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I. EINLEITUNG 

Milch und Milchprodukte sind ein wichtiger Bestandteil der täglichen Ernährung 

von Kindern und Erwachsenen in Deutschland. Pro Tag und Person werden 

durchschnittlich 2-3 Portionen davon verzehrt (MRI, 2014). Aktuelle Daten zeigen, 

dass der pro Kopf Verbrauch von Milchprodukten bei 94,1kg pro Jahr liegt. Diese 

Menge setzt sich zusammen aus 82,5kg Frischmilcherzeugnissen und 11,6kg 

Käseerzeugnissen (MIV, 2024). Qualität und Sicherheit dieser Lebensmittel 

werden regelmäßig kontrolliert, sowohl im Rahmen von Eigenkontrollen der 

Lebensmittelunternehmer als auch behördlicher Überwachungsmaßnahmen. Diese 

Lebensmittelkontrollen sind durch europäisches Recht umfassend geregelt und 

werden bei Bedarf durch nationale Gesetzgebung ergänzt. So bildet die Verordnung 

(EG) Nr. 178/2002 zur Festlegung der allgemeinen Grundsätze und Anforderungen 

des Lebensmittelrechts, zur Errichtung der Europäischen Behörde für 

Lebensmittelsicherheit und zur Festlegung von Verfahren zur 

Lebensmittelsicherheit die rechtliche Grundlage für die Lebensmittelüberwachung 

(VO (EG) Nr. 178/2002). Die betrieblichen Eigenkontrollen des 

Lebensmittelunternehmers sind durch den Artikel 5 der europäischen Verordnung 

852/2004 näher geregelt (VO (EG) Nr. 852/2004). Er legt fest, dass der 

Lebensmittelunternehmer eigene Kontrollen zur Überprüfung der 

Lebensmittelsicherheit durchführen muss. Kontrollen der amtlichen 

Lebensmittelüberwachung werden in Deutschland regional durch die Bundesländer 

durchgeführt, sind aber ebenfalls einheitlich für die EU durch die europäische 

Verordnung 882/2004 vorgegeben (VO (EG) Nr. 882/2004). Zusätzlich ist der 

Rahmen für die nationalen Rückstandskontrollpläne durch die Verordnung (EU) 

2017/625 festgelegt (VO (EU) 2017/625). Eine ergänzende nationale Regelung ist 

die Verordnung zur Förderung der Güte von Rohmilch, die Details für die 

Gütebewertung der Rohmilch enthält und für die Verzahnung der damit 

verbundenen Untersuchungen mit den Anforderungen des EU-Rechts sorgt. Sie 

beschreibt beispielsweise die Vorgehensweise bei der Probennahme und die 

Anforderungen an die Analyse von Rohmilchproben. Zusätzlich legt diese 

Verordnung das Vorgehen bei positiven Kontrollbefunden und die damit 

verbundenen finanziellen Konsequenzen für den Landwirt fest (RohmilchGütV, 

2021). Im Rahmen der Kontrolluntersuchungen über die gesamte Lebensmittelkette 
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der Milch werden eine Vielzahl an Untersuchungsverfahren eingesetzt. In 

Deutschland schreibt das Lebensmittel-, Bedarfsgegenstände- und 

Futtermittelgesetzbuch in §64 eine Sammlung aller amtlichen anerkannten 

Probenaufbereitungs- und Analyseverfahren vor, die durch das Bundesamt für 

Verbraucherschutz und Lebensmittelsicherheit geführt wird (LFGB, 2005). Dabei 

können je nach den jeweiligen Anforderungen in Bezug auf die Zielstellung der 

Untersuchungen unterschiedliche Verfahren zum Einsatz kommen. Nachweise von 

antibiotischen Rückständen in der Rohmilch zum Beispiel werden in 

Lieferantenproben und in Proben aus Stapeltanks vor der Verarbeitung in den 

Molkereien oftmals mittels eines unspezifischen, mikrobiellen Hemmstofftests 

geführt. Wenn dieser Hemmstofftest einen positiven Befund anzeigt, muss das 

Ergebnis aus dem unspezifischen Verfahren durch spezifische Verfahren verifiziert 

werden, um die Art des Rückstands und dessen Konzentration festzustellen. Diese 

meist chromatografisch basierten Analyseverfahren, die eine qualitative und 

quantitative Bestimmung ermöglichen, erfordern in der Regel eine 

rückstandsspezifische Probenaufbereitung (RohmilchGütV, 2021; Steils et al., 

2024). In diesem Zusammenhang haben sich vor allem zwei 

Probenvorbereitungsverfahren durchgesetzt und haben heute weltweite Relevanz: 

das „Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged and Safe“-Verfahren (QuEChERS-

Verfahren) und das „Quick Polar Pesticides“-Verfahren (QuPPE-Verfahren) 

(CVUA, 2024).  

Das QuEChERS-Verfahren wurde als Multimethode zur Bestimmung von 

Pestiziden in Obst und Gemüse im Jahr 2003 vorgestellt (Anastassiades et. al., 

2003). Das von Anastassiades et al. beschriebene Verfahren hat sich seitdem durch 

einige Modifikationen zu einer Probenvorbereitungsmethode für viele Analyten 

und vielfältige Probenmatrices weiterentwickelt (Azad et. al., 2020). Die Methode 

ist sehr gut geeignet, um Stoffe mit unpolaren oder mäßig polaren Eigenschaften 

aufzubereiten. Um die dabei vorhandene Lücke zu den hoch polaren Pestiziden zu 

schließen, wurde daraufhin das QuPPe-Verfahren entwickelt. Das europäische 

Referenzlabor für Pestizide (EURL-SRM), hat diese Methode im Jahr 2008 

publiziert (Anastassiades et. al., 2008). Die QuPPe-Methode ist seit dem Jahr 2013 

sowohl für Proben pflanzlichen Ursprungs als auch tierischen Ursprungs verfügbar 

(EURL-SRM, 2024).  

Beide Methoden sind sehr zeitaufwendig und können nicht in einem just-in-time 
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Verfahren angewendet werden. In meiner Tätigkeit als Mitarbeiter der HiPP Werk 

Georg Hipp OHG habe ich zusammen mit Kollegen einen Prozess zur 

Stoffabtrennung in Rohwarenverarbeitung in einem Werk zur 

Säuglingsmilchnahrungsproduktion entwickelt (WO2021048427, 2021). Dieser 

Prozess ermöglicht eine Reduktion von Rückständen und Kontaminanten aus 

Rohwaren, wie Magermilch oder Molke. Da der entwickelte Prozess zeitabhängig 

und von der Ursprungskonzentration abhängig ist, hat sich die Fragestellung einer 

just-in-time Probenaufbereitung und Analyse bei Rohwarenanlieferung ergeben. 

Bei Kenntnis der Ausgangkonzentration kann das patentierte Verfahren 

zeitoptimiert angewendet werden. Das physikalische Prinzip des Prozesses wird als 

Fraktionierung bezeichnet. 

Die vorliegende Arbeit geht daher der Frage nach, ob ein derartiges 

Fraktionierungsverfahren zur „just-in-time“-Probenvorbereitung von 

Rohmilchproben für die Rückstandsanalytik eingesetzt werden kann. Um das 

Fraktionierungsverfahren in eine Laboranwendung umzusetzen, ist eine 

Fraktionierungseinheit in Zusammenarbeit mit der Sartorius Lab Instruments 

GmbH konzipiert worden, die als FraMiTrACR (Fractionation of Milk for Trace 

Analysis of Contaminants and Residues) bezeichnet wird. Der FraMiTrACR 

ermöglicht eine passive und extraktionsmittelfreie Trennung von komplexen 

Probenmatrices in einem ein-Schritt-Verfahren mittels Zentrifugation. Eine der 

beiden Fraktionen kann nach der Zentrifugation direkt zur weiteren Analyse zum 

Beispiel mittels Flüssigchromatographie mit Massenspektrometrie-Kopplung (LC-

MS/MS) genutzt werden.  

Neben der grundsätzlichen Fragestellung der Machbarkeit sollte im Rahmen der 

vorliegenden Arbeit auch geprüft werden, ob die Fraktionierung gleichwertige 

Analyseergebnisse wie das QuEChERS- oder QuPPe-Verfahren ermöglicht. 

Zusätzlich sollte betrachtet werden, welche Unterschiede diese drei Methoden 

hinsichtlich der Arbeitsabläufe und der Arbeitskosten eines Labors aufweisen. 

Neben diesen rein wirtschaftlichen Aspekten sollten wegen der völlig neuen 

Prozesscharakteristika, nämlich der Eliminierung aller Chemikalienzusätze im 

Verlauf der Probenaufarbeitung wie auch der drastischen Verkürzung der 

Prozesszeiten, auch Fragen der Auswirkungen auf die Umwelt geklärt und nach 

neuen Möglichkeiten für just-in-time Monitoringkonzepte gesucht werden. 
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II. LITERATURÜBERSICHT 

1. Probenvorbereitungen im Labor 

Um Lebensmittel auf ihre Bestandteile oder Rückstände untersuchen zu können, 

benötigt das durchführende Labor nicht nur eine geeignete Analysetechnik, sondern 

auch ein geeignetes Verfahren zur Vorbereitung der Probe vor der Analyse für die 

jeweilige Methode. Diese Probenvorbereitung ist notwendig, da die Probe im 

Originalzustand in der Regel nicht analysiert werden kann (Kanu, 2021). Während 

der Probenvorbereitung soll die Probe durch einzelne, mehrere oder sich 

wiederholende Arbeitsschritte so verändert werden, dass störende oder hinderliche 

Faktoren beseitigt werden und so die Analyse ohne Beeinflussung des 

Zielparameters möglich wird. Jedes Verfahren zur Probenvorbereitung ist aufgrund 

der enormen Variabilität der Matrices und Zielparameter jeweils spezifisch für 

einzelne Analyten oder Stoffgruppen zu betrachten. Mögliche Arbeitsschritte bei 

der Vorbereitung können beispielsweise Verdünnung, Filtration, 

Deproteinisierung, Derivatisierung, Zentrifugation, Reinigung, Stoffisolierung und 

-trennung, Extraktion oder Vorkonzentration sein (Kaykhaii, 2021).  

