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Vorwort

Die Abteilung Qualititssicherung und Untersuchungswesen (AQU) ist
eine zentrale Einrichtung fiir die Institute der LfL mit dem Auftrag,
landwirtschaftliche Produkte und Produktionsverfahren im Rahmen der
Qualitétssicherung und Forschung zu untersuchen.

Die Labore der Abteilung an den Standorten in Freising und Grub wer-

den ausschlieBlich fiir die Aufgaben der LfL genutzt und decken den

Bedarf der Institute an anorganischen und organischen Untersuchungen

von Boden-, Pflanzen- und Futtermittelproben sowie tierischen Erzeug-

nissen. Die Abteilung erfiillt somit mit hoher Methodenkompetenz und

mittels moderner leistungsfahiger Laborgerdte Querschnittsaufgaben fiir
die Institute. Dariiber hinaus entwickelt die Abteilung Untersuchungsmethoden und bearbeitet
Forschungsprojekte mit analytischer Fragestellung.

Das Analysenspektrum ist breit gefdchert und reicht von Boden- und Wasseruntersuchungen
bis hin zur Bestimmung der Fleischqualitét und Inhaltsstoffen von Futter-, Back- und Brauge-
treide. Die Labore liefern sowohl Erkenntnisse iiber Inhaltsstoffe von Diinge- und Pflanzen-
schutzmitteln als auch iiber Parameter zur Steuerung von Biogasanlagen. In Zusammenarbeit
mit dem Technologie- und Forderzentrum fiir Nachwachsende Rohstoffe in Straubing werden
Qualitdtseigenschaften von Nachwachsenden Rohstoffen untersucht. Das Analysenspektrum
und Qualitédtsstandards werden dabei den aktuellen Anforderungen angepasst.

Dariiber hinaus ist die Abteilung Qualitidtssicherung und Untersuchungswesen zustindig fiir
die Priifung und Genehmigung von Privatlaboren, die gemif3 der Kldrschlamm- und Bioabfall-
verordnung in Bayern titig werden wollen. In Zusammenarbeit mit den beiden Selbsthilfeein-
richtungen LKP (Landeskuratorium fiir pflanzliche Erzeugung in Bayern e.V.) und LKV (Lan-
deskuratorium der Erzeugerringe fiir tierische Veredelung in Bayern e.V.) ist die Abteilung fiir
ein Qualititssicherungssystem zustindig, das Grundlage fiir die Diinge- und Fiitterungsbera-
tung ist.

Das Jahr 2015 war gepragt durch die erfolgreiche Akkreditierung des Backbereichs: hier wur-
den zahlreiche Methoden im Rahmen des Qualitdtsmanagements validiert und durch die Deut-
sche Akkreditierungsstelle GmbH (DAkkS) auditiert. Dariiber hinaus wurde die europaweite
Ausschreibung fiir ein Labor-Informations- und Management-Systems (LIMS) vorbereitet und
in Kooperation mit der Verwaltung der LfL (AZV) und der Abteilung Information und Wis-
sensmanagement (AIW) zielgerichtet vorangetrieben.

Mit dem vorliegenden Jahresbericht moéchten wir Thnen einen Uberblick geben iiber die im
letzten Jahr bearbeiteten Schwerpunktthemen und Aktivitidten vermitteln. Allen internen und
externen Kooperationspartnern mdchte ich an dieser Stelle fiir die vertrauensvolle, konstruktive
und erfolgreiche Zusammenarbeit danken.

Mein besonderer Dank gilt allen Mitarbeitern der Abteilung fiir das grole Engagement und die
hervorragenden Leistungen.

Dr. Gerhard Straufl
Leiter der Abteilung Qualitétssicherung und Untersuchungswesen
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1 Organisation

1.1 Bayerische Landesanstalt flr Landwirtschaft

Die Bayerische Landesanstalt fiir Landwirtschaft (LfL) ist eine dem Staatsministerium fiir Er-
ndhrung, Landwirtschaft und Forsten unmittelbar nachgeordnete Behorde, die im Jahr 2003 aus
verschiedenen selbstindigen Einrichtungen und Behorden gegriindet wurde (Abbildung 1).
Aufgabengebiete der LfLL sind Hoheits- und Fordervollzug, anwendungsorientierte Forschung,
Ausbildung und Beratung fiir die bayerische Land- und Erndhrungswirtschaft.

Die Aufgabengebiete und die fachliche Ausrichtung — Agrardkologie, Pflanzenbau, Pflanzen-
schutz, Tierzucht, Tiererndhrung, Fischerei, Landtechnik, Tierhaltung, Agrar6konomik, Ernéh-
rung und Markt — bestimmen die organisatorische Gliederung der Institute.

Die Abteilungen sind Dienstleister, die einerseits die Institute bei ihren Projekten und Aufga-
ben unterstiitzen und andererseits mit Aufgaben in eigener Zustidndigkeit nach auBBen wirken.
Das Kompetenzzentrum fiir Erndhrung (KErn) ist der Landesanstalt verwaltungstechnisch an-
gegliedert.

Die Fiihrungsebene besteht aus dem Prisidenten, dem Prasidium und der Leitungskonferenz,
die gemeinsam mit der Stabsstelle als Controlling-Einrichtung und dem Verwaltungsrat mit
dem wissenschaftlich-technischen Beirat die Leitlinien der LfL. mit verantworten.

Organisationsstruktur
Bayerische Landesanstalt fur Landwirtschaft

| Stabsstelle i— Prasident - Verwaltungsrat

Prasidium Wiss.-techn. Beirat

Leitungskonferenz

[ |

Abteilungen Institute

Zentrale Verwaltung

Férderwesen und
Fachrecht

Qualitatssicherung und
Untersuchungswesen

Fischerei

Information und
Wissensmanagement

Pflanzenschutz
Tierzucht

und Ressourcenschutz

Berufliche Bildung

Landtechnik und Tierhaltung

A
Kompetenzzentrum fur Erndhrung '-3”
Okologischen Landbau, Bodenkultur
Pflanzenbau und Pflanzenziichtung
Ernahrungswirtschaft und Markte

Versuchsbetriebe

Tierernahrung und Futterwirtschaft
Betriebswirtschaft und Agrarstruktur

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

Die Abteilung Qualititssicherung und Untersuchungswesen (AQU) ist gegliedert in die Abtei-
lungsleitung und in drei Sachgebiete (Abbildung 2). Der Standort der Abteilungsleitung und
der Sachgebiete AQU1 und 2 ist Freising und der von AQU3 ist Grub/Poing (Abbildung 3). In
Freising befinden sich die Laborkapazititen fiir die Pflanzenproduktion im weitesten Sinne, al-
so die Matrices: Boden, Diinger, Pflanze und Reststoffe. Im Labor in Grub wird das Probenma-
terial aus dem tierischen Bereich bearbeitet und deckt damit den Analysenbedarf fiir die Fut-
terwirtschaft, Tiererndhrung, Tierhaltung und Tierzucht ab.

Organisationsstruktur
Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen

Qualitatsmanagement-
beauftragte

M. Berndt
Vertreter: Dr. L. Seigner (IPS)

Abteilungsleitung
Leiter: Dr. G. Straul®
Vertreter: Dr. M. Schuster

Notifizierungsstelle

nach Abfallrecht®
M. Berndt
Vertreter: Dr. G. Straufl

Probenannahme
-vorbereitung, -lagerung
G. Henkelmann
Vertreter: Dr. R. Figlein

Sicherheitsbeauftragte
G. Henkelmann, G. Zach,
|. Schanze

LIMS-Beauftragte
K. Fischer-Kaiser
Vertreter: Dr. R Figlein

Offentlichkeitsbeauftragte
Dr. R. Fuglein
M. Berndt

AQU 1

Analytik von
Nahrstoffen, Wirkstoffen und
biologischen Systemen

Dr. 5. Mikolajewski
Vertreter: Dr. J. Rieder

1a: Anorganik
Dr. 5. Mikolajewski
Vertreter: Dr. J. Rieder

1

o

: Organik
Dr. J. Rieder
Vertreter: Dr. 5. Mikolajewski

1c: Mikro- und
Molekularbiologie®
Dr. M. Lebuhn
Vertrater: N.I.

AQu 2

Analytik der Rohstoffqualitat
von pflanzlichen Produkten
und Bioenergie

G. Henkelmann
Vertreter: Dr. R. Figlein

2a: Brau- und Backqualitat
Dr. R. Fuglein
Vertrefer: G. Henkelmann

2b: Qualitat von pflanzlichen
Produkten®
G. Henkelmann
Vertreter: Dr. R. Fiiglein

2c: Qualitat von Prozess-
stoffen der Bioenergie®
N.M.
Vertrefer: G. Henkelmann

AQU 3

Analytik von
Futtermitteln und
tierischen Produkten

Dr. M. Schuster
Vertrefer: C. Reinhardt

Ja: Futtermittelqualitat
Dr. M. Schuster
Vertreter: G. Zach

3b: Qualitat von tierischen
Produkten®
C. Reinhardt
Vertreter: Dr. M. Schuster

Abb. 2: Organisationsstruktur der Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen

(AQU)

Abb. 3: Laborstandort Freising, linkes Bild (AQU1 und 2, Anschrift: Bayerische Landesanstalt
fir Landwirtschaft, AQU, Lange Point 4, D-85354 Freising-Weihenstephan) und Laborstand-
ort Grub, rechtes Bild (AQU3, Anschrift: Bayerische Landesanstalt fir Landwirtschaft, AQU,
Prof.-Zorn-Stral3e 20 c, D-85586 Grub)
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1.2.1 Ziele und Aufgaben

Die Abteilung Qualitatssicherung und Untersu-
chungswesen — AQU — beschéftigt sich mit allen
wesentlichen analytischen Fragestellungen in-
nerhalb der LfL. Die Analysenergebnisse der La-
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 L{L. Abb. 4: Weizenkorner. Die Bestim-

mung der Qualitat von Getreide ist
ein wesentliches Aufgabengebiet von
AQU

Die Ziele von AQU werden definiert aus der
Stellung der Abteilung innerhalb der LfL als
Kompetenzzentrum fiir Analytik und Qualitits-
sicherung:

e Analytik von Boden- und Pflanzenproben, Futtermitteln, tierischen Produkten, Diingemit-
teln und Siedlungsabféllen im Vollzug von Hoheitsaufgaben,

¢ Qualitdtsuntersuchungen und Analysen fiir die Institute der Landesanstalt, fiir Selbsthil-
feeinrichtungen der bayerischen Landwirtschaft und andere Wirtschaftsbeteiligte,

e Projektforschung in der Analytik in eigener Verantwortung oder in Zusammenarbeit mit in-
ternen und externen Partnern,

e Anpassung von Analysenverfahren im Hinblick auf technischen Fortschritt oder auftrags-
spezifische Anforderungen,

e Notifizierung von externen Laboren im Vollzug der Kldrschlamm-, Bioabfall- und Diinge-
verordnung,

e Etablierung von Qualitdtssicherungsmafinahmen bzw. der Akkreditierung gemédfl DIN EN
ISO/IEC 17025,

e Zusammenarbeit mit Fachbehorden, Forschungseinrichtungen und Verbdnden in analy-
tisch-methodischen Fragestellungen.

Das Aufgabenspektrum der Abteilung ergibt sich aus:

e dem Hoheitsvollzug in eigener Zustandigkeit, der insbesondere im Bereich des Abfallrechts
(Notifizierungsstelle) wahrgenommen wird,

e der Analytik im Vollzug der Diingeverordnung und des Pflanzenschutzmittelrechts. Den
zustdndigen Instituten der LfL werden die Analysendaten von AQU zur Verfiigung gestellt.
Daneben wird Amtshilfe auch fiir das Bundessortenamt und andere nationale Priifstellen
geleistet,

e dem Analysenbedarf der LfL-Institute, insbesondere der Institute fiir Okologischen Land-
bau, Agrardkologie und Bodenschutz (IAB), flir Pflanzenbau und Pflanzenziichtung (IPZ),
fiir Pflanzenschutz (IPS), fiir Tierzucht (ITZ), fiir Tiererndhrung und Futterwirtschaft
(ITE), fiir Landtechnik und Tierhaltung (ILT) und fiir Fischerei (IFI),

e der Betreuung von analytischen Laboratorien im Bereich der LfL im Hinblick auf die Um-
setzung von QualititssicherungsmaBinahmen bzw. der Akkreditierung gemdf3 DIN EN
ISO/IEC 17025,

e der Einbindung von AQU in zahlreiche Forschungsprojekte, Monitoring- und Versuchs-
programme der Institute,
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e den mikro- und molekularbiologischen Forschungsprojekten hinsichtlich einer Prozessop-
timierung der Biogastechnologie,

e dem Analysenbedarf der bayerischen Selbsthilfeeinrichtungen der Landwirtschaft (LKP,
LKV).

AQU erbringt grundlegende Leistungen im Sinne der Qualititssicherung der landwirtschaftli-
chen Produktion. Dabei wird die Fachkompetenz privater Labore durch Ringversuche, Proben-
nachkontrollen und Laboriiberwachung sichergestellt bzw. die Fachaufsicht {iber ein dem
Sachgebiet AQU3 angeschlossenes Futtermittellabor des LKV ausgeiibt.

Die Abteilung Qualitétssicherung und Untersuchungswesen ist durch die Probenanalysen auf
verschiedenen Ebenen in Teilprozesse innerhalb der Versuchstitigkeit der LfL-Institute einge-
bunden. Als zentraler Analytik-Dienstleister ist AQU an wesentliche Prozessschnittstellen an-
gebunden (Abbildung 5), wodurch eine effiziente Nutzung der Laborkapazititen bei AQU mit-
tels zielfiihrender Kommunikation und angemessener Abstimmung mit den Instituten moglich
ist.

Abb. 5: Projektarbeit an der LfL.

Dargestellt sind die Prozess-
g | O SE =0 schnittstellen zwischen AQU und
T den Instituten der LfL im Hinblick
Analysenbedarf auf die Planung und Durchfiihrung
’ ermitteln : von Versuchen bzw. Analysen (Ab-
1 kurzungen s. 4.2.5)
Versuche
durchfihren ‘
IAB, IPZ, IPS,
Al ‘ Anarysen ITZ, ITE, ILT, IFI
| durchfuhren
i
Analysen
> auswerten
Versuche B
auswerten -

Seitens AQU erfolgt keine Akquisition von Analysenauftrigen auflerhalb der LfL, es werden
also keine Untersuchungsauftrage von Landwirten, Verbrauchern oder Firmen ausgefiihrt. Die
Analysenkapazititen werden damit vorwiegend durch die Institute der LfL sowie durch die
bayerischen Selbsthilfeeinrichtungen der Landwirtschaft genutzt. Ausnahmen werden nur in
begriindeten Fillen gemacht oder wenn Privatlabore mangels Methodenkompetenz nicht in
Anspruch genommen werden konnen, die Untersuchungen jedoch im allgemeinen Interesse
sind. Ein solcher Fall sind z.B. die Brau- und Backqualititsuntersuchungen fiir die bayerischen
Pflanzenziichter.

Die verschiedenen Aufgabenbereiche und Sachgebiete der Abteilung kooperieren eng bei der
Probenvorbereitung, Probenlogistik, Analytik und Ergebnismitteilung. Eine zentrale Rolle
spielt hier das Labor-Informations- und Management-System (LIMS), da nur mit einer leis-
tungsfahigen elektronischen Datenverarbeitung mit den groBen Datenmengen sicher und Auf-
traggeber orientiert umgegangen werden kann.
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Das Analysen- und Leistungsspektrum der Abtei-
lung Qualitétssicherung und Untersuchungswesen
ist entsprechend den Anforderungen sehr viel-
schichtig (Abbildung 6). Es werden im Wesentli-

chen Analysenauftriage der Institute der LfL bear- -
beitet, die sich aus Daueraufgaben ergeben oder

fiir zeitlich befristete Forschungsprojekte (Pro-

jektaufgaben) notwendig werden.

Neben klassischen analytischen Aufgabenstellun-

gen werden von der Abteilung Qualitdtssicherung  Abb. 6: Beispiele von Analysenmatrices
und Untersuchungswesen fiir verschiedene Ein-  jn AQU

richtungen innerhalb und auBlerhalb Bayerns

Ringversuche angeboten. Das Ziel ist die Analysenqualitidt von Untersuchungslaboratorien zu
kontrollieren und zu optimieren (z.B. im Rahmen der Notifizierung).

Zur Orientierung fiir die Auftraggeber wurden die wesentlichen Leistungen von AQU in Form
eines Leistungsverzeichnisses zusammengestellt (Tabelle 1). Als Dienstleister stehen die Ana-
lytik-Experten insbesondere bei der Auswahl adidquater Methoden unter Beriicksichtigung
wirtschaftlicher und fachlicher Aspekte fiir die Versuchsansteller aus den Instituten beratend
zur Seite. Insbesondere bei Schnellmethoden ergeben sich stindig neue Analysenmdglichkei-
ten, die im Hinblick auf Kosten- und Ressourceneffizienz interessante Perspektiven eréffnen.

Tab. 1: Leistungsverzeichnis der Abteilung Qualitatssicherung und Untersuchungswesen (Ab-
kirzungen s. 4.2.5)

L eistungsverzeichnis

Inhaltsverzeichnis

A Bodenuntersuchungen

Diingemitteluntersuchungen

Untersuchung von Wasserproben

Untersuchung organischer Kontaminanten, Wert- und Inhaltsstoffe
Molekular- und mikrobiologische Untersuchungen

Untersuchungen zur Rohstoffqualitit pflanzlicher Produkte, Bioenergie

Futtermitteluntersuchungen

T O O o g O w

Untersuchungen von Fleisch/tierischen Produkten

—

Ringversuche

J Notifizierung im Rahmen der AbfKlarV und BioAbfV




14

Organisation

A Bodenuntersuchungen (N .,in)
Probenvorbereitung (Homogenisierung, Riickstellung)
Stickstoff (N)

Nmin (NH4-N, NO3-N aus dem CaCl,-Extrakt)

B Diingemitteluntersuchungen
Handelsdiinger
Probenvorbereitung (Registrierung, Trocknung, Vermahlung, Riickstellung)

Stickstoff (N)

Gesamt-N

- Gesamt-N in nitratfreien Diingern: Kjeldahl-Methode

- Gesamt-N in nitrathaltigen Diingern: Kjeldahl-Methode nach Nitratreduktion
- Gesamt-N: Dumas-Verfahren, Elementaranalyse

Ammonium-N, Nitrat-N

- Ammonium-N und Nitrat-N: DEVARDA

- Ammonium-N: Destillation

- Ammonium-N: Ausblasemethode

Nitrat-N: Gravimetrie

- Nitrat-N: rechnerisch

Harnstoff

- Carbamid-N in reinem Harnstoff: Kjeldahl-Methode

- Carbamid-N in Gemischen mit anderen N-Formen: Urease-Methode
Pflanzenverfligbarer N (NH,4-N, NO;-N aus dem CaCl,-Extrakt)
Biuret: HPLC-Methode

Cyanamid-N rechnerisch

Phosphat (P,05)

P,0Os, wasserloslich

P,0s5, neutral-ammoncitratloslich

P,Os, wasserloslich und neutral-ammoncitratléslich: Methode Fresenius-Neubauer
P,05, mineralsiureldslich

P,0s5, alkalisch-ammoncitratldslich: Methode Petermann

P,0s, in 2% Zitronensdure 16slich

P,0s, in 2% Ameisensaure 16slich

P,0s, in 2% Zitronensdure und alkalisch-ammoncitratldslich (Methode Petermann)

P,Os5, ausschlieBlich mineralsdureldslich: rechnerisch

Kalium (K,0)
K,0, wasserloslich (ICP-OES)
K,0, gesamt (ICP-OES)

Kalium (gravimetrisch)

Magnesium (MgO)
MgO, wasserloslich
MgO, gesamt
Schwefel (S)
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Schwefel, wasserloslich
Schwefel, gesamt
Schwefel, gesamt: Dumas-Verfahren, Elementaranalyse

Schwefel als Schwefeltrioxid: rechnerisch

Natrium (Na)
Natrium, wasserloslich

Natrium, gesamt

Kalke

Calcium (CaCO;)/Magnesium (MgCO;) komplexometrisch
Calcium (CaO): ICP-OES

Carbonate (an CO, gebundenes CaO) nach SCHEIBLER-Methode
Reaktivitit

Basisch wirksame Stoffe (CaO)

Zuschlag fiir Berechnung Neutralisationswert

Spurenelemente

Wissriger Auszug

Konigswasseraufschluss

ICP-OES: Bor, Kobalt, Kupfer, Eisen, Mangan, Molybdan, Natrium, Zink
Selen (Hydrid-AAS)

Schwermetalle (Konigswasseraufschluss)
ICP-OES: Chrom, Nickel, Blei

Arsen (Hydrid-AAS)

Cadmium (GF-AAS)

Chrom(VI): qualitativ

Chrom(VI): photometrisch

Quecksilber (Kaltdampftechnik)

Sonstige Parameter:

Chlorid (gravimetrisch)

Mikrowellenaufschluss

Trockensubstanz (Trockenschrank)

Organische Trockensubstanz, oTS (Glithverlust)
pH-Wert (CaCl,)

Dichtebestimmung

Siebdurchgédnge zwischen 0,032 und 10 mm, je Fraktion

Wirtschaftsdiinger
pH-Wert

Sammelanalyse von Wirtschaftsdiingern (Trockensubstanz, organische Substanz,
Stickstoff; aus Konigswasseraufschluss: Phosphor, Kalium)
Pflanzenverfiligbarer Stickstoff (NH,4-N, NO3-N aus dem CaCl,-Extrakt)

ICP-OES (aus Konigswasseraufschluss)
- Makronéhrstoffe, je Element: Calcium, Schwefel, Magnesium, Natrium
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- Mikronihrstoffe, je Element: Kupfer, Eisen, Mangan, Zink
- Schwermetalle, je Element: Chrom, Nickel, Blei
Cadmium (GF-AAS)

Quecksilber (Kaltdampftechnik)

C Untersuchung von Wasserproben
Sickerwasser

Nitrat in Wissern (Photometrie)
Phosphor, Schwefel (ICP-OES)

D Untersuchung organischer Kontaminanten, Wert- und Inhaltsstoffe
Inhaltsstoffe mittels Gaschromatographie (GC), z.B.
- etherisches Ol von Pfefferminze und Zitronenmelisse
- etherisches Ol von Artemisia scoparia

- Bornylacetat in Extrakten von Valeriana officinalis
- Nitratgehalt von Heil- und Gewiirzpflanzen (GC)
Etherisches Ol mit Wasserdampfdestillation, z.B.

- Etherisch-Ol-Gehalt von Artemisia

- Etherisch-Ol-Gehalt von Baldrian

- Etherisch-Ol-Gehalt von Pfefferminze

Extrakt Heilpflanzen, z.B.

- HeiBwasser-Extraktgehalt von Leonurus

- Kaltwasserextraktgehalt von Astragalus

- HeiB-Ethanol-Extrakt von Bupleurum
Untersuchungen mittels HPLC, z.B.

- Nivalenol und Deoxynivalenol

- Zearalenon

- Atrazin

- Neonikotinoide

- Astragaloside

- Saikosaponine

- Valerenséuren

- Chlorogenséuren

Untersuchungen mittels ELISA, z.B.

- Deoxynivalenol in Getreide

- T-2 Toxin in Getreide

- Fumonisin in Getreide

- Cortisol in Wasser

E Molekular- und mikrobiologische Untersuchungen
Salmonellen

- Salmonellennachweis (qualitativ)

- Salmonellenbestimmung (quantitativ)

Methanogene Archaeen, DNA-Ebene

- Quantitativ (QPCR)

- Qualitativ (Populationszusammensetzung)

Bakterien gesamt, DNA-Ebene
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- Quantitativ (QPCR)

- Qualitativ (Populationszusammensetzung)
Methanogene Archaeen, mnRNA-Ebene

- Quantitativ (QPCR)

- Qualitativ (Populationszusammensetzung)
Bakterien gesamt, rRNA-Ebene

- Quantitativ (QPCR)

- Qualitativ (Populationszusammensetzung)

F  Untersuchungen zur Rohstoffqualitdt pflanzlicher Produkte Bioenergie
Allgemeine Untersuchungen Rohstoffqualitat/Bioenergie
Probenvorbereitung (z.B. Trocknung, Vermahlung, Verpackung, Riickstellung, Lagerung)
Reinheit, Bruchkorn, Fremdbesatz

Reinigung von Getreide und Olfriichten

Tausendkornmasse (TKM), Tausendkorngewicht (TKG)
Sortierung (KorngréBenverteilung)

Hektolitergewicht (HLG)

Trockensubstanz (TS), Feuchte

Vortrocknung

Asche

Rohprotein (RP), Eiweifl mittels NIRS / NIT

Rohprotein (RP), Eiweill nach Kjeldahl

Fett nach Soxhlet (gem. VDLUFA)

Fett, Mehrfachextraktion (Hexan oder Petrolether)

Fett mittels NMR

Starke (gesamt), amtliche Methode, polarimetrisch

Starke (Amylopektin)

Stiarke (Amylose)

Zucker (reduzierende Zucker) mittels Titration

Stickstoff (gesamt) nach DUMAS

Schwefel (gesamt) nach DUMAS

Kohlenstoff (gesamt) nach DUMAS

Chlorid

Nitrat

pH-Wert

Spezielle Untersuchungen Backqualitat

Asche (Getreide, Mehl, nach ICC)

Trockensubstanz (Getreide, Mehl, TS nach ICC in Platinschalen)
Mahldaten

Mehlausbeute

Roggenbackversuch

Amylographie (Verkleisterung)

Extensogramm (Teigrheologie)

Farinographie (Teigrheologie)

Fallzahlbestimmung
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Wasseraufnahme (Teigrheologie)

Sedimentation nach Zeleny

Kornhértebestimmung mittels NIRS (Nah-Infrarot-Spektroskopie)
Feuchtkleber (Klebereiweil3)

Glutenindex

Backversuch (Rapid-Mix-Test, RMT)

Kleinbackversuch

Spezielle Untersuchungen Brauqualitat

Bonitierung Gerste

Extrakt-Schiatzung mittels NIT (Messung von Gerste)

Keimfahigkeit (H,O,-Methode)

Keimenergie 3+5 Tage (Zéhlung der Keimproben)

Bonitierung Malz

Alpha-Amylase

Beta-Amylase

Freier Aminostickstoff (FAN)

Loslicher Stickstoff

Beta-Glucan

Diastatische Kraft

Miirbigkeit des ganzen Korns (Brabendermessung)

Miirbigkeit, Ganzglasigkeit (Friabilimeter)

Ganzglasigkeit (Friabilimeter)

Untersuchungspakete:

Mailzung (Friabilimeter, Extrakt, pH-Wert, Farbe, Viskositét, 16sl. Stickstoff, is065°C)
Mailzung (Friabilimeter, Extrakt, pH-Wert, Farbe, Viskositét, 16sl. Stickstoff, VZ 45, EVG, Kongressmaische)
Alpha-Amylase, diastatische Kraft, 16slicher Stickstoff, Aminostickstoff

Vorselektion (TS, Rohprotein)

Untersuchungen von Géarsubstraten und Géarresten (Bioenergie)
oTS (organische Trockensubstanz)

ADF (Saure-Detergenzien-Faser)

ADL (Lignin)

NDF (Neutral-Detergenzien-Faser)

NfE (Stickstoffreie Extraktstoffe)

Ammonium (Fermenterinhalt, Girrest)

Carbonséuren Titration nach Destillation (Essigsduredquivalent)
Rohfaser (RF)

ELOS (Enzymlésliche Organische Substanz)

NIT (unterschiedliche Parameter je nach Matrix und Pflanzenart)
FOS/TAC, Freie Carbonsduren/Puffervermogen
Restgasmessungen, Restmethanemissionen

Carbonséuren (Essig-, Propion-, Butter-, Valerian-, iso-Butter- und iso-Valeriansdure; Gaschromatographie)
Untersuchungspakete:

Energiegraser mittels NIRS (Parameter auf Anfrage)
Silomais-Schitzung mittels NIRS (Parameter auf Anfrage)
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Mineralstoffe in Energiepflanzen: Kalium, Magnesium, Calcium, Phosphor (Natrium auf Anfrage)

G Futtermitteluntersuchungen
Rohnahr- und Inhaltsstoffe
TS-Bestimmung

Rohasche

Rohprotein (Dumas - Verfahren)

Rohfaser

Rohfett

Rohfett mit Salzsdurehydrolyse

aNDF ,,, (neutrale Detergenzfaser)

ADF,, (saure Detergenzfaser)

ADL (Rohlignin)

Gesamtzucker

Starke

Hohenheimer-Futterwert-Test (HFT)
Enzymlosliche-Organische-Substanz (ELOS)
Nitrat

Weender-Analyse mittels NIRS-Verfahren (soweit produktspezifisch moglich)

Géranalytik

Garsduren (Milch-, Essig-, Propion- und Buttersaure; lonenchromatographie)
Ammoniak

pH-Wert

Anthronzucker

Alkohol

Pufferkapazitit

Saurebindungsvermdgen

Siliermittelnachpriifung

Propandiol

Mineralstoffe

Mineralstoffe mittels Atom-Absorptions-Spektrometrie (AAS)
- Natrium, Kalium, Magnesium, Calcium, Kupfer, Zink

- Mangan, Eisen

- Phosphor (Photometrie)

Mineralstoffe mittels Rontgenfluoreszenz-Analytik (RFA)

- Natrium, Kalium, Magnesium, Calcium, Phosphor, Kupfer, Zink
- Mangan, Eisen, Chlor, Schwefel

Aminosauren

Mischfutter:

- Lysin

- Lysin, Methionin, Threonin, Tryptophan

- Lysin, Methionin, Cystin, Threonin, Tryptophan

- Proteingebundene Aminosiuren (Aminosidurengesamtanalyse)
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Mineralfutter (Lysin, Methionin, Threonin, Tryptophan)
Mineralfutter mit MHA-Zusatz (Lysin, Methionin-Hydroxy-Analoges, Threonin, Tryptophan)
Methionin-Hydroxy-Analoges (MHA, Einzeluntersuchung)

AminoNIR-Bestimmung (fiir ausgewéhlte Futtermittel: Trockenmasse, Rohprotein, Lysin, Methionin, Threo-
nin, Tryptophan, Leucin, Valin)

Fettsaurenmuster

Spektrum aus 42 Fettsduren einschlieBlich Q 3,6, cis-, trans- und konjugierter Fettsduren

H Untersuchungen von Fleisch/tierischen Produkten
IMF (Intramuskuléres Fett: NIRS-Verfahren)
Tropfsaftverlust

IMF (Intramuskuléres Fett: Gesamtfett nach HCI-Aufschluss)
Zartheit

Fleisch-/Fettfarbe

Lagerverlust

Grillverlust

Proteingehalt

Wasser, Asche kombiniert

| Ringversuche
LURV-A Klirschlamm (Linderiibergreifender Ringversuch nach Fachmodul Abfall, FMA)
Ringversuch fir FMA 1.2,1.3,1.4

DSN (Diingesystem Stickstoff): LKP-Ringversuch fiir DSN
Standardboden: LKP-Ringversuch fiir Standardboden

J  Notifizierung im Rahmen der AbfKI&rV und BioAbfV

Grundgebiihr fiir Notifizierung nach Fachmodul Abfall (FMA) / Anderungsnotifizierung / Uberpriifung /
Nachkontrolle

Uberpriifung einer vorhandenen Akkreditierung durch LfL bis zu 6 Untersuchungsbereiche nach FMA
Uberpriifung einer vorhandenen Akkreditierung durch LfL mehr als 6 Untersuchungsbereiche nach FMA
Bestimmung als Probenehmer fiir Bodenproben (je nach Qualifikation)

Verldngerung der Notifizierung als Probenehmer fiir Bodenproben

Laborpriifung




Daueraufgaben und Projekte

21

2 Daueraufgaben und Projekte

2.1 Analyseniberblick

Die Abteilung Qualitédtssicherung und Unter-
suchungswesen liefert mit ihren Analysen-
werten eine umfangreiche Datenbasis flir alle
Interessenbereiche der bayerischen Land-
wirtschaft. ~ Als  zentraler = Analytik-
Dienstleister fungiert AQU mit diesem Zah-
lenmaterial aus den Gebieten Boden, Diin-

ger, Pflanze und Tier als wesentliche
Schnittstelle innerhalb der LfL (Abbil-
dung 7).

Mit insgesamt 109.985 Proben und 650.910
Analysenwerten (Tabellen 2 und 3) wurde
auch im Jahr 2015 die Analysenleistung von
AQU stark nachgefragt.

Abb. 7: Analysenproben im automatischen
Probengeber vor der chromatographischen
Analyse

Die Anzahl der bei AQU analysierten Proben war im Vergleich zum Jahr 2014 auf einem nied-
rigeren Niveau, wo 126.998 Proben untersucht wurden. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass in
Vorbereitung der LIMS-Umstellung die Organisation und Probenlogistik verdndert wird:
Dadurch werden Proben nur einmalig erfasst, die in unterschiedlichen Sachgebieten untersucht
werden. Zusitzlich zu den in Tabelle 2 aufgefiihrten Proben wurden im Aufgabenbereich
AQU Ic¢ (Mikro- und Molekularbiologie) ca. 260 Proben im Rahmen von Forschungsprojekten

zur Biogasprozessoptimierung untersucht.

40000
30000
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10000
0 T ; . . I . . .
IAB IPZ IPS ITZ ITE ILT IFI

Abb. 8: Anzahl der Probeneingange aus den Instituten der LfL im Berichtsjahr 2015
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Tab. 2: Ubersicht zu Probenart und —herkunft von AQU-Proben im Berichtsjahr 2015

Probenherkunft
Erc;benar;: t LfL-interne Proben aus ..... Proben ex-
ntersuchungsar its- L esamt
Probenmatrix Eec;?se_lts Dauel’auf- Drlttmlttel' terner AUf_ g
vollzug gaben projekten traggeber
Anorganische Untersuchungen —
Dungemittel, Boden, Getreide >17 11.489 336 831 13.393
Organische Untersuchungen —
Bdden, Heilpflanzen, Getreide, 410 3.471 - - 3.827
Kartoffel
Untersuchungen pflanzlicher
Rohstoffe und von Bioenergie- - 30.180 19.657 5.511 55.348
Proben
Unte.rguchung der Futtermittel- i 28.022 1,254 34 29310
qualitat
Qntersuchungeq der Qualitéat tie- 7772 185 150 i 2,107
rischer Erzeugnisse
gesamt 8.699 73.347 21.617 6.376 109.985
Tab. 3: Ubersicht der Einzelanalysenwerte in AQU im Jahr im Berichtsjahr 2015
Probenherkunft
LfL-interne Proben aus .....
Analysenwerte: Hoheit Proben ex- | ocamt
Probenmatrix hoits. | Dauerauf- | Drittmittel- tirrgge;e'gg:
vollzug gaben projekten
Anorganische Untersuchungen —
Dilngemittel, Boden, Getreide 3.786 28.847 6.098 2.684 41.415
Organische Untersuchungen —
Bdden, Heilpflanzen, Getreide, 820 6.672 - - 7.492
Kartoffel
Untersuchungen pflanzlicher
Rohstoffe und von Bioenergie- - 201.125 86.575 44.443 395.143
Proben
I8 ) e (RUE ] - | 170368 18.328 552 189.048
qualitat
Untersuchungen der Qualitat tie- | |, 3 4273 1536 ] 17.812
rischer Erzeugnisse
gesamt 16.609 411.285 112.537 47.679 650.910
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Die grofiten Auftraggeber unter den LfL-Instituten waren IPZ mit 38.962 Proben (2014: 50.994
Proben), gefolgt von IAB mit 21.751 Proben (2014: 20.373 Proben), ITZ mit 7.812 Proben
(2014: 7.592 Proben), ILT mit 1.006 Proben (2014: 4.728 Proben), und ITE mit 3.965 Proben
(2014: 3.858 Proben). Geméil ihren Aufgaben und Versuchsanstellungen waren die Institute
der LfL. an unterschiedlichen Analysenpaketen interessiert. Das Spektrum reichte von NIRS-
Untersuchungen, die mit vergleichsweise geringem Aufwand durchgefiihrt werden kdnnen bis
hin zu aufwindigen Verfahren im Bereich der instrumentellen bzw. nasschemischen Analytik.

Die Inanspruchnahme der Analytik von AQU durch die LfL-Institute weist auch in 2015 bei
den Probenzahlen erkennbare Unterschiede auf (Abbildung 8): Die nachgefragten Analysenpa-
rameter und Probenmatrices unterliegen entsprechend den aktuellen Forschungsprojekten der
Institute deutlichen Schwankungen.

Der Anteil externer Proben (Abbildung 9) lag im Jahr 2015 mit 6.376 Proben bei 6 % (Vorjahr
6.801 Proben, 5 %). Die Anzahl der Proben aus dem Vollzug der Diingemittelverkehrskontrol-
le und anderer Vollzugsaufgaben betrug 8 % (8.699 Proben). In den Bereich Daueraufgaben
und Drittmittelprojekte unter Federfiihrung der Institute fielen 67 % bzw. 20 % der bei AQU
untersuchten Proben.

80 +

70 - 66 67 2015
Anteil Institutsproben: 94 %
Anteil externer Proben: 6 %

60 -
50 -
40 - = 2014

m 2015
30 A

Vollzug Daueraufgaben Drittmittelprojekte Externe Auftraggeber

Abb. 9: Ubersicht tiber die Herkunft der in AQU untersuchten Proben in den Jahren 2014 und
2015 (prozentuale Verteilung)
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2.2 Qualitatssicherung

Die Qualitdtssicherung ist in der Abteilung 150
fiir Qualitdtssicherung und Untersuchungs- S
wesen (AQU) von groBer Bedeutung und be-
trifft die verschiedensten Tétigkeitsfelder der

130

Abteilung. = N o
n n n_n o

Die Analytik wird stets durch geeignete Mali3- Pl eo® o o e —
nahmen abgesichert, um fiir die anwendungs- 00 496
orientierte Forschung, die Beratungstitigkei- 0
ten und den Hoheitsvollzug in den Instituten 0 — S—
der LfL belastbare Analysendaten zur Verfii- CrirTTEmmmmmmmmmE
gung stellen zu konnen. Abb. 10: Beispiel einer Qualitatsregel-

karte mit Messpunkten einer Kontroll-

FEine gingige MaBnahme stellt das Fiihren
von Qualitdtsregelkarten dar (Abbildung 10).
Bei jedem Analysengang (z.B. arbeitstiglich) werden identische Kontrollproben mitgefiihrt.
Aus der statistischen Auswertung dieser Analysenergebnisse eroffnet sich fiir Labormitarbeiter
die Moglichkeit, frithzeitig analytische Probleme zu erkennen und entsprechende Mallnahmen
zu ergreifen. Auch iiber einen ldngeren Zeitraum sich entwickelnde Trends kdnnen identifiziert
werden, die beispielsweise auf eingeschrankt wirksame Reagenzien zuriickzufiihren sind.

probe

Zu den externen Qualitdtssicherungsmafinahmen flir ein Labor gehdren Ringversuche oder
Eignungspriifungen: Verschiedene Laboratorien erhalten identische Proben, die nach vorgege-
benen Analysenverfahren auf ausgewihlte Parameter zu untersuchen sind. Die Auswertung er-
laubt Riickschliisse auf die Messqualitdt des Labors und Aussagen zur Messgenauigkeit des
angewandten Analysenverfahrens. Ringversuche sind auch Basis der Validierung eines Mess-
verfahrens: die grundsétzliche Eignung eines exakt definierten Analysenverfahrens fiir einen
Analysenparameter in einer Probenmatrix. Bei Methodenentwicklungen werden von verschie-
denen Laboratorien unterschiedlichste Verfahren angewandt, diese technisch weiter zu entwi-
ckeln.

Die Teilnahme an Ringversuchen ist auch eine zentrale Forderung der Labor-Akkreditierung:
Die AQU-Labore sind fiir den groften Teil ihrer Verfahren nach der internationalen Norm DIN
EN ISO/IEC 17025 akkreditiert. Neben den AQU-Laboren sind auch Labore vom Institut fiir
Pflanzenschutz (IPS), Institut fiir Pflanzenbau und Pflanzenziichtung (IPZ) sowie vom Lehr-,
Versuchs- und Fachzentrum (LVFZ) fiir Milchanalytik in Triesdorf in das Qualitdtsmanage-
mentsystem und die Akkreditierung eingebunden und werden in dieser Hinsicht zentral von
AQU betreut.

2.2.1 Teilnahme von AQU-Laboren an Ringversuchen zur Qualitatssicherung und Me-
thodenentwicklung

Zur Validierung und Evaluierung der Analysenmethoden in AQU ist die regelmiBige Teil-
nahme an Ringversuchen in den unterschiedlichsten Arbeitsbereichen notwendig (2.2).

Die Ringversuchsteilnahmen (Tabelle 4) zeigen das breite Analysenspektrum von AQU in un-
terschiedlichsten Probenmatrices und erstreckten sich auf die Bereiche Boden, Klarschlamm,
Bioabfille, Pflanzen, Biogassubstrate, Getreide und Futtermittel, in denen unterschiedlichste
wertgebende und wertmindernde Inhaltstoffe wie Schwermetalle, Mykotoxine, Pflanzen-
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schutzmittel, Mineralstoffe, Aminosduren oder Eigenschaften wie Energiegehalt, Malz- und
Backqualitét untersucht wurden.

Tab. 4: Ringversuche mit Teilnahme von AQU-Laboren im Berichtsjahr 2015 (Abkilirzungen s.

4.2.5)
Teil- Thema des Ringversuchs Veranstalter Datum
nehmer
AQUla | DSN I: Bestimmung von N, in Bo- LfL-AQU1 01/2015
denproben
AQUla | DSN 2: Bestimmung von N, in Bo- LfL-AQU1 03/2015
denproben
AQUla | VDLUFA Fertilizer Ring Test- EU VDLUFA 04/2015
Q7/2015: “Liquid micronutrient fertilizer
(Multimicro fluid)”
AQUla | LURV-A Bioabfall 2015 LHL Hessen, Kassel 05/2015
AQUla | LURV-A Klirschlamm 2015 LfL-AQUI 05/2015
AQUla | Q01/2015 - Bléhton VDLUFA FGIII 05/2015
AQUla | 9. LfL-Biogas-Ringversuch LfL-AQU2 05/2015
AQUla | LURV-A Boden 2015 LTZ Augustenberg 06/2015
AQUI1b | DON in Weizenmehl FAPAS 01/2015
AQUI1b | DON und ZEA in Getreide DLA 02/2015
AQUI1b | DON in Maismehl FAPAS 05/2015
AQUI1b | DON in Tierfutter FAPAS 11/2015
AQU2a | Untersuchungen zur Backqualitit DIGEFA 01/2015
AQU2a | Analytik zur Bestimmung der Malzquali- | LGC Standards, UK 02/2015
tat
AQU2a | Untersuchungen zur Backqualitdt DIGEFA 03/2015
AQU2a | Untersuchungen zur Backqualitdt DIGEFA 05/2015
AQU2a | Untersuchungen zur Backqualitdt DIGEFA 07/2015
AQU2a | Wiirze-Ringanalyse W1/2015 DOEMENS 07/2015
AQU2a | Analytik zur Bestimmung der Gersten- TU-Miinchen 08/2015
qualitit, Abgleich der neuen Standards
AQU2a | Untersuchungen zur Backqualitit DIGEFA 09/2015
AQU2a | Untersuchungen zur Backqualitit DIGEFA 11/2015
AQU2a | Wiirze-Ringanalyse W2/2015 DOEMENS 12/2015
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Teil- Thema des Ringversuchs Veranstalter Datum

nehmer

AQU2b | Getreideinhaltsstoffe mittels DIGEFA 01/2015
NIRS/NIT

AQU2b | Rohstoffqualitdt Raps DOEMENS 02/2015

AQU2b | Getreideinhaltsstoffe mittels NIRS/NIT DIGEFA 03/2015

AQU2b | Getreideinhaltsstoffe mittels NIRS/NIT DIGEFA 05/2015

AQU2b | Rohstoffqualitdt Gerste, Weizen DOEMENS 07/2015
(Normierung)

AQU2b | Getreideinhaltsstoffe mittels NIRS/NIT DIGEFA 07/2015

AQU2b | Messwertabgleich im NIRS Verbund, NIRS GmbH Kassel 07/2015
Raps VDLUFA

AQU2b | Getreideinhaltsstoffe mittels NIRS/NIT DIGEFA 09/2015

AQU2b | Messwertabgleich im NIRS Verbund, Si- | NIRS GmbH Kassel 11/2015
lomais VDLUFA

AQU2b | Getreideinhaltsstoffe mittels NIRS/NIT DIGEFA 11/2015

AQU2c¢ | LfL-Biogas-Ringversuch (Einsatzstoffe, | LfL-AQU2c 05/2015

Fermenterinhalt, Garrest - Gasbildung)

AQU3a | VDLUFA Futtermittel-Enquete 2015 VDLUFA, Fach- 01/2015

Untersuchung Ergénzungsfutter fiir Ka- | gruppe VI
ninchen, Erginzungsfutter fiir Mastrin- Durchfiihrung: BfUL

der, Mineralfutter fiir Schweine; Unter- Nossen
suchung auf Inhalts- und Zusatzstoffe
AQU3a | IAG Ringtest 2015 for Feeding-stuffs AGES 05/2015
Green Meal Pellets,
Mixed Feed
AQU3a | VDLUFA Ringversuch Q1 - 2014 FG III | LUFA Rostock 05/2015

,Bestimmung von Elementen und Spu-
rennéhrstoffen in organischen Diingemit-
teln mit RFA* (Hiithnertrockenkot,
Kofermente, NawaRo, Rindergiille)

AQU3a | 21. Futtermittelringanalyse 2015 (Unter- | BfUL Nossen 08/2015
suchung einer Probe Griinlandaufwuchs)
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2.2.2 Qualitatsmanagement und Akkreditierung

Fiir die Abteilung Qualitétssicherung und Untersu-
chungswesen (AQU), die grofite Laboreinheit an
der LfL, hat die Bestitigung ihrer fachlichen Kom-
petenz einen hohen Stellenwert. Auf Basis der Ana-
lysenergebnisse werden Empfehlungen und Voll-
zugsentscheidungen getroffen, die fiir die For-
schung, Beratung und fiir landwirtschaftliche Be-
triebe von erheblicher Bedeutung sind.

Abb. 11: Akkreditierungssymbol
In den Laboren wurde deshalb ein Qualitdtsmana- der Deutschen Akkreditierungs-

gementsystem auf Basis der international anerkann- stelle GmbH (DAKKS) mit der LfL-
ten Norm DIN EN ISO/IEC 17025 ,,Allgemeine Registrierungsnummer
Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und

Kalibrierlaboratorien* etabliert. Erteilt wird die Akkreditierung nach eingehender Dokumen-
tenpriifung und Labor-Kontrolle durch die Experten der Deutschen Akkreditierungsstelle
GmbH (DAKkKS). Werden alle Anforderungen der Norm eingehalten, bestitigt die DAKKS die
fachliche Kompetenz des Labors, indem sie einen Akkreditierungsbescheid und eine Akkredi-
tierungsurkunde ausstellt.

Vorteile der Akkreditierung

Mit Hilfe der Akkreditierung werden Priifergebnisse von Laboren vergleichbar, nachvollzieh-
bar und das Vertrauen in die Qualitit der Analytik gestédrkt, was auBBerordentlich wichtig ist flir
eine gute Kooperation zwischen Analysenlabor und Auftraggeber. Weitere evidente Vorteile

sind:

>

YV V.V V VY

Y

bessere Arbeitsorganisation durch klare Festlegung von Aufgaben und Zusténdigkeiten

Vermeidung von Redundanzen/doppelten Arbeiten durch klar strukturierte Arbeitsab-
laufe im Labor

schnellere und gezielte Einarbeitung neuer Mitarbeiter oder Aushilfen
Schutz vor Wissensverlust bei Ausscheiden von Mitarbeitern
Sicherstellung der Qualifikation der Mitarbeiter, z.B. durch obligate Schulungen

Etablierung von Qualitdtssicherungsmafinahmen, z.B. regelméBige Teilnahme an Eig-
nungspriifungen, Mitfiihren von Kontrollproben und Priifmitteliiberwachung

Einfiihrung dokumentierter Verfahren zum Umgang mit Analysenproblemen oder Feh-
lern

Reduzierung von Fehlern und damit Verringerung von Wiederholungspriifungen

Klare Vorgaben zur Methodenvalidierung und Leistungskriterien (z.B. Analysenspiel-
rdume)

bessere Akzeptanz der Untersuchungsergebnisse

hohere Rechtssicherheit
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Uberwachung durch die DAKKS

Die letzte Uberwachung des Laborbetriebs in AQU durch
die DAKkS hat im Oktober 2015 stattgefunden. Nach einem
vorher festgelegten Begutachtungsplan wurden die einge-
hende Dokumentenpriifung und die umfangreichen Labor-
begehungen an drei Tagen an den Standorten Freising und
Grub von einem Fachbegutachter durchgefiihrt.

Dabei wurden die im Qualititsmanagementsystem festge-

legten Prozesse im Hinblick auf ihre praktische Umsetzung

und hinsichtlich der Akkreditierungskriterien iiberpriift. Ziel der Begutachtung war die Fest-
stellung der Kompetenz der Labore, die beantragten Verfahren durchfiihren zu kénnen sowie
die Feststellung der Konformitit mit allen in den Akkreditierungsregeln festgelegten Anforde-
rungen.

Bereiche mit Optimierungsbedarf wurden identifiziert und in Abweichungsberichten dokumen-
tiert. Die jeweiligen Korrekturmalnahmen mussten innerhalb einer Frist von zwei Monaten
abgeschlossen und dem Fachbegutachter nachgewiesen werden. Die insgesamt positive Bewer-
tung und die ordnungsgeméife Erledigung der Korrekturmafnahmen fiihrten zu dem Ergebnis,
dass die Akkreditierung ohne Auflagen aufrechterhalten und um die Verfahren zur Untersu-
chung der Backqualitit von Getreide erweitert werden kann.

Zum Akkreditierungsumfang von AQU gehdren aktuell die folgenden Bereiche:
Diingemittelanalytik (AQU 1a)

Mykotoxinanalytik (AQU 1b)

Analytik zur Untersuchung der Brauqualitdt von Getreide (AQU 2a)

Analytik zur Untersuchung der Backqualitit von Getreide (AQU 2a)

» Futtermittelanalytik (AQU 3a)

YV VY

In das unter der Regie von AQU etablierte Qualitdtsmanagementsystem sind weitere LfL-
Labore integriert, die hinsichtlich der Einfilhrung und Aufrechterhaltung der Akkreditierung
von der Qualititsmanagementbeauftragten von AQU betreut werden. Da es sich um ein ge-
meinsames Akkreditierungsverfahren handelt, wurden im Herbst 2015 auch diese Labore von
Fachbegutachtern der DAKKS tiiberpriift. Die Akkreditierung besteht in den Laboren:

» Bakteriologisches Labor - Institut fiir Pflanzenschutz (IPS 2b)
Virologisches Labor - Institut fiir Pflanzenschutz (IPS 2c¢)
Nematologisches Labor - Institut fiir Pflanzenschutz (IPS 2d)

Labor fiir die Virustestung bei Pflanzkartoffeln - Institut fiir Pflanzenbau und Pflanzen-
ziichtung (IPZ 3a)

» Milchanalytisches Lehr- und Versuchslabor - Lehr-, Versuchs- und Fachzentrum
(LVFZ) fiir Milchanalytik

In der Anlage zur Akkreditierungsurkunde sind die Analysenverfahren préizise definiert und
sowohl im offiziellen Verzeichnis akkreditierter Stellen der DAKkS
(http://www.dakks.de/content/akkreditierte-stellen-dakks) als auch auf den Internetseiten der LfL
(https://www.lIfl.bayern.de/verschiedenes/qualitactsmanagement) zu finden.

Y V V

Die néchste Begutachtung durch die DAKkS steht im Mérz 2017 an. Inhaltliche Schwerpunkte
werden turnusgemdl die Anforderungen an das Management sein sowie ausgewihlte techni-
sche Anforderungen. Es ist vorgesehen, weitere Labore von AQU und IPS mit dem Ziel der
Akkreditierung in das Qualitdtsmanagementsystem zu integrieren.


http://www.dakks.de/content/akkreditierte-stellen-dakks
https://www.lfl.bayern.de/verschiedenes/qualitaetsmanagement
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2.3 Notifizierung von Laboratorien und Probenehmern

Zu den von der Abteilung fiir Qualitétssicherung und Untersuchungswesen (AQU) durchge-
filhrten Zulassungsverfahren zidhlen sowohl auf gesetzlichen Bestimmungen basierende Ver-
waltungsakte (Notifizierung) als auch nach anderen Kriterien geregelte Anerkennungen von
Laboren und Personen.

2.3.1 Notifizierung von Laboratorien
nach Fachmodul Abfall

Laboratorien, dic im Rahmen der Bioab-
fall- und Kléarschlammverordnung Analy-
sen durchfiihren mochten, miissen dazu
von der zustindigen Behorde notifiziert,
d.h. nach einem festgelegten Verfahren
zugelassen werden. Die Grundlage fiir die
Notifizierung bildet neben den angefiihrten
Verordnungen das Fachmodul Abfall -
Kompetenznachweis und Notifizierung
von Priiflaboratorien und Messstellen (Un-
tersuchungsstellen) im abfallrechtlich ge-
regelten Umweltbereich.

Das Fachmodul Abfall (FMA) wurde 1998 von der Umweltministerkonferenz (UMK) be-
schlossen, mit dem Ziel, einen moglichst landereinheitlichen Vollzug des Abfallrechts zu ge-

wiahrleisten. Erarbeitet und aktualisiert wurde es von der der Bund-/Lénder-
Arbeitsgemeinschaft Abfall (LAGA), einem Arbeitsgremium der UMK.

Entsprechend den Anforderungen der einschldgigen gesetzlichen Regelungen umfasst das
FMA die folgenden Untersuchungsbereiche:

Klérschlamm nach Klarschlammverordnung

Boden nach Klidrschlammverordnung und Bioabfallverordnung

Bioabfall nach Bioabfallverordnung

Altdl nach Altdlverordnung

Abfall nach Deponieverordnung (behdrdliche Zulassung entfillt seit 17.10.2011)

S e

Altholz nach Altholzverordnung.

Die Abteilung fiir Qualitdtssicherung und Untersuchungswesen (AQU) ist fiir die Notifizierung
von Untersuchungsstellen fiir die FMA-Untersuchungsbereiche Kldrschlamm, Boden und Bio-
abfall in Bayern zustdndig. Da die von einem Land erteilte Notifizierung bundesweit gilt, be-
steht eine enge Zusammenarbeit und ein gegenseitiger Informationsaustausch zwischen den
Notifizierungsstellen der einzelnen Bundesliander.

Ablauf des Notifizierungsverfahrens

» Antragstellung durch das Labor

» Nachweis der Kompetenz (u.a. Akkreditierung nach DIN EN ISO/IEC 17025, erfolgreich
absolvierte Ringversuche) durch das Labor
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Priifung der eingereichten Unterlagen durch AQU
Erstellen des auf flinf Jahre befristeten Notifizierungsbescheides (bei positivem Ergebnis)
Eintrag in das Verzeichnis der notifizierten Labore im Internet (ReSyMeSa, siche unten)

Uberwachung der Kompetenz des Labors

YV V. V V V

Sofern erforderlich, Anderungen oder (Teil-) Widerruf der Notifizierung

Recherchesystem Messstellen und Sachverstandige

Das Recherchesystem Messstellen und Sachverstiandige, kurz:
ReSyMeSa, ermoglicht die Suche nach Untersuchungsstellen

und Sachverstindigen, die von den Bundesldndern in den . .
Umweltbereichen Abfall, Boden/Altlasten, Immissionsschutz M .

und Wasser notifiziert wurden. Die Pflege der Daten obliegt
den jeweils zustidndigen Notifizierungsstellen. Abbildung 12

zeigt eine Ubersicht der von AQU notifizierten Labore.

Abb.: 12: Ausschnitt aus der internetbasierten Datenbank ReSyMeSa (hier: Suche nach dem
Kriterium Bundesland)

Sowohl Kontrollbehorden als auch potentiellen Auftraggebern bietet ReSyMeSa unter der Ad-
resse www.resymesa.de umfangreiche Informationen, die sich in erster Linie auf die notifizier-
ten Untersuchungsstellen beziehen (Abbildung 13). Dabei handelt es sich insbesondere um



http://www.resymesa.de/
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notifizierte Untersuchungsbereiche
Geschiftssitz und ggf. weitere Standorte der Untersuchungsstelle
Ansprechpartner

Notifizierungsbescheide (nicht-6ffentlich) bzw. Anlagen zu den Bescheiden

YV V.V V V

Angaben zu Befristungen, Einschrinkungen und Ergénzungen der Notifizierung

Abb. 13: Internetbasierte Datenbank des Recherchesystem Messstellen und Sachverstéandige
(ReSyMeSa). Dargestellt sind Informationen zu einer Untersuchungsstelle mit zweli
Standorten

Dartiber hinaus enthidlt ReSyMeSa Informationen iiber
» rechtlichen Grundlagen der Notifizierung nach Abfallrecht
» Notifizierungsstellen und behordlichen Ansprechpartner
» landerspezifische Regelungen

» landeriibergreifende Ringversuche

Die mafigeblichen Daten aus ReSyMeSa werden fiir den Vollzug der Kldrschlammverordnung
von AQU in das Bayerische Klarschlammnetz eingepflegt.
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Notifizierung von Laboren: Aktuelle Zahlen
Mit Firmensitz in Bayern waren 2015 insgesamt 19 Labore nach den Vorgaben des Fachmo-
duls Abfall von der Notifizierungsstelle mit Bescheid notifiziert (Tabelle 5, Stand 31.12.2015).

Tab. 5: Ubersicht zu Teilbereichen und Anzahl der notifizierten Labore mit Firmensitz in Bay-
ern fr 2015 und 2014

Teilbereich nach Fachmodul Abfall (FMA) Agg??'('z-glbf)re
1.1 Probenahme Klarschlamm 14 (16)
1.2 Schwermetalle im Klarschlamm 17 (18)
1.3 Adsorbierte organisch gebundene Halogene (AOX) im KS 17 (19)
1.4 Néhrstoffe im Klarschlamm 16 (17)
1.5 PCB im Kléarschlamm 5(5)
1.6 Dioxine/Furane im Klérschlamm 2(2)
2.1 Probenahme Boden 14 (17)
2.2 Schwermetalle im Boden 14 (16)
2.3 Néhrstoffe im Boden 14 (16)
3.1 Probenahme Bioabfall 11(13)
3.2 Schwermetalle im Bioabfall 13 (13)
3.3 Fremdstoffe, Steine, Salzgehalt im Bioabfall 10 (13)
34 Prozesspriifgng Bioabfall—. Ermittlung der Mindestverweilzeit, 1 (1)
Seuchenhygiene, Phytohygiene

3.5 Priifung der hygienisierten Bioabfille
- Seuchenhygiene 909
- Phytohygiene

2.3.2 Notifizierung von Probenehmern

Bodenproben von Fliachen, auf denen Klarschlamm ausgebracht werden soll, diirfen nur von
Laboren, die fiir den Untersuchungsbereich 2.1 Probenahme und Probenvorbereitung notifiziert
sind oder von notifizierten Bodenprobenehmern gezogen werden.

AQU erteilt Personen auf Antrag die Berechtigung zur Bodenprobenahme, wenn ihre fachliche
Qualifikation, die zuverlédssige Ausfiihrung der Probenahmevorschriften und die Vermeidung
von Interessenskonflikten gewéhrleistet sind. Der Personenkreis, der eine Notifizierung bean-
tragen kann, darf keine wirtschaftlichen Interessen zur Kldrschlammausbringung haben.
Einem Antrag auf Notifizierung sind folgende Unterlagen beizufiigen

» Bestitigung des Arbeitgebers zum Beschiftigungsverhaltnis

» Stellungnahme des Arbeitgebers zum Antrag

» Nachweis iiber eine Schulungsmalnahme zur beantragten Probenahme

» Verpflichtungserklarung fiir Probenehmer, unterzeichnet vom Antragsteller
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Die Notifizierung zur Probenahme ist auf 5 Jahre befristet. Hierzu erldsst AQU einen Bescheid.
Verldngerungen um jeweils weitere 5 Jahre sind moglich. Bei Vorliegen triftiger Griinde kann
eine Notifizierung jederzeit widerrufen werden.

Zum Jahresende 2015 liefen sechs Notifizierungen aus, AQU hat die Verlangerung der Notifi-
zierung als Probenehmer bearbeitet, fiinf Probenehmer haben einen Antrag auf Verldngerung
gestellt. Fiir einen Probenehmer endete die Notifizierung wegen Beendigung des Arbeitsver-
héltnisses. Ein Probenehmer wurde im Berichtszeitraum in den Ruhestand versetzt, so dass
wihrend des Jahres eine Notifizierung vorzeitig beendet wurde. Neuantrag zur Aufnahme in
die Liste der zugelassenen Probenehmer wurde fiir eine Person gestellt.

Insgesamt haben in Bayern 362 Personen die Notifizierung als Bodenprobenehmer und damit
die Berechtigung zur Entnahme von Bodenproben im Vollzug der Abfallklarschlammverord-
nung.

2.3.3 Bayerisches Klarschlammnetz

Klarschlammaufbringungen auf landwirtschaftlich

genutzte Flichen miissen gemdll der Kléar-
schlammverordnung bei den Amtern fiir Ernih-

rung, Landwirtschaft und Forsten bzw. den Kreis-
verwaltungsbehorden angezeigt werden. In Bayern

wurde fiir dieses Kontrollverfahren eine spezielle
Internetanwendung konzipiert: das Bayerische
Klarschlammnetz. Nutzer dieser Anwendung sind
Kléranlagenbetreiber und beauftragte Dritte, wel-

che die Kliarschlamm- und Bodenanalysendaten

eingebeg sowie die oben genannten Behorden, die  app. 14: Belebtschlammbecken einer-
fiir die Uberwachung der Kldrschlammverordnung g |srani age
zustdndig sind (Abbildung 14).

Voraussetzung fiir die Bearbeitung von Verfahren durch die Vollzugsbehorden im Bayerischen
Klarschlammnetz ist die Kompetenzfeststellung und Zulassung der Labore und Probenehmer
durch AQU. Dazu miissen von AQU die entsprechenden Datensédtze fiir Labore angelegt, ge-
priift bzw. aktualisiert werden. Nur wenn ein Labor fiir einen Untersuchungsbereich zugelassen
ist, d.h. wenn dieser im Klarschlammnetz freigeschaltet ist, konnen weitere Eingaben erfolgen.
Analog verhilt es sich bei den Probenehmern: fehlt die Notifizierung und damit die Freischal-
tung eines Probenehmers seitens AQU, ist es nicht moglich Daten einzugeben.

Die von AQU vorgenommene Datenpflege bezieht sich nicht ausschlieBlich auf bayerische La-
bore. Es miissen auch die Notifizierungsdaten der Labore aus anderen Bundesldndern die im
Rahmen der Kldrschlammverordnung titig werden, von AQU ins Bayerische Klarschlammnetz
eingegeben bzw. regelméBig tiberpriift werden.
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2.3.4 Landerubergreifender Ringversuch Abfall als Grundlage fiir die Notifizierung

von Laboratorien im Vollzug des Abfallrechts

Zielsetzung

Im Rahmen des ,,Lénderiibergreifenden Ringversuchs Abfall
(LURV-A)“, der im Vollzug der Abfallklirschlamm-
Verordnung und der Bioabfall-Verordnung durchgefiihrt wird,
ist der Aufgabenbereich AQUla fiir die Fachmodul-Abfall-
Parameter (s.a. unter 2.3.1) 1.2, 1.3 und 1.4 zustindig. Der
Ringversuch wird jahrlich durchgefiihrt, wobei bei der Ausrich-
tung des Ringversuchs die Landwirtschaftlichen Untersu-
chungs- und Forschungsanstalten (LUFA) bzw. der Landesan-
stalten fiir unterschiedliche Bereiche des LURV-A zustindig
sind (Tabelle 6, Abbildung 15).

Die Ergebnisse des Ringversuchs, an dem sich die notifizierten
Labore innerhalb von 24 Monaten mindestens einmal mit Er-
folg beteiligen miissen, werden den Notifizierungsstellen in
den Bundesldndern zur Verfligung gestellt.

Abb. 15: Salmonellennach-
weis (Seuchenhygiene, FMA
3.54a)

Tab. 6: Zustandigkeiten der Bundeslander fiir Ringversuchsparameter im LURV-A-2015

Parameterbezeichnung
Bundesland nach Beschreibung des Parameters
Fachmodul Abfall (FMA)
Bayern FMA 1.2 Schwermetalle im Kldrschlamm
Sachsen FMA 1.3 AOX im Klarschlamm
FMA 1.4 Na}1rstoffe, physikalische Parameter im
Klarschlamm
Rheinland-Pfalz FMA 1.5 PCB im Kldrschlamm
FMA 1.6 PCDD/F im Klédrschlamm
Baden-Wiirttemberg Schwermetalle, pH-Wert, Bodenart des
) FMA 2.2
Nordrhein-Westfalen Bodens
FMA 2.3 Pflanzenverfiigbare Nahrstoffe des Bo-
dens
Hessen FMA 3.2 Schwermetalle in Bioabfall
Thiiringen FMA 3.3 Fremdstoffe, physikalische Parameter im
Sachsen ’ Bioabfall
Baden-Wiirttemberg Seuchenhygienische Untersuchungen
FMA35a
(Salmonellen)
Phytohygienische Untersuchungen
FMA3.5b (Keimfdhige Samen und austriebsfahige
Pflanzenteile
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Methode

AQUla (Anorganische Analytik) stellte fiir den LURV-A, Parametergruppe 1.2, 1.3 und 1.4
die Ringversuchsproben aus geeignetem Kldrschlamm her. Fiir die Durchfiihrung der Homo-
genititspriifung wurde jede der insgesamt 220 Ringversuchsproben einzeln auf die Gehalte an
Kalium, Zink und Trockensubstanz untersucht und im Hinblick auf eine moglichst belastbare
Auswertung abgesichert.

An diesem Ringversuchsteil nahmen 84 Labore aus allen Bundesldndern teil.

Ergebnisse

Der LURV-A-2015 im Vollzug der Klirschlammverordnung und des Fachmoduls Abfall mit
den Parametern 1.2, 1.3 und 1.4 konnte ohne besondere Vorkommnisse von AQU1a durchge-
filhrt werden. Die Ergebnisse sind in Abbildung 16 im Vergleich zu den Jahren 2013 und
2014 dargestellt. Weitere Einzelheiten sind im Beitrag unter Punkt 2.3.4 beschrieben.

Abb. 16: Qualifizierung von Analysenlabors. Dargestellt sind Ergebnisse des LURV-A
hinsichtlich der Analytik von Schwermetallen, AOX und Nahrstoffen fiir die Jahre 2013
bis 2015 bei Klarschlamm

Projektleitung: Dr. S. Mikolajewski
Projektbearbeitung: H. Miiller, W. Sitte, M. Wérmann,
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.5 Grundlage fiur die Notifizierung nach Fachmodul Abfall: Ringversuch LURV-A
Klarschlamm 2015

Zielsetzung

GemiB der Verordnung zur Ubertragung von Zustindigkeiten
im Bereich Abfallentsorgung (AbfZustV) in der Fassung vom
7.11.2005 obliegt der LfL. (AQU-L) die Zulassung (Notifizie-
rung) von Untersuchungslaboren nach Fachmodul Abfall. Ei-
ne wichtige Voraussetzung fiir die Erlangung und Aufrecht-
erhaltung der Notifizierung ist die erfolgreiche Teilnahme an
Ringversuchen geméf der im Fachmodul Abfall verankerten
Parameterbereiche zum Nachweis von Methoden- und Analy-
senkompetenz des Priiflaboratoriums.

Im Zuge der von der Lianderarbeitsgemeinschaft Abfall

(LAGA) initiierten Bestrebungen zur bundesweiten Harmoni-

sierung des Ringversuchswesens im abfallrechtlichen Bereich

wird seit 2011 fiir die Matrices Klarschlamm, Boden und Bi-

oabfall des Fachmoduls Abfall (FMA) jéhrlich ein ldnder-

iibergreifender Ringversuch Abfall (LURV-A) fiir die gesam-

te Bundesrepublik organisiert und durchgefiihrt. Der LURV-

A ersetzt die vorherigen FMA-Ringversuche, die in der Ver-

gangenheit von Ringversuchsveranstaltern einzelner Bundes- Abb. 17: Argon-Plasma-
lander oder Bundesldnder-Kooperationen angeboten worden Flamme des ICP'OE_S Zur
sind. Innerhalb des LURV-Abfall 2015 war die LfL (AQU  Schwermetall-Analytik

la) zusammen mit der BfUL Sachsen fiir den Ringversuch in

den Parameterbereichen FMA 1.2: Schwermetalle im Kldrschlamm (Abbildung 17), FMA 1.3:
AOX im Klédrschlamm und FMA 1.4: Nihrstoffe im Klidrschlamm zustdndig. 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 Durchfiih-
rung des LURV-A 2015 hat die LfL (AQU 1a) auch die Federfiihrung fiir den gesamten Be-
reich Kldrschlamm (FMA 1.2 bis 1.6) iibernommen.

Methode

Die Ausrichtung der Ringversuche umfasst fiir die Veranstalter Generierung, Homogenitéts-
priifung und Versand geeigneten Probenmaterials (verschiedene Klidrschlimme kommunaler
Klarwerke), statistische Auswertung der Ergebnisse, Erstellung und Versand des Ringver-
suchsberichts bis hin zur Ubermittlung der Teilnahmebescheinigungen und Zertifikate an die
teilnehmenden Labore, sowie die Mitteilung der Ringversuchsergebnisse der Labore an die No-
tifizierungsstelle und Erstellung einer bundesweiten Gesamtauswertung des LURV-A-
Klédrschlamm 2014 durch die Federfiihrenden (AQU 1a).

Die von den Laboren riickiibermittelten Analysenergebnisse wurde 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 Grund-
lage von Z,-Scores (|Zu|<2,0 = bestanden). Erfolgreich war die Ringversuchsteilnahme eines
Labors, wenn je Parameterbereich bei mindestens 80% der Mittelwerte aller Parameter-Proben-
Kombinationen Z,-Scores (positiv oder negativ) <2,0 ergaben und mindestens 80% der Para-
meter in mindestens 50% der Proben Z,-Scores (positiv oder negativ) <2,0 aufwiesen.
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Abb. 18: Ergebnisse des LURV-A-Klarschlamm 2015

(BB-Brandenburg, BE-Berlin, BW-Baden-Wurttemberg, BY-Bayern, HE-Hessen, HH-Hamburg,
MV-Mecklenburg-Vorpommern, NI-Niedersachsen, NW-Nordrhein-Westphalen, RP-Rheinland-

Pfalz, SH-Schleswig-Holstein, SL-Saarland, SN-Sachsen, ST-Sachsen-Anhalt, TH-Thiringen,
EU-européisches Ausland)
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Ergebnisse

Die Diagramme in Abbildung 18 illustrieren fiir jede Parametergruppe die gemeinsam ausge-
werteten Ringversuchsergebnisse aller teilnehmenden Labore in der gesamten Bundesrepublik.

Die Anzahl der pro Bundesland erfolgreich (Erfolg "ja") bzw. erfolglos (Erfolg "nein") teilge-
nommenen Labore wurde dabei in Beziehung gesetzt zu der Gesamtzahl der Teilnehmer aus
dem jeweiligen Bundesland.

Fiir den Bereich Klirschlamm-Anorganik lagen 2015 im Bereich Anorganik insgesamt 132

Anmeldungen vor. Davon konnten 84 Labore von der LfL Freising betreut werden, 48 Teil-
nehmer von der BfUL in Nossen.

Von der Gesamtheit der teilnehmenden Labore haben 2015 den LURV-A Klirschlamm 87,2%
(FMA 1.2), 88,5% (FMA 1.3) und 83,3% (FMA 1.4) den Ringversuch erfolgreich abgeschlos-
sen.

Tab. 7: Ubersicht zur Anzahl erfolgreicher Teilnahmen von Laboren beim LURV-A im Bereich
Klarschlamm-Anorganik in den Jahren 2011-2015

Jahr Anzahl Labore FMA 1.2 FMA 1.3 FMA 1.4
Erfolg Erfolg Erfolg
2011 156 84% 96% 80%
2012 145 83% 94% 82%
2013 145 84% 93% 83%
2014 130 85% 94% 86%
2015 132 87% 89% 83%

Nach einer Abnahme der Teilnehmerzahl zwischen 2011 und 2014 blieb die Teilnehmerzahl
2015 mit 132 Laboren im Vergleich zum Vorjahr (130) vergleichsweise stabil (Tabelle 7).

Bemerkenswert ist die Parametergruppe FMA 1.2. Hier hat sich die Quote der erfolgreichen
Ringversuchsteilnahmen seit 2012 stetig erhoht.

Im Bereich Kldrschlamm-Organik wurden alle 84 angemeldeten Labore aus der gesamten
Bundesrepublik von der LUFA-Speyer betreut. Auch beim Teilringversuch Organik ist die
Teilnehmerzahl im Vergleich zum Vorjahr anndhernd stabil geblieben. Bezogen auf 2011 ist
hinsichtlich der Teilnehmerzahl ein Riickgang um 37 Labore zu verzeichnen (Tabelle 8).
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Tab. 8: Ubersicht zur Anzahl erfolgreicher Teilnahmen von Laboren im Bereich Klarschlamm-
Organik in den Jahren 2011-2015

Jahr | AnzahlLa- | FMA15 | FMA16 | B@@P | PFT | dI-PCB | PFOS
bore Erfolg Erfolg Erfolg | Erfolg | Erfolg

2011 121 86% 92% 95% 92%

2012 96 81% 86% 97% 91%

2013 96 87% 87% 93% 95%

2014 87 83% 91% 98% 83% 76%

2015 84 84% 79% 83% 73% 75% 85%

Die Erfolgsquote bei FMA 1.5 liegt in etwa im Durchschnitt der Vorjahre. Abgesehen vom Pa-
rameter dI-PCB, der erst seit 2014 als fakultativer Parameter angeboten wird, und dem erst seit
2015 getrennt ausgewerteten Perfluoroctansulfonat (PFOS), war jedoch bei den iibrigen Para-
metern z.T. eine deutliche Verringerung der Erfolgsquoten festzustellen.

Projektleitung: Dr. S. Mikolajewski
Projektbearbeitung:

Zellner
Kooperation:

sen)
Projektdauer: Daueraufgabe

H. Miiller, H. Schuhmann, B. Schwaiger, W. Sitte, M. Wérmann, G.

Dr. A. Mannuf3, K. Wies (LUFA Speyer), Dr. R. Klose (BfUL Nos-
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2.3.6 Kulturlandschaftsprogramm (KULAP): Erfassung zugelassener ,,Gulle-Labore*

Zielsetzung

Seit 2003 fordert das Bayerische Staatsministerium fiir Er-

ndhrung, Landwirtschaft und Forsten (StMELF) im Rahmen

des Kulturlandschaftsprogramms (KULAP) die umwelt-

schonende Fliissigmistausbringung (Abbildung 19). Fiir die

Landwirte besteht die Auflage, mindestens einmal im Jahr

die Giille in einem von der LfL anerkannten Labor untersu-

chen zu lassen und das Ergebnis dem zustdndigen Land-

wirtschaftsamt vorzulegen. Die Aufgabe von AQU besteht

in der Kompetenzfeststellung und —liberpriifung von Analy-

senlaboren. Abb. 19: Gulleausbringung -

Gulle-Injektionsdiingung

Methode

Labore, die Giilleuntersuchungen durchfithren mochten, miissen die Zulassung bei AQU bean-
tragen. Als Kriterien fiir die Kompetenzfeststellung werden verschiedene relevante Analysen-
parameter gepriift. Zu untersuchende Pflichtparameter sind der Gesamtstickstoffgehalt und der
Ammoniumstickstoffgehalt.

Da Gesamtstickstoff und Ammoniumstickstoff auch zu Pflichtparametern bei der Notifizie-
rung nach Fachmodul Abfall ,Néhrstoffe im Klarschlamm (FMA 1.4)“ zdhlen, erfiillen alle
fiir diesen Untersuchungsbereich notifizierten Labore auch die Voraussetzungen, um Giilleun-
tersuchungen durchfilhren zu diirfen, vorausgesetzt sie erkldren sich zur Datenerhebung
und -weiterleitung an die LfL bereit.

Dazu miissen die Labore neben den Analysenergebnissen folgende Betriebsdaten an die LfL
(Institut fiir Agrardkologie, IAB) weiterleiten

> Landwirtschaftliche Betriebsnummer
» Probenahme-Datum der Probe

» Art des fliissigen Wirtschaftsdiingers (Milchvieh, Mastbullen, Mastschweine, Zucht-
sauen, Gefliigel, Mischgiille, Biogasgirrest)

» Stickstoff/Phosphor-reduzierte Schweine- bzw. Gefliigelfiitterung (ja/nein)

» Einwilligungserklarung zur Datenweitergabe

Ergebnisse

Nach der Kompetenzfeststellung und der regelmiBigen Uberpriifung, ob die Voraussetzungen
weiterhin erfiillt werden, werden die fiir Giilleuntersuchungen zugelassenen Labore gelistet
und auf den Internetseiten der LfL verdffentlicht.

Zum 31.12.2015 befanden sich 20 Labore auf der ,,Giille-Liste*. Thren Sitz in Bayern haben
11 Labore, 9 sind aus anderen Bundesldndern.

Projektleitung: M. Berndt
Projektbearbeitung: C. Petosic
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.3.7 Qualitatssicherung bei Beratungsaufgaben des Landeskuratoriums pflanzliche
Erzeugung e.V. (LKP)

Auswahl der LKP-Auftragnehmer-Labore

Zielsetzung

Die Untersuchung von Agrarbdoden zur Erlangung
genauer Kenntnisse iiber den Gehalt an Néhrstoffen,
Spurenelementen sowie anorganischen Schadstoffen
(z.B. Schwermetallen) ist essentielle Basis fiir die
Gestaltung einer qualitdtsbewussten und umwelt-
schonenden Landbewirtschaftung (Abbildung 20).
Nicht zuletzt ist sie fiir den Landwirt notwendig, um
neben den Okologischen Gesichtspunkten den Ein-
satz von Diingemitteln auch vor dem Hintergrund
steigender Preise fiir Produktionsmittel effizient
vornehmen zu konnen.

Abb. 20: Bodenprobe

Das Landeskuratorium fiir pflanzliche Erzeugung in Bayern e.V. (LKP) organisiert fiir seine Mit-
glieder iiber die angeschlossenen Erzeugerringe Bodenuntersuchungen. Die Untersuchungs-
auftrage werden vom LKP iiber ein Ausschreibungsverfahren an Privatlabore vergeben, die
zuvor von AQU zugelassen wurden. Auf Basis der Analysendaten, die der LfL gemeldet wer-
den, erstellt das Institut fiir Agrardkologie (IAB) Diingeempfehlungen fiir die Landwirte (Ab-
bildung 21).

™ |

— Beauftragung Liste empfohlener Labore

t

—»|  Labor 1 ——

= —  Labor 2 S

% o]

LfL-AQU — I — 2

. =

LfL-IAB i Labor 4 <

o _ ] >

LWG Labor5  |[— &
LfL-IAB < Analysendaten <=

Abb. 21: Darstellung der QualitatssicherungsmaBnahmen von AQU, IAB und der Landesan-
stalt fur Weinbau und Gartenbau (LWG) als Grundlage zur Auswahl der LKP-Auftragslabore.
Labore kdnnen sich durch erfolgreiche Teilnahme an QS-Malinahmen als LKP-Labor qualifi-
zieren
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Methode

Labore, die sich an der Ausschreibung des LKP fiir Bo-
denuntersuchungen beteiligen mdchten, miissen sich den
Qualitétssicherungsmafinahmen der LfL unterziehen und
von AQU zugelassen werden.

Ein wichtiger Bestandteil der Qualititssicherung ist die
Teilnahme an den von der LfLL in Zusammenarbeit mit
der Bayerischen Landesanstalt fiir Weinbau und Garten-
bau (LWG) in Veitshochheim durchgefiihrten Ringver-

suchen:
e DSN1 .
. Abb. 22: Continuous-Flow-
° ls)?ircin:g Ffr NHa-Stickstoff, NOs- Analysis(CFA) zur Bestimmung
0 Durchfiihrung: Januar, Februar von Hauptnahrstoffen
e DSN2

0 Parameter: NH4-Stickstoff, NO;-Stickstoff
0 Durchfiihrung: Februar, Mérz
e Standardboden
0 Parameter: Hauptndhrstoffe, Spurennihrstoffe
0 Durchfiihrung: September, Oktober

Fiir die Saison 2015/2016 haben sich 17 Labore zu den Ringversuchen angemeldet und teilge-
nommen.

Zusitzlich zu den Ringversuchen finden in der Regel jihrlich bei allen LKP-Auftragnehmern
eine Uberpriifung der Analytik an Riickstellproben sowie die Kontrolluntersuchung von ein-
geschleusten Proben statt. Die Auswahl dieser Proben erfolgt durch IAB/AQU, die Kontroll-
untersuchungen auf Hauptnihrstoffe fithrt die LWG durch (Abbildung 22). NHy- und NO:s-
Kontrollproben werden vom Aufgabenbereich AQU la — Anorganik analysiert.

Die Analysenleistungen einer Untersuchungssaison sind Grundlage der Bewertung des Labors
zur Aufnahme in die Liste der in Bayern zugelassenen Bodenlabore fiir Untersuchungsauftra-
ge des LKP.

Ergebnisse

Im Berichtsjahr 2015 gab es in allen gepriiften Analysenkategorien Labore, die nicht erfolg-
reich waren (Abbildung 23).

Fiir die Untersuchungssaison 2015/2016 hat AQU insgesamt je zwolf Labore fiir die Parame-
terbereiche Hauptnihrstoffe und Ny,i,-Untersuchungen zugelassen und sieben Labore fiir den
Bereich Spurenelemente. Insgesamt fiinf der Labore haben ihren Sitz aullerhalb Bayerns (Ta-
belle 9).
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Hauptnahrstoffe

Abb. 23: Ringversuchsergebnisse von Laboren bei verschiedenen Parametern in 2013
bis 2015. Labore mussen sich im Bewerbungsverfahren durch Einhalten von Qualitats-

H nicht bestanden

M bestanden

CI N RN
5 & QY 5 & QY
D7 AT AP DT DT A
Spurenelemente Nmin (1)

sicherungsmafnahmen als LKP-Auftragslabor qualifizieren

Nmin (2)

Tab. 9: Anzahl der fir das LKP als geeignet geprifte Labore fir die Bodenuntersuchung
2015/2016 und Zahl der durch das LKP beauftragten Labore

Parameterbereich

geeignete Labore

beauftragte Labore

Hauptnéhrstoffe
Spurenelemente®)
N min-Untersuchungen (DSN)

12
7
12

7
7
5

*) Labor muss auch Analysenkompetenz fiir Hauptnéhrstoffe haben

Projektleitung:

Projektbearbeitung: H. Miiller, C. Petosic, M. Warmann

Projektdauer:

Daueraufgabe

Dr. S. Mikolajewski, Dr. M. Klemisch (LWG), M. Berndt
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2.4 Ergebnisse aus Daueraufgaben und Projekten

Die Abteilung Qualititssicherung und Untersuchungswesen bietet den Instituten der LfL ein
breites Spektrum an Analysendienstleistungen.

Durch eigene Projekte und die Kooperation mit den Projektpartnern werden wichtige Erkennt-
nisse gewonnen und es kommt zu einer stetigen Prozessoptimierung sowie Weiterentwicklung
der analytischen Verfahren. Exemplarisch werden nachfolgend aus den verschiedenen Aufga-
bengebieten von AQU Kooperationen, Projekte und Neuentwicklungen vorgestellt.

2.4.1 Status-Erhebung zur Proben-, Analysen- und Datenlogistik

Einleitung

Ein modernes Analysenlabor kennzeichnen kom-
plexe Analysengerite sowie hohe Anforderungen
an Probendurchsatz, Infrastruktur, Bearbeitungs-
zeiten, Analysenqualitit und Dokumentations-
pflichten (Abbildung 24).

Fiir Labormitarbeiter sind diese Vorgaben nur ein-
zuhalten, indem sie durch ein leistungsfahiges
LIMS (Labor-Informations- und Management-
Systems) unterstiitzt werden, das Arbeitsabldufe
und Datenverarbeitung bestmoglich unterstiitzt.
Unter diesen Aspekten empfiehlt es sich, in regel-
méiBigen Abstinden die Eignung des LIMS im La-
borbetrieb zu priifen: Hier kdnnen Verdnderungen
im Analysenlabor wie eine neue Geréteausstattung
oder aber Weiterentwicklungen des LIMS-
Dienstleisters dazu fiihren, dass eine addquate Ab-  Apph. 24: Steuereinheit mit Kon-

stimmung nicht mehr gegeben ist. trollanzeigen fur die Datenverarbei-

Historisch bedingt existieren an der LfL in den  tung im Analysenlabor

einzelnen Organisationseinheiten unterschiedliche

LIMS-Losungen mit daraus resultierenden Schwie-

rigkeiten bei der Daten- und Ergebnisweitergabe. Allein in den drei Sachgebieten innerhalb der
Abteilung Qualitéitssicherung und Untersuchungswesen (AQU) existieren aktuell verschiedene
EDV- bzw. LIMS-Lésungen. AQU 3 am Standort Grub nutzt ein LIMS der Firma Pragmatis.
In AQU 1 und AQU 2 (Freising) wird ein LIMS der Firma iCD verwendet. In Teilbereichen
sind Insellosungen mit unterschiedlichen Excel- oder Access-Anwendungen realisiert.

Ziel

In der Abteilung Qualititssicherung und Untersuchungswesen (AQU) wurde eine Status-quo-
Erhebung zur LIMS-Nutzung durchgefiihrt mit dem Ziel, die Effizienz, Analysenkompetenz
und Ressourceneinsatz unter dem Aspekt LIMS-Anbindung zu liberpriifen.

Im Rahmen eines Projekts wurden u.a. Anforderungen der Auftraggeber, Arbeitsablédufe im
Labor und Schnittstellen zu Instituten detailliert erfasst, analysiert und bewertet. Geeignete
Leistungs- und Bewertungskriterien fiir LIMS-Anbieter wurden daraufhin festgelegt und eine
offentliche Ausschreibung entsprechend den Vorgaben des Vergaberechts vorbereitet.
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Methode

Im Vergleich der in AQU etablierten LIMS-Losungen hat sich das Workflow-Management als
sehr bewéhrt erwiesen. Hier werden Laborarbeitsprozesse in Teilschritte zerlegt und in dieser
Form bestmdglich im LIMS erfasst. Zur Beschreibung der LIMS-Situation wurde dieser An-
satz zur Status-Erhebung gewéhlt.

Ergebnis

Die Status-Erhebung zeigte die Notwendigkeit auf, ein einheitliches LIMS in der zentralen
Analytik der LfL zu verwirklichen. Die aktuelle Vielfalt an EDV-Losungen mit vielfaltigen
Schnittstellen bindet Ressourcen, mindert die Effizienz und kann Fehler verursachen. Dariiber
hinaus besteht die Gefahr des Datenverlusts.

Die in der Status-Erhebung herausgearbeiteten Vorteile fiir die Leistungsfahigkeit des Analy-
senlabors sind evident:

» Ressourceneinsatz: Idealerweise unterstiitzt ein LIMS die Mitarbeiter bestmoglich im Hin-
blick auf Planung der Arbeitsabldufe, Arbeitslisten, Analysenverfahren und Materialein-
satz. Fiir statistische Auswertungen konnen zeitnah und mit iiberschaubarem Aufwand Da-
ten zusammengestellt werden.

» Analysenqualitdt: Durch die direkte Anbindung von Analysengeriten an die Datenbanksys-
teme werden Ubertragungsfehler vermieden. Analysenverfahren lassen sich automatisieren,
vereinfachen und vereinheitlichen. Eine Plausibilitdtspriifung erfasst Analysenwerte, die
nicht der Erwartung entsprechen: Unstimmigkeiten konnen sofort gepriift werden. Auf-
wiéndige Kontroll- oder Nachuntersuchungen werden vermieden.

» Qualitdtssicherung: Vorgaben der Akkreditierung und Qualitétssicherung zur Kontrol-
le/Dokumentation im Labor lassen sich zwanglos integrieren.

» Bearbeitungszeiten: Durch die direkte Einspielung valider Analysenwerte konnen Bearbei-
tungszeiten verkiirzt werden. Auftraggeber konnen automatisiert iiber Probeneingang, Pro-
bendefizite, Probenbearbeitung und Zwischenergebnisse durch direkten Einblick in ihre
Auftragsdatensitze informiert werden. Die Kommunikation und Transparenz flir die Auf-
traggeber werden deutlich verbessert.

» Steuerbarkeit: Die Erfassung und Nachverfolgbarkeit der Proben im Labor ermoglicht eine
Optimierung des Personaleinsatzes, des Probenmanagements sowie der Leistungsfahigkeit
des Labors (z.B. Auftragsstornierungen, Probenlogistik, Einsatz von Analysengeriten).

» Daten: Durch die Vereinheitlichung der Datenbasis in weiten Teilen der zentralen Analytik
(AQU Freising mit Schwerpunkt Pflanzenproduktion und AQU Grub mit Schwerpunkt
Tierproduktion) konnen Analysenwerte filir verschiedene Fragestellungen angepasster und
effizienter genutzt werden (Data-Mining).

Das Ausschreibungsverfahren wurde mit der 6ffentlichen Bekanntgabe am 11.12.2015 in Zu-

sammenarbeit mit der Vergabestelle der LfL (AZV) und wesentlicher Unterstiitzung durch die

Abteilung Information und Wissensmanagement (AIW) gestartet.

Projektleitung: Dr. G. Strauf3
Projektbearbeitung: K. Fischer-Kaiser
Finanzierung:: StMELF
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2.4.2 Analytik von Handelsdliingern fir den Vollzug der Dingemittelverkehrskontrolle

Zielsetzung

Eine der zentralen Daueraufgaben des Aufga-
benbereichs AQU 1la - Anorganik ist die che-
misch-analytische Untersuchung der im Auf-
trag der amtlichen Diingemittelverkehrskon-
trolle (DVK) landesweit gezogenen Proben
von Handelsdiingern zur Uberpriifung der
diingemittelrechtlichen Vorschriften (Abbil-
dung 25).

Gepriift wird hierbei, ob die vorgeschriebe-

nen Toleranzen bei der Deklaration der Néhr-

stoffangaben bzw. der mit Grenzwerten be-

legten Schadstoffe eingehalten werden. Die _ _ )
Analysenergebnisse werden nachfolgend der Abb. 25: Stickstoff-Analytik: Leitungen flr
am Institut fir Pflanzenbau und Pflanzen- die Continuous-Flow-Analysis (CFA)
ziichtung ansédssigen Arbeitsgruppe Ver-

kehrs- und Betriebskontrollen (IPZ 6b) zur

weiteren Verbescheidung im Vollzug der

Diingemittelverordnung zur Verfiigung gestellt.

Methode

Gemail der von IPZ 6b erteilten Untersuchungsauftrige werden die Diingemittelproben ent-
sprechend der deklarierten Gehalte hinsichtlich der Hauptndhrstoffe Stickstoff, Phosphor und
Kalium, der Sekundérnihrstoffen Calcium, Schwefel und Magnesium sowie deren Loslichkei-
ten Uberpriift (Abbildung 26).

Fiir Spurenndhrstoffdiinger werden zudem je nach Deklaration die Gehalte der Elemente Bor,
Eisen, Kupfer, Mangan, Molybdédn Selen und/oder Zink ermittelt. Kalkdiinger erfordern neben
der Bestimmung der CaCOs- bzw. CaO-Gehalte die Ermittlung basisch wirksamer Bestandtei-
le, der Reaktivitdt und die Analyse von Siebdurchgingen. Entsprechend den in der Diingemit-
telverordnung festgelegten Kriterien wird die Bestimmung von Schwermetallen und anderen
relevanten Schadstoffen durchgefiihrt.

Je nach Diingemitteltyp sind Methoden nach deutschem bzw. EU-Recht anzuwenden. Die Ana-
lysenmethoden sind vom Gesetzgeber vorgeschrieben und in normkonformen Arbeitsvorschrif-
ten festgelegt. Entsprechend der gesetzlichen Vorschriften ist das Sachgebiet AQU 1 fiir die
Diingemittelanalytik nach DIN EN ISO 17025:2005 akkreditiert.

Zuziiglich zum weiten Spektrum nasschemischer Verfahren (MaBanalyse, Gravimetrie) kommt
auf dem Gebiet der instrumentellen Analytik die Atomabsorptionsspektrometrie (AAS), die
Elementaranalyse, die optische ICP-Emissionsspektrometrie (ICP-OES, Abbildung 27) sowie
die Hydrid- und die Kaltdampf-technik zum Einsatz.
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Abb. 26: Konigswasseraufschliisse Abb. 27: Multielementanalyse am ICP-OES
von Dungemitteln

Ergebnis

Jahrlich werden im Sachgebiet etwa 500 bis 550 amtliche Diingemittelproben untersucht. Im
Jahr 2015 belief sich die Anzahl der zur Analytik iiberstellten Proben auf 517. Die zugehdrigen
Untersuchungsauftrage der DVK-Stelle wurden dem Labor im Zeitraum vom 02.02. bis
18.11.2015 tibermittelt.

Zur Untersuchung der je nach Deklaration geforderten Parameter (insgesamt sind 123 ver-
schiedene moglich) waren insgesamt 3.786 Einzelanalysen notwendig. Bei 98 Proben wurden
Gehaltsabweichungen festgestellt. Im Vergleich zum Vorjahr (525 Proben, 89 Gehaltsabwei-
chungen) musste damit ein Zunahme der zu beanstandenden Proben von 17 % auf 19 % ver-
zeichnet werden.

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

Projektleitung: Dr. S. Mikolajewski

Projektbearbeitung: S. Drotleff, K. Eugel, A. Hinterwimmer, H. Miiller, R. Obermeier,
H. Schuhmann, W. Sitte, M. Warmann, G. Zellner

Kooperation: IPZ 6b, AQU 2 - Probenannahme

Projektdauer: Daueraufgabe
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2.4.3 Deoxynivalenol-Monitoring bayerischen Wintergetreides der Ernte 2015

Einleitung

Pilze der Gattung Fusarium kénnen Getreide
unter nassen Witterungsbedingungen zur Zeit
der Bliite befallen und sich in den Ahren aus-
breiten. Dies fiihrt zum Schadbild der soge-
nannten Ahrenfusariose, die zur Folge hat,
dass das Korn mit schéidlichen pilzlichen Se-
kundidrmetaboliten, den sogenannten My-
kotoxinen kontaminiert wird. Da kontami-
niertes Getreide prinzipiell eine Gefahr fiir
den Menschen darstellen kann, sollte es nicht
in die Nahrungskette gelangen. Befallene
Partien konnen in Abhidngigkeit von der
Konzentration der enthaltenen Mykotoxine
entweder in der Tierflitterung eingesetzt oder
in einer Biogasanlage bzw. thermisch ver-
wertet werden.

Der verbreitetste und mengenméBig bedeu-

tendste in Getreide vorkommende Fusarium-

Metabolit ist Deoxynivalenol (DON), der

chemisch betrachtet ein Sesquiterpen mit ei-

ner Epoxidgruppe darstellt (Abbildung 28).

DON dient als Leittoxin fiir eine durch Fusa-

rium verursachte Mykotoxinbelastung und

unterliegt der EU-Verordnung 1881/2006, die  Abb. 28: Von Fusarium-Pilzen befallene
die Hochstwerte fiir Lebensmittel festlegt — Weizenéhre

(Tabelle 10).

In Jahren mit fiir den Pilz gilinstigen Witterungskonstellationen kdnnen iiber 10 % der bayeri-
schen Winterweizenernte iiber dem Grenzwert von 1.250 pg/kg Deoxynivalenol liegen.

Tab. 10: Grenzwerte fur Deoxynivalenol: Auszug aus der EU Verordnung 1881/2006

EU-Grenzwerte (Verordnung 1881/2006) fir DON

Unwverarbeitetes Getreide 1 250 ug/kg
Unwerarbeiteter Hartweizen, Hafer und Mais 1 750 pg/kg
Zum Verzehr bestimmtes Getreide und Teigwaren 750 pg/kg
Brot, Backwaren, Kekse, Getreide-Snacks und
Frihstuckscerealien 500 Hglkg
Babynahrung 200 pg/kg

Zielsetzung

Mit dem jéhrlichen Deoxynivalenol-Monitoring (DON-Monitoring) wird die Belastung von
Wintergetreide bayerischer Provenienz mit dem Fusarientoxin Deoxynivalenol bestimmt und
ein Vergleich zu den Vorjahren hergestellt.
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Methode

Das DON-Monitoring umfasste im Erntejahr 2015 insgesamt 149 Proben Winterweizen und 80
Proben Winterroggen. Die Probenziehung erfolgte durch die Amter fiir Ernidhrung, Landwirt-
schaft und Forsten. Die DON-Konzentrationen wurden mit HPLC-Trennung (Hochleistungs-
fliissigchromatographie, Umkehrphasen-Saule), Nachsdulenderivatisierung und anschliefender
Fluoreszenzdetektion gemessen. Die Quantifizierung erfolgte mit einer 9-Punktkalibriergerade
externer Standards liber die Peakhohe. Die Nachweisgrenze der Methode betrigt 40 pg/kg
DON im Getreide.

Ergebnis

Die Tabellen 11 und 12 enthalten die wesentlichen statistischen Kennzahlen des DON-
Monitorings 2015 im Vergleich zu den Ergebnissen der Jahre 2006 bis 2014.

Winterweizen

Tab. 11: Vergleich des DON-Monitorings von Winterweizen 2006 bis 2015

Erntejahr  Probenzahl DON-Werte in pg/kg
Mittel Median 23 %, > %_ Maximum
Quartil Quartil
2015 149 40 14 2 40 572
2014 149 11 0 0 13 133
2013 147 54 26 10 56 702
2012 149 651 279 104 591 12.839
2011 174 139 53 23 142 1.335
2010 172 396 167 47 499 3.865
2009 173 256 155 48 319 2.365
2008 175 186 80 35 197 3.236
2007 175 229 72 24 223 3.288
2006 173 220 70 20 220 7.570

Gegeniiber dem ,,Fusarienjahr 2012, in dem viele Weizenproben eine starke Belastung mit
dem Fusariumtoxin Deoxynivalenol aufwiesen, sind in der Ernte 2015 im dritten Jahr in Folge
nur sehr geringe Konzentrationen des zu der Gruppe der Trichothecene zdhlenden Mykotoxins
zu finden. Die Proben der Ernte 2015 waren weitgehend frei von Deoxynivalenol, es ergab sich
ein Mittelwert von 40 pg/kg (Abbildung 29). Der Wert entspricht der Nachweisgrenze der Me-
thode.
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Abb. 29: Graphische Darstellung der mittleren DON-Gehalte der bayerischen Winterweizen-
ernten von 1990 bis 2015
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Abb. 30: Vergleich der Haufigkeitsklassen von DON-Gehalten bei Winterweizen der Ernte
2015 und dem ,,Fusarienjahr* 2012

Die Verteilung iiber die Gehaltsklassen zeigt, dass in der Ernte 2015 75 % der untersuchten
Weizenproben unterhalb der Nachweisgrenze lagen. Im Bereich bis 200 pg/kg zeigten 21 %
Proben eine geringe Belastung. In der Gehaltsklasse von 200 bis 500 pg fielen fiinf Proben
(3%) und eine Probe war mit 572 mg/kg belastet. Im starken Fusarienjahr 2012 lagen zum
Vergleich nur 8 % der Proben unterhalb der Nachweisgrenze und der Maximalwert erreichte
mehr als 12.000 ng DON pro kg Weizen (Abbildung 30).
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Winterroggen

Die DON-Belastung des Winterroggens 2015 ist vergleichbar mit der des Winterweizens. Im
groBten Teil der untersuchten Proben (83 %) konnte mit der verwendeten Analysenmethode
kein DON nachgewiesen werden. Der rechnerische arithmetische Mittelwert lag mit 21 pg/kg
weit unter der Nachweisgrenze der Untersuchungsmethode, ebenso der Median mit einem Wert
von 1 pug/kg (Tabelle 12). Der hochste gemessene Wert mit 168 ug/kg lag unter dem festge-
setzten Grenzwert fiir Babynahrung von 200 pg/kg.

Tabelle 12: Vergleich des DON-Monitorings von Winterroggen 2006 bis 2015

Erntejahr Probenzahl DON-Werte in pg/kg
Mittel Median 23 %_ > %_ Maximum
Quartil Quartil
2015 80 21 1 0 25 168
2014 78 17 14 0 24 198
2013 77 155 49 18 156 1.909
2012 79 140 50 23 108 2.695
2011 56 67 25 15 66 489
2010 60 150 55 18 195 1.201
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

Die geringen Gehalte an Deoxynivalenol in der Ernte 2015 diirfte wie in den zwei Jahren zuvor
hauptsédchlich auf die trockene Witterungssituation zum Zeitpunkt der Getreidebliite Anfang
Juni zuriickzufiihren sein, die dafiir sorgte, dass keine Sporen von Fusarien fiir eine Infektion
zur Verfligung standen.

Weitere Risikofaktoren wie Wahl der Vorfrucht, Bodenbearbeitung, Sorte und auch die An-
wendung von Pflanzenschutzmitteln sollten aber trotz der guten Verhiltnisse der letzten drei
Jahre nicht aus den Augen verloren werden, da nicht ohne Weiteres davon auszugehen ist, dass
sich die giinstigen Witterungsbedingungen bei Weizen und Roggen weiterhin wiederholen.

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: G. Clasen, C. Ederer, Cl. Knabel, E. Bock
Projektdauer: Daueraufgabe
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2.4.4 Kontrolle des Atrazin-Anwendungsverbotes 2015

Ziel

Atrazin ist ein herbizider Wirkstoff
aus der Gruppe der Chlortriazine
und wurde seit den sechziger Jahren
insbesondere im Maisanbau in ho-
hen Dosierungen verwendet. Durch
die verbreitete langjdhrige Nutzung,
den langsamen Abbau im Boden
und den Nachweis von Atrazin und
seinen Abbauprodukten in Oberflai-
chen- und Grundwasser wurde die
Anwendung 1991 in Deutschland
verboten. Die Kontrolle des Atrazin-
Anwendungsverbotes im Vollzug
der  Pflanzenschutzmittel-Anwen-  Abb. 31: Getrocknete und vermahlene Bodenproben

dungsverordnung erfolgte auch vor der Extraktion zur Atrazin-Bestimmung
2015 wieder in Zusammenarbeit mit

IPS.

Methode

10 g der luftgetrockneten und gemahlenen Probe wurden im Schraubglas eingewogen (Abbil-
dung 31), mit Aceton (50 ml) versetzt und 1 Stunde auf dem Horizontalschiittler extrahiert. Es
folgte ein weiterer Extraktionsschritt im Ultraschallbad fiir 15 Minuten. Die Losungen wurden
dann iiber einen Faltenfilter filtriert und ein Aliquot (30 ml) am Rotationsverdampfer unter
vermindertem Druck bis zur Trockne vom Losungsmittel befreit. Der Riickstand wurde im
Laufmittel (Acetonitril/Wasser, 1/9, v/v, 3 ml) unter Zuhilfenahme von Ultraschall geldst und
durch einen Nylonfilter (0,25 um) ins HPLC-Probenfldschchen tiberfiihrt.

Die Trennung des Extraktes erfolgte mit Hochdruckfliissigchromatographie (HPLC) an einer
Umkehrphasensdule Kromasil C18, 5 um, 250 x 4,6 mm mit Vorsédule, durch einen linearen
Gradientenlauf von 20 % auf 80 % Acetonitril mit 0,1 % Trifluoressigsdure und einer Flussrate
von 1 ml/min. Die Detektion von Atrazin erfolgte mit einem Diodenarraydetektor im Wellen-
langenbereich von 200 - 600 nm bei einer Messwellenldnge von 220 nm. Die Quantifizierung
erfolgte mit einem externen Standard {iber eine 5-Punktkalibriergerade von 0,02 — 0,2 pg/ml
iiber die Peakhdhe. Das Injektionsvolumen betrug 100 pl.

Ergebnis

Auf ein Vorabscreening der Bodenproben durch ELISA wurde auch 2015 wieder verzichtet, da
die Nachweisgrenze beim ELISA mit 50 pg/kg anzusetzen ist, was bei dem zu iiberpriifenden
Erwartungswert von 100 pg/kg als zu wenig empfindlich erschien. Alle Proben wurden statt-
dessen mit einer kombinierten Schiittel- und Ultraschallextraktion nach einer abgewandelten
Literaturvorschrift' extrahiert und mit HPLC-UV gemessen.

! Journal of Chromatography A, 823, 1998, 3-9
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Abb. 32: Aufgestockte Kontrollprobe zur Bestimmung der Wiederfindung (oben links), ange-
brachte Fritte als Staubbremse am Gasdurchleitungsrohr des Rotationsverdampfers
(oben rechts) und Chromatogramm eines Standards (unten)

Als Kontrollprobe zur Bestimmung der Wiederfindung diente eine Bodenprobe aus dem letzten
Jahr, in der kein Atrazin nachweisbar war. Die Probe wurde im 2.000 ml Rundkolben einge-
wogen und mit einem Atrazin-Standard versetzt. Die Probe wurde in Aceton aufgeschlammt,
um eine homogen Verteilung des Wirkstoffes zu erreichen. Das Losungsmittel wurde anschlie-
Bend am Rotationsverdampfer unter vermindertem Druck bis zur Gewichtskonstanz abgezo-
gen. Um eine Verschleppung von Feinstaubanteilen zu vermeiden wurde in das Gasdurchlei-
tungsrohr des Rotationsverdampfers eine Fritte aus Polyethylen angebracht.

Die Konzentration des Atrazins in der Kontrollprobe betrug 100 pg/kg. Die Kontrollprobe
wurde messtdglich mit aufgereinigt und ergab einen Wiederfindung von 83 % (n = 9) mit einer
Standardabweichung von 6 % und einer relativen Standardabweichung von 7 %. Die Nach-
weisgrenze wurde als Verhdltnis von Signal/Rauschen = 3 aus 9 Blindproben bestimmt und lag
bei 3 pg/kg. Damit ist die Methode geeignet, den in Fachkreisen akzeptierten Erwartungswert
von 100 pg/kg, ab dem von einer Applikation von Atrazin im {iberpriiften Jahr auszugehen ist,
sicher zu erfassen (Abbildung 32).
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Im Jahr 2015 wurden 99 Proben untersucht. 90 Proben stammten aus Maisanbaufldchen, wo-
von 53 Proben aus Verdichtungsgebieten stammten und 37 Proben nach Zufall ausgewéhlt
wurden. Des Weiteren wurden 9 Betriebe mit Christbaumkulturen nach Zufallsauswahl iiber-
priift.

Die Untersuchungen ergaben, dass in keiner der Proben Atrazin nachgewiesen werden konnte,
so dass sich weitergehende Untersuchungen mit empfindlicheren LC-MS-Methoden eriibrig-
ten. Die Beanstandungsquote lag somit bei null %.

Projektleitung: Dr. J. Rieder

Projektbearbeitung: E. Bock, I. Schanze, C. Knabel, S. Hadler, G. Clasen
Projektdauer: Daueraufgabe

Kooperation: Dr. J. Huber, IPS 1b

2.4.5 Bestimmung von Astragalosid 1V

Einleitung

Die Wurzeln des mongolischen Tragant

Astragalus mongholicus (Abbildung 33)

werden in der traditionellen chinesischen

Medizin seit langem zur allgemeinen

Starkung der Abwehrkrifte gegen Krank-

heiten eingesetzt. Eine neuere Anwen-

dung eines Extraktes aus Astragalus

mongholicus in Deutschland und Oster-

reich richtet sich gegen Heuschnupfen®.

Hauptinhaltsstoffe sind neben Polysaccha-

riden und Flavonoiden unter anderem Sa-

ponine vom Cycloartan-Typ, die soge-

nannten Astragaloside (Abbildung 34).

Sie weisen herzstiarkende, entziindungs-

hemmende, antidiabetische, antivirale, Abb. 33: Handelsmuster von Radix astragali
Telomerase aktivierende und eine ganze

Reihe weiterer Wirksamkeiten auf. Bislang wurden mehr als 140 Astragaloside und iiber 60
Flavonoide aus Astragalus-Arten isoliert’. Als Qualititsparameter ist ein Gehalt von 0,04 %
Astragalosid IV im Européischen und im Chinesischen Arzneibuch vorgeschrieben, was einer
Konzentration von 400 pg/g entspricht. In der Wurzel liegt Astragalosid IV in der Regel nicht
in freiea Form vor, sondern als komplexes Gemisch aus Essigsdureestern und Malonsdu-
reestern .

Die Bestimmung des Gesamtgehaltes an Astragalosid IV ist somit nicht nur von der Effizienz
des angewandten Extraktionsvorganges abhédngig, sondern wird auch dadurch beeintrachtigt
wie durchgreifend eine Hydrolyse der Ester von Astragalosid IV im Analysenablauf gelingt.
Dabei weisen die unterschiedlich substituierten Astragalosidderivate verschiedene Stabilitdten
auf. Eine relativ instabile Verbindung stellt Malonylastragalosid I dar, das nach vorldaufigen
Untersuchungen neben Astragalosid I die zweit wichtigste genuine Hauptverbindung in der

* Pharmazeutische Zeitung online, Ausgabe 10/2012
* Molecules 2014, 19, 18850-18880
* 1. Sep. Sci. 2010, 33, 570-81.
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Waurzel ist’. Eine Methode zur schnellen Bestimmung von Astragalosid IV mittels einer durch-
greifenden Natriumhydroxid vermittelten Hydrolyse kombiniert mit mehrfacher Ultraschallex-
traktion wurde in den letzten Jahren in unserer Arbeitsgruppe entwickelt’.
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Abb. 34: Chemische Strukturen ausgewahlter Astragalus-Inhaltsstoffe

Ziel
Aus dem Ziichtungsprogramm der LfLL der Ernte 2014 sollte Astragalosid IV in Wurzeln von

Astragalus mongholicus bestimmt werden. Fiir die Analytik wurde die in AQU 1b entwickelte
Schnellmethode angewendet.

Methode
Hydroxid-Hydrolyse-Ultraschall-Schnell-Extraktion (HyUSE):

Die gemahlene Probe des Astragalus mongholicus (500 mg) wurde in Reaktionsgefdflen
(15 ml) mit 1 M wisseriger Natriumhydroxid-Losung hydrolysiert (5 ml, 70 °C, 30 Minuten).
Nach dem Abkiihlen wurde mit 1 M Salzsédure in Methanol (5 ml) neutralisiert, die Mischung
mit einem Spatel gut durchmischt und mit dem Vortex-Mixer homogenisiert. Anschlieend
wurde im Ultraschallbad extrahiert (15 Minuten), zentrifugiert und der Uberstand in ein Rea-
genzglas iiberfiihrt. Es folgten 3 weitere Extraktionen im Ultraschallbad mit Methanol (je 5 ml,
15 Minuten), die in analoger Weise durchgefiihrt wurden. Die vereinigten Extrakte wurden auf
ein Volumen < 10 ml abgeblasen und in einen Messkolben iiberfiihrt, der mit Methanol auf 10
ml aufgefiillt wurde.

Die fertigen Messlosungen wurden vor der Analytik {iber 0,2 pm Teflonfilter filtriert und mit
Hochdruckfliissigchromatographie an Umkehrphase mittels eines linearen Gradienten von
20 % auf 60 % Acetonitril (0,1% Trifluoressigsdure, Einspritzvolumen: 50 pl) getrennt und die
einzelnen Komponenten mit dem Lichtstreuverdampfungsdetektor (ELSD) gemessen. Die

> LfL, AQU Jahresbericht 2013, 49-51
S LfL, AQU Jahresbericht 2014, 63-69
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Identifizierung einzelner Substanzen erfolgte iiber Retentionszeitvergleich, die Quantifizierung
einzelner Peaks erfolgte durch eine externe Kalibriergerade kauflicher Standards. UV-Spektren
wurden unter identischen chromatographischen Bedingungen mit dem Diodenarraydetektor
aufgenommen. Die Referenzsubstanzen der Astragaloside I-IV stammten von PhytoLab, Ves-
tenbergsgreuth. Ononin, Calycosin und Formononetin wurden von Sigma-Aldrich, Steinheim
bezogen. Als Referenzproben dienten Handelsmuster, die von Caesar und Loretz, Hilden und
von der Asam Apotheke in Miinchen bezogen wurden.

Kaltwasserextrakt

Zur Bestimmung des Kaltwasserextrakts wurden die gemahlenen Astragaluswurzeln (4,00 g)
im Erlenmeyerkolben mit Stopfen (300 ml) eingewogen, mit destilliertem Wasser (100 ml)
versetzt und 6 Stunden auf dem Kreisschiittler extrahiert. Danach lieB man die Proben 18 Stun-
den stehen. Die Extraktionslosung wurde durch Papierfilter in ein Becherglas (100 ml filtriert.
Ein Aliquot des Filtrats (20 ml) wurde in einer vorgewogenen Porzellanschale auf einem Was-
serbad (105 °C, 3 h) eingeengt. Die Schale wurde im Exsikkator auf Raumtemperatur abge-
kiihlt (30 min) und riickgewogen. Der prozentuale Anteil an Extrakt wurde auf Basis der Tro-
ckenmasse berechnet.

Ergebnis

In den beiden Referenzproben wurden Gehalte von 925 + 36 ng/g (Mittelwert + einfache Stan-
dardabweichung, n = 10) von Caesar und Loretz und 1217 + 47 png/g Astragalosid IV fiir das
Material aus der Asam Apotheke ermittelt. Die relativen Standardabweichungen betrugen je-
weils 4 %, was einen akzeptablen Wert darstellt und zeigt, dass mit der Methode gearbeitet
werden kann. Ein Referenzmaterial mit einem zertifizierten AS IV-Gehalt stand bislang nicht
zur Verfiigung. Abgesichert wurde die Methode durch aufgestockte Proben auf dem Niveau
von 500 pg/g. Die Wiederfindung wurde zu 86,4 % (n = 10) bestimmt.

Astragalosid IV
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= 1500
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Abb. 35: Astragalosidgehalte der untersuchten Probenchargen aus der Ernte 2014

Aus dem Ziichtungsprogramm der Landesanstalt wurden 70 Proben mit der HyUSE-Methode
untersucht. Dabei lagen alle Proben deutlich {iber dem vom Europidischen Arzneibuch gefor-
derten Mindestgehalt von 400 pg/g (Abbildung 35). Weiter zeigte sich, dass aus den Chroma-
togrammen unterschiedliche Chemotypen abgeleitet werden konnen, wie sich aus dem Vor-
kommen von zwei auffilligen Verbindungen, die bei den bislang durchgefiihrten Messungen
nicht sonderlich in Erscheinung traten, ergab. So sind im Hydrolysat von einzelnen Proben bei
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der Retentionszeit von 10,2 und 13,6 Minuten weitere Peaks zu sehen, die je nach Sorte unter-
schiedlich stark ausgeprégt sind (Abbildung 36). Die gemessenen Peakhdhen erreichten teil-
weise hohere Intensitdten als der Astragalosid IV-Peak. Eine Mittelwertbildung von je drei
Parzellen (Doppelbestimmung) vom Baumannshof erbrachte folgendes Ergebnis (Tabelle 13).

Tab. 13: Auswertung des Versuches 288 hinsichtlich AS-1V-Gehalt, Kaltwasserextrakt und
Peakhohen-Vergleich der drei Hauptverbindungen

Fruchtart: Astragalus mongholicus
Versuchsort: Baumannshof, Versuchsnummer: 288, Anbaujahr: 2014, Erntejahr: 2014, Pflanzenteil: Wurzeln
MW (n=6) Peak 10,2 | Peak 13,6 | Astragalosid | Kalt-Wasser- Astragalosid vorlaufige
v Extrakt v Zuordnung
Lfd. Nr. | Héhe [mV] | Hohe [mV] | Héhe [mV] [%] [ne/e] Chemotyp
101, 105, 109 32,5 55,5 65,3 25,6 1.260 11
102, 106, 110 3,5 6,4 108,1 22,1 1.718 11T
103, 107, 111 14,4 39,0 174,9 21,6 2.504 I
104, 108,112 34,5 73,2 67,7 24,3 1.258 II

Die Herkunft mit den hochsten AS IV-Gehalten von mehr als 2.500 pg/g zeigt den geringsten
Gehalt an Kaltwasserextrakt und mittlere Gehalte bei den beiden bislang nicht identifizierten
Inhaltsstoffen (Typ I). Die beiden Herkiinfte mit den geringsten AS IV-Gehalten von um die
1.250 pg/g zeigen deutlich hohere Kaltwasserextraktwerte und weisen bei den neuen Verbin-
dungen sehr hohe Intensititen im Chromatogramm auf (Typ II). Der dritte Chemotyp liegt bei
den AS-IV Gehalten im Mittelfeld (ca. 1.700 pg/g AS IV) und die Peakhdhen bei den neuen
Verbindungen auf (Typ III) sind sehr niedrig. Die Referenzproben sind vom Chromatogramm
des Extraktes her dem Typ III zuzuordnen.

Die beiden Verbindungen scheinen demnach in groBen Mengen, in Abhéngigkeit von der Her-
kunft vorzukommen und es ist sicherlich von Interesse die Strukturen und biologische Wirk-
samkeiten dieser Substanzen zu ergriinden. Vom Verdampfungslichtstreudetektor konnen kei-
ne Aussagen iiber die Art der Verbindungen abgeleitet werden, da die Substanzen lediglich
»uber® ihre schwerfliichtigen Eigenschaften gemessen werden.
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Abb. 36: HPLC-Chromatogramme von unterschiedlichen Chemotypen der untersuchten Ast-
ragalus mongholicus Wurzeln vom Baumannshof Ernte 2014

Das UV-Spektrum des Peaks mit der Retentionszeit 13,6 min deutet darauf hin, dass die Ver-
bindung dem Bereich der Pterocarpane zuzuordnen ist. Pterocarpane sind unter anderem als
Phytoalexine bekannt. Phytoalexine sind bioaktive Abwehrstoffe von Pflanzen, die bei Befall
durch Mikroorganismen neu gebildet werden. So wurden die beiden Phytoalexine Nissolin und
9-Methoxynissolin, die auch in Astragaluswurzeln vorkommen, erstmals aus Blattmaterial der
Gras-Platterbse Lathyrus nissolina isoliert, das mit dem Pilz Helminthosporium carbonum infi-
ziert wurde7. Es sind auch Sdureester von Pterocarpanen bekannt, etwa (-)-Methylinissolin-3-
0-B-D-(6"-acetyl)-glukosid und (-)-Methylinissolin-3-O-B-D-(6"-[(E)-but-2-enoyl])-glukosid8,
die als Vorlduferverbindungen des Peaks bei 13,6 min in Frage kommen und deren Saurereste
durch die Basenbehandlung bei der Extraktion abgespalten werden, analog der Reaktion bei
den Astragalosiden. Weitere Untersuchungen sollen zeigen, ob hier neue Verbindungen bei-
spielsweise mit Malonylester zu finden sind.

Auch sind Isoflavonoid-Glykoside in Astragalus mongholicus Wurzeln zu finden, die ebenfalls
Saurefunktionalititen am Zucker beinhalten. Etwa Calycosin-7-O-3-D-(6"-acetyl)-glukosid,
6"-Acetyl-Ononin, Calycosin-7-O-B-D-[(E)-but-2-enoyl])-glukosid oder Ammopiptanosid Af
(Abbildung 34). Die UV-Spektren von drei Standards Ononin, Calycosin und Formononetin
passen jedoch nicht zu den beiden neuen Zielverbindungen, so dass diese Substanzgruppe als
Vorlduferverbindungen eher nicht in Frage kommt.

7 Phytochemistry 1979, Vol 18, 1715-1717
8. Agric. Food Chem. 2011, 59, 1131-37
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Zur Uberpriifung der originiren Zusammensetzung des Extraktes wurde Probe 108 erneut ohne
Baseneinsatz zur Abspaltung von Sduregruppen extrahiert. Dieser neutrale Extrakt zeigte iiber-
raschenderweise, dass bei dieser Probe das bislang wenig in der Literatur beachtete Ma-
lonylastragalosid I bei der Retentionszeit von 28,14 min eine deutlich groBBere Intensitdt auf-
weist als AS I selbst. Auf eine Quantifizierung von Malonylastragalosid I musste wegen feh-
lendem Standard verzichtet werden. Geht man jedoch von &hnlichem Verhalten beider Sub-
stanzen im Verdampfungslichtstreudetektor aus, ist in der Probe 108 die Hauptkomponente das
Malonylastragalosid I. Da Malonylastragalosid I sehr instabil ist, kann man andenken, dass
Astragalosid I aus dem Malonylastragalosid I durch Abspaltung des Malonsdurerestes gebildet
wird. Auch sind die anderen gingigen Hauptastragaloside AS II —AS IV in dieser Wurzel ori-
ginir nicht vorhanden.
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Abb. 37: Ausschnitt des Chromatogramms der Probe 108 (Typ Il) bei neutraler Extraktion oh-
ne Hydrolyse (blaues Chromatogramm) und Standards von AS I-AS IV (schwarzes Chromato-
gramm)

Im hydrophileren Bereich des Extraktes traten zwei Hauptpeaks bei Retentionszeiten von 9.6
und 15.7 min auf, sowie ein kleinerer Peak bei einer Retentionszeit von 14, 8 min (Abbil-
dung 37). Ob aus diesen Peaks die Verbindungen mit Retentionszeiten von 10,2 und 13,6 min
durch Abspaltung von Sduregruppen entstehen, miissen weitere Untersuchungen zeigen. Es
muss auch noch gepriift werden, ob die beiden interessanten Peaks im Hydroxidextrakt etwa
durch Umlagerung empfindlicher Ausgangssubstanzen entstanden sein konnten, da eine Ver-
bindung, die das gleiche UV-Spektrum der Substanz bei Peak 10,2 min zeigt, bislang nicht im
Extrakt, welcher ohne Base dargestellt wurde, als Vorlduferverbindung gefunden wurde.

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: S. Hadler, G. Clasen, Dr. J. Rieder
Projektdauer: 2011-2016

Kooperation: Dr. H. Heuberger, IPZ 3d
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2.4.6 Inhaltsstoffe von Valeriana sisymbriifolia: Erste Untersuchungen

Einleitung

Im itherischen Ol der Wurzeln von Valeriana si-

symbriifolia soll die Substanz Precocene II in gro-

fen Mengen (ca. 35 %) enthalten sein’. Valeriana

sisymbriifolia ist eine von 7 Baldrianarten des

Nord- und Zentraliran, die dort seit mehr als tau-

send Jahren als krampflosendes und beruhigendes

Therapeutikum eingesetzt werden. Precocene sind

insektizid wirksame Substanzen, die die Juvenil-

hormonbildung storen und bewirken, dass sich die

Insekten zu friih verpuppen'®. Eine weitere inte-

ressante Eigenschaft von Precocene II ist seine

Féhigkeit, die Produktion von 3-Acetyldeoxyni-

valenol in Fliissig- und Festkulturen von Fusarium

graminearum zu inhibieren''. 3-Acetyldeoxyni-

valenol ist eine biogenetische Vorstufe von Deo-

xynivalenol (DON), dem wichtigsten Leittoxin ge-  Abb. 38: Wurzelstock von Valeriana
treidepathogener ~ Fusariumarten. Sporen von  Sisymbriifolia vor der Extraktion
Fusarium graminearum konnen bei ungiinstigen

Witterungsverhéltnissen, insbesondere wihrend

der Bliite, in die Pflanze eindringen und zu einer Kontamination des Getreides fiihren. Dabei
stellt das Toxin Deoxynivalenol einen Virulenzfaktor dar, der fiir die Ausbreitung des Pilzes in
der Ahre essentiell ist'>. Eine Inhibierung der Trichothecene-Biosynthese ist daher von groBem
Interesse hinsichtlich einer moglichen Anwendung, um die Ausbreitung des Pilzes in der
Pflanze zu unterbinden. Precocene II erscheint daher als ein geeigneter Kandidat fiir einen
Feldversuch, ob sich eine Reduktion der DON-Menge in Vvivo erreichen lédsst. Die dafiir beno-
tigten Mengen belaufen sich auf ca. 2-5 g Precocene II, die aus angebauten Pflanzen von Vale-
riana sisymbriifolia isoliert werden sollten.

Ziel

Die frischen Wurzeln einer im Gewachshaus der LfLL angezogenen Pflanze Valeriana sisy-
mbriifolia iranischer Herkunft sollten untersucht werden, um Hinweise auf das Vorkommen
von Precocene II und weiteren Baldrianinhaltsstoffen zu erhalten.

Methode

Der Wurzelstock von Valeriana sisymbriifolia BLBP 174, der zwei Jahre im Gewéachshaus der
LfL wuchs (Abbildung 38) wurde mit Ethylacetat extrahiert. Der Extrakt wurde mit GC-FID
(Gaschromatographie mit Flammenionisationsdetektion) untersucht, um typische Baldrianin-
haltsstoffe im Vergleich zu einem Extrakt der heimischen Valeriana officinalis aus dem Ziich-
tungsprogramm der LfL zu identifizieren. Weiterhin wurde der Extrakt an Kieselgel-
Kartuschen in einzelne Fraktionen mittels Stufengradient getrennt und die Fraktionen diinn-
schichtchromatographisch und mit Hochdruckfliissigchromatographie und Diodenarraydetekti-

? Nat. Prod. Res. 2010, Vol. 24, No. 19, 18341842

10 Romp-Lexikon Naturstoffe, Thieme 1997, Stuttgart, New York
' J. Agric. Food Chem. 2009, 57, 846-851

'2 Mol. Plant Microbe Interact. 1995, 8, 593-601
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on (HPLC-DAD) auf das Vorkommen von Precocenen hin untersucht. Ein kduflicher Standard
von Precocene III diente als Referenzmaterial.

Ergebnis

Die Anzucht der Pflanzen im Gewiéchshaus aus Samen zweier Herkiinfte aus dem Iran verlief
zundchst problemlos, eine Kultivierung der Pflanzen im Freiland an den Versuchsstandorten
Baumannshof und Puch gelang jedoch nicht . Die Pflanzen selbst waren sehr zierlich, bilde-
ten aber schone Wurzelballen aus. Vereinzelt bliihte die eine oder andere Pflanze im Gewéchs-
haus, lebensfdahige Samen konnten jedoch nicht erhalten werden.

Im Gaschromatogramm zur Untersuchung der fliichtigen Inhaltsstoffe des Extraktes von Vale-
riana sisymbriifolia konnte kein Valerenadien oder eines seiner Oxidationsprodukte Valerenal,
Valerenol und Valerensdure gefunden werden. Damit unterscheidet sich das Sekundérmetaboli-
tenprofil der angeziichteten Pflanzen von Valeriana sisymbriifolia an sedativ wirksamen Vale-
renadienderivaten deutlich von dem bei uns angebauten und pharmazeutisch genutzten Valeri-
ana officinalis.

Wie in Abbildung 39 zu sehen ist, sind wenige iibereinstimmende Peaks im Chromatogramm
(blau, nach unten gespiegelt) von Valeriana sisymbriifolia mit dem in schwarz dargestellten
Chromatogramm von Valeriana officinalis auszumachen. Auch Bornylacetat, das als weit ver-
breiteter Inhaltsstoff von Baldrianarten gilt, war nicht nachzuweisen.
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Abb. 39: GC-FID-Chromatogramme zum Vergleich der Extrakte von Valeriana officinalis
(schwarz) und Valeriana sisymbriifolia (blau, gespiegelt dargestellt)

B LfL, AQU Jahresbericht 2014, 70-71
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Abb. 40: Chemische Strukturformeln ausgewahlter relevanter Inhaltsstoffe des Baldrian, der
Precocene und von DON und seiner biogenetischen Vorstufe 3-Acetyl-DON

Neben den Sesquiterpenen sind die Valepotriate als sedativ wirksame Inhaltsstoffe in Baldrian-
arten bekannt. Die Vertreter dieser Verbindungsklasse gelten heutzutage aber als unerwiinschte
Inhaltsstoffe, da sie aufgrund ihrer Epoxidgruppen zytotoxische Eigenschaften in Zelltests
aufweisen'®. Die Hauptverbindung in der Wurzel von Valeriana sisymbriifolia zeigte eine UV-
Loschung auf der Diinnschicht (DC) bei 250 nm und wies eine braune Farbe in der Reaktion
mit Anisaldehyd-Schwefelsdure-Reagenz auf. Die Verbindung zeigten ein UV-Maximum bei
einer Wellenldnge von 255 nm, entsprechend den publizierten UV-Spektren'® von zweifach
ungesittigten Valepotriaten. Durch den Abgleich von gemessenen und publizierten Retentions-
faktoren'® (Re-Wert) fiir die wichtigsten Valepotriate und deren Abbauprodukten Homobaldri-

' Planta medica 1981, Vol. 41, 21-28
' Phytochem. Anal. 1996, 7, 143-151
1 J. Chromatogr. A 2002, 967, 131-146
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nal und Baldrinal (Abbildung 40) konnte jedoch noch keine Identifizierung erfolgen, da beim
ermittelten R-Wert der Hauptverbindung von 0,57 kein Referenzwert einer bekannten Sub-
stanz publiziert ist.

Die prominentesten Vertreter der Valepotriate, namentlich Valtrat und Isovaltrat haben in der
genutzten Diinnschichtauftrennung einen R-Wert von 0,63, was darauf hindeutet, dass Val-
trat/Isovaltrat deutlich unpolarer sind als die Hauptverbindung in Valeriana sisymbriifolia. Es
sind noch NMR-spektroskopische Messungen notig, um die Substanz abschlieBend strukturell
abzusichern. Bei einer Nebenverbindung, die auf der Diinnschicht einen R~Wert von 0,50 hat,
konnte es sich um Acevaltrat handeln, deren publizierter Literatur-Wert von Ry = 0,49 gut
tibereinstimmt. Auch diese Verbindung zeigt das UV-Spektrum von zweifach ungesittigten
Valepotriaten, das am Diodenarraydetektor bestimmt wurde.

Der Nachweis von Precocene II im Extrakt sollte iiber die kdufliche Referenzverbindung
Precocene III erfolgen, die sich von Precocene II lediglich durch die Ethylseitengruppe in 7-
Position des Molekiils gegeniiber einer Methylgruppe im Precocene II unterscheidet. In der DC
zeigt Precocene III eine intensiv tiirkisblaue Farbung nach Entwickeln mit Anisaldehyd-
Sprayreagenz und erhitzen. Eine Bande mit gleicher Farbung konnte im Extrakt nicht gefunden
werden. Auch mit HPLC-DAD gelang keine Detektion von Precocenen in den untersuchten
Fraktionen. Somit erwies sich, dass die Pflanze Valeriana sisymbriifolia BLBP 174 kein ge-
eigneter Kandidat zur Isolierung groBerer Mengen an Precocene II ist.

Als Alternative zur Gewinnung der Zielverbindung kommt nun eine Isolierung aus anderen
Pflanzen in Betracht, beispielsweise aus Ageratum conyzoides, in der Precocene II mit iiber
45 % im dtherischen Ol enthalten ist'’. Ein einfacherer Zugang zu Precocene II fiihrt iiber die
Totalsynthese, die literaturbekannt ist'®.

Projektleitung: Dr. J. Rieder

Projektbearbeitung: G. Clasen, Dr. J. Rieder

Projektdauer: 2013-2016

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

'7 Journal of Entomology and Zoology Studies 2014, 2 (4), 345-350
'8 Can. J. Chem. 1994, Vol. 72, 1866-69
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2.4.7 Uberwachung des Ausbringungsverbots von Neonikotinoiden an Saatgut 2015
Einleitung

I @) I
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Abb. 41: Strukturformeln der untersuchten Neonikotinoide

Neonikotinoide sind systemisch wirkende Insektizide, die von der Pflanze aufgenommen und
in der Pflanze verteilt werden und so den Schutz des natiirlichen Nikotins aus Tabakpflanzen
gegen Fressfeinde nachahmen. Sie wirken als Botenstoffe am nikotinischen Acetylcholin-
rezeptor, konnen aber nicht abgebaut werden, so dass die Insekten daher an Reiziiberflutung
verenden. Fiir Warmbliiter sind Neonikotinoide weniger toxisch.

Das massenhafte Bienensterben im Friithjahr 2008 in Baden-Wiirttemberg wurde unter anderem
auf Maissaatgut zurlickgefiihrt, dass mit Wirkstoffen aus der Gruppe der Neonikotinoide ge-
beizt wurde. Die Abdrift von wirkstofthaltigem Abrieb und deren Ablagerung auf Bliitenpflan-
zen sind neben anderen Faktoren fiir die Schiden an den Bienenvdlkern verantwortlich zu ma-
chen. Als Mallnahme erfolgte 2009 die Aussetzung der Zulassung neonikotinoidhaltiger Saat-
gutbeizen beim Mais. Im Dezember 2013 erfolgte nach EU-Verordnung ein Verbot von Neo-
nikotinoiden bei Rapssaat und im Juli 2015 ein Verbot bei Wintergetreide.

Ziel

Eine Uberwachung des Ausbringungsverbotes von gebeiztem Saatgut, die die Wirkstoffe
Clothianidin, Imidacloprid und Thiamethoxam enthalten konnten, erfolgte auch 2015 wieder in
Zusammenarbeit mit [PS (Abbildung 41), wozu die Analysenmethode weiter optimiert wurde.

Methode

Gebeizte Maiskorner wurden mit Aceton auf dem Magnetriihrer geriihrt und anschlieBend im
Ultraschallbad extrahiert (Abbildung 42). Rapssaat und Wintergetreide wurden mit einer Mi-
schung aus Acetonitril/Wasser 8/2 (v/v) in gleicherweise extrahiert. Aus dem Uberstand der
Extrakte wurden Aliquote iiber PTFE-Filter (13 mm, 0,2 pm) in die HPLC-Fldschchen filtriert.
Die Proben wurden mit einem linearen Gradienten an Umkehrphase getrennt und die Neoniko-
tinoide bei einer Wellenldnge von 270 nm detektiert. Die Quantifizierung erfolgte iiber externe
Kalibriergeraden der drei Referenzsubstanzen. Die Nachweisgrenzen der HPLC-Methode wur-
den beim Mais zu 0,31 mg/kg fiir Thiamethoxam, 0,29 mg/kg fiir Clothianidin und 0,43 mg/kg
fiir Imidacloprid bestimmt. Bei Rapssamen lagen die Nachweisgrenzen bei 0,46 mg/kg fiir
Thiamethoxam, 0,45 mg/kg fiir Clothianidin und 0,66 mg/kg fiir Imidacloprid. Beim Winterge-
treide wurden je 0,65 mg/kg Thiamethoxam und Clothianidin, sowie 0,95 mg/kg fiir
Imidacloprid als Nachweisgrenze erreicht.
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Abb. 42: Extraktion von Rapssamen auf dem Magnetrihrer
Ergebnis

Optimierung der Extraktionsmittel

Zur Uberpriifung geeigneter Extraktionsmittel wurden Wiederfindungsversuche auf einem
Niveau von ca. je 10 mg/kg an aufgestockten Neonikotinoiden an neonikotinoidfreien
Saaten durchgefiihrt. Ziel sollte sein, das géngige Extraktionsmittel Methanol wegen sei-
ner Toxizitdt durch weniger problematische Losungsmittel zu ersetzen. Die Wiederfin-
dungsraten bei der Extraktion mit Aceton waren bei Thiamethoxam und Clothianidin deut-
lich schlechter als bei einer Extraktion mit Methanol, jedoch wurde beim Mais aus Kon-
sistenzgriinden das Extraktionsmittel Aceton beibehalten, da damit seit Einfiihrung der
ersten Kontrollmessungen mit Diinnschicht im Jahr 2009 gute Ergebnisse erzielt wurden.
Das aus der Mykotoxinanalytik bekannte azeotrope Gemisch Acetonitril/Wasser 84/16
(v/v) war bei allen drei Wirkstoffen effektiver in der Extraktion als Methanol. Reines Ace-
tonitril eignete sich schlecht als Extraktionsmittel (Abbildung 43).

Die Wiederfindungen beim Raps wurden darauthin mit Methanol und Acetonitril-Wasser-
Mischungen bestimmt. Beim Raps zeigte sich, dass eine Mischung mit 20 % Wasseranteil
noch bessere Resultate erzielte, als die azeotrope Mischung mit 16 % Wasser. Mit Aceto-
nitril-Wasser im Verhéltnis 8/2 wird auch in der Industrie gearbeitet. Die Mischung Ace-
tonitril/Wasser im Verhiltnis 8/2 ergab auch bei Winterweizen und Winterroggen deutlich
bessere Wiederfindungen als eine Extraktion mit reinem Methanol, so dass die Extraktio-
nen der Beprobungen 2015 bei Raps- und Wintergetreide mit dieser Mischung durchge-
fithrt wurden.
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Abb. 43: Graphische Darstellung und Vergleich der Wiederfindungsergebnisse
Mais

Im Jahr 2015 wurden 148 Maisproben untersucht. Aus friiheren Untersuchungen regulér
gebeizter Maisproben ergaben sich Wirkstoffkonzentrationen von ca. 2.000 mg fiir Thia-
methoxam, ca. 1.500 mg fiir Imidacloprid und ca. 5.000 mg fiir Clothianidin pro Kilo-
gramm Mais fiir regulir gebeiztes Saatgut'’. Als Untergrenze einer aktiven Beizung wird
eine Aufwandmenge von 10 % einer regulir gebeizten Probe betrachtet®®. Somit sollten
bei Verdachtsfillen die Entscheidungsgrenzwerte im Bereich von 200 mg/kg, 150 mg/kg
und 500 mg/kg fiir Thiamethoxam, Imidacloprid und Clothianidin anzusiedeln sein. Die
Kontrollwerte von 2010 wurden seinerzeit auch in einem externen Labor untersucht und
die an der LfL. gemessenen Werte konnten durch die unabhéngige Bestimmung mittels
LC-MS/MS bestitigt werden, was zeigt dass mit der Methode valide gearbeitet werden
kann.

Aufgrund der Empfindlichkeit der Messung konnten zwar Neonikotinoide in einer Reihe
von Proben in Spuren nachgewiesen werden, die Werte lagen aber im Bereich der Nach-
weisgrenze unter 1 mg/kg. In einer Maisprobe wurde ein Gehalt von 6 mg/kg Clothianidin
gefunden. In allen Fillen diirfte es sich aufgrund der geringen Konzentrationen um Ver-
schleppungen handeln (Abbildung 44).

9| fL Jahresbericht 2010, 91-93
203, Verbr. Lebensm. 2011, 6, 223-231
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Neonikotinoide in Mais 2015
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Abb. 44: Nachweis von Spuren an Neonikotinoiden bei Maiskdrnern mittels HPLC-UV-
Analytik

Raps

Die reguldren Aufwandmengen beim Raps wurden 2014 an gebeizten Mustern bestimmt
und ergaben Aufwandmengen fiir Clothianidin in Hohe von 9.900 mg/kg und fiir Thiame-
thoxam in Hohe von 4.400 mg/kg. Somit ergeben sich beim Raps Entscheidungsgrenzwer-
te von 440 mg/kg flir Thiamethoxam und 990 mg/kg fiir Clothianidin als 10 %-Limit, ab
dem von einer aktiven Beizung gesprochen werden kann.

Von den 49 untersuchten Rapsproben fiel lediglich eine Probe auf, in der 304 mg/kg
Clothianidin nachgewiesen wurde, was ca. 3 % der reguldren Aufwandmenge entspricht.
Die Probe war jedoch homogen gefédrbt und enthielt keine Korner einer anderen Beizfarbe,
was auf eine Vermischung von Saatgut hindeuten wiirde. Von Seiten der Analytik kann
nicht geklart werden, wie der Wirkstoff in die Probe kam.

Wintergetreide

Die Abschitzung von Entscheidungsgrenzwerten bei Wintergetreide war iiber einen Re-
gisterauszug zur Anwendung von Imidacloprid an Getreide moglich. Danach ergibt sich
eine regulire Aufwandmenge von 360 mg/kg Getreide. Entsprechend ist der Entschei-
dungsgrenzwert fiir Imidacloprid bei 36 mg/kg anzusetzen. Bei den 52 untersuchten Win-
tergetreideproben waren keine nennenswerten Belastungen mit Neonikotinoiden zu fin-
den. Lediglich 4 Proben wiesen Spuren von Thiamethoxam auf, die sich alle auf dem Ni-
veau der Nachweisgrenze von ca. 1 mg/kg befanden.

Projektleitung: Dr. J. Rieder
Projektbearbeitung: S. Hadler, G. Clasen
Projektdauer: 2015

Kooperation: Dr. J. Huber, IPS 1b
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2.4.8 Mikrobiologische Prozessoptimierung in der Biogastechnologie — Identifizie-
rung von Schlisselorganismen in Biogas-Fermentern

Zielsetzung

Fiir eine optimale Biogas-Prozesseftizi-
enz miissen die verfahrenstechnische An-
lagenkonfiguration und die Prozess-
fiihrung abhingig vom Einsatzziel so ge-
staltet sein, dass den relevanten Mikroor-
ganismenpopulationen bestmogliche Be-
dingungen zur vollen Entfaltung ihrer
Aktivitidt liefern. Die Praxis berichtet
aber immer wieder von Prozessstorungen
mit okonomischen Einbuflen infolge ei-
ner Unkenntnis der Vorgénge im Fermen-
ter und einer ungeniigenden Analytik. Ei-
ne chemisch-physikalische Prozessanaly-

Acetatkonzentration, saurer pH
(FFS)

Methanosaeta spp. meiste hydrogentrophe Methanogene
Methanosarcina spp.
Ammoniakkonzentration
Methanosaeta spp. bestimmte Methanobacteriaceae

Methanosarcina spp.

Verdiinnungsrate

Methanosaeta spp. meiste hydrogentrophe Methanogene

Methanosarcina spp.

Abb. 45: Aktivitdt und Abundanz von domi-
nanten methanogenen Archaeen zu unter-
schiedlichen Prozesszustanden

tik ist zwar etabliert, jedoch ist z.B. der

FOS/TAC-Wert bei der Vergéirung stickstoffreicher Substrate nicht verldsslich. Eine ver-
lassliche Prozessdiagnose sollte daher eine Analyse des Zustands der Mikroorganismen,
der eigentlichen ,,Motoren des Biogasprozesses, beinhalten. Das iibergeordnete Ziel der
Studie bestand darin, auf Basis von zu erhebenden Daten und Untersuchungsergebnissen
molekularbiologische Frithwarnsysteme vor Prozessstorungen zu entwickeln, zu etablieren
und in eine erweiterte, verldsslichere Prozessdiagnose zu integrieren, um schneller Maf3-
nahmen gegen erkannte Defizite einleiten zu konnen.

Methode

Im Zusammenspiel zwischen verfahrenstechnischen und mikrobiologischen Maflnahmen
wurden molekularbiologische Techniken genutzt und weiterentwickelt. Uber die Se-
quenzanalyse von Nukleinsduren wurden die Zusammensetzung und die Diversitét der be-
trachteten Populationen bzw. Gilden (physiologische Gruppen) auch zur Identifikation
von Bioindikatoren erfasst. Hiervon ausgehend wurden weiterhin als relevant erkannte
Organismen oder Gilden bzw. Kladen (phylogenetische Gruppen) mit spezifisch entwi-
ckelter quantitativer Real-Time PCR (qPCR) quantifiziert.

Die Analysen erfolgten auf DNA- (Erfassung aktiver und inaktiver/toter Organismen) und
(m)RNA-Ebene (transkriptionell aktive Organismen, Messung von cDNA). Fiir die mik-
robiologische Prozessdiagnose wurden unterschiedlichste landwirtschaftliche Biogaspro-
zesse und —zustdnde untersucht.

Ergebnisse

Eine wichtige Erkenntnis der Untersuchungen war es, dass die Zusammensetzung der ge-
samten (einfachere DNA-Analytik) und der aktiven (Messenger-RNA, mRNA, -basierte
Transkriptionsanalyse; cDNA-Ebene) Fraktion der untersuchten Gilden im beprobten
Gérgemisch verschieden sein kann. Wahrend die DNA- und die cDNA-Profile im dquilib-
rierten Betrieb typischerweise sehr dhnlich waren, differierten sie z.B. bei Prozessstorun-
gen, wobei Anderungen typischerweise zuerst auf Transkriptionsebene, auf DNA-Ebene
aber teilweise erst Wochen spiter erfolgten. Die aktiven Populationen miissen demnach
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kiinftig deutlich stirker in den Fokus der analytischen Uberwachung gestellt werden. Bio-
indikatoren flir den Prozesszustand konnten gefunden werden:

Wihrend Methanosaeten meist nur bei geringer Acetat- und NH3;-Konzentration sowie ge-
ringer Verdiinnungsrate aktiv waren, waren Methanosarcinen bei stabilem, effizientem
Betrieb dominant. Im versauerten Prozess und bei hohem NH;-Gehalt traten meist nur
noch hydrogenotrophe Methanogene auf, hauptsidchlich bestimmte Vertreter der Me-
thanobacteriaceae (Abbildung 45).

Mit einem mittels mcrA/mrtA-qPCR und Daten zur Methanproduktivitit erarbeiteten
Standard fiir ungestorten und effizienten Betrieb konnte die aktuelle spezifische methano-
gene Aktivitdt der methanogenen Archaeen in betrachteten Proben iiber den im vorliegen-
den Forschungsvorhaben entwickelten ,,Metabolischen Quotienten® (MQ) ermittelt wer-
den.

Der MQ erwies sich als geeignetes Friihwarnsystem, um die zumeist auf Unter- oder
Uberforderung der Methanogenen beruhenden Prozessstorungen, schneller als mit kon-
ventioneller chemischer Analytik zu erkennen. Beim Betrieb z.B. mit (Klee)Grassilage
konnen allerdings mehrere Teilprozesse der Biogasproduktion gehemmt sein, wobei eine
(partiell) inhibierte Primarfermentation einen toxinbedingten Stress der Methanogenen
kompensieren und einen MQ im Normalbereich (etwa 0,2 — 4) vortduschen kann. Zur kor-
rekten Interpretation der Ergebnisse kann hier die Entwicklung des TS-Gehalts herange-
zogen werden. Die zeitliche Entwicklung des MQ hat auch eine grof3e Bedeutung fiir eine
verléssliche Prozessdiagnose.

Zur Bestimmung der Aktivitidt mikrobieller Gilden wurde weiterhin die spezifische Quan-
tifizierung von Transkripten (Messung von in cDNA umgeschriebener mRNA) bezogen
auf die DNA-Konzentration der Schliisselenzymgene wie mcrA/mrtA (methanogene Ar-
chacen) bzw. fhs (Bakterien des Intermedidrmetabolismus) neu eingefiihrt. Die
cDNA/DNA-Verhiltnisse beschreiben den aktuellen Prozess- bzw. Aktivititszustand der
betrachteten Gilde. Die Transkript/Gen-Verhéltnisse bendtigen keine Angaben zur Me-
thanproduktion fiir die Aktivititsdiagnose.

Fiir eine Anwendung dieser Parameter in der Praxis sind aber noch weitere Untersuchun-
gen auch zur Bestitigung der Schwellen zur metabolischen Uber- bzw. Unterforderung er-
forderlich.

Mit dem besseren Verstindnis der biologischen Abldufe im Fermenter und der entwickel-
ten Analytik kann der Fermenterbetrieb zielgerichteter optimiert werden. Prozessstdrun-
gen lassen sich frither erkennen und GegenmalBnahmen problemspezifisch und zeitiger
einleiten. Ein Einbruch in der Gasproduktion und finanzielle Verluste lassen sich so besser
vermeiden.

Projektleitung: Dr. M. Lebuhn

Projektbearbeitung: B. Munk, E. Madge-Pimentel

Projektdauer: 01.01.2008-31.12.2015

Finanzierung: Bayerisches Staatministerium fiir Erndhrung, Landwirtschaft und

Forsten
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2.4.9 Einfluss verpilzter Einsatzstoffe auf den Biogasprozess und die hygienische
Beschaffenheit von Géarresten

Zielsetzung

Fiir die Energiewende ist der Ausbau der er-

neuerbaren Energien und damit der Biomas-

senutzung unabdingbar. Biogasanlagen kon-

nen hierzu aufgrund der vergleichsweise gu-

ten Einpassung ins bayerische Landschafts-

bild und der Moglichkeit zur wetterunab-

hingigen Steuerung der Energielieferung ei-

nen wichtigen Beitrag leisten. Dabei gilt es

vor allem, den Wirkungsgrad des Gesamt-

systems zu optimieren. Dieser ist bereits re-

duziert, wenn Substratverluste bis zur Ein-

bringung in den Fermenter entstehen. Wenn

Siloanlagen nicht sachgemal luftdicht abge-

deckt werden, konnen diese Verluste beacht-

liche Ausmalle von deutlich iiber 15 % an-

nehmen.

Neben dem reinen Masseverlust durch mik-

robiellen Abbau konnen sich auch manche

Schimmelpilze, die toxische oder auch anti-

biotisch wirksame Substanzen wie Penicillin

bilden konnen (Abbildung 46), fallweise

stark vermehren. Es gibt einige Hinweise, Abb. 46: Mit Penicillium roqueforti
dass die Stoffwechseltdtigkeit der Biogas-  (links) bzw. Monascus ruber (rechts)
Mikroorganismen und damit die Gesamtbi-  verschimmelte Maissilage (Fotos: J.
lanz des Biogasprozesses dadurch beein-  Ostertag, ITE)

trachtigt werden kann. Der aktuelle Kennt-

nisstand hierzu ist aber ungeniigend. Um z.B. geringfligig schimmelpilzbefallenes Substrat
optimal energetisch zu nutzen, ist die Kenntnis der Ursachen und Wirkungen und des
Ausmalles von Prozessstorungen dringend erforderlich.

Der Einsatz verpilzter Einsatzstoffe in Biogasanlagen ist nicht nur aus energetischer Sicht
genauer zu betrachten. In Silagen wachsende Schimmelpilze kénnen eine Vielzahl von
Stoffen produzieren, die fiir hohere Organismen, auch Saugetiere, toxisch sein konnen.
Der Metabolismus und Verbleib solcher Substanzen im Biogasprozess ist weitgehend un-
geklart. Hinweise liefern Untersuchungen am Rind, die Ergebnisse sind jedoch nicht un-
gepriift libertragbar.

Im vorliegenden Verbundvorhaben sollen daher auch der Metabolismus und der Verbleib
von relevanten toxischen Substanzen im Batch- wie auch im Durchflussverfahren gepriift
werden. Im Zusammenschluss des Instituts fiir Landtechnik und Tierhaltung (ILT), des In-
stituts fiir Tiererndhrung (ITE) und der Abteilung fiir Qualitdtssicherung und Untersu-
chungswesen (AQU-1c¢) der Bayerischen Landesanstalt fiir Landwirtschaft mit dem Lehr-
stuhl fiir Tierhygiene der Technischen Universitit Miinchen (TUM-TiHy) werden diese
komplexen Fragestellungen interdisziplindr und synergistisch untersucht.
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Methode

Bei Partner ILT wurden semi-kontinuierliche Durchflussversuche in Versuchsfermentern
(28 Liter) mit mykotoxinbelasteter Maissilage und einer Kontrolle durchgefiihrt. Das In-
okulum stammte von einer Mono-Maissilage Vergirung mit relativ niedrigen Spurenele-
mentgehalten. Das Substrat wurde durch Partner ITE mit Monascus ruber bzw. Penicilli-
um roqueforti beimpft und nach einer Anfahrphase mit unbelasteter Maissilage ab Ver-
suchstag (VT) 64 zugefiihrt. Bei steigender Raumbelastung wurde die Prozessstabilitit
gepriift.

Vom Inokulum und vor jeder Raumbelastungssteigerung wurden Proben fiir molekular-
biologische Untersuchungen gezogen. Fiir die Analysen wurde ein spezifisches funktio-
nelles Primersystem fiir die Untereinheit A des Methyl-Coenzym M-Reduktase Gens
(mcrA/mrtA) eingesetzt, das Schliisselenzym der Methanproduktion der methanogenen
Archaeen.

Uber Direkt-PCR-Klonierung und Sequenzierung wurden die Gesellschaftszusammenset-
zung methanogener Archaeen und eventuelle Verdnderungen nach Zugabe von verschim-
meltem Substrat untersucht. Die Analysen erfolgten auf DNA-Ebene zur Verifizierung der
Prasenz und parallel dazu (nach Umschreiben der mRNA in ¢cDNA) auf cDNA-Ebene zur
Evaluierung der (transkriptionellen) Aktivitdt der methanogenen Archaeen am VT 85
(Start), VT 134 bzw. 148 (stabiler Betrieb) und VT 155 bzw. 176 (Prozesszusammen-
bruch, Abbildung 47).

Weiterhin wurden die Methanogenen mittels quantitativer Echtzeit-PCR (qPCR) in den
Géargemisch-Proben quantifiziert. Die Aktivitdt der betrachteten methanogenen Biozono-
sen wurde iiber RNA-Extraktion und die Quantifizierung ihrer Transkripte (RT-qPCR,
Analyse von cDNA bzw. mRNA) bestimmt. Mit diesen Daten wurden Aktivitdtsparameter
wie das mcrA/mrtA-cDNA/DNA- (Transkript/Gen-) Verhidltnis und der Metabolische
Quotient (MQ) berechnet.

Der MQ setzt die spezifische methanogene Aktivitit (SMA,) zum betrachteten Zeitpunkt
ins Verhéltnis zu einer in einer groBen Studie zuvor ermittelten Standard-SMA (SMAgq;
MQ = SMA 4 * SMAStd'l). Ein Anstieg des MQ in den Bereich 3 — 4 (rote Linien in (Ab-
bildung 1) wird als Stressmetabolismus der methanogenen Archaeen angesehen. Ein an-
schlieBendes (meist starkes) Absinken des MQ indiziert die Inaktivierung der Methanoge-
nen. Bei MQ-Werten < 0,1 ist die SMA stark gehemmt oder die Methanogenen sind unter-
fordert.

Die Untersuchungen zu den Konzentrationen und dem Metabolismus der Mykotoxine er-
folgten durch Partner TUM-TiHy. Sie sind nicht Gegenstand des vorliegenden Berichts.

Ergebnisse

Im Verlauf der Raumbelastungssteigerung (Abbildung 47) zeigte sich zuerst fiir die Fer-
menter eine Prozessstérung, die mit Monascus ruber Silage gefiittert wurden. Die Varian-
ten mit Penicillium roqueforti liefen etwas langer und die Kontrolle am ldngsten stabil. Im
Maximum wurden fiir die Pilzvarianten etwas geringere Methanproduktivititen (ca. 0,5
NL CHy4 = LFM'1 * d'l) als fiir die Kontrolle (ca. 0,6 NL CH4 = LFM'1 * d'l) gemessen, die be-
sonders zum Abbruch der Versuche hin auch effizienter und stabiler lief ((Abbildung 47);
s. a. ILT-Jahresbericht 2015).
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Abb. 47: Methanproduktivitat (MP), MQ und
mcrA/mrtA-cDNA/DNA-Verhaltnis in den mit ver-
schimmelter Maissilage betriebenen Laborfermen-
tern (Myk1-Myk4) und in der Kontrolle (Myk5)

Molekularbiologisch wurden die Fer-
menter auf den MQ und das

mcrA/mrtA-cDNA/DNA-Verhiltnis
hin untersucht (Abbildung 47). Fiir
das Inokulum wurde bis zum Ver-
suchstag (VT) 64 aufgrund einer ge-
ringen und diskontinuierlichen Fiitte-
rung ein niedriger MQ (ca. 0,1) ge-
messen. Im stabilen Betrieb lag der
MQ im normalen Bereich zwischen
0,3 und 1. Mit steigender organischer
Raumbelastung  (BRo;  schwarze
Doppelpfeile in (Abbildung); von
links nach rechts: 0,5; 1,0; 1,5; 2,0
kgors * m> « d'l) stieg auch der MQ in
allen Varianten, mcrA/mrtA-
Konzentration blieb aber wéhrend des
ganzen Versuchs auf relativ niedri-
gem Niveau (etwa 10’ Kopien » mL™)
in allen Varianten anndhernd kon-
stant. Die Methanogenen konnten sich
also wegen einer unterlagerten Limi-
tierung wahrscheinlich von Spuren-
elementen in allen Fermentern nicht
nennenswert vermehren. Sie wurden
im untersuchten Zeitraum aber auch
nicht ausgeschwemmt, was bei einer
hydraulischen Verweilzeit von etwa
148 d bei der maximal applizierten
BRorg (2,0 kgors * m> . d'l) auch un-
wahrscheinlich war. Bei der BRgg

von 1,5 kg,rs = m™ « d"! erreichten die
MQs mit Werten > 4 ihre Maxima
(Abbildung 47)) und indizierten damit
die folgenden Prozessstorungen be-
reits etwa 2 Wochen vor Einbruch der
Biogasproduktion. Hier gingen die

MQs insbesondere in den Schimmelsubstart-Varianten als Symptom einer Inaktivierung
der Methanogenen stark zuriick (Abbildung 47). Die Ergebnisse auch dieser Untersuchung
bestitigen die schon in anderen Vorhaben festgestellte besondere Eignung des MQ als
Frithwarnsystem vor Prozessstorungen auch fiir den Praxisbetrieb von Biogasanlagen.

Die mcrA/mrtA-cDNA-Konzentration erhohte sich zundchst mit der steigenden BR,.
Damit stieg das mcrA/mrtA-cDNA/DNA Verhéltnis (Abbildung 48) und zeigte mit dem
steigenden Substratangebot eine erhohte transkriptionelle Aktivitit der Methanogenen an.
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Nach dem Einbruch der Biogasproduktion sank das in allen Fermentern vergleichsweise
niedrige Transkript/Gen-Verhaltnis im Messzeitraum nur in der Variante mit Penicillium
roqueforti.

Das weist auf einen verschiedenen Angriffspunkt der Pilztoxine hin: Bei den Penicillium
roqueforti Varianten zeigte sich eine sinkende Methanproduktivitit bei sinkendem
mcrA/mrtA cDNA/DNA Verhiltnis. Der Angriffspunkt der Pilztoxine konnte also die
Transkription der Methyl-Coenzym M-Reduktase gewesen sein, wodurch die Expression
des Schliisselenzyms der Methanogenese und damit die Methanproduktion gehemmt wur-
de.

Der Angriffspunkt der Monascus ruber Mykotoxine schien eher ein Energie-generierendes
System der Methanogenen gewesen zu sein wie z.B die Heterodisulfid-Reduktase (HDR),
die durch Aufbau eines Protonengradienten flir die ATP-Gewinnung eine wichtige Rolle
spielt. Hier konnte der systemische Aktivititsverlust zum Einbruch der Methanproduktivi-
tat geflihrt haben, obwohl die Transkription von mcrA/mrtA nicht beeintrachtigt war. Die-
se Phinomene sollten in nachfolgenden Experimenten néher untersucht und die Hypothe-
sen verifiziert werden.

Abbildung 48 zeigt die Gesellschaftszusammensetzung der methanogenen Archaeen auf
DNA- und cDNA-Ebene etwa 20 Tage nach der ersten Zugabe der verschimmelten Sila-
gen (VT 85), im stabilen Betrieb (VT 134 bzw. 148) und im Prozesszusammenbruch (VT
155 bzw. 176) sowie der Kontrolle zu den entsprechenden Versuchszeiten.

Abb. 48: Analyse der Gesellschaftszusammensetzung methanogener Archaeen auf DNA-
und cDNA-Ebene in den Fermentern Myk1/2 (Monascus ruber), Myk3/4 (Penicillium ro-
queforti) und der Kontrolle (Myk5) zu verschiedenen Prozesszustanden
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In allen Analysen waren strikt hydrogenotrophe (H,-verwertende) methanogene Archaeen
der Familien Methanobacteriaceae und Methanomicrobiaceae dominant. Methylotrophe
(Methanosphaera spp.) und acetoklastische (Acetat-spaltende) Methanogene der Familie
Methanosarcinaceae waren nur vereinzelt und eher zu Versuchsbeginn nachzuweisen.

Im stabilen Betrieb und im Prozesszusammenbruch waren sie in der aktiven Fraktion
(cDNA-Ebene) nicht mehr zu finden. Die zu Versuchsbeginn noch stirker auftretenden
Methanoculleus spp. (strikt hydrogenotroph) gingen mit zunehmender BR,, zuriick. Dafiir
trat die Genospecies IB sp. 2 der Gattung Methanobacterium (strikt hydrogenotroph) im-
mer stirker auf und war zu Versuchsende in allen Varianten auch in der aktiven Fraktion
praktisch ausschlieSlich dominant (Abbildung 47).

Auch in anderen Untersuchungen wurden Vertreter der Gattung Methanobacterium in
stark belasteten bzw. gestressten Prozesszustdnden als dominante Population nachgewie-
sen. Sie gelten daher als Bioindikatoren fiir einen solchen Betriebszustand. Fiir die Praxis
ergibt sich, dass ein Profil mit Dominanz der genannten Methanobacterium spp. den Be-
treiber zur Vorsicht mahnt. Der Prozess in seinem Fermenter ist stark belastet, moglicher-
weise sogar schon iiberlastet. Die Ursachen sollten ergriindet und entsprechende Gegen-
maflnahmen ergriffen werden.

Hinsichtlich des Einflusses der unterschiedlich verschimmelten Silagen lieB sich kein dif-
ferenzierender Einfluss auf die Zusammensetzung der Gesellschaftsstruktur methanogener
Archaeen feststellen (Abbildung 48). Es wird nun noch gepriift, ob ein solcher Einfluss
auf die Gesellschaftsstruktur der Bacteria erkennbar ist, die ja der Methanogenese vorge-
lagerten Prozesse des Substratabbaus (Hydrolyse/Primérfermentation, Sekundarfermenta-
tion) durchfiihren.

Aktuell wird der Einfluss von zwei verschiedenen Aspergillus Stimmen auf den Biogas-
prozess in Laborfermentern getestet und parallel molekularbiologisch untersucht.

Projektleitung: Dr. M. Lebuhn

Projektbearbeitung: B. Munk, V. Dollhofer, E. Madge-Pimentel
Projektdauer: 2013-2016

Finanzierung: BayStMELF & BayStMWi

Projektpartner: ILT2a, ITE1b, TUM Lehrstuhl fiir Tierhygiene
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2.4.10 NIR-Technologie zur Bestimmung der Backqualitat

Einleitung

Die spektroskopischen Schnellverfahren, ins-
besondere die  Nahinfrarot-Spektroskopie
(NIRS), haben in den letzten Jahrzehnten einen
festen Platz bei der Untersuchung von Getrei-
de, Mehl, Schrot und Olsaaten eingenommen.
Sie zeichnen sich durch einen hohen Proben-
durchsatz mit minutenschneller Analytik aus.
Dieses Verfahren findet dementsprechend
Anwendung im Getreidehandel und in Miihlen
zur Qualitdtspriifung, Protein- und Feuchtebe-
stimmung. Allein in Deutschland sind etwa
2.500 Gerite im Einsatz.

Ein weiterer Vorteil liegt in der simultanen

Bestimmung mehrerer Parameter und einer

zerstorungsfreien Messung. Die Nahinfrarot-  Abb. 49: Bestimmung von Backeigen-
Technologie bictet jedoch noch mehr Potential ~ schaften: Semmeln aus einem Backver-
z.B. bei Fragen zur Backqualitit: Hier ist die  such mit verschiedenen Weizensorten
Bewertung von Weizenpartien im Lauf der

letzten Jahre zunehmend schwieriger gewor-

den, da der unmittelbare Zusammenhang zwi-

schen Proteingehalt und der Backqualitit nicht

immer fiir alle Sorten zutrifft (Abbildung 49).

Zielsetzung

Mit Hilfe der Nahinfrarot-Technologie sollten die Moglichkeiten und Grenzen einer
schnellen Qualititsbeurteilung der Klebereigenschaften von Mehl und ganzen Getreide-
kornern untersucht werden, um die Qualitdtsbeurteilung groBBer Probenzahlen zu ermdgli-
chen. Dabei sollen neben den etablierten Parametern auch fiir den Backprozess wichtigen
Kriterien, wie z.B. der Feuchtkleber, die Sedimentation, die Back-und Teigeigenschaften,
das Backvolumen, die Wasseraufnahme, die Fallzahl und der Mineralstoffgehalt unter-
sucht werden.

Durchfihrung

Ganze Weizenkorner und die entsprechenden Mehle wurden im Wellenldngenbereich von
1108 bis 2492 nm gemessen. Durch die aufgenommene Lichtenergie werden, in Abhén-
gigkeit von chemischen Strukturen und organischen Inhaltsstoffen der Probenmatrix,
Kombinations- und Oberschwingungen der OH-, NH- und CH-Bindungen ausgelost. Mit
Hilfe einer geeigneten, bei AQU 2 entwickelten Kalibration kann nun auf die Menge der
Inhaltsstoffe geschlossen werden.

Ergebnisse

Eine wesentliche Grundlage der Backfihigkeit des Weizens ist die Funktionalitidt des
Weizenklebers wie dem Wasserbindungsvermogen und die visko-elastischen Eigenschaf-
ten mit der Fahigkeit zur Bildung einer dreidimensionalen Teignetzstruktur. Entsprechend
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bedeutsam ist die qualitative und quantitative Kleberbestimmung als Qualitdtsparameter.
Die Bildung des elastisch-plastischen Klebers beruht im Wesentlichen auf spezifischen
Wechselwirkungen zwischen wasserunldslichen Proteinfraktionen, den Gliadinen und
Gluteninen, die in Gegenwart von Wasser bei mechanischer Beanspruchung, iiber Schwe-
felbriicken, ein stabiles, dreidimensionales Netz aufbauen. Diese Hauptkomponenten des
Klebers sind im Mehl messbar.

Wihrend die Kalibration des Kornmaterials nur wenig zufriedenstellend war, erwies sich
die Kalibration des Mehls mit einem Bestimmtheitsmall von R? = 0,8008 als sehr gut ge-
eignet fiir die spektroskopische Schnellbestimmung und Schitzung von Kleber im Weizen
(Abbildung 50).
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Abb. 50 : Korrelation von Klebergehalten in Weizenmehl die mittels Labor- und NIRS-
Analytik bestimmt wurden.

Fiir Ziichter ergibt sich aus den Kalibrationen von Korn und Mehl die Mdoglichkeit, mit
dieser Methode auch Proben der friihen Generationen vermessen zu lassen. Fiir die Selek-
tion werden schon zu einem frithen Zeitpunkt und ohne viel Kornmaterial mit diesen Me-
thoden wertvolle Informationen z.B. liber Protein-, Kleber- und Feuchtegehalte erhalten.

Die Vorteile der entwickelten Methode fiir die Ziichter sind:

e Die Analytik auch groBler Probenzahlen kann innerhalb kurzer Zeit durchgefiihrt wer-
den

e Die Methode ist standardisierbar

e Die Laborkosten sind gering

e Die Methode ist zerstorungsfrei (bei NIR-Korn)

e Die Ergebnis-Reproduzierbarkeit ist hoch

Projektleitung: G. Henkelmann
Projektbearbeitung: S. Hock
Kooperation: Prof. Dr. C. Kuss (HSWT - Weihenstephan-Triesdorf),

Dr. J. Rampl (Bayerischer Miillerbund), Dr. L. Hartl (IPZ 2¢)
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2.4.11 Optimierung der Knetzeit durch die Messung des Teigwiderstandes
Einleitung

Das Herstellen der Teige von Brot und Back-
waren wurde bis Mitte bzw. Ende des 19.
Jahrhunderts mit der Hand, ohne maschinelle
Hilfe durchgefiihrt. Hier war das Handwerk im
wortlichen Sinne noch harte Arbeit. Erst im
Jahr 1877 wurde ein Patent fiir eine Knet- und
Mischmaschine erteilt, die dem Teigmacher
die Arbeit erleichtern konnte. Im Lauf der Zeit
wurden verbesserte Knetsysteme wie Hub-,
Spiral und Wendelkneter entwickelt.

Immer war die Qualitit der Backwaren auch

ein Spiegelbild der guten Knetung (Abbil-

dung 51). Unter Einbringung von Energie in Abb. 51: BaCkZUtate_n flr den Rapid-Mix-
den Teig, bilden die Kleberproteine Filme und €St (RMT) zur Bestimmung der
Membranen aus. Gliadin und Glutenin (Ei- Backqualitat von Mehlen
weillbestandteile) sind dabei verantwortlich

fiir die Dehnbarkeit und Elastizitit des Teiges (Ausbildung eines Protein-Stéarke-Geriistes).
Dieses Gertist ermoglicht die von der Hefe gebildeten Girgase festzuhalten.

Optimale Knetzeiten werden in der Regel durch das ,,Gefiihl* des Béckers, durch Auspro-
bieren und durch die entstandenen guten oder schlechten Backergebnisse bestimmt. Da die
verwendeten Getreidepartien durch die Sorten, klimatische Schwankungen, dem Anbau-
gebiet, unterschiedlichen Niederschlagsmengen und unterschiedlichen Boden unterschei-
den, spielt in der Praxis auch die Erfahrung des Teigmachers eine grof3e Rolle.

Zielsetzung

Die optimale Knetzeit fiir Weizenmehle ist fiir die Praxis, aber auch fiir das Labor-
Versuchswesen, von erheblicher Bedeutung. Durch die Bestimmung des Knetoptimums
lassen sich neue Ziichtungen im Vergleich zu alten Sorten oder Okosorten mit konventio-
nell angebauten Sorten besser beurteilen. Dieses Ziel der Bestimmung der optimalen
Knetzeit fiir Mehle sollte im Rahmen einer Bachelorarbeit von R. Friedrich (2015) durch
die Messung der im Kneter erforderlichen Kraft, d. h. des Widerstands eines beliebigen
Teiges, erfolgen.

Durchfihrung

Gemessen wurde die Widerstandsmessung im Teig durch die Stromaufnahme (Ampere).
Zuerst wurde ein Referenzlauf mit einer Knetzeit von 6 Minuten mit einem bestimmten
Kneter durchgefiihrt. AnschlieBend wurden die Messwerte des Referenzlaufes nach Excel
exportiert und ein Diagramm erzeugt. Die Bestimmung der optimalen Knetzeit wurde
durch Auswertung des Rapid-Mix-Tests (RMT) iiberpriift.

Da zu Beginn des Knetvorgangs sehr viele Schwankungen der Messwerte nicht zu verhin-
dern sind, wurde ein gleitender Durchschnitt mit zwolf Werten erzeugt. Dieser glittet die
Kurve und hilft, den Zeitpunkt genauer zu bestimmen, an dem diese erstmals eine negative
Steigung aufweist. Der Punkt an dem die Kurve ihr Maximum erreichte, wurde als Zeit-
punkt der bestmoglichen Klebernetzausbildung bzw. das Ende der Teigentwicklung ange-
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sehen. An diesem Punkt wurde in das erzeugte Diagramm eine vertikale Gerade gezeich-
net und die bis dahin benétigte Knetzeit bestimmt.

Zusitzlich wurde ein zweiter Zeitpunkt bestimmt, welcher zur Uberpriifung des als opti-
mal bestimmten Zeitpunktes und der Teigstabilitdt dient (=Kontrollteig). Somit entsteht
ein Diagramm des Referenzlaufes mit zwei durch Geraden gekennzeichneten Zeitpunkten
(Abbildung 52). Es wurden pro zu untersuchendem Mehl drei Teige hergestellt (Tabel-
le 15). Der Referenzteig wurde zundchst immer mit 6 Minuten gemessen.

Der zweite Teig wurde nach Bestimmung des Knetoptimums nochmals als Bestitigung
des Knetoptimums gemessen, und ein weiterer, gleicher Teig wurde als sogenannter
,Kontrollteig® deutlich liberknetet, um die Teigstabilitit zu bestimmen. Beim Kontrollteig
ist das Gebackvolumen meist geringer als bei dem Teig mit der als optimal bestimmten
Knetzeit. Die Brotchen des Referenzlaufs sollten das geringste Gebackvolumen aufwei-
sen.

Start des Optimale  Zuséatzliche Knetzeit
Knetvorgans Knetzeit

Ampere

3,5

Messwert

—— 12 Periode gleit. Mittelw.
(Messwert)

|
|
2,33 min 1 min \
.

O -’ T T T T T T T T T T T T T
Zeit 60 120 180 240 300 360 420 Sekunden

Abb. 52: Beispiel eines Knetdiagramms (Widerstandsmessung, Knetenergie) mit abgelei-
teter optimaler Knetzeit. Dargestellt sind Einzelmesswerte sowie der gleitende Mittelwert
aus 12 Messungen
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Ergebnisse

Versuchsergebnisse der Sorte Kometus (A-Weizen)

Beim Referenzlauf der Sorte Kometus (Abbildung 52) lag der Zeitpunkt, an dem die Kur-
ve (gleitender Mittelwert) eine deutliche negative Steigung aufwies, bei einer Knetzeit von
2 Minuten und 30 Sekunden. Dieser subjektiv ermittelte Zeitpunkt ist das Ende der Teig-
entwicklung und entspricht somit der optimalen Knetzeit. In einem weiteren Durchlauf
wurde ein Teig mit einer Knetzeit von 2 Minuten und 30 Sekunden (optimale Knetzeit)
hergestellt und das RMT-Volumen bestimmit.

Dieser Teig zeigte in dem anschlieenden Backversuch ein Gebidckvolumen von 7.260 ml
fiir den Teig mit der optimierten Knetzeit und 6.700 ml fiir den iiberkneteten Kontrollteig.
Der Teig mit der optimierten Knetzeit wies das hochste Gebackvolumen auf (Tabelle 2).

Zur Priifung der prinzipiellen Eignung der Widerstandsmessung zur Bestimmung der op-
timalen Knetzeit bei Weizensorten bzw. Qualitidtsgruppen wurden zwei reprisentative A-
Weizensorten und ein C-Weizen gewéhlt.

Tab. 15: Verwendete Weizensorten. Es wurden Weizensorten der Type 550 und ihre zuge-
horigen Qualitatsstufen verwendet.

Weizensorte Qualitatsgruppe
Akteur E-Weizen

Julius A-Weizen
Standardmehl E/A-Weizen
Meister A-Weizen
Kometus A-Weizen
Rumor B-Weizen
Colonia B-Weizen
Hermann C-Weizen

Versuchsergebnisse der Sorte Meister (A-Weizen)

Der Referenzlauf der Weizensorte Meister mit den ermittelten optimalen Knetzeiten zeigte
eine deutlich negative Steigung der Kurve bei einer Knetzeit von 2 Minuten und 40 Se-
kunden (Abbildung 52). Dieser grafisch ermittelte Zeitpunkt entsprach anndhernd dem Er-
gebnis der A-Weizensorte Kometus, d.h. mit der Widerstandsmessung liefern vergleichba-
re Weizensorten und Teige vergleichbare Ergebnisse. Fiir alle drei Teige wurde das RMT-
Volumen ermittelt: Der Referenzteig hatte ein Gebackvolumen von 5.820 ml, der Teig mit
der optimalen Knetzeit ein Volumen von 5.990 ml und der Kontrollteig ein Gebédckvolu-
men von 5.650 ml (Tabelle 16). Wie beim A-Weizen der Sorte Kometus steigerte auch bei
der Sorte Meister die Anwendung der berechneten optimalen Knetzeit das Gebackvolu-
men.
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Abb. 53: Knetdiagramme (Widerstandsmessung - Stromstérke) mit abgeleiteter optimaler Knet-
zeit flr die Weizensorten Kometus (oben), Meister (Mitte) und Hermann (unten). Dargestellt sind
Einzelmesswerte sowie der gleitende Mittelwert aus 12 Einzelmessungen
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Tab. 16: Ergebnisse des Rapid-Mix-Tests (RMT) zur Bestimmung der Backqualitat in Abhangig-
keit zu Knetzeiten fur die Weizensorte Kometus, Meister und Hermann. Die optimale Knetzeit
wurde durch Widerstandsmessungen bestimmt

Knetzeit Teigtem- | Geback- | Teigbeschaffenheit
peratur volumen

Kometus

Referenzteig 6 min 29°C 7.080 ml | Trockener Teig, normaler Stand

Teig mit optimaler | 2min30s | 28°C 7.260 ml | Leicht feuchter Teig, guter Stand

Knetzeit

Kontrollteig 3min30s |28°C 6.700 ml | Trockener Teig, guter Stand

Meister

Referenzteig 6 min 28°C 5.820 ml | Sehr feuchter Teig, schlechter
Stand

Teig mit optimaler | 2min40s | 28°C 5.990 ml | Sehr feuchter Teig, schlechter

Knetzeit Stand

Kontrollteig 3min20s |28°C 5.650 ml | Feuchter Teig, schlechter Stand

Hermann

Referenzteig 6 min 26° C 4400 ml | Feuchter Teig, sehr schlechter
Stand

Teig mit optimaler | 2min 10s | 23°C 3.970 ml | Sehr feuchter Teig, schlechter

Knetzeit Stand

Kontrollteig 3minl0s |25°C 3.990 ml | Sehr feuchter Teig, schlechter
Stand

Versuchsergebnisse der Sorte Hermann (C-Weizen)

In der Gruppe der C-Weizen befinden sich meist Weizensorten, die sich back-technisch
nicht oder nur schlecht eignen. Sie werden, wie z.B. die Sorte Hermann, als Futter- oder
Brauweizen eingesetzt. Eine bewidhrte Standfestigkeit, zuverldssige Kornertrdge in allen
Lagen und eine hohe Resistenz zeichnen diese Sorte aus.

Der Rohprotein- und Feuchtkleberanteil ist geringer als in der Gruppe der A und E-
Weizen. Der Sedimentationswert ist sehr gering und somit auch die Qualitit bzw. Quell-
fahigkeit der Kleberproteine. Eine geringe Fallzahl und damit einhergehend hohe Enzym-
aktivitdt im Mehl sprechen zusitzlich fiir schlechte Backeigenschaften. Dennoch wurde
dieser C-Weizen verwendet, um die Methode der Knetoptimierung zu priifen und die op-
timale Knetzeit zu ermitteln (Abbildung 53).

Bei dieser Weizensorte lag der Zeitpunkt, an dem die benétigte Stromaufnahme des Kne-
ters eine deutlich negative Steigung aufweist, bei einer Minute und 50 Sekunden (optimale
Knetzeit). Weitere 30 Sekunden spiter, flacht die Kurve erkennbar ab und behélt den
leichten dauerhaften Abfall des Knetwiderstandes bei.

Von den untersuchten Weizensorten, wies der Referenzteig dieser Sorte das schlechteste
Gebéckvolumen auf, was aufgrund der schlechten Werte fiir die Fallzahl und den Sedi-
mentationswert zu erwarten war. Die Teigentwicklungszeit war die kiirzeste aller unter-
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suchten Sorten: Dies bestitigt die Beobachtung, dass die Teigentwicklungszeit bei
schlechteren Weizensorten bzw. Qualitatskriterien, kiirzer ist. Der schlechte Sedi-Wert
machte sich vor allem bei der Oberflichenbeschaffenheit der Teige bemerkbar, da die
Teige sehr feucht und damit auch schlecht fiir den RMT aufzuarbeiten waren.

Das bei optimaler Knetzeit erreichbare Gebdckvolumen lag im Bereich des Referenz- und
Kontrollteigs. Dass hier nicht das maximale Gebédckvolumen bei der optimalen Knetung
erreicht wurde, scheint daran zu liegen, dass bei Mehlen mit schlechten Klebereigenschaf-
ten die Verquellung der restlichen Mehlbestandteile wie der Stérke oder auch den Ballast-
stoffen, eine genauso wichtige Rolle wie die Klebereigenschaften spielen. Daher brauchen
diese Teige fiir die Strukturbildung oft linger zum Quellen. Das zunichst beim maximalen
Widerstand nur auflen anhaftende Wasser bendtigt Zeit, um in die Klebergeriiste eingela-
gert zu werden. Solche Teige konnen dann sogar ein um etwa 10% hoheres Gebéckvolu-
men erreichen.

Zusammenfassung

Der Knetprozess hat bei der Herstellung von Weizenteigen eine sehr groBe Bedeutung, da
bei diesem die fiir den Backprozess bendtigten Eiweil3-Stirke-Geriistverbindungen gebil-
det werden. Die in dieser Arbeit untersuchte Methode zur Bestimmung der optimalen
Knetzeit, beruht auf dem Prinzip der Widerstandsmessung des Teiges. In den aufgezeich-
neten Diagrammen (Stromstirke) konnte die Teigentwicklungszeit sowie die Teigerwei-
chung grafisch ermittelt werden. Das Ende der Teigentwicklungszeit wird als optimale
Knetzeit betrachtet.

Fiir verschiedene Weizensorten der Qualititsgruppen A, B und C wurden so die optimalen
Knetzeiten bestimmt und nach einem Rapid-Mix-Test aufgearbeitet und abgebacken. Oft
korreliert die optimale Knetzeit, insbesondere bei A und E-Weizen Sorten, auch mit einem
hohen Gebédckvolumen. Nur bei sehr schlechten Weizensorten spielt eine ldngere Quellzeit
oft eine positive Rolle fiir das Backvolumen.

Fiir gute Backweizensorten hat sich jedoch das Messsystem gut bewéhrt: hier sollten die
Knetzeiten optimiert werden.

Die Beriicksichtigung der optimalen Knetzeit kdnnte auch den ziichterischen Erfolg vo-
ranbringen. Eine konstante Knetzeit, wie sie im Rapid-Mix-Test vorgegeben ist, unter-
schitzt oft die Qualitdt und das Backvolumen von 6kologisch angebauten Sorten. Durch
die Optimierung der Knetzeiten konnten die Sorten besser verglichen werden und die
Backeigenschaften wesentlich besser differenziert werden.
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2.4.12 Untersuchungen zur Qualitat tierischer Produkte

Der Aufgabenbereich AQU 3b beschiftigt sich
mit der Analytik tierischer Produkte: Die Un-
tersuchungen konzentrieren sich auf verschie-
dene Fleischqualititsparameter. Im Vorder-
grund steht dabei die Analyse des Intramusku-
laren Fetts (IMF), also der Fettfraktion, die im
Muskelfleisch eingelagert ist und gemeinhin
als Marmorierung bezeichnet wird. Der Gehalt
an intramuskuldrem Fett korreliert als Leitpa-
rameter direkt mit verschiedenen Fleischquali-
tatsmerkmalen wie Geschmack, Zartheit,
Aroma und Wasserbindungsvermogen. Beim
Schwein liegt der angestrebte IMF-Gehalt bei
2,3 bis 2,5 %, beim Rindfleisch sollte er min-

Abb. 54: Extrem marmoriertes Fleisch
vom Wagyu — Rind

destens bei 3,5 % liegen. Spezielle Fleischrassen wie Angus, Wagyu) oder Kobe-Rinder
haben deutlich erkennbare IMF-Gehalte bis zu 10 %. Der Kilo-Preis fiir ein Rippenstiick,
wie in Abbildung 54 dargestellt, liegt bei ca. 120 €. Das Filet vom Wagyu Rind hat einen
Kilopreis bis zu 450 Euro und gilt unter Feinschmeckern als wahre Sensation.

Neben dem IMF-Gehalt spielt beim Schweinefleisch als Qualitédtskriterium die Bestim-
mung des Tropfsaftverlustes unter Schutzgas-Atmosphdre eine bedeutende Rolle. Hier
wird der Wasseraustritt beim Schweinefleisch analysiert, der wéhrend der Lagerung unter
Schutzgasatmosphire erfolgt. Diese Form der Lagerung findet im Lebensmitteleinzelhan-
del vornehmlich bei Discountern statt. Durch den hohen Kohlenstoffdioxidgehalt in der
Verpackung wird die Haltbarkeit der Waren verlangert.

Fiir die Arbeit der Leistungspriifungsan-
stalten (LPA)in Grub und Schwarzenau
wurden im im Berichtsjahr 2015 bei
7.772 Proben der IMF-Gehalt analysiert
(LPA Grub 3963 Proben, LPA Schwar-
zenau 3.809 Proben). Bei den Proben aus
der LPA Grub wurde =zusitzlich der
Tropfsaftverlust bestimmt. Die IMF-
Bestimmung wurde mittels Nahinfrarot-
Reflexionsspektrometrie (NIRS) durch-
gefiihrt. Die Absicherung der NIRS-
Ergebnisse erfolgte bei 571 Proben mit-
tels nasschemischer Referenzanalytik
(Abbildung 55), Soxhletextraktion mit
Petrolbenzin und vorangeschalteter Hyd-
rolyse mit 4 M Salzsdure).

Bei Rindfleisch wurde zusitzlich zum
IMF Gehalt die Zartheit bestimmt. Nach
14 tdgiger Lagerung im Umluft-
Kiihlschrank wird das Rindfleisch unter
standardisierten = Bedingungen  gegart
bzw. gegrillt und bei 10 Teilproben pro

Abb. 55: Soxhlet-Extraktionsapparaturen flr
die Referenzanalytik. Die klassische Fettbe-
stimmung dient der Absicherung der IMF-
Untersuchung mittels NIRS
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Scheibe am Instrongerét die Scherkraftaufwendung vermessen. Die Teilstliickchen werden
so prapariert, dass die Muskelfasern im Fleisch senkrecht von der stumpfen Schneide
durchtrennt werden. Je weniger Kraft hierbei aufzuwenden ist, umso zarter ist das Fleisch.

Fiir die Institute fiir Tierzucht (ITZ) bzw. Tiererndhrung und Futterwirtschaft (ITE) wur-
den 143 Proben auf IMF, Zartheit, Lager- und Grillsaftverlust (LGV) sowie Fleischfarbe
untersucht. Bei 70 Angus-Rindern wurde die Fettzusammensetzung untersucht. Insbeson-
dere die einfach und mehrfach ungesittigten Fettsduren einschlielich der Omega-3-,
Omega-6- und der konjugierten Fettsduren waren von Interesse. Insgesamt wurden mehr
als 3.100 Fettsduren qualitativ und quantitativ analysiert.

Das Institut fiir Fischerei (IFI) erteilte Untersuchungsauftrage im Rahmen der Forellen-
und Karpfenwirtschaft mit 48 bzw. 102 Proben. Es wurden die Parameter IMF-, Protein-,
Wasser-, Aschegehalt und in ausgewihlten Proben zusitzlich die Phosphormengen und
Fettsdurenzusammensetzung analysiert.

In Zusammenarbeit mit der Hochschule Weihenstephan-Triesdorf wurden 34 Férsen auf
IMF-Gehalt, Zartheit, Lager- und Grillverlust sowie Fleischfarbe analysiert.

Insgesamt wurden in 8.107 Fleischproben 17.800 Einzelparameter analysiert (Tabelle 17).

Tab. 17: Uberblick tiber Parameter und Untersuchungszahlen im Aufgabenbereich
AQU 3b, Qualitat tierischer Produkte

Tierart Parameterzahl
n : o - =
= | £ 2 : AN
Schwein 7772 541 3690
Rind 143 33 3150 172 | 176 | 344 172
Féarsen 34 7 34
Lamm 8
Fisch 126 99 1080 24 | 78 78 78
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2.4.13 Futtermittelanalytik fur das Versuchswesen

Im Laborbereich von AQU 3a werden
Futtermittelanalysen im Rahmen von Ver-
suchsanstellungen und Projekten fiir die
Institute flir Tiererndhrung und Futterwirt-
schaft (ITE), Landtechnik und Tierhaltung
(ILT), Tierzucht (ITZ) und mittlerweile
vermehrt filir das Institut fiir Pflanzenzucht
(IPZ) sowie fiir das Landeskuratorium fiir
pflanzliche Erzeugung in Bayern e.V.

(LKP) durchgefiihrt.

Die Proben (Abbildung 56) stammen aus
Fiitterungs- und Stoffwechselversuchen,

aus Versuchsanstellungen zur Konservie-  aApph. 56: Typische Futtermittelproben bei der

rung von Futtermitteln sowie aus ver-  Apfiillung von Teilproben fiir die nachfol-
schiedenen Monitoring-Erhebungen zur gende Laboranalytik

Futterqualitit und zu Aufwuchs- und
Griinlandverbesserungsmafinahmen.

Ein Analysenschwerpunkt war die Bearbeitung von Proben aus dem Projekt OptiKuh mit
den Standorten Grub, Triesdorf, Achselschwang und aus der Weideschule Kringell. Von
Bedeutung waren auch Proben aus Fiitterungsversuchen, die sich mit der Auswirkung ver-
schiedener Faserkomponenten bzw. Fasergehalten in der Schweinefiitterung und mit abge-
senkten Eiweillkonzentrationen in der Schweinemast befassten (Abbildung 57). Dariiber
hinaus standen Analysen im Fokus, die in Zusammenhang standen mit Faktoren zur
Stressminderung beim Ferkel und Schwein, mit DON-belastetem Futter in der Ferkelfiitte-
rung und in der Schweinemast sowie im Bereich Futterqualitit mit Proben aus Mafnah-
men zur DON Reduzierung in Kérnermais.

Weitere Analysenanfragen kamen aus den Forschungsgebieten zur Strukturversorgung
beim Rind, iiber den Einsatz verschiedener Milchaustauscher und deren Konzentrationen
beim Braun- und Fleckvieh.

Detaillierte Darstellungen zu den Versuchs-

anstellungen sind im Jahresbericht 2015 von

ITE aufgefiihrt.

Im Versuchswesen wurden 2.907 Proben auf

23.760 Einzelparameter untersucht. Die zu

analysierenden Parameter waren je nach Fut-

terart und Fragestellung sehr variabel kombi-

niert (Tabelle 18). Bei einigen Proben wurden

bis zu 35 Einzelparameter ermittelt. Sammel-

proben kamen bei Rinderfiitterungsversuchen

zur Anwendung: Wochentlich werden von

den Komponenten der Futterration Einzel-

proben gezogen, getrocknet, vermahlen und Abb. 57: Analysengeréte zur Bestim-
zu einem spiteren Zeitpunkt adiquate Misch- ~mung des Fasergehalts in Futtermittel-
proben fiir die Analytik hergestellt. proben
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Tab. 18: Ubersicht tiber Analysenparameter und Probenmatrices bei Versuchsproben des

Berichtsjahres 2015

Silier-
Zu+ St | aNDFom ADFom GB ELOS Stick- Nur kenn-
Weender | Chemisch | Chemisch | Chemisch | Chemisch | Chemisch| stoff | Nitrat TS werte | Ammoniak | pH-Wert
Grinfutter
Wiesen/Weidegras 59 19 7 20 19 1 12
Grinmais 121 43 73 52 50 55 27 4 56 56 12
Klee/Kleegras 11 9 9 9 1
Luzerne/Luzernegras 1
Garfittermittel
Grassilagen 167 84 80 82 85 12 2 2 58 21 10
Klee-/Kleegrassilagen 11 6 3 6 6 1 3 2
Luzerne-/Luzernegrassilagen 1 1 1
Maissilagen 167 76 75 59 21 75 8 6 81 58 36
CCM, MKS, LKS 128 60 26 26 18 18 87 18 4
Ganzpflanzensilagen 38 23 23 23 23 21 7 4
Sonstige Silagen 4 4 4 4 4 4
Heu
Gras - Heu 40 11 13 15 15 4 20
Cobs 4 3 3 1 1 1
Stroh 16 6 13 6 12 1
Hauptprodukte
Getreidekdrner 25 9 6 6 2
Maiskdrner 15 7 6 6 1
Nebenprodukte
Riben- Nebenprodukte 28 8 9 9 5 5 4 25 9
Millerei 2 1 2 2
Molkerei 2 1
Brauerei 13 11 11 1 4
Sonstige Nebenprodukte 19 13 8 8 3 1 8 8
EiweiBfuttermittel
Erbsen/Ackerbohnen 2 2
Sojabohnen/Lupinen 23 18 4 4 1
Extraktionsschrot 39 24 20 20 9 5
Kuchen 3 2 1 1
Kraftfutter
Kraftfutter Rind 35 21 27 27 23 2
Minfutter Rind 0 1
Kraftfutter Schwein 216 184 101 101 7 7 56
Minfutter Schwein 1
Gefligel 2 2 1
Pferde, Schafe 10 1
sonstige Mischungen 423 113 108 108 106 10 1 5 54 16 16 9
TMR 529 55 42 24 17 11 29
Gille, Ausscheidungen 210 25 15 15 105
Probenzahlen 2365 788 628 585 370 179 106 64 129 346 193 129
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Fortsetzung Tab. 18: Ubersicht iber Analysenparameter und Probenmatrices bei Ver-
suchsproben des Berichtsjahres 2015.

Mineralstoffe | Mineralstoffe Aminosé&uren | Aminoséuren Mineralstoff | Mineralstoff| Saure-
Anthron- Paket 1 Paket 2 Chemisch - | Chemisch - Amino- Chemisch | Chemisch |Sammel- | bindungs-
zucker Alkohol RFA RFA Selen 5X 18x sauren NIR | 7 Elemte Ca,P,Na probe | vermdgen
Grunfutter
Wiesen/Weidegras 24 13 1 11
Grinmais 56 56
Klee/Kleegras 9
Luzerne/Luzernegras
Garfuttermittel
Grassilagen 13 22 20 7 7 4 21 119
Klee-/Kleegrassilagen 2 5 3
Luzerne-/Luzernegrassilagen 1
Maissilagen 45 63 11 3 2 5 15 16 117
CCM, MKS, LKS 70 1 9 8 3
Ganzpflanzensilagen 2 2 1 1
Sonstige Silagen
Heu
Gras - Heu 3 5 28
Cobs 2 1 2 1
Stroh 1 3 6 5 25 1
Hauptprodukte
Getreidekorner 2 9 5
Maiskorner 2 2 1 5
Nebenprodukte
Ruben- Nebenprodukte 13 16 4 3
Mdllerei 1 1 1
Molkerei 1 1
Brauerei 12 4 4 1
Sonstige Nebenprodukte 1 9 4 3 3
EiweiRfuttermittel
Erbsen/Ackerbohnen 1 1
Sojabohnen/Lupinen 11 4 10 2 1
Extraktionsschrot 3 1 15 11 5
Kuchen 3 1
Kraftfutter
Kraftfutter Rind 9 6 3
Minfutter Rind 2
Kraftfutter Schwein 34 131 42 150 23 86
Minfutter Schwein 1 1
Geflugel 1 1 1 1
Pferde, Schafe 2 1 8
sonstige Mischungen 9 10 2 7 6 8 21 165
TMR 2 55 436
Giille, Ausscheidungen 4 4 4
Probenzahlen 137 251 172 35 14 175 50 36 232 165 904 88

Untersuchungen im Rahmen von Projektanstellungen

Die Registrierung und Anmeldung aller Projektproben erfolgt grundsétzlich elektronisch
iiber das webFulab-Portal des Futtermittel-Laborsystems (Abbildung 58). Die Eingabe-
maske bietet zahlreiche Funktionalititen und Auswahlmeniis zur Probenanmeldung bzw.
Auswahl der gewiinschten Analysenparameter, die im System in Form von Priifpaketen
hinterlegt sind.

Nutzern stehen hier auch weiter gehenden Hinweise zur korrekten Probenahme, Berech-
nungsformeln und Futtermitteldefinitionen zur Verfiigung. Das webFulab-Portal dient
auch der Ergebnismitteilung vom Labor an den Auftraggeber. Die umfangreiche Doku-
mentation im webFulab-System liefert dem Nutzer bzw. Projektansteller unter verschie-
denen Meniipunkt zahlreiche Informationen zu aktiven Projekten oder einen Uberblick
iiber alle bisher durchgefiihrten Projekte mit den entsprechenden Analysenergebnissen in
der Futtermitteldatenbