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Abb. 4: Gegenüberstellung der Wiederfindungsraten, abhängig von der Probenbehandlung

Ohne Kühlung, n = 5
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0

10

10

5

5

15

15

20

20

25

25

30

LU

0
2.5

5
7.5
10

12.5
15

17.5

LU

30 35 min0 105 15 20 25 30 35 min0

(3) 17.052 - Ergocornin
(4) 21.060 - Ergocrystin
(5) 23.053 - Ergosinin
(6) 27.656 - Ergocorninin
(7) 32.387 - Ergocrystinin
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Abb. 2: Beispielchromatogramm einer Kalibration (ungekühlt) Abb. 3: Beispielchromatogramm einer Referenzprobe (ungekühlt)
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Abb.1: 
vereinfachte Darstellung 
der Herstellung von LSD 
aus dem einfachsten 
Ergotalkaloid Ergin 
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G e t r e i d e a r t e n  b e f a l l e n  k a n n .  M u t t e r k o r n a l k a l o i d e  h a b e n  f r ü h e r  i m m e r  w i e d e r  z u  e p i d e m i e a r t i g e n  A u s b r ü c h e n  z u  
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1 0  g  P r o b e n m a t e r i a l  e i n w i e g e n

Z u s a t z  v o n  i n t e r n e m  S t a n d a r d  ( I S T D  =  L S D )

m i t  5 0  m L  E x t r a k ti o n s m i tt e l  4 5  m i n  s c h ü tt e l n

2 0  m i n  z e n t r i f u g i e r e n  b e i  R a u m t e m p e r a t u r

R e i n i g u n g  a n  b a s i s c h e m  A l u m i n i u m o x i d

1  m L  A l i q u o t  a m  R o t a ti o n s v e r d a m p f e r  e i n e n g e n

i n  R e k o n s ti t u ti o n s l ö s u n g  a u f n e h m e n

F i l t r a t  i n  v i a l  a b f ü l l e n

Ve r m e s s e n  m i t  H P L C / F L D

M e t h o d e n p a r a m e t e r

A u t o s a m p l e r t e m p e r a t u r :   
I n j e k ti o n s v o l u m e n :  
F l i e ß m i tt e l :

F l u s s r a t e :  
H P L C - S ä u l e :
D e t e k ti o n :  
L a u f z e i t :

5° C oder Raumtemperatur
20 μL 
Ammoniumhydrogencarbonatpuffer und 
Acetonitril (mit Gradient)
0,3 - 0,6 mL/min
4,6-Phenyl-Hexyl, l = 100 mm, ø 3 μm, bei Temp: 30° C
Fluoreszenzdetektor mit λ    245 nm und λ    430 nm
40 min

A u s w e r t u n g :

D i e  A u s w e r t u n g  d e r  E i n z e l s t o f f e  e r f o l g t  m i t  H i l f e  d e r  z u v o r  e r s t e l l t e n  
K a l i b r i e r g e r a d e n  ( B e s t i m m t h e i t s m a ß  R  v o n  0 , 9 9 6  b i s  0 , 9 9 7  u n g e k ü h l t  u n d  
R  v o n  0 , 9 9 8  b i s  0 , 9 9 9  b e i  K ü h l u n g )  d e r  b e t r e f f e n d e n ,  a u s g e w ä h l t e n  E r g o t -
a l k a l o i d e  ( B e i s p i e l  d e s  L e v e l s  5  s i e h e  A b b .  2 ) .  D i e  We r t e  s i n d  a u f  d e n  
i n t e r n e n  S t a n d a r d  ( L S D )  b e z o g e n .  I n  d e r  G e g e n ü b e r s t e l l u n g  v o n  E r g e b n i s s e n
d e r  M e s s u n g  m i t  g e k ü h l t e n  u n d  u n g e k ü h l t e m  P r o b e n g e b e r  s i n d  t e i l s  
d e u t l i c h e  U n t e r s c h i e d e  i n  d e r  W i e d e r f i n d u n g  z u g u n s t e n  d e r  K ü h l u n g  
z u  b e o b a c h t e n  ( s i e h e  A b b i l d u n g  4 ) .

Ve r g l e i c h :

D e r  Ve r g l e i c h  v o n  W i e d e r f i n d u n g s r a t e n  i s t  h i e r  e r s i c h t l i c h .  D a z u  w u r d e n
p r o  A n s a t z  ( „ u n g e k ü h l t “  u n d  „ P r o b e n g e b e r  g e k ü h l t “ )  5  P r o b e n  m i t  d e r  
M a r k e r s u b s t a n z m i s c h u n g  v e r s e h e n  u n d  v e r m e s s e n  u n d  m i t  j e  e i n e r  K o n t -
r o l l p r o b e  v e r g l i c h e n .  D i e  Fe h l e r b a l k e n  a m  o b e r e n  E n d e  d e r  S ä u l e n  s t e l -
l e n  g r a p h i s c h  d i e  p r o z e n t u a l e  S t a n d a r d a b w e i c h u n g  ( r e l .  S D )  i n n e r h a l b
d e r  M e s s r e i h e  d a r.

Fa z i t :

D i e  b e r e i t s  a m  Z I n s t S a n B w  M ü n c h e n  e t a b l i e r t e  M e t h o d e  z u r  E r g o t a l k a l o i d -
b e s t i m m u n g  k a n n  a u c h  m i t  i m  E i n s a t z  v e r f ü g b a r e n  M a t e r i a l i e n  u n d  G e r ä t e n
d u r c h g e f ü h r t  w e r d e n .  F ü r  e i n e  r i s i k o b a s i e r t e  A b s c h ä t z u n g  e i n e s  p o t e n t i e l -
l e n  E r g o t a l k a l o i d b e f a l l s  v o n  M e h l  i s t  d i e  M e t h o d e  z u r z e i t  t r o t z d e m  n u r  b e -
d i n g t  g e e i g n e t ,  d a  d i e  E r g e b n i s s e  o h n e  K ü h l u n g  d e s  P r o b e n g e b e r s  n i c h t  d i e
e r h o f f t e n  h o h e n  W i e d e r f i n d u n g e n  e r r e i c h e n .  D i e s e  h ä t t e n  d e n  C h a r m e ,  d a s s
g e g e b e n f a l l s  e r h ö h t e  G e h a l t e  a n  E r g o t a l k a l o i d e n  i n  j e d e m  Fa l l  s i c h e r  e r -
k a n n t  w e r d e n .  U m  d i e s  z u  g e w ä h r l e i s t e n ,  s c h e i n t  e i n e  K ü h l u n g  d e s  P r o b e n -
g e b e r s  ä u ß e r s t  v o r t e i l h a f t .  D i e  N a c h r ü s t u n g  d e r  i m  E i n s a t z  b e f i n d l i c h e n
H P L C  m i t  e i n e m  K ü h l m o d u l  i s t  s o m i t  a n g e b r a c h t .  E r s t  d a n n  k a n n  e i n  e f f e k -
t i v e s  S c r e e n i n g  v o n  G e t r e i d e p r o d u k t e n  i m  E i n s a t z  s i n n v o l l  e t a b l i e r t
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