Zu den ältesten und am häufigsten verwendeten Probenvorbereitungsschritten 

zählen die Flüssig-Flüssig-Extraktion (LLE) und die Festphasenextraktion (SPE), 

die seit den 1950er Jahren angewendet werden. Die LLE bezeichnet ein Verfahren, 

bei dem zwei Flüssigkeiten miteinander vermischt werden, um Analyten aus einer 

der beiden Flüssigkeiten herauszulösen und in die andere zu überführen. Bei der 

SPE werden die Analyten nach Adsorption an eine feste Phase durch ein 

Extraktionsmittel in eine flüssige Phase überführt (Kanu, 2021). Diese Methoden 

sind seit Ihrer Entstehung stetig weiterentwickelt worden, um neuen Anforderungen 

in der Analytik von Stoffen gerecht zu werden.  

Zu nennen ist beispielhaft das im Folgenden detaillierter beschriebene QuEChERS-

Verfahren; dieses steht stellvertretend für eine dispersive Festphasenextraktion 

(dSPE), eine Weiterentwicklung der SPE. Die Weiterentwicklung besteht bei der 

dSPE darin, dass nicht nur der Analyt in eine flüssige Phase überführt wird, sondern 

dass durch Zugabe von kleinen Mengen Feststoffen unerwünschte 

Probenmatrixbestandteile gebunden werden, womit die Selektivität des Verfahrens 

erhöht wird (Chisvert et. al., 2019). Neben laborintrinsischen Ansätzen zur 
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Verbesserung der Analytik sind die Verfahren auch deshalb weiterentwickelt 

worden, um umweltschonender und nachhaltiger zu sein. So ist die Flüssigphase-

Microextraktion (LPME) ein Beispiel für eine nachhaltige Weiterentwicklung der 

LLE-Methode, da weniger Lösungsmittel eingesetzt werden (Alahmad et al., 2023). 

Weitere nachhaltigere Probenvorbereitungsansätze werden später im Abschnitt 

„Green Chemistry“ beschrieben. 

2. QuEChERS-Verfahren 

Das QuEChERS-Verfahren ist eine Probenaufbereitungsmethode für pflanzliche 

Lebensmittelproben zur nachfolgenden Pestizidanalyse. Dieses Verfahren ist im 

Jahr 2003 von Michelangelo Anastassiades und Koautoren erstmals publiziert 

worden. Das Verfahren beschreibt eine Multirückstandsmethode (MRM), die einen 

Extraktionsschritt mit Acetonitril und einen Aufreinigungsschritt mittels 

dispersiver Festphasenextraktion (dSPE) enthält (Anastassiades, 2003). Das 

Verfahren ist durch eine kollaborative Studie im Jahr 2007 weltweit evaluiert und 

im selben Jahr als offizielle Methode 2007.01 in das Methodenbuch der AOAC 

(Association of Official Analytical Chemists) aufgenommen worden. Die 

ursprüngliche Methode gliederte sich in bis zu 21 Arbeitsschritte, die als Tabelle 1 

dargestellt sind (Lehotay et. al., 2007; AOAC-Methode 2007.01, 2007). 

Tabelle 1: Arbeitsschritte der QuEChERS-Methode (entnommen aus AOAC-Methode 2007.01, 

2007) 

 

Arbeitsschritt Vorgang 

0 
Zerkleinern von >1 kg Probe mit einem vertikalen Schneider. Homogenisieren 

einer ca. 200 g Unterprobe mit einem Probenmischer. 

1, 2 Überführen von 15 g Unterprobe in ein 50 mL Teflonröhrchen. 

3-5 

Hinzufügen von 15 mL 1% Essigsäure in Acetonitril, 1,5 g wasserfreies 

Natriumacetat, 6 g wasserfreies Magnesiumsulfat und 75 µL interne 

Standardlösung. 

6, 7 1 Minute kräftig schütteln. Zentrifugieren bei >1500 rcf für 1 Minute. 

8, 9 
Überführen von 1-8 mL in ein Röhrchen mit 150 mg wasserfreiem 

Magnesiumsulfat und 50 mg PSA pro mL Extrakt und 30 Sekunden schütteln. 

10 Zentrifugieren bei >1500 rcf für 1 Minute. 

11-15A 

Überführen von 0,5-1 mL Extrakt in ein GC-Fläschchen und Hinzufügen von 

TPP. Überführen von 0,15-0,3 mL in ein LC-Fläschchen und Hinzufügen von 

z.B. 0,45-0,9 mL 6,7 mM Ameisensäure. 
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11-14B 
Überführen von 0,25 mL aus Schritt 10 in ein LC-Fläschchen. Hinzufügen von 

TPP und z.B. 0,86 mL 6,7 mM Ameisensäure. 

15-16B 
Überführen von 4 mL aus Schritt 10 in ein graduiertes Zentrifugenröhrchen. 

Hinzufügen von 0,4 mL TPP-Lösung und 1 mL Toluol. 

17-19B 

Verdampfen bei 50°C mit N2 auf 0,3-0,5 mL. Hinzufügen von Toluol, um 1 mL 

zu erhalten. Hinzufügen von 0,2 mL wasserfreies Magnesiumsulfat und 

Schwenken bis zur 6 mL-Markierung. 

20B 
Zentrifugieren bei >1500 rcf für 1 Minute. Überführen von ca. 0,6 mL in ein 

GC-Fläschchen. 

16A/21B Analyse mittels (LVI/)GC/MS und LC/MS-MS 

 

 

Ursprünglich entwickelt für die Pestizidanalyse in pflanzlichen 

Lebensmittelproben, ist die Methode seit ihrer Veröffentlichung vielfältigen 

Änderungen unterzogen worden. Zum einen wurde durch verschiedene 

Anpassungen ein größeres Detektionsspektrum der Pestizide erreicht, zum anderen 

ist die Methode um andere Stoffklassen und Probenarten ergänzt worden. Es gibt 

zahlreiche Übersichtsartikel, die die Entwicklungen der QuEChERS-Methode 

zusammenfassen. In ihrem Review nennen Rejczak et. al. eine Vielzahl an Analyten 

und Probenarten. Dabei gehen sie beispielsweise auch auf Antibiotika, 

Antiparasitika oder Hormone in tierischen Lebensmitteln ein. Sie dokumentieren 

jeweils die spezifischen Extraktionsarten und deren Reagenzien für die 

Aufbereitung von pflanzlichen Proben, von Ölen, von Wein und Fisch. In ihrem 

Artikel geben sie zwar einen weiten Überblick, jedoch beschreiben sie nicht alle 

Probenarten, die mittels des QuEChERS-Verfahrens aufbereitet werden können 

(Rejczak et. al., 2015). So wird beispielsweise in dem Artikel „QuEChERS - 

fundamentals, relevant improvements, applications and future trends“ aus dem Jahr 

2019 auch die Anwendung der QuEChERS-Methode für Umweltproben oder 

Blutplasma publiziert (Perestrelo et. al., 2019). Zusätzlich sind viele 

Einzelmethoden für eine Probenart beschrieben, so auch für Milch und 

Milchprodukte. Özdemir et. al. haben im Jahr 2019 über die Bestimmung von 

Organochlor-Pestizidrückständen mittels QuEChERS-Verfahren in pasteurisierter 

und sterilisierter Milch berichtet (Özdemir et. al., 2019). Das Verfahren der 

Aufbereitung nach QuEChERS für Milch zur nachfolgenden 

Antibiotikabestimmung ist von O. Shimelis und J. Claus beschrieben worden. Die 
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in dieser Publikation dargestellte Aufbereitung ist jedoch wesentlich kürzer als die 

ursprüngliche Methode und daher sei sie hier als Tabelle 2 explizit aufgeführt 

(Shimelis et Claus, 2023).  

 

Tabelle 2: Arbeitsschritte der QuEChERS-Methode für Milch (entnommen aus Shimelis et Claus, 

2023). 

Arbeitsschritt Vorgang 

1 
Milchproben werden eingewogen und mit analytischen Standards versetzt und 

10–30 Minuten bei Raumtemperatur inkubiert. 

2 
10 mL ACN zu jeder Probe hinzufügen, 10 Sekunden auf dem Vortex-Mischer 

mischen, 5 Minuten auf dem mechanischen Schüttler mischen. 

3 Proben 10 Minuten zentrifugieren, Überstand sammeln. 

4 
500 mg C18CE zum Überstand hinzufügen, 10 Sekunden auf dem Vortex-

Mischer mischen, 1 Minute auf dem mechanischen Schüttler schütteln. 

5 
Proben erneut 5 Minuten zentrifugieren, Überstand in ein vorgewogenes 

Glasröhrchen überführen. 

6 
Überstand 2–3 Stunden bei 40°C unter Vakuum auf ein Endgewicht von 1 g 

eindampfen. 

7 750 µL Wasser und 250 µL ACN zur konzentrierten Probe hinzufügen. 

8 Extrakt durch einen 0.45 µm Spritzenfilter filtrieren. 

9 Der gefilterte Extrakt ist bereit für die LC–MS/MS-Analyse. 

 

Für höher verarbeitete Milchprodukte, wie Butter, Joghurt, Weich- und Hartkäse 

sind ebenfalls Aufbereitungsverfahren nach QuEChERS beschrieben. Die Autoren 

kombinieren darin das Sorbentverfahren nach QuEChERS mit einer reverse phase 

dSPE, um eine gleichzeitige Analyse von mehreren Antibiotikagruppen zu 

ermöglichen und die Matrixeffekte zu verringern (Schwaiger et. al., 2017). Ebenso 

ist beschrieben, dass milchbasierte Säuglingsmilchnahrungen mittels QuEChERS-

Verfahren zur weiteren Analyse aufbereitet werden können (Izzo et. al., 2021). 

Somit ist heute die Methode, die Michelangelo Anastassiades und Koautoren 

erstmals 2003 beschrieben haben, auch bei der Aufbereitung von Milch und 

Milchprodukten ein anerkanntes Verfahren.   
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3. QuPPe-Verfahren 

Das QuPPe-Verfahren ist entwickelt worden, weil die Aufbereitung stark polarer 

Pestizide mit dem QuEChERS-Verfahren nur eingeschränkt möglich ist (CVUA 

Stuttgart, 2024; Anastassiades et. al., 2008). Daher ist das QuPPe-Verfahren für 

Proben vorgesehen, aus denen Pestizide analysiert werden sollen, die stark polar 

und stark wasserlöslich, aber kaum lipophil sind. In der ersten Veröffentlichung lag 

der Fokus der Methode auf der Analyse von Pestiziden wie Glyphosat und 

Chlormequat in pflanzlichen Proben (Anastassiades et. al., 2008). Diese Methode 

wurde im Jahr 2009 als 1. Version der QuPPe-Methode unter dem Titel „Quick 

Method for the LC-MS/MS Analysis of Highly Polar Pesticides in Foods of Plant 

Origin involving a Common Extraction Step with Methanol“ durch die Community 

Reference Laboratories for Residues of Pesticides - Single Residue Methods im 

Internet veröffentlicht (CRL, 2009). Mit Einführung der Version 10.1 ist erstmals 

die Zugabe von EDTA als Komplexbildner für zweiwertige positive Ionen, wie 

Calcium und Magnesium beschrieben sowie der Einsatz von Sorbentien zur dSPE 

bei pflanzlichen Proben (EURL-SRM, 2020). Im Jahr 2013 wurde die Methode 

ausgeweitet auf Proben tierischen Ursprungs; die 1. Version davon wurde ebenfalls 

im Jahr 2013 im Internet veröffentlicht (EURL-SRM, 2013). Diese ursprüngliche 

Version für Proben tierischen Ursprungs enthielt im Gegensatz zu der oben 

beschriebenen 1. Version für pflanzliche Proben bereits den Schritt der dSPE mit 

einem Sorbent. Mit Einführung der nunmehr 3. Version der Methode für Proben 

tierischen Ursprungs enthält dieses aktualisierte Verfahren auch den Schritt der 

EDTA-Zugabe (EURL-SRM, 2019). Zusammenfassend lässt sich daher annehmen, 

dass sich die zusätzlichen Aufbereitungsschritte als sinnvoll für den Analyseerfolg 

herausgestellt haben. Nachfolgend wird die Methode für Proben tierischen 

Ursprungs mit den jeweiligen Arbeitsschritten tabellarisch zusammengefasst.  

Tabelle 3: Arbeitsschritte der AO QuPPe Methode (entnommen aus EURL-SRM, 2019. 

Arbeitsschritt Vorgang 

1 
Probenhomogenisat in ein 50 mL Zentrifugenröhrchen wiegen: Milch, Niere, 

Muskel und Leber: 10 g ± 0,1 g 

2 
(nicht erforderlich, wenn IL-IS verwendet wird): Leber: +2 mL, Muskel: +1,5 

mL, Niere: +1 mL, Vollmilch: +0,5 mL, Magermilch: keine Zugabe 

3 100 µL isotopenmarkierten internen Standard (IL-IS) hinzufügen 
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4 
10 mL MeOH mit 1 % Ameisensäure und zusätzlich 100 µL Ameisensäure 

hinzufügen, Röhrchen schließen und schütteln 

5 1 mL 10% wässrige EDTA-Lösung hinzufügen 

6 Gründlich 5-15 Minuten mit einem mechanischen Schüttler schütteln 

7 

Probe vollständig einfrieren (z.B. 30 Minuten bei -80 °C oder >90 Minuten bei -

20 °C), sofort zentrifugieren (>3.000 g für 5 Minuten, bevorzugt ~10.000 g, 

bevorzugt gekühlte Zentrifugation) oder Arbeitsschritt 8 

8 
Gekühlte Hochgeschwindigkeitszentrifugation (z.B. >10.000 g bei -10 °C für 

≥20 Minuten) 

9 

2 mL des Rohextrakts in ein Röhrchen mit 100 mg C18-Sorbens und 2 mL 

Acetonitril überführen, 1 Minute schütteln und bei >3.000 g für 5 Minuten 

zentrifugieren 

10 
Zentrifugationsunterstützte Ultrafiltration durch einen 5 kDa-Cut-off-Filter (z.B. 

Polyethersulfonmembran) 

11 Analyse mittels LC-MS/MS 

 

Die QuPPe-Methode wird neben der Bestimmung von polaren Pestiziden in 

pflanzlichen Proben auch in der Analyse von Chlorat und Perchlorat in 

Milchproben genutzt. Chlorat und Perchlorat können durch den Einsatz von 

chlorhaltigen Reinigungsmitteln die Milchlieferkette als Kontaminanten 

verunreinigen (IDF, 2023; Steils et. al, 2023). 
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4. Fraktionierungsverfahren 

Fraktionierungsverfahren sind in der Lebensmittelindustrie weitverbreitet. 

Fraktionierung beschreibt in diesem Kontext das Aufteilen einer Ausgangsmenge 

in mindestens zwei Teilmengen unterschiedlicher Zusammensetzung. Zeitgleich 

findet der Begriff auch Anwendung auf die Aufteilung eines Stoffgemisches in 

Untergruppen (Gold Book, 2024).  

Fraktionierungsverfahren können stufenweise erfolgen und unterschiedliche 

Arbeitsschritte oder Verfahrenstechniken beinhalten. So werden beispielsweise 

Zentrifugen in der Milchindustrie einzeln oder in Reihe eingesetzt, um eine 

Trennung von Fraktionen zu erreichen; zu nennen wären hier normale 

Milchzentrifugen zur Entrahmung, aber auch Entkeimungsseparatoren. Neben 

Trennverfahren mittels Zentrifugalkraft gibt es in der Molkereiwirtschaft auch 

membranbasierte physikalische Verfahren. Mikrofiltration wird beispielsweise 

eingesetzt zur mikrobiellen Entkeimung, Ultrafiltration zur Proteinabtrennung und 

Nanofiltration zur Entsalzung und Aufkonzentrierung. Zu beachten ist, dass in den 

Membranverfahren nur fettfreie Magermilch verwendet werden kann und somit die 

Entrahmung als ein vorgelagerter Arbeitsschritt unerlässlich ist (Bylund und Tetra 

Pak, 2015).  

Diese Molkereiverfahren, bestehend aus der Entfettung der Milch durch 

Zentrifugation und nachfolgender zentrifugationsgestützter Ultrafiltration, haben 

Dyke et al. auch als Teil eines Milchprobenaufbereitungsverfahrens im Labor 

beschrieben. Die Autoren benutzen aber eine Aufarbeitung des Extraktes mit 

starken Säuren und Kationenaustauscherharzen vor der finalen Untersuchung auf 

Perchlorat (Dyke et al., 2005). Frenzel et al. beschreiben in ihrem Übersichtsartikel 

„Membrane-based sample preparation for ion chromatography“ verschiedene 

Verfahren zur Trennung oder Extrahierung von Analytenmittels 

Membrantrennung, Dialyse oder mikrowellengestützter Extrahierung. Sie 

beschreiben aber nicht die Anwendung der genannten Möglichkeiten detailliert für 

Milchprodukte (Frenzel et al., 2016). In der Publikation von Ortelli et al. wird die 

Probe mittels Ultrafiltration aufgereinigt, jedoch wird zuvor eine Fällung mit 

Acetonitril durchgeführt; außerdem wird darauf hingewiesen, dass die Milchprobe 

homogenisiert sein muss (Ortelli et.al., 2009).  
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5. Green Chemistry 

Nachhaltigkeit und Umweltverträglichkeit sind neue Wettbewerbsfaktoren und 

damit auch zunehmend Leistungsindikatoren für Labordienstleister. Damit werden 

neben der Analytik auch die Probenvorbereitungsmethoden immer intensiver einem 

“Nachhaltigkeits- und Umwelt-Check" unterzogen. In der Folge werden bestehende 

Verfahren wo möglich so adaptiert, dass diese bezüglich ihres Einsatzes von 

Einweg-Verbrauchsmaterial oder dem Einsatz von Extraktions- oder 

Lösungsmitteln vorteilhafter sind als die zuvor bekannten bzw. benutzten 

Methoden. Dieser Prozess der ständigen Verbesserung von Labormethoden und 

von Arbeitsabläufen in Laboren mit Blick auf deren Umweltverträglichkeit und 

Nachhaltigkeit wird als „Green Chemistry“ bezeichnet.  

Ein Beispiel für eine nachhaltige Adaptation einer Methode ist die Liquid Phase 

Microextraction (LPME), die eine Verbesserung der bisher genutzten Liquid Liquid 

Extraktion (LLE) ist, weil sie wesentlich geringere Lösungsmittelvolumina 

benötigt. Gleiches trifft auch auf die Solid Phase Microextraction (SPME) zu, die 

von der klassischen Solid Phase Extraction (SPE) abgeleitet ist. (Alahmad et al., 

2023). Die Autoren Aly und Gorecki benennen auch Membrane Extraction (ME) 

als Green-Chemistry-Methode, wobei sie zwischen einer Vielzahl an 

Methodenvarianten unterscheiden. Die beschriebenen Methoden basieren zum 

großen Teil auf einem Phasen- oder Konzentrationsausgleich zwischen zwei 

Medien. Die Membran trennt in diesen Prozessen eine Phase von der anderen 

Phase. Eine lösungsmittelfreie Fraktionierung mittels Membran wird nicht 

beschrieben. Jedoch wird zu Beginn der Publikation von Aly und Gorecki 

unterschieden zwischen möglichst keiner Vorbehandlung der Proben durch 

Lösungsmittel, also einer Direktanalyse, und den Green-Chemistry-Methoden, die 

versuchen den Einsatz von Lösungsmitteln möglichst gering zu halten (Aly et 

Gorecki., 2020).  

Neben der Adaptation von bestehenden Methoden ist es auch ein Ziel der Green 

Chemistry, neuartige und gleichzeitig nachhaltige Methoden zu entwickeln. Lopez-

Lorente et al. haben dazu in ihrem Artikel „10 Prinzipien der grünen 

Probenvorbereitungen“ beschrieben. Diese 10 Prinzipien besagen, dass 

Lösungsmittel, Reagenzien und Materialien sicher, erneuerbar, recycelbar und 

wiederverwendbar sein sollen. So werden die Abfallmengen und der Energiebedarf 
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minimiert, ein hoher Probendurchsatz und die Miniaturisierung von Proben 

ermöglicht und auch die Vereinfachung sowie die Möglichkeit zur Automatisierung 

der Verfahren und deren Sicherheit gewährleistet (Lopez-Lorente et al., 2022). 

Neben diesen generellen nachhaltigen Anforderungen an neue Methoden gehen 

mehrere Autoren auch darauf ein, dass neben der Verbesserung der Nachhaltigkeit 

der Analysemethoden selbst auch der Prozess der Probenvorbereitung für komplexe 

Matrices zu vereinfachen oder zu verkürzen und damit nachhaltiger zu gestalten sei 

(Cardenas, 2021; Ridgway et al, 2007). 

Neben diesen Ansätzen zur Verbesserung der Nachhaltigkeit in der Laborindustrie 

finden sich auch mehrere Publikationen, die Nachhaltigkeitsbewertungsverfahren 

von Methoden grundsätzlich diskutieren. Raccary et al. veröffentlichen komplexe 

Lebenszyklusanalysen, um die Nachhaltigkeit von verschiedenen Methoden zu 

bewerten. Dabei erheben sie umfangreiche Daten über die Mengen an 

Verbrauchsmaterialien, Chemikalien und Energie, die für die Vorbereitung einer 

Probe benötigt werden. Sie stützen ihr Verfahren auf Literaturdaten, die auch 

anderen Autoren die Möglichkeit geben, diese Daten als Vorlage für 

Lebenszyklusanalysen von Labormethoden zu nutzen (Raccary et al, 2022). 

Gonzales-Martin et al. bringen grafische Darstellungen als Alternative zu 

komplexen Berechnungen zur Bewertung der Nachhaltigkeit von 

Probenvorbereitungsmethoden in die Diskussion ein (Gonzales-Martin et al., 

2023). Insofern stehen für diesen sich neu entwickelnden Zweig der Green 

Chemistry je nach Anspruch flexible Lösungen für die Bewertung von Methoden 

und Prozessen zur Verfügung.  
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IV.  BISHER UNVERÖFFENTLICHTE DATEN 

In den beiden zuvor aufgeführten Publikationen wurde anhand geeigneter Beispiele 

gezeigt, dass die Fraktionierungsmethode für die Rückstandsanalytik in Rohmilch 

und anderen Matrices angewendet werden kann und verglichen zu anderen 

etablierten Methoden vergleichbare Ergebnisse produziert. Darüber hinaus wurde 

eine ökonomische Betrachtung hinsichtlich wichtiger Faktoren wie Aufwand an 

Arbeitszeit, Arbeitskosten, Material- und Stromverbrauch durchgeführt sowie die 

Auswirkung auf Umweltfaktoren mittels eines Life Cycle Assessments 

abgeschätzt. Die im Folgenden beschriebenen Daten sind in einer Zusammenarbeit 

der Unternehmen pureMilk analytical GmbH, Sartorius Lab Instruments GmbH 

und dem Milchprüfring Baden-Württemberg e.V. entstanden. An der Erhebung 

beteiligte Personen waren Jan-Michael Steils, Alexander Kaluza, Klaus Schöne, 

John Cashman, Christian Baumgartner, Maren Lang und Melina Kraus. Zudem sind 

die Daten zur Publikation eingereicht im Journal of AOAC INTERNATIONAL (IF 

2023:1,7), Special Edition: Green Chemistry. 

1. Life Cycle Assessment 

Ziel der Lebenszyklusanalyse ist der Vergleich des Kohlenstoff-Fußabdrucks der 

Methoden QuEChERS, QuPPe und FraMiTrACR. Diese Datenerhebung ist unter 

der Bedingung erstellt worden, dass 16 Laborproben je Methode aufbereitet 

werden. Wie in Abbildung 1 dargestellt, liegen die Hauptunterschiede zwischen 

diesen Methoden in der Menge und den Eigenschaften der benötigten 

Verbrauchsmaterialien, der Anzahl der Arbeitsschritte, dem Strombedarf der 

Laborgeräte und der Verwendung von Chemikalien. 
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Abbildung 1: Vergleich der Arbeitsschritte und der Verbrauchsmaterialien zwischen der QuPPe-, 

QuEChERS- und Fraktionierungsmethode mit FraMiTrACR. 

 

Daher bildete die Quantifizierung dieser Aspekte die Grundlage unserer Studie, die 

im Abschnitt über das Life Cycle Inventory (LCI) näher erläutert wird. Da unsere 

Bewertung ein repräsentatives Szenario in einem durchschnittlichen europäischen 

Prüfinstitut abbilden sollte, haben wir eine Reihe von Annahmen festgelegt. Die 

benötigten Verbrauchsmaterialien (Pipettenspitzen, Röhrchen, Spritzen, 

Spritzenfilter usw.) sollten für eine typische Situation in einem europäischen Labor 

repräsentativ sein und nicht für einen bestimmten Hersteller von 

Verbrauchsmaterialien stehen. Daher wurde davon ausgegangen, dass die 

Herstellung der Verbrauchsmaterialien im Vereinigten Königreich erfolgt, wobei 

Rohstoffe von Lieferanten mit einer Transportentfernung von 1000 km zur 

Produktionsstätte, einem durchschnittlichen Strommix und einer durchschnittlichen 

Transportentfernung zu den Kunden von 1000 km verwendet werden. Als End-of-

Life-Verfahren für die Verbrauchsmaterialien wurde die Verbrennung mit 

Energierückgewinnung angenommen. Die Anteile der Verbrennung, des 

Recyclings und der Deponierung am Ende der Lebensdauer von 

Verbrauchsverpackungen wurden auf der Grundlage durchschnittlicher 

Marktstatistiken ermittelt. Die Methode der Folgenabschätzung war EF3.1 Climate 

Change, fossil. Einzelheiten zu den Systemgrenzen, Einschränkungen und 

Abgrenzungen sind im Abschnitt über des LCI beschrieben. 
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2. Life Cycle Inventory 

Zur Modellierung der Lebenszyklusanalyse wurde das Gewicht der 

Verbrauchsmaterialien und Verpackungen sowie der Strombedarf für jede Methode 

ermittelt. Die Primärdatenerhebung für die Gewichte der Verbrauchsmaterialien 

und Verpackungen wurde bei Sartorius (Göttingen, Deutschland) durchgeführt. 

Abbildung 2 zeigt die jeweiligen Gewichte der Verbrauchsmaterialien, die für jede 

Methode bei der Vorbereitung von 16 Laborproben benötigt werden.  

Abbildung 2: Vergleich der Verbrauchsmaterialien, die für die Vorbereitung von 16 Proben nach 

den Methoden QuPPe, QuEChERS und FraMiTrACR erforderlich sind, und ihrer Verpackung, nach 

Gewicht in Gramm. 

 

 

Die Daten wurden durch Wiegen von Probenverbrauchsmaterialien verschiedener 

Hersteller und durch Überprüfung der Herstellerangaben zur 

Materialzusammensetzung erhoben. Wenn Daten für eine bestimmte Größe nicht 

verfügbar waren, wurde eine Skalierung für fehlende Größen vorgenommen. Bei 

den in der QuEChERS-Methode verwendeten Glasreagenzgläsern wurde davon 

ausgegangen, dass sie 20 Nutzungszyklen mit zwischenzeitlichen Reinigungs- und 

Autoklavierschritten durchlaufen. Für die QuPPe-Methode werden 1,95 kg 

Verbrauchsmaterial und Verpackung benötigt, für die QuEChERS-Methode 1,61 

kg und für die Fraktionierung mittels FraMiTrACR nur 1,07 kg. Die wichtigsten 

Materialien sind Polypropylen (PP, für alle Verbrauchsmaterialien einschließlich 

Pipettenspitzen, Zentrifugenröhrchen, Spritzen und Spritzenfilter), Polycarbonat 

(PC, für FraMiTrACR) und Polyethylen hoher Dichte (HDPE, für 

Zentrifugenröhrchendeckel). Zu den Verpackungsmaterialien gehörten 

Polypropylen für Pipettenspitzenboxen, Polyethylen niedriger Dichte (LDPE) für 

Verpackungsfolien und Karton. 
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Die Tabelle 4 zeigt den Vergleich zwischen den Methoden über die erhobenen 

Daten zur Verpackungsmenge, zum Stromverbrauch, zum Chemikalienverbrauch, 

zum Kohlenstoff-Äquivalentverbrauch, zur benötigten Arbeitszeit und zu den 

Arbeitskosten bei der Aufarbeitung von 16 Proben. 

Tabelle 4: Zusammenfassung der Mengen des Verbrauchsmaterial- und Verpackungsgewichts, des 

Strombedarfs, des Lösungsmittelverbrauchs und des CO2-Fußabdrucks für jede Methode. 

 QuPPe-

Verfahren 

QuEChERS-

Verfahren 

Fraktionierungs-

Verfahren 

Summe der 

Verbrauchsmaterialien und 

Verpackungen in g 

1950 1610 1069 

Stromverbrauch in kW/h 1,7 5,63 0,27 

Verbrauch der Chemikalien 

in mL 
172 197 0 

Summe kg CO2eq 6,94 5,82 3,99 

 

Die Primärdatenerhebung zur Ermittlung des Stromverbrauchs wurde ebenfalls bei 

Sartorius (Göttingen, Deutschland) durchgeführt. Die Daten sind in Tabelle 4 

dargestellt. Repräsentative Testläufe einer Tischzentrifuge wurden gemessen, 

während der Strombedarf von Abzügen, die in der QuEChERS-Methode verwendet 

werden, anhand der an das Gerät angeschlossenen Leistungsdaten in Abhängigkeit 

von der Nutzungsdauer berechnet wurde. Bei unserer Bewertung wurde festgestellt, 

dass der Energiebedarf von mechanischen Mischern vernachlässigbar ist und daher 

nicht in unsere Berechnung einbezogen wurde. Der Verbrauch von Lösungsmitteln 

und Sorptionsmitteln ist ebenfalls in Tabelle 4 aufgeführt. 

Das LCA-Modell wurde mit der Software Sphera LCAFE und der Datenbank 

Sphera 2023.2 sowie der Datenbank Ecoinvent 3.8 erstellt. Zu den aus diesen 

Datenbanken entnommenen Hintergrunddatensätzen gehören die 

Polymermaterialien für die Verbrauchsmaterialien und Verpackungen (PP, LDPE, 

HDPE, PC und Karton) sowie die Herstellungsprozesse für den Spritzguss und die 

Folienherstellung, die Strommixe für die Herstellung und die Produktnutzung, die 

Transportprozesse für den vorgelagerten Transport und den Vertrieb sowie die 

Datensätze für die Modellierung der Verbrennungs- und Deponieprozesse für das 

Ende der Lebensdauer. In ähnlicher Weise wurden die Daten für die Sterilisation 
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der Verbrauchsmaterialien und das Autoklavieren und Waschen der 

Glasreagenzgläser für QuEChERS aus den bei Sartorius verfügbaren Daten 

geschätzt. Die Beiträge sind in der Herstellungsphase der Verbrauchsmaterialien 

enthalten. Was die Lösungsmittel betrifft, so wurde der Datensatz für Acetonitril 

aus der Datenbank Sphera 2023.2 entnommen, während die Datensätze für 

Methanol, Ameisensäure und EDTA aus Ecoinvent 3.8 übernommen wurden. Die 

Verpackung und der vorgelagerte Transport von Lösungsmitteln wurden aufgrund 

ihrer geringen Auswirkungen nicht in das Modell einbezogen. Die bei den 

QuEChERS- und QuPPe-Methoden verwendeten Sorptionsmittel konnten nicht in 

das Modell einbezogen werden, da Informationen über ihre 

Umweltauswirkungsfaktoren fehlten. Die End-of-Life-Quote für Verpackungen 

wurde auf der Grundlage von Eurostat-Durchschnittsdaten aus dem Jahr 2021 

modelliert, wobei für den Anteil der Kunststoffe an den Verpackungen von 40,7 % 

Recycling, 37 % Verbrennung mit Energierückgewinnung und 22,3 % Deponierung 

ausgegangen wurde, und für den Anteil der Pappe von 82,5 % Recycling, 8,2 % 

Verbrennung mit Energierückgewinnung und 9,3 % Deponierung. Die 

Recyclinganteile der Verbrauchsgüterverpackungen wurden anhand eines Cut-off-

Ansatzes modelliert. 

3. LCA - Impact Assessment 

Als weiteren Teil unserer Lebenszyklusanalyse haben wir die 

Treibhausgasemissionen für jede Methode unter Verwendung der 

Folgenabschätzungsmethode EF 3.1 Klimawandel, fossil, berechnet. Dieser 

Indikator wurde gewählt, da insbesondere die Verringerung der fossilen 

Kohlenstoffemissionen industrieller Prozesse im Mittelpunkt steht. Abbildung 3 

zeigt die ermittelten Werte für die Herstellung von Verbrauchsmaterialien, den 

vorgelagerten Transport, die Herstellung von Verpackungen, den Vertrieb, Strom, 

Lösungsmittel, die Verbrennung von Verbrauchsmaterialien und das Ende der 

Lebensdauer von Verpackungen. Die Gesamtmengen des Kohlenstoff-

Fußabdruckes in kg CO2-Äquivalent sind in Tabelle 4 dargestellt. 
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Abbildung 3. Vergleich des Kohlenstoff-Fußabdrucks [kg CO2-Äq., EF 3.1 Klimawandel, fossil] 

zwischen den Methoden QuPPe, QuEChERS und FraMiTrACR bei der Vorbereitung von 16 

Proben. 

 

Die Herstellung von Verbrauchsmaterialien und die Verbrennung tragen bei allen 

drei Methoden am stärksten zu den Umweltauswirkungen bei. Dies kann mit dem 

in Abbildung 2 zusammengefassten Bedarf an Verbrauchsmaterialien in 

Verbindung gebracht werden, wobei QuPPe die höchste Anzahl an 

Verbrauchsmaterialien verwendet. Der Gewichtsvorteil der FraMiTrACR-Methode 

wird jedoch teilweise durch die Verwendung von Polycarbonat bei den 

Verbrauchsmaterialien kompensiert, verglichen mit den anderen Methoden, die 

einen größeren Anteil an Polypropylen-Verbrauchsmaterialien verwenden. Die 

Herstellung von Verpackungen und das Ende des Lebenszyklus von 

Verbrauchsmaterialien stehen in direktem Zusammenhang mit der Anzahl der 

Verbrauchsmaterialien, die für die einzelnen Methoden verwendet werden. Der 

Strombedarf ist ebenfalls ein wichtiger Faktor für die Umweltauswirkungen. Hier 

hat QuEChERS aufgrund des Vakuumverdampfungsschritts die größten 

Auswirkungen. Die Auswirkungen des Stromverbrauchs bei QuPPe und 

FraMiTrACR hängen mit der Zentrifugation zusammen, und die geringere Anzahl 

von Zentrifugationsschritten bei FraMiTrACR führt dazu, dass unsere Methode die 

geringsten Auswirkungen hat. Bei QuPPe entfallen fast 10 % der 

Kohlenstoffemissionen auf Lösungsmittel, insbesondere aufgrund der Verwendung 

von Acetonitril, während bei FraMiTrACR keine Kohlenstoffemissionen in dieser 

Kategorie anfallen, da für diese Methode keine Lösungsmittel erforderlich sind.  

Zusammenfassend lässt sich sagen, dass die Fraktionierung mit FraMiTrACR im 

Vergleich zu QuPPe und QuEChERS zu geringeren Kohlenstoffemissionen führt, 

was auf die geringere Anzahl der verwendeten Verbrauchsmaterialien, weniger 

Zentrifugationsschritte und das Fehlen von Lösungsmitteln bei dieser Methode 

zurückzuführen ist. 
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4. Ökonomisches Assessment 

In zwei früheren Studien haben wir die Vorbereitung von Rohmilchproben im 

Labor als Modell verwendet, um unsere Fraktionierungsmethode mit QuPPe für die 

Bestimmung von Chlorat und Perchlorat und mit QuEChERS für die Bestimmung 

von Antibiotikarückständen zu vergleichen. In beiden Veröffentlichungen zeigte 

sich, dass die Probenvorbereitungszeit im Labor durch den Einsatz von 

FraMiTrACR deutlich reduziert werden konnte. Wir verwenden die erhobenen 

Laborprobenvorbereitungszeiten aus unseren früheren Studien, um die 

Arbeitskosten für jede Methode zu bewerten. Die Werte sind in Tabelle 5 

dargestellt. 

Tabelle 5: Vergleichende Darstellung zwischen den 3 Methoden bezüglich der Arbeitszeit und der 

Arbeitszeitkosten bei Aufarbeitung von 16 Laborproben. 

 QuPPe-

Verfahren 

QuEChERS-

Verfahren 

Fraktionierungs-

Verfahren 

Arbeitszeit in 

Minuten 
83 180 24 

Arbeitszeitkosten in 

€ 
37,00 70,00 11,00 

 

Die Vorbereitungszeit wurde auf der Grundlage von 16 Laborproben in aktive und 

passive Arbeitszeit aufgeteilt. Als Anzahl der Laborproben, die einem 

Probendurchlauf entsprechen, haben wir 16 gewählt, da dies die normale Kapazität 

der Zentrifugenröhrchen einer Tischzentrifuge ist und die Zentrifugation ein 

integraler Bestandteil aller drei Methoden ist. Für die Berechnung der Arbeitskosten 

haben wir einen Stundenlohn von 40 € für die aktive Arbeitszeit, in der ein 

Labormitarbeiter die Laborproben aktiv bearbeitet, und die Hälfte dieses 

Stundenlohns für die passive Arbeitszeit, in der ein Mitarbeiter teilweise andere 

Aufgaben wie das Wiegen der Laborproben erledigen kann, bis die Zentrifugations- 

oder Verdampfungsschritte abgeschlossen sind, angenommen. Die Summe der 

beiden errechneten Arbeitskosten stellt die Gesamtarbeitskosten dar. Für den 

Strombedarf wurden, wie bereits zuvor erwähnt, die Daten anhand der 

Spezifikationen und der Betriebszeit für jedes verwendete Gerät erhoben. 

Vergleichsmessungen wurden auch mit Hilfe von Stromverbrauchsmessgeräten 

durchgeführt, die an die Elektrogeräte angeschlossen waren. Diese Daten sind 
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bereits in Tabelle 4 gezeigt und werden daher hier nicht mehr aufgeführt. Erwähnt 

werden soll zusätzlich, dass der Stromverbrauch sowie der Material- und 

Chemikalienverbrauch einen Einfluss auf die Gesamtkostenstruktur eines Labors 

haben. Daher werden diese Faktoren nochmals aufgegriffen und im Hinblick auf 

eine ökonomische Betrachtung diskutiert. 
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V. DISKUSSION 

Milch und Milchprodukte sind ein wichtiger Bestandteil der menschlichen 

Ernährung. Um die breite Palette von Lebensmitteln aus Milch herzustellen, weiter 

zu verarbeiten und haltbar zu machen, wird eine Vielfalt von 

Fraktionierungsverfahren angewendet. Als Fraktionierung bezeichnet man die 

Aufteilung einer Stoffmenge in mindestens zwei Teilmengen oder die Trennung 

eines Stoffgemisches in Untergruppen, die Fraktionen. 

 

1. Fraktionierung als Prozess 

Wie in der Einleitung bereits erwähnt, werden in der Milchverarbeitung zur 

Trennung der Milchbestandteile ganz unterschiedliche physikalische Verfahren wie 

Filtration und Zentrifugation genutzt.  

Für die Produktion von Säuglingsmilchnahrungspulver kann der 

Produktionsablauf, wie folgt aussehen: Die Rohmilch wird aus dem Stapeltank 

entnommen, mittels Zentrifugen entrahmt und durch Filtrationstechniken entkeimt. 

Anschließend wird die Magermilch mittels Fallstromeindampfer oder 

Membranfiltration aufkonzentriert. In einem Mischschritt wird das 

Magermilchkonzentrat mit Molkenpulver, Fettpulvern und anderen 

Nährstoffsubstraten versetzt, um die gewünschte Zusammensetzung einzustellen. 

Im letzten Produktionsschritt wird das Stoffgemisch in speziellen Sprühtürmen zu 

Säuglingsmilchnahrungspulver getrocknet und konfektioniert. Da die eingesetzten 

Rohstoffe zum Teil just-in-time angeliefert werden, wäre es ideal notwendige 

Analyseergebnisse, speziell hinsichtlich einer Belastung mit unerwünschten 

Substanzen, auch just-in-time und wenn möglich an allen Stufen des 

Produktionsprozesses zur Verfügung zu haben.  

Für einige Rückstandsklassen gelingt dies heute schon. So wird die Rohmilch vor 

bzw. beim Abladen vom Milchsammelwagen in der Milchannahme der Molkerei 

mittels Schnelltest auf verschiedene Antibiotika getestet. Diese Ergebnisse liegen 

just-in-time vor und werden – auch aufgrund spezifischer gesetzlicher Vorgaben – 

als Entscheidungsgrundlage für die Annahme des Rohstoffes oder dessen 

Zurückweisung und Ausschluss aus der Lebensmittelkette genutzt.  



V. Diskussion    42 

Für die meisten anderen Rückstände und Kontaminanten ist der Analytik-Prozess 

zeitaufwendiger und kann mehrere Tage in Anspruch nehmen, sodass das 

Endergebnis der Analysen erst nach der Produktion des Lebensmittels zur 

Verfügung steht. Häufig liegt dies nicht an der eigentlichen Analysemethode, 

sondern an der aufwendigen Probenvorbereitung für die entsprechende 

instrumentelle Analytik. Wären auch diese Ergebnisse just-in-time vorhanden – 

zumindest im Bereich einiger wenigen Stunden – würde dies erhebliche Vorteile in 

der Produktionssteuerung und der Wirtschaftlichkeit der Produktionsprozesse 

bringen. 

Mit der vorliegenden Arbeit sollte deshalb auch die Fragestellung beantwortet 

werden, ob mit Hilfe eines Fraktionierungsverfahrens eine ausreichend schnelle 

Alternative zum QuEChERS- und QuPPe-Verfahren entwickelt werden kann, um 

Analyseergebnisse zum Zeitpunkt der Rohstoffverarbeitung, also just-in-time, 

produzieren zu können. 

2. Fraktionierung als Laborprobenvorbereitung 

Ausgehend von dieser Fragestellung und meinen Kenntnissen über die Anwendung 

von Fraktionierungsprozessen in der Molkereitechnologie wurde die in dieser 

Arbeit beschriebene neue Fraktionierungsmethode zur Probenvorbereitung von 

Milch im Labor entwickelt.  

Um die Fraktionierung im Labor umzusetzen, wurde eine Fraktionierungseinheit 

konzipiert in Zusammenarbeit mit der Sartorius Lab Instruments GmbH. Die 

Fraktionierungseinheit FraMiTrACR, als Akronym für „Fractionation of Milk for 

Trace Analysis of Contaminants and Residues“ ermöglicht es, in einem ein-Schritt-

Verfahren komplexe Probenmatrices wie Milch passiv, schnell und 

extraktionsmittelfrei zu trennen und eine Fraktion daraus ohne weitere Bearbeitung 

direkt zur weiteren Analyse zu nutzen.  

Die Fraktionierungseinheit ist so konfiguriert, dass auch komplexe und fetthaltige 

Probenmatrices, ohne den zusätzlichen Einsatz von Chemikalien, mittels einer 

Membran getrennt werden. Um die passende Membran für die Fraktionierung zu 

ermitteln, wurden bei der Entwicklung der Fraktionierungseinheit FraMiTrACR 

neben Rohmilch auch komplexere Proben, wie Säuglingsnahrungspulver, 

Getreidebreipulver, Sahnepulver, Paprikamark und Tomatenmark getestet. Proben 
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dieser Matrices wurden mit Wasser verdünnt und anschließend in verschiedenen 

Membran- und Prozesskonstellationen fraktioniert. Aus den Tests war abzuleiten, 

dass die Menge des gewonnenen Filtrats neben den Parametern des 

Zentrifugationsprozesses von der Trockenmasse der Probe, der “Komplexität” der 

Probe und deren Fettgehalt abhängt. Die publizierten Daten zeigen, dass eine 

Rohmilchprobe mithilfe einer Zentrifuge passiv in 15 Minuten in ein weiter 

verwendbares Filtrat und ein Retentat getrennt werden kann. Das gewonnene 

Volumen ist nach dieser Zeit ausreichend, um eine Mehrfachbestimmung aus dem 

Filtrat durchzuführen und auch noch Volumen für Rückstellproben zur Verfügung 

zu haben.  

Neben der Entwicklung der grundsätzlichen Methodik und der Konfiguration einer 

praxistauglichen Fraktionierungseinheit war die Vergleichbarkeit der 

Analyseergebnisse mit den anderen, etablierten Methoden zur Probenvorbereitung 

die entscheidende Fragestellung bezüglich der Bewertung der neuen Methode als 

Alternative. Dazu wurden dotierte Rohmilchproben mittels 

Fraktionierungsmethode aufbereitet und nachfolgend mit Flüssigchromatographie 

und Massenspektroskopie analysiert. Dotiert wurden die Rohmilchproben sowohl 

mit polaren Kontaminanten wie Perchlorat und Chlorat, als auch mit weniger oder 

eher unpolaren praxisrelevanten Rückständen aus der Gruppe der Antibiotika.  

Diese dotierten Rohmilchproben wurden nicht nur mittels Fraktionierung, sondern 

auch mit den etablierten Verfahren QuEChERS und QuPPe aufbereitet und dann 

mit der gleichen Methodik parallel untersucht. Wie die Ergebnisse in den 

Publikationen zeigen, werden mit der Fraktionierungsmethode 

Bestimmungsgrenzen (LOD) und Nachweisgrenzen (LOQ) erreicht, die 

vergleichbar sind mit der QuEChERS- und der QuPPE-Methode. Wichtig für die 

Verwendung der Fraktionierungsmethode im Rahmen der Lebensmittelanalytik ist, 

dass sowohl LOD als auch LOQ wie bei den etablierten Methoden unterhalb der 

gesetzlich erlaubten Rückstandsmengen (MRL) liegen. Ebenso sind 

Wiederholbarkeit und Richtigkeit der angewendeten Analysemethode unter 

Verwendung der Fraktionierungsmethode mit den etablierten Verfahren 

vergleichbar, wie man an den publizierten Daten zur Methodenvalidierung 

erkennen kann. Diese wurde nach DIN ISO 11352:2013, den Richtlinien zur 

Bestimmung von LOD und LOQ nach G. Lieck und nach den Richtlinien 

„Analytical quality control and method validation procedures for pesticide residues 
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analysis in food and feed-SANTE/2021/11312“ ermittelt. 

Besonders ist hervorzuheben, dass sich mit der Fraktionierungsmethode sowohl 

polare als auch unpolare Stoffe gut aufbereiten lassen. Dies ist ein Hauptunterschied 

zu den etablierten Methoden. Ein zusätzlicher Vorteil ist, dass die 

Probenverarbeitung nicht nur schnell erfolgt, sondern auch kaum Probenhandling 

erfordert. Daher wird das Kontaminationsrisiko der Probe im Labor minimiert. 

Diese Reduktion des Kontaminationsrisikos ist besonders in der Spurenanalytik 

von Bedeutung.  

Einschränkend muss zu diesem Zeitpunkt hervorgehoben werden, dass die 

Probenaufbereitungsverfahren QuPPe und QuEChERS ein weit größeres Spektrum 

an Analyten abdecken als bislang mit der Fraktionierungsmethode gezeigt werden 

konnte. Ergänzend bleibt anzumerken, dass die Fraktionierung mittels 

FraMiTrACR bereits im Routinebetrieb von Laboren eingesetzt wird und im 

Rahmen der Akkreditierung nach DIN/EN/ISO 17025 durch die DAKKS als 

Methode zur Probenvorbereitung anerkannt ist. 

3. Fraktionierung ökonomisch betrachtet 

Neben der Entwicklung des Fraktionierungsverfahrens und dem Vergleich der 

Validierungsparameter zwischen den verschiedenen Methoden der 

Probenvorbereitung sollten auch Daten erhoben werden, inwieweit sich die 

Methoden in wirtschaftlichen Faktoren unterscheiden. Dazu haben wir die drei 

Methoden der Probenvorbereitung in Bezug auf die Zahl der Arbeitsschritte, die 

aktive und passive Bearbeitungszeit, den Materialverbrauch und den 

Energieverbrauch verglichen. Die vorliegenden Daten zeigen (Tabelle 6), dass sich 

durch die Fraktionierung eine Arbeitszeitersparnis von bis zu 71% bzw. 87% 

gegenüber den bisherigen Verfahren erreichen lässt. 
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Tabelle 6: Vergleich der Probenvorbereitungsverfahren QuPPe, QuEChERS und Fraktionierung 

(FraMiTrACR) bezüglich Arbeitszeit, Energiekosten und Arbeitszeitkosten. Die Einsparungen 

mittels Fraktionierungsverfahren gegenüber QuPPE bzw. QuEChERS werden in % angegeben 

(entnommen aus Steils et al.,2023; Steils et al., 2024) 

 QuPPe-

Verfahren 

QuEChERS-

Verfahren 

Fraktionierungs-

Verfahren 

Arbeitszeit in Minuten 83 180 24 

Reduktion der Arbeitszeit in % mittels 

Fraktionierung 
71% 87%  

Stromverbrauch in kW/h 1,7 5,63 0,27 

Energieeinsparung in % mittels 

Fraktionierung 
84% 95%  

Arbeitszeitkosten in € 37,00 70,00 11,00 

Arbeitszeitkostenreduktion in % 

mittels Fraktionierung 
70% 84%  

 

 Diese Zeitersparnis ergibt sich aus dem großen Unterschied der Zahl der 

Prozessschritte zur Vorbereitung der Proben, da bei der Fraktionierung mit 

FraMiTrACR die native Rohmilchprobe nur in die Fraktionierungseinheit 

eingefüllt wird, gegebenenfalls noch mit einem Standard versetzt wird, um dann in 

der Zentrifuge fraktioniert zu werden. Nach der Fraktionierung wird das Filtrat 

entnommen, durch einen Spritzenvorsatzfilter filtriert und analysiert. Diese 

einfache und kurze Verarbeitung steht den aufwendigen Extraktions- und 

Aufreinigungsschritten der anderen beiden Probenaufbereitungsverfahren QuPPe 

und QuEChERS gegenüber. Diese Arbeitszeitersparnis führt zu einer Reduzierung 

der Arbeitszeitkosten je Probe um 70% bzw. 84% gegenüber den 

Standardverfahren. Damit betragen die Arbeitskosten für 16 aufbereitete Proben 11 

Euro bei der Fraktionierungsmethode, 37 Euro bei der QuPPe Methode und 70 Euro 

bei der QuEChERS Methode. 

Neben dieser Kostenersparnis pro Probe, bezogen auf die reine Arbeitszeit der 

Labormitarbeiter ist es durch die schnelle Fraktionierung möglich, einen höheren 

Probendurchsatz pro Mitarbeiter und pro Zeiteinheit im Labor zu realisieren, was 

eine Reduzierung der Stückkosten durch eine geringere Belastung durch Fixkosten 
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und Abschreibungen zur Folge hat. Zusätzlich ist vorteilhaft, dass bei der 

Fraktionierungsmethode weniger Einweg- und Verbrauchsmaterialien eingesetzt 

werden. Dies ermöglicht eine weitere Kostensenkung durch Reduzierung der 

nötigen Lagerkapazität und der Abfallentsorgungskosten.  

Vorteilhaft ist auch die Energieeinsparung von bis zu 84% bzw. 95% gegenüber 

QuPPe- oder QuEChERS-Methode. Diese Energieeinsparung ist im Wesentlichen 

auf die Minimierung der technischen Bearbeitung der Proben und damit des 

Stromverbrauchs zurückzuführen. In Summer führen diese Faktoren zu einer 

verbesserten Wirtschaftlichkeit des Fraktionierungsverfahrens gegenüber den 

Standardverfahren bei gleichbleibender hoher Ergebnisqualität. 

 

4. Fraktionierung ökologisch betrachtet 

Neben der rein analytisch-qualitativen und der wirtschaftlichen Betrachtung sollte 

die Fraktionierungsmethode auch bezüglich Ihrer ökologischen Auswirkungen 

bewertet werden. Die publizierten Daten zeigen, dass die Fraktionierungsmethode 

den ökologischen Fußabdruck von Laboren gegenüber der QuPPe- oder der 

QuEChERS-Methode verbessern kann. Dies liegt vor allem an dem geringeren 

Materialeinsatz und dem deutlich niedrigeren Energieverbrauch. Beim 

Materialverbbrauch sind die Hauptvorteile der Fraktionierungsmethode, dass 

weniger Kunststoffmaterial eingesetzt wird und keinerlei Lösungs- oder 

Extraktionsmittel notwendig sind. Im erhobenen Life Cycle Assessment ergibt sich 

beim Einsatz der Fraktionierungsmethode eine Gesamtreduktion von 31% bzw. 

43% Kilogramm Kohlenstoffdioxidäquivalent gegenüber dem QuPPe- bzw. dem 

QuEChERS-Verfahren.  

 

Die erhobenen Daten zur ökologischen Betrachtung sind in Tabelle 7 dargestellt. 
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Tabelle 7: Vergleich der drei Probenvorbereitungsverfahren bezüglich der Verbrauchsmaterialien 

und des Verpackungseinsatzes, der Summe CO2eq und des Chemikalienverbrauchs. Zudem werden 

die Ersparnisse durch das Fraktionierungsverfahren in % angegeben (entnommen aus Steils et 

al.,2023; Steils et al., 2024) 

 QuPPe-

Verfahren 

QuEChERS-

Verfahren 

Fraktionierungs-

Verfahren 

Summe der Verbrauchsmaterialien und 

Verpackungen in g 
1950 1610 1069 

Müll- und Lagerreduktion in % mittels 

Fraktionierung 
45% 34%  

Summe kg CO2eq 6,94 5,82 3,99 

Reduktion der CO2eq in % mittels 

Fraktionierung 
43% 31%  

Verbrauch der Chemikalien in mL 172 197 0 

Reduktion der Chemikalien in % 

mittels Fraktionierung 
100% 100%  

 

Diese dargestellten Einsparungseffekte durch die Fraktionierungsmethode bei der 

Probenvorbereitung könnten bei breiter Anwendung einen wichtigen Beitrag zur 

Verbesserung der Nachhaltigkeit und der Umweltverträglichkeit von 

Laborunternehmen leisten. 

5. Fraktionierung zur Verbesserung der Prozessüberwachung 

Aufgrund der kurzen Bearbeitungszeit für die Probenvorbereitung bietet die 

Fraktionierungsmethode mittels FraMiTrACR erstmals die realistische 

Möglichkeit, just-in-time Analysen vor Ort in einem Produktionsstandort umsetzen. 

Es ist ohne großen Aufwand möglich aus Rohmilch, die angeliefert wird bzw. zur 

Verarbeitung ansteht, eine repräsentative Probe zu entnehmen und zu fraktionieren. 

Das Filtrat aus der Fraktionierungseinheit kann dann nach ca. 15 bis 20 Minuten 

direkt analysiert werden. Die Größe vieler Produktionsstandorte lässt den Einsatz 

von fortgeschrittener instrumenteller Analytik vor Ort zunehmend realistisch 

erscheinen. So könnte das Screening auf die häufigsten Kontaminanten wie 

Reinigungsmittelrückstände oder Antibiotika vor Ort durch frühzeitiges Vermeiden 

des Vermischens mit unbelasteten Chargen und durch den Ausschluss betroffener 

Chargen aus dem Produktionsprozess sich wirtschaftlich lohnen. Eine möglichst 
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frühe Identifikation nicht tauglicher Chargen eines Rohstoffes, bevor weitere 

Ressourcen in die Herstellung eines Produktes gesteckt werden, das später dann 

nicht als Lebensmittel freigegeben werden kann, hat nicht nur wirtschaftlichen 

Wert, sondern könnte auch zu einem erheblichen Imagegewinn der gesamten 

Branche führen. 

Einschränkend sollte hier allerdings angemerkt werden, dass die Zeit bis zur 

Verfügbarkeit eines Analyseergebnisses nicht allein von der 

Probenvorbereitungszeit, sondern auch maßgeblich von der Analysezeit durch die 

jeweilige Gerätetechnik und den Analyten bzw. das Analysespektrum bedingt wird. 

Möglich ist, dass man im Rahmen der Prozessüberwachung ein definiertes 

Analysespektrum hinterlegt, das in der Prozesszeit von der Stapelung bis zur 

Verarbeitung einer Charge analysiert werden kann. Ebenso ist denkbar, dass 

definierte Analysen zur Stufenkontrolle durchgeführt werden, wenn bekannte 

Prozesskontaminanten nicht verhindert werden können. Dies wäre beispielsweise 

denkbar bei Erhitzungsprozessen und der Überwachung von den dabei 

entstehenden Acrylamiden. Ebenso wäre es möglich Zwischenprodukte auf Chlorat 

zu untersuchen, wenn chlorhaltige Reinigungsmittel in der Zwischenreinigung der 

Anlagen eingesetzt werden. Aufgrund der Schnelligkeit der Probenvorbereitung 

mittels Fraktionierung sind sicher noch viele andere Anwendungsmöglichkeiten 

denkbar.  

Abschließend sollte noch betont werden, dass die Fraktionierungsmethode mittels 

FraMiTrACR bezogen auf das Risiko einer Kontamination von Proben innerhalb 

des Labors eine besonders sichere Methode ist. Da die Probe für die Fraktionierung 

nur mit Standard versetzt wird und keiner weiteren Behandlung oder Zugabe von 

anderen Stoffen unterliegt, ist das Kontaminationsrisiko um ein Vielfaches geringer 

als bei den anderen verglichenen Probenvorbereitungsmethoden. Dies kann 

beispielsweise von Bedeutung sein, wenn Stoffe untersucht werden sollen, die auch 

durch den Labormitarbeiter oder durch Reagenzien eingetragen werden können. 

Dies wurde unter anderem für die Bestimmung von perfluorierten Alkanen beim 

Einsatz von Ameisensäure beschrieben (Abafe et. al., 2021). Die Zugabe von 

Ameisensäure ist im Gegensatz zur Fraktionierungsmethode sowohl bei der QuPPe- 

als auch bei der QuEChERS-Methode ein notwendiger Prozessschritt. 
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6.  Zusammenfassende Bewertung und offene Fragestellungen 

In der Zusammenfassung der vorausgehenden Diskussionsabschnitte können 

folgende Aussagen getroffen werden: 

• Fraktionierung ist bei der Auswahl passender Prozessparameter, wie sie in der 

Fraktionierungseinheit FraMiTrACR umgesetzt werden konnten, eine 

geeignete Probenvorbereitungsmethode für die Analyse von Rohmilchproben.  

• Zusätzlich zeigt die Fraktionierungsmethode auch das Potential andere 

Probenarten, wie Säuglingsmilchnahrungen, Getreidebreie und Gemüseproben 

aufbereiten zu können.  

• Die Fraktionierungsmethode unterscheidet sich in Ihrer Anwendbarkeit 

gegenüber der bekannten QuPPe- bzw. QuEChERS-Methode durch eine 

deutlich reduzierte Aufbereitungszeit und geringeren Materialeinsatz.  

• Mit der Fraktionierungsmethode lassen sich sowohl polare Pestizide als auch 

unpolare antibiotische Wirkstoffe analysieren.  

Einschränkend muss zum aktuellen Zeitpunkt gesagt werden, dass sowohl bei der 

QuPPe- als auch bei der QuEChERS-Methode die publizierte Probenvielfalt und 

das publizierte Analysespektrum wesentlich größer sind als bei der entwickelten 

Fraktionierungsmethode. Erst mit der breiteren Anwendung der 

Fraktionierungsmethode wird sich zeigen, wie sich diese neue Methode zwischen 

den bekannten Methoden etablieren kann. Es ist denkbar, dass sich die 

Fraktionierungsmethode als “Brückenmethode” zwischen stark polaren und stark 

unpolaren Analyten als besonders vorteilhaft erweist. Ebenso ist es möglich, dass 

stark oberflächenaktive Substanzen an der Membran der Fraktionierungseinheit 

binden und nicht quantitativ bestimmt werden können. Es könnte auch sein, dass 

Stoffe, die an eine definierte Probenfraktion gebunden sind, nicht ins Filtrat 

übergehen und somit nicht zuverlässig analysiert werden können. Möglich ist auch, 

dass eine Adaptation der Fraktionierungsmethode für bestimmte Analysen 

notwendig ist oder für diese Stoffe eine andere Membran genutzt werden muss.  

Von den publizierten Daten ausgehend lässt sich aber bereits heute festhalten, dass 

für die Untersuchung vieler für die Milchindustrie, die Lebensmittelindustrie und 

insbesondere die Babynahrungsindustrie relevanter Parameter die Proben mit der 

Fraktionierungsmethode zuverlässig aufbereitet werden können. 

Die erarbeiteten Daten belegen eindeutig, dass die Fraktionierungsmethode für 
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Lebensmittellabore von sehr großer wirtschaftlicher und auch ökologischer 

Bedeutung sein kann. Die stark reduzierte Probenbearbeitungszeit ist sicherlich der 

größte wirtschaftliche Vorteil gegenüber anderen Methoden. In Kombination mit 

der reduzierten Menge an Verbrauchsmaterialien und dem geringeren 

Energieverbrauch verstärkt sich dieser Kosteneffekt zusätzlich.  

Neben der reinen Kosteneinsparung ist auch die Möglichkeit mehr Proben an einem 

Tag verarbeiten zu können ein wirtschaftliches Argument für den Einsatz von 

Fraktionierungseinheiten. Darüber hinaus verbindet die Fraktionierungsmethode 

ökonomische mit ökologischer Innovation. Da die Methode einen sehr geringen 

Material- und Energieverbrauch hat und zusätzlich auf Lösungsmittel und andere 

chemische Stoffe verzichtet, ist der ökologische Fußabdruck geringer als bei den 

etablierten Methoden. Somit wird dadurch das Labor in seiner Probenaufbereitung 

nicht nur effizienter, sondern auch „grüner“.  

Ein weiterer innovativer Aspekt für Labore, die an Produktionsstandorten der 

Lebensmittelindustrie angegliedert sind oder für diese als Dienstleister arbeiten, ist, 

dass die Proben just-in-time aufbereitet werden können und somit 

Qualitätsergebnisse von Rohwaren noch vor oder während der Verarbeitung zur 

Verfügung stehen. Dies ist besonders für Produktionsverfahren von Interesse, deren 

Rohstoffe eine geringe Haltbarkeit haben. Zudem ist es möglich, dass 

Zwischenprodukte vor der Weiterverarbeitung aufbereitet und analysiert werden, 

womit auch Verschneidungen von Chargen denkbar sind, um sich Zielparametern 

möglichst weit annähern zu können.  

Hervorzuheben ist noch, dass die Methode gegenüber den anderen verglichenen 

Methoden das Risiko von Kontaminationen deutlich reduziert, weil die Probe kaum 

manipuliert werden muss. Da auch keine Extraktions- oder Lösungsmittel sowie 

andere chemische Stoffe zur Probe gegeben werden, bleibt der ursprüngliche 

chemisch-physikalische Zustand der Probe bestmöglich erhalten. 

In der Gesamtschau aller erhobenen Daten lässt sich festhalten, dass das 

Fraktionierungsverfahren mittels FraMiTrACR bei vergleichbarer Ergebnisqualität 

eine ökonomisch und ökologisch sinnvolle Alternative zum QuPPe- bzw. 

QuEChERS-Verfahren darstellt. 
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VI.  ZUSAMMENFASSUNG 

Das QuPPe- und das QuEChERS-Verfahren sind weltweit anerkannte 

Probenvorbereitungsmethoden für Lebensmittel. Sie werden für die Vorbereitung 

einer Vielzahl von Probenarten verwendet, insbesondere zur Analyse von polaren 

bzw. unpolaren Analyten. Beide Methoden sind jedoch aufgrund einer Vielzahl von 

Prozessschritten zeitaufwendig und erfordern eine große Menge an Material und 

Chemikalien.  

In dieser Studie wurden diese beiden Verfahren mit einer neu entwickelten, auf der 

Fraktionierung der Proben beruhenden Vorbereitungsmethode verglichen. Die neue 

Methode erfordert für die Probenvorbereitung eine Fraktionierungseinheit, die als 

FraMiTrACR bezeichnet wird (Akronym für Fractionation of Milk for Trace 

Analysis of Contaminants and Residues). Als Probenmaterial wurde fetthaltige, 

nicht homogenisierte Rohmilch verwendet. Diese wird in die 

Fraktionierungseinheit pipettiert, mit einem passenden Referenzmaterial versetzt 

und dann in einer Zentrifuge 15 Minuten lang fraktioniert. Die Rohmilch wird dabei 

in Retentat und Filtrat getrennt. In der vorliegenden Arbeit wurde das Filtrat zur 

Analyse auf polare Pestizide und unpolare antibiotische Substanzen verwendet. 

Anhand der Daten konnte gezeigt werden, dass die Fraktionierungsmethode eine 

Alternative zu den etablierten Probenvorbereitungsmethoden darstellt. Mit der 

neuen Methode werden Ergebnisse erzielt, die mit dem QuPPe- bzw. dem 

QuEChERS-Verfahren vergleichbar sind. Der große Vorteil ist, dass durch die 

Fraktionierung Labore kosteneffizienter und nachhaltiger arbeiten können. Die 

Arbeitszeit und die Arbeitszeitkosten werden um mehr als 80% reduziert. Darüber 

hinaus reduziert die Fraktionierungsmethode den Materialeinsatz um bis zu 45 %, 

den Energieverbrauch um bis zu 95 %. Ein Einsatz von Lösungs- und 

Extraktionsmitteln ist überhaupt nicht mehr nötig. Insgesamt spart die Anwendung 

der Fraktionierungsmethode bis zu 43 % Kohlendioxidäquivalente in kg im 

Vergleich zum QuPPe- bzw. dem QuEChERS-Verfahren.  

Für die Probenart Milch und das getestete Analytenspektrum hat sich die 

Probenfraktionierung gegenüber dem QuPPe- bzw. dem QuEChERS-Verfahren als 

eine qualitativ gleichwertige, aber deutlich kostengünstigere und nachhaltigere 

Methode erwiesen.  
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VII.  SUMMARY 

The QuPPe and QuEChERS methods are globally recognized sample preparation 

methods for food. They are used for the preparation of a variety of sample types, 

especially for the analysis of polar and non-polar analytes respectively. However, 

both methods are time consuming due to a large number of process steps and require 

a large amount of material and chemicals.  

In this study, these two methods were compared with a newly developed 

preparation method based on sample fractionation. The new method requires a 

fractionation unit for sample preparation called FraMiTrACR (acronym for 

Fractionation of Milk for Trace Analysis of Contaminants and Residues). Fat-

containing, non-homogenized raw milk was used as sample material. This is 

pipetted into the fractionation unit, mixed with a suitable reference material and 

then fractionated in a centrifuge for 15 minutes. The raw milk is separated into 

retentate and filtrate. In the present study, the filtrate was used to analyze for polar 

pesticides and non-polar antibiotic substances. The data showed that the 

fractionation method is an alternative to the established sample preparation 

methods. 

The new method achieves results that are comparable with the QuPPe and 

QuEChERS methods. The great advantage is that laboratories can work more cost-

efficiently and sustainably thanks to fractionation. Working time and labor costs 

are reduced by more than 80%. In addition, the fractionation method reduces 

material usage by up to 45% and energy consumption by up to 95%. The use of 

solvents and extraction agents is no longer necessary at all. Overall, the use of the 

fractionation method saves up to 43% carbon dioxide equivalents in kg compared 

to the QuPPe or QuEChERS process.  

For the substrate milk and the tested analyte spectrum, sample fractionation has 

proven to be a qualitatively equivalent, but significantly more cost-effective and 

sustainable method compared to the QuPPe or QuEChERS method. 
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