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Verifizierung der Analytik von'Microcystinen mittels HPLC-DAD C. Spangardt', J. Schler

Hintergrund @ Struktur & toxische Effekte

Microcystine (MC) sind eine &
Klasse cyclischer Heptapeptide :
mit Uber 200 bekannten Verbin-
dungen. Charakteristische ist die |
nicht-proteinogene  Aminosaure
Adda. Sie werden von Cyanobak-
terien, auch als Blau- und Grunal-
gen bezeichnet, produziert.
MC stellen eine Bedrohung fur die |
r Gesundheit dar. Sie hemmen Abb. 1: Gewasser mit Algenblite. Oxidativer
Proteinphosphatasen (PP1 & PP2A), schadigen damit die Leber und | Siess T
sind reproduktionstoxisch. MC-LR wird durch die novellierte EU-Trink- __ |
wasserrichtlinie 2020/2184 reguliert. Abb. 2: Struktur der untersuchten MC und zellulare toxis-
che Effekte.
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DNA-Schaden

Storung des
Cytoskeletts

Automatisierung der Extraktion und 85%

schnellere Chromatographie von Microcysti-
nen mit HPLC-DAD

Methodenoptimierung Verifizierung

Entstoren mit Na-5:0s | | zweistufige Optimierung firr die Analytik Sechsfache Aufarbeitung von am Gren-
und die Anreicherung, um hinsichtlich des zwert der RL-EU 2020/2184 dotiertem Trink-
zeitlichen Aufwands und der Resultate best- wasser (1,0 ug/l). Abdecken des Arbeitsbe-

Festphasenextraktion  mggliche Ergebnisse zu erzielen. reichs von 0,2 - 3,0 ug/l durch &quidistante
(SPE) auf automatisier- externe Kalibrierung.
tem System mit Sty- | | Ermittlung von Nachweis- und Bestim-
ren-Divinylbenzol Kartu- mungsgrenze (LOD/LOQ) uber eine geson-
sche (Bond Elut) derte Kalibriergerade.
- Auswertung
- o [ =[i‘ —i : C : : p
AN | R o~ | - Die Anforderungen hinsichtlich Linearitat
e > 4 e 8 10 55 und Préazision, sowie LOD und LOQ wurden
— L Zeit Imin J erfullt. Die Methode ist zur Ubernahme in
Abb. 4: Vergleich der Chromatogramme (MC = 0,4 yg ml") die Routine im In- und Ausland bereit.
Im Verlauf der Methodenentwicklung, bis hin zur finalen Me-
| thode (rot) mit Verkurzung der Laufzeit um 85%. Tab. 1: Ergebniszusammenfassung der Verifizierung der
Verdampfen bei 40° C HPLC-Analytik fiir MCs.
unter Stickstoffstrom L )15
’ A, b) Blank MC-LR MC-RR MC-YR |
2 210 MERR MR, o R2=0,998 R2=0,999 R? = 0,999
S s
€ S 5-
Auflosen, behandeln im 3 . 1,29% rSD  8,25%rSD  4,03% rSD
Ultraschallbad 7 - =0
- . LOD = 0,05 ug/l 0,02 ug/l 0,04 ug/l
ReeesSy 5= | oa=0muen  osepen 015!
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HPLC-Analytik Abb. 5: a) Vergleich der Wiederfindung der sieben geteste- 0 Daten & Quellen

ten SPE-Kartuschen nach Optimierung und b) Chromato- (0] i (o)
Abb. 3: Optimierte Aufarbeitung  gramm mit Stdérung bei MC-RR und MC-YR, die zum Aus- Ry
auf Grundlage der DIN 20179. schluss der Strata-X fiihrte. e e
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