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OCHRATOXIN

Stand: April 2008

Das Mykotoxin Ochratoxin A (OTA) wird von
verschiedenen Aspergillus- und Penicillium-Arten
in Getreide, Erdnissen, Trauben, Rosinen, Wein,
Kaffee, Bier und Gewiirzen typischerweise
wéhrend der Lagerung gebildet. Da OTA
nephrotoxische, teratogene, immunotoxische und
kanzerogene Wirkungen besitzt bzw. diese
vermutet werden und Untersuchungen ergeben
haben, dass dieses in den oben genannten
Matrices in zum Teil erheblichen Mengen
enthalten ist, wurden entsprechende Grenzwerte
durch die Europaische Union im Rahmen der
Mykotoxinh6chstmengen-Verordnung erlassen.
Je nach Matrix und Verwendungszweck, liegen
diese im Bereich von 0.5 bis 10 ppb. Um
entsprechend empfindlich und ohne stérende
Matrixeinflisse messen zu kénnen, wird OTA
nach einer Aufreinigung mittels Immunoaffinitats-
Saulen und Nachsaulenderivatisierung
fluoreszenzspektrometrisch bestimmt.
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LCTech bietet fir diese Applikation das geeignete Nachsaulenderivatisierungs-System
PINNACLE PCX von PICKERING LABORATORIES an. Das vollautomatisierte Software-
gesteuerte System kann mit jeder beliebigen HPLC-Anlage betrieben werden und wird lediglich

zwischen HPLC und Detektor angeschlossen.
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Methodenbeschreibung

Nach der Homogenisierung und Extraktion der Probenmatrix wird der Rohextrakt Gber
Immunoaffinitats-Saulen (z. B. OtaCLEAN™ von LCTech) gereinigt. Das erhaltene Sauleneluat
wird nach Trennung auf einer Reversed Phase-Saule mit Natronlauge oder wassriger
Ammoniakldsung durch das Pinnacle PCX-System derivatisiert und mittels Fluoreszenz-
Detektion bestimmt.

Chromatogramme
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a) OTA Standard ohne Nachséaulenderivatisierung b) OTA Standard mit Nachsaulenderivatisierung jeweils 100 pg

Bei Verwendung der Nachsaulenderivatisierung ergibt sich, in Abhangigkeit des jeweils
verwendeten Fluoreszenzdetektors, eine deutliche Vervielfachung der Peakflache. Es kann
sicher und empfindlich bis zu 1 pg OTA nachgewiesen werden.

HPLC-Bedingungen und Derivatisierungsparameter

HPLC

Betriebsmodus Isokratisch

Eluent AcCN/MeOH/Wasser/Eisessig 5/55/40/1 (viviviv)

Entgasung Helium- oder Vakuum-entgast

Flussrate 0.7 mL/min

HPLC-Saule RP C18 z. B. 150 x 4.6 mm mit Vorséule

Injektionsvolumen 100 pL
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Nachsaulenderivatisierung

Pinnacle PCX einstufig

Saulenofen 45 °C

Reaktorvolumen 500 pL

Reaktortemperatur 40 °C

Reagenz 1 N NaOH oder 25 % wassrige Ammoniakldésung

Reagenzfluss 0.3 mL/min

Detektion

Messart Fluoreszenz-Detektion

Anregungswellenlédnge | 365 — 390 nm

Emissionswellenlange | 440 nm

Zelle Analytisch; druckstabil bis 7 bar
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Bestellinformationen

Bestellnummer Beschreibung

1153-1022 PINNACLE PCX - Einstufig; 500 pL-Reaktor

Fur die Reinigung von Proben bietet LCTech die 3 mL Immunoaffinitats-Saulen
OtaCLEAN™ oder Afla-OtaCLEAN™ und weiteres nitzliches Zubehér an.

Bestellnummer Beschreibung
OtaCLEAN™: 3 mL Immunoaffinitats-Saulen fur die
10515 Probenvorbereitung in der Ochratoxin A Analytik;
25 Saulen/Karton
Afla-OtaCLEAN™; 3 mL Immunoaffinitats-Saulen fur die
11022 Probenvorbereitung in der kombinierten Aflatoxin- und
Ochratoxin A Analytik;
25 Saulen/Karton
10896 Vorlagegefal3, DURAN® Glas; wieder verwendbar;
spulmaschinentauglich; mit Dichtring und Schraubkappe
11048 Eluvac™ Vakuum-SPE-Apparaur fur die Immunoaffinitats-
Saulen mit grol3volumigen (100 mL) Vorlagegefal3en
Probenrack/Probenvorlage (Ideal fur Verbindung mit
11098 VorlagengefalRen 10896)
11105 Probenrack fur 4 mL Vials (Bestell-Nr. V0004)
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