachhaltigen Tierproduktion und Landnutzung in Bayern (Teilprojekte
Praefekt Rohdatenmanagementsystem und NeoFulab Datenbank mit webba-
sierter Probenanmeldung)

Im Rahmen eines gemeinsamen Projektes von AQU 3 und ITE wurde die nicht mehr zeit-
gemalie Probenbearbeitung im Zentrallabor Grub durch ein neues, innovatives System er-
setzt. Kernstlick ist eine zentrale Datenbank, die Uber den Labor-Applikationsserver mit
Untersuchungsergebnissen gefullt wird. Das Projekt wurde vom Bayerischen Staatsminis-
terium fur Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten gefdrdert.

Der Aufbau eines neuen Datenbanksystems mit der Option, Futterproben extern tber das
Internet anzumelden, war die Aufgabe des Projektpartners ITE. Eine ausflhrliche Be-
schreibung dieses Moduls ist im Jahresbericht des Institutes fur Tiererndhrung nachzule-
sen.

Innerhalb des Labors wurde das Rohdatenmanagementsystem Praefekt der Fa. Pragmatis,
Neufahrn, installiert und die individuellen Arbeitsablaufe im System abgebildet (Abbil-
dung 81). Vorrangiges Ziel war dabei das Datenverarbeitung und die Datensicherheit zu
verbessern sowie den Automatisierungsgrad aller Analysenschritte bei AQU 3 zu erhdhen.
Der Einsatz von Barcodeetiketten auf Proben- und Analysengefdlien stand im Vorder-
grund, um manuelle Eingaben weitestgehend zu vermeiden (Abbildungen 76-79).

Abb. 76: Probeneingang bei AQU 3
mit etikettierten Probenbeutel und
Begleitzettel

Abb. 77: Etikettendruck mit Labornummer,
Produkt und externer Nummer bei AQU 3

Abb. 79: Asche- und Rohfasertiegel mit
Barcodeidentifizierungen fur Probener-
fassung im Labor

Abb. 78: GefaRzuordnung bei
d Fettextraktion in AQU 3
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Alle Wiegeschritte sind in Form von Workflows (Abbildung 80) abgebildet. Bei den Wie-
geschritten zur Probentrocknung gibt das System Hinweise auf Trockentemperatur (Ami-
nosaureanalytik) oder zusatzliche Analysen aus der Frischprobe, soweit diese vom Ein-
sender angefordert wurden. Ebenso sind Taraschritte der Wiegeprozesse implementiert
und Plausibilitatsprifungen geben der Laborkraft Hinweise auf mdgliche Fehler beim
Wiegeprozess. An dieser Stelle erfolgt auch der Etikettendruck fur Teilproben, die nach
der Vermahlung abgefullt und mit der Labornummer gekennzeichnet werden.

setContainerState(
string cont,

START string sample,
string state
)

o
tCo tate

bool authenticateUser
(string UserBC)

string val = getIniFileValue{
string section,

string key,

string default

)

ue

string val = getScaleValue

<
vl

&)
Werte setzen

Zunéchst werden die bereits
bekannten Daten eingelesen, dann die
\Waage zuriickgesetzt,

Nun kann der Veraschungstiege! mit
dem Probenmaterial gewogen werden.
Nach der Berechnung des Anteils an
Rohasche und den Prifungen der
Werte gegen den Analysenspielraum
nach VDLUFA wird das Ergebnis auf
einer (bersichtsseite angezeigt.

Auch hier gibt es fur den Motfall die
Maglichkeit der Handeingabe, falls die
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Wiegen / Speicherﬁ‘:.

l

=
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Software eine Fehlfunktion der Waaae
oder Schnittstelle feststellt.

RS

Abb. 80: Workflow eines Wiegeprozesses mit Prufung auf Mittelfahigkeit an Hand des
Analysenspielraumes (ASR)

Ergebnisse aus Chromatographiesystemen werden Uber Dateischnittstellen, Ergebnisse
aus der Elementaranalyse werden direkt aus der Geratesoftware in den Applikationsserver
gesendet. Alle Analysenergebnisse durchlaufen eine Plausibilitatspriifung. Grundlage
hierfur sind die in den Gruber Futterwerttabellen gelisteten Inhaltsstoffe der Standardfut-
termittel.

Weitere Vorteile bietet das System bei der Auswertung von Daten. Uber einfache Abfra-
gen konnen umfangreiche Analyseninformationen abgerufen werden. So sind Probensta-
tistiken bis auf die Projekt- oder Versuchsebene mdéglich und nach dem Einpflegen von
Kosten fiir Verbrauchsmaterial und/oder Laborpersonal sind schnelle Aussagen Uber die
Untersuchungskosten fir Versuche, Projekte und Beratungsproben des LKV mdglich.



92 Daueraufgaben und Projekte

Rohdatenmanagementsystem Praefekt (RMS) im Zentrallabor Grub, AQU 3
Futtermittelqualitat

Zentraldatenbank
Anwendersysteme Oracle Datenbank RZ Sud
(LKV, ITE, ITZ, Internet, Intranet, web.) <:> (Futter, Gille, Substrat, Fleisch)
E Labor Grub
Probenannahme . Trockenraum
Sichtpriifung Applikationsserver Workflow
Labornummernvergabe Zentrallabor Grub Prazisionswaage
Etik d kg Bearbeitungshinweise
tikettendruc| Prufung Analysenspielraum Etikettendruck fiir
Plausibilitat DevMan Teilanalysen
P DevMan_ |
V\(Iva\}gri;s)uwr)n Rohdatenmanagementsystem e
4 Analysenwaagen —> Praefekt (Fa. Pragmatis) | Nahrstoffanalytik NIRS
Y 9 —> Auswerteraum < (Dateischnittstelle)
- €
Stickstoff Analytik M T DevMan - - -
(Gerateschnittstelle) l I Amlnosa_ureanalytlk
] AminoNIR
: Dateischnittstelle
N-Analysator Instrumentelle Analytik (Dateischni )
MeRraum —l
Starkeanalytik Zucker Analytik (Dateisschnittstelle)
-Polarimetrie- (Dateisschnittstelle) Mineralstoffbestimmung
ELOS Bestimmung HPLC, IC, GC - Rontgenfluoreszenz
(Gravimetrie) Chromatographie- Aminosaureanalysator (Dateischnittstelle)
software AAS

Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen

Abb. 81 : Konzeption des Labordatensystems im Bereich Futtermittelanalytik bei AQU 3
einschliellich der Schnittstellen zur webFulab-Zentraldatenbank und externer Daten-
banken

Der Probeneinsender sieht in der Datenbank den Bearbeitungsstand seiner Probe. Eben-
so sieht er Teilergebnisse wie die Trockenmasse, Nahrstoffe, Mineralstoffe und Amino-
séuren. Die gesamte Untersuchung wird transparent: Anhand des Zeitpunktes des Pro-
beneinganges (Labornummernvergabe) sowie des vollstandigen Probenabschlusses (Fut-
terprobe vollstandig untersucht und Ubertragen) kann die Bearbeitungsdauer schnell
ausgewertet werden.

In 2013 wurden die Analysenanforderungen fir die LKV-Untersuchung und flr Proben
aus Versuchsanstellungen der LfL-Institute umgesetzt. In 2014 wird der Arbeitsbereich
,»Qualitdt tierischer Produkte® integriert: Dann kommunizieren 22 PCs, die wiederum
Waagen oder Analysengerate steuern, mit dem Applikationsserver.

Projektleitung: Dr. H. Lindermayer, Dr. M. Schuster
Projektbearbeitung: S. Fuhrmann, R. Streng, G. Probstmeier, S. Neumdller
Projektdauer: 10/2010 — 12/2013
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3 Ausbildung in AQU

3.1 Chemielaborant/in - ein Lehrberuf an der LfL

Die Bedeutung der Analytik hat in einer naturwis-
senschaftlich und 6konomisch gepragten Gesell-
schaft standig an Bedeutung gewonnen. Analy-
senergebnisse sind die Basis jeglicher Bewer-
tungs- und Entscheidungsprozesse, wobei die zu-
grundeliegende — teilweise enorm anspruchsvolle
— Datenerhebung und -gewinnung trotz der im-
mensen Bedeutung oftmals kaum wahrgenommen
wird.

Die analytische Basis in chemischen Bereichen ist
dabei von je her gepragt von einer standigen Wei-
terentwicklung, modernen Analysengeréaten, leis-
tungsfahigen Methoden, innovativen Analysenpa-
rametern und steigendem Probendurchsatz. Zur
Bewaltigung dieser Herausforderungen im analy-
tischen Labor ist eine hohe Qualifikation der La-
bormitarbeiter unabdingbar und dementsprechend  Abb. 76: Hochleistungsflussig-
Ubernimmt die Abteilung Qualitatssicherung und  keitschromatographie (HPLC).
Untersuchungswesen durch die Ausbildung eine  Die Bedienung komplexer Analy-
wichtige Aufgabe innerhalb der LfL. sengerate gehort zum  Ausbil-

In AQU werden Auszubildende (Azubis) fir den  dungsziel.

Laborberuf einer(s) Chemielaborantin/-en ausge-

bildet und die fachlichen, praktischen Fahigkeiten vermittelt, die sie im spateren Berufs-
alltag bendtigen (Abbildung 76).

Wesentliche Kriterien bzw. Voraussetzungen fiir eine Ausbildungsstelle bei AQU sind,
neben einem guten Schulabschluss insbesondere in den naturwissenschaftlichen Fé&-
chern, auch gute IT- und Englisch-Kenntnisse, manuelle Geschicklichkeit und die Fa-
higkeit zur Teamarbeit.

Die Ausbildung dauert, je nach Schulabschluss zwischen 3 und 3 1/2 Jahren und setzt
sich aus der beruflichen Ausbildung im Labor sowie der schulischen Ausbildung in der
Berufsschule zusammen. Die Grundausbildung und Einfuhrung in elementare Verfahren
erfolgt fur die Auszubildenden in den ersten Monaten bei AQU. Die Auszubildenden
fihren unter Anleitung Analysen und Qualitatskontrollen, Synthesen und messtechni-
sche Aufgaben selbststandig durch, gestalten den praktischen Arbeitsablauf mit, proto-
kollieren die Arbeiten und werten die Laborergebnisse aus. Sie erhalten an der LfL eine
breit angelegte naturwissenschaftliche, praktische Ausbildung, die es ihnen ermdglicht,
in vielen unterschiedlichen Bereichen naturwissenschaftlich-technisch zu arbeiten.
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Auf dem Gebiet der betrieblichen
Ausbildung arbeiten die Auszubil-
denden an der Bayerischen Lan-
desanstalt (LfL) in enger Kooperati-
on mit den Mitarbeitern der Sachge-
biete von AQU zusammen und er-
génzen lhr Wissen zusétzlich in den
Forschungs- und Entwicklungslabors
der Institute (Abbildung 77). Ein
Wechsel der Auszubildenden in
AQU innerhalb der Sachgebiete er-
folgt nach etwa 3 bis 4 Monaten. Im
zweiten Lehrjahr sind die Auszubil-
denden meist auRerhalb von AQU tétig. Das dritte Lehrjahr in AQU, dient im Wesentli-
chen der Vertiefung der Ausbildungsinhalte sowie der Vorbereitung der Prifung vor der
Industrie und Handels-kammer.

Die schulische Ausbildung findet an der Berufsschule in Minchen statt. Nach etwa vier
Wochen im Labor wird ein Block mit 14 Tagen Schule eingeschoben.

Abb. 77: Laborgeb&ude | von AQU in Freising

In gesonderten Praktika an der Technischen Universitdt Minchen in Garching und an
der GSF werden Stoffgemische und organische bzw. anorganische Préparate hergestellt
sowie praktische Verfahren fur den Laboralltag eingelbt. Zudem werden chromatogra-
phische, spektroskopische sowie weitere grundlegende analytische Verfahren der in-
strumentellen Analytik vermittelt.

Im Rahmen der Ausbildung werden die Auszubildenden in wesentliche Vorschriften
und Regelungen zur Arbeitssicherheit, zum Gesundheitsschutz, zum Umweltschutz so-
wie zur Qualitatssicherung eingefihrt.

Nach erfolgreicher Ausbildung er6ffnet sich den Chemielaboranten eine interessante be-
rufliche Perspektive an der LfL, im oOffentlichen Dienst oder der Industrie im Bereich
der Umwelt-, Lebensmittel- oder Futteranalytik, der Lebensmittelkontrolle, der Medi-
kamentenentwicklung oder der Qualitatspriifung von Produkten. Dabei kommt ihnen die
breit angelegte Ausbildung an der LfL zugute.

Fur qualifizierte Laboranten aus dem AQU-Ausbildungsprogramm bietet sich auch die
Maoglichkeit, in einer verantwortungsvollen Téatigkeit in Forschungsprojekten oder in ei-
ner Festanstellung zu Gbernommen zu werden.

Projektleitung: Dr. R. Fuglein, Dr. G. Strauf3
Projektbearbeitung: B. Rauer
Projektdauer: Daueraufgabe 2013-2016
Kooperation: Mitarbeiter der LfL

AuTUM

GSF
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http://www.maiskomitee.de/web/intranet/documentInfo.aspx?doc_guid=cda4c36e-e455-4944-be5e-199b1a029318
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4.2 Veranstaltungen, Tagungen, Vortrage und Kooperationen

4.2.1 Tagungen

Frahjahrssitzung der VDLUFA-
Fachgruppe I11: Dingemittelunter-
suchung

25 Personen: Mitglieder der
Fachgruppe 111, VDLUFA-
Président, VDLUFA-
Geschaftsfuhrung, AG Verkehrs-
und Betriebskontrollen

14.-16.05.13

4.2.2 \Vortrage

ma Akkreditierung in der Pflan-
zengesundheit (Seminar/Vortrag
fur Mitarbeiter des State Veteri-
nary and Phytosanitary Service
of Ukraine)”

Dollhofer, V. Verbesserung der Effizienz von | StMELF Bay- | Minchen
Biogasanlagen durch anaerobe ern, Statusse- | 10.12.2013
Pansenpilze (EW/12/17) minar AS Re-
generative
Energien,
Berndt, M. Préasentation des Qualitdtsmana- | Julius-Kihn- Braunschweig,
gementsystems der LfL Institut (JKI) 15.03.2013
Berndt, M. Einfihrung in die Dokumenten- | AQU Triesdorf,
lenkungssoftware roXtra 13.12.2013
Berndt, M. Akkreditierung der Virustestung | IPZ 3a Freising,
(Vortrag vor dem Testgremium 28.06.2014
fir Pflanzkartoffeln)
Berndt, M. EU-Twinning Projekt zum The- | EU/JKI Kiew,

14.-18.10.2013

Fischer-Kaiser, Fischer-Kaiser, Plenum Biogas Forum | Freising

K. ,Qualitit von Laboruntersu- Bayern 23.10.2013
chungen*

Froschle, B. Verhalten von EHEC und Verbundpro- Freising
krankheitserregenden Clostri- jekt-Treffen 20.06.2013
dien in Biogasanlagen (N/11/30) | (StMUG Bay-

ern, LfL-

AQU1c, LGL)
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Froschle, B. Verhalten von EHEC und Verbundpro- Miinchen
krankheitserregenden Clostri- jekt-Treffen 09.12.2013
dien in Biogasanlagen (N/11/30) | (StMELF

Bayern,
StMUG Bay-
ern, LfL-
AQUlc, LGL)

Froschle, B. Entwicklung eines Schnell- StMELF Bay- | Minchen
screenings auf Pathogene in ern, Statusse- | 10.12.2013
landwirtschaftlich relevanten minar AS Re-

Substraten (K/11/08) generative
Energien,

Froschle, B. Verhalten von EHEC und StMELF Bay- | Minchen
krankheitserregenden Clostri- ern 10.12.2013
dien in Biogasanlagen (N/11/30) | Statusseminar

G. Henkelmann Dr. Reents mit 15 Studenten AQU 2 Freising
,Backqualitat* 04.07.2013

G. Henkelmann VDLUFA, Tagung Berlin VDLUFA Berlin
,,Die Qualitat von Faseranaly- 19.09.2013
sen‘

Henkelmann, G. Schulung Bayreuth Biogas Forum | Bayreuth
. Probennahme am Silo und Bayern/ AELF |05.02.2013
Fermenter* ,,Laboranalytik im
Bereich der Biogasproduktion®

Henkelmann, G. | Schulung Triesdorf Biogas Forum | Triesdorf
,,Probenahme am Silo und Fer- Bayern/ AELF | 26.02.2013
menter, ,,Laboranalytik im Be-
reich der Biogasproduktion*

Henkelmann, G. | Schulung Landshut Biogas Forum | Landshut
,,Probenahme am Silo und Fer- Bayern/ AELF | 20.02.2013
menter, ,,Laboranalytik im Be-
reich der Biogasproduktion*

Henkelmann, G. | Vortrag zum Schiilerpraktikum | Biogas Forum | Freising

Bayern/ AELF | 25.03.2013

,»Die Analytik am Kompetenz-
zentrum der LfL*
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(ISAMS)

Henkelmann, G. | AS Mykotoxine AG Freising
,,Mykotoxinuntersuchungen und Mykotoxine 10.04.2013
Wirkungen auf Laborparameter*

Henkelmann, G. Referendare LfL Freising
,Die Abteilung AQU — Abtei- 24.04.2013
lung Qualitatssicherung und Un-
tersuchungswesen*

Henkelmann, G. Einfihrung, HSWT Hochschule Freising/
,Die Abteilung Qualitatswesen Freising Trie- | Weihenste-
und Untersuchungswesen der sdorf (HSWT) | phan
LfL* 14.05.2013

Henkelmann, G., | Poster Energiestand, Tag der of- | AQU 2 Freising

. . fenen Tur 23.06.2013

I}ilscher-Kalser, 1. Ringversuche an der LfL

' 2. Zusatz- und Hilfsstoffe im
Fermenter
3. Analysequalitat von Steuer-
parameter

Henkelmann, G., | Sicherheitsbesprechung AQU 2 Freising

Fischer-Kaiser, ,,]%ildschirmar]?eitspléitze und 03.12.2013

K. Riickenschule

Lebuhn, M. Bakterien und Archaeen / Mik- | Biogas Forum | Bayreuth
robiologie im Fermenter, Ther- | Bayern M2, 04.02.2013
modynamik und Stérungen Landwirt-

schaftliche
Lehranstalten
Bayreuth

Lebuhn, M. Bakterien und Archaeen / Mik- | Biogas Forum | Triesdorf
robiologie im Fermenter, Ther- | Bayern M2, 25.02.2013
modynamik und Stérungen Landmaschi-

nenschule
Triesdorf

Lebuhn, M. Towards molecular biomarkers | 8th Interna- Innsbruck
for biogas production from lig- | tional Sympo- | 12.-
nocellulose-rich substrates sium on An- 15.06.2013

aerobic Mi- 14.06.13
crobiology
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LURV-A Klarschlamm 2013

Lebuhn, M. Mikrobiologische Prozesse LfL- Minchen
steuern und nutzen Wissen- 04.07.2013
schaftstagung
,Agrarfor-
schung hat
Zukunft*
Lebuhn, M. Mikrobiologie in der landwirt- TUM-HZ- Freising
schaftlichen Biogasproduktion Reihe ,,Okolo- |17.07.2013
gische Mikro-
biologie in der
Praxis®,
Lebuhn, M. Bedarfsgerechte Energiebereit- | Symposium FAU Erlangen
stellung durch Mikrobiologische | "Ressourcen- |08.11.2013
Methanisierung schonende Bi-
otechnologie
in Bayern -
BayBiotec"
Lebuhn, M. Molekularbiologische Friih- 10. Sitzung LfL Freising
warnsysteme des DLG- 18.11.2013
Ausschusses
fiir Biogas
Lebuhn, M. Mikrobiologie im Fermenter — Bayer. Bau- Mamming
was die kleinen Wesen so alles | ernverband 20.11.2013
kénnen Og. Landau

Lebuhn, M. Molekularbiologische Friih- DMK Fach- Leipheim

warnsysteme vor Prozessstorun- | veranstaltung | 04.12.2013
gen ,»Welche ge-

meinsame Zu-

kunft haben

Biogas und

Mais?*

Lebuhn, M. Prozesserfassung Mikrobiologie | StMELF Bay- | Miinchen
ern, Statusse- | 10.12.2013
minar AS Re-
generative
Energien

Lebuhn, M. ... was machen die da eigent- 2. Statussemi- | Freising,

lich? nar Schim- AQUlc
melsubstrat 16.12.2013
Mikolajewski, S. | Landerlbergreifender Ringver- | LANUV Dusseldorf
such nach Fachmodul Abfall: 04.12.2013
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Munk, B. Process diagnosis using meth- 8th Interna- Innsbruck,
anogenic Archaea in maize-fed, |tional Sympo- | Austria
trace element depleted ferment- | sium on An- 12.-
ers aerobic Mi- 15.06.2013

crobiology 14.06.2013
(ISAMS),
Munk, B. Modul 2: Prozessbiologie und Biogas Forum | Landshut
Analytik Bayern, Mo- 19.03.2013
dul 2, Land-
maschinen-
schule Lands-
hut-
Schonbrunn,

Munk, B. Biogas-Marker Teilprojekt 2: 1. Statussemi- | Potsdam
Mikrobielle Gemeinschaften in | nar des 09.04.2013
einphasigen Systemen BMBF-

Verbundvor-
habens Bio-
gas-Marker,

Munk, B. Biogas-Marker Teilprojekt 2: Biogas Crops | Frankfurt
Mikrobielle Gemeinschaften in | Network Ver- | 25.09.2013
einphasigen Systemen bundtreffen,

Munk, B. Einfluss von verschimmelter 1. Statussemi- | Freising,
Grassilage auf den Biogaspro- nar Schim- TUM, LS.
zess in Laborfermentern melsubstrat Tierhygiene

14.10.2013

Munk, B. Einfluss von verschimmelter 2. Statussemi- | Freising,
Grassilage auf den Biogaspro- nar Schim- AQUlc
zess in Laborfermentern melsubstrat 16.12.2013

Richter, T., Herr Richter Technische Freising/

Henkelmann, G. | ,,Entwicklung einer neuen Me- nr.lllve;snat Vélelrr:en-
thode zur Mykotoxinuntersu- TllJJnl\(;I en stephan
chung von Getreide* ( ) 18.04.2013

Rieder, J. Fusarientoxine Pflanzenbau- Freising

liches Kollo- 12.03.2013
quium der LfL

Rieder, J. Bioaktive Sekundarmetaboliten | BASF Ludwigshafen

aus Pflanzen

10.04.2013
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Rieder, J. Vorkommen und Analyse von Wissen- Minchen
Mykotoxinen in pflanzlichen schafts-tagung | 04.07.2013
Erzeugnissen der LfL

Rieder, J. Vor-Nacherntemonitoring IPS 3a Freising
DON 2013 12.11.2013

Rieder, J. Astragalosid IV IPZ 3d Freising
Schnellmethode 06.12.2013

Stanik, K., Muillerei, Fachtagung, Bayerischer Volkach am
,,Einfluss der Knetzeit auf das Millerbund Main

Henkelmann, G. | & ckvolumen* 24.10.2013

4.2.3 Fuhrungen

AG Pflanzenbausysteme Heil- und Gewirz- 7 28.02.13 | AQU 1a
pflanzen (IPZ 3d) und Probenehmer fir Nyn-

Bodenuntersuchung

Referendare Fachrichtung: Pflanzenbau 5 03.05.13 | AQU 1la/b
Girls Day (Gymnasiastinnen) 2 25.04.13 | AQU 1c
Tag der offenen Tr, Fihrungen 26 23.06.13 | AQU 1c
TUM-HZ-Reihe ,,0kologische Mikrobiologie 15 17.07.13 | AQU 1c

in der Praxis

Studenten 5 31.07.13 | AQU 1c
Mitarbeiter TUM 1 06.02.13 | AQU 2
Mitarbeiter Fa. Retsch 1 16.04.13 | AQU 2
Bachelor-Studentin 1 15.03.13 |AQU 2
Wissenschaftler TUM 1 18.04.13 | AQU 2
Referendare 5 03.05.13 |AQU 2
Wissenschaftler, Studenten TUM 12 10.06.13 |AQU 2
Wissenschaftlicher Beirat der Getreidefor- 20 15.07.13 |AQU 2
schung

Herr Neumeier, FOS 1 07.08.13 |AQU 2

Wissenschaftler, Mitarbeiter HSWT 3 14.10.13 |AQU 2
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Scandinavian Analytics, Mitarbeiter 1 11.11.13 |AQU 2
Ringassistenten LKV Muhldorf 19 05.02.13 | AQU 3a/b
LKV — Ausbildungskurs LOP 20 15.04.13 | AQU 3a/b
Fleischerzeugerring Coburg 8 20.11.13 |AQU 3
Fuhrung und anschl. Diskussion

4.2.4 Diplomarbeiten und Dissertationen

Gabriela
Garcés San-
chez

Quantification of Cryptosporidium parvum
and enteroviruses by quantitative Real-
Time PCR (gPCR) in environmental sam-

Prof. Dr. J. Bauer,
Prof. Dr. J.-C. Munch,
Prof. Dr. H. Horn, Dr.

ples - Methodological developments for
monitoring anaerobic systems

M. Lebuhn

4.2.5 Aus- und Fortbildung

AQU 1a

07.01.-18.01.13
12.09.-20.09.13
04.11.-22.11.13

Ausbildungsabschnitte: Ausbildung zum
Agrartechnischen Assistenten (ATA)

AQU 1a

Daueraufgabe

Ausbildungsabschnitte: Ausbildung zum
Chemielaboranten

AQU 1b

21.01.-01.02.13
23.09.-04.10.13
18.11.-06.12.13

Ausbildungsabschnitte: Ausbildung zum
Agrartechnischen Assistenten (ATA)

AQU 1c

01.08.-18.12.13
05.08.-13.10.13

Studenten/Studentinnen der Fachhoch-
schule Weihenstephan-Triesdorf, Univer-
sitat Heidelberg (Praxissemester im Bio-
technologie-Studium)

AQU 2

07.10.-11.10.13
14.10.-18.10.13
21.10.-25.10.13

Ausbildungsabschnitte: Ausbildung zum
Agrartechnischen Assistenten (ATA)

AQU 3

07.01.-28.06.13

Ausbildungsabschnitt: Ausbildung zum
Agrartechnischen Assistenten (ATA)

AQU 3

04.02.-15.02.13

Studenten/Studentinnen der Hochschule
Mannheim
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28.10.-31.10.13

AQU 3 13.05.-31.05.13 | Ausbildungsabschnitte: Ausbildung zum 2
22.10.-15.11.13 | Biologielaboranten

AQU 3 22.07.-26.07.13 | Schiler/Studenten 4
27.08.-30.08.13 | freiwilliges, berufsorientierendes Prakti-
02.09.-30.09.13 | kum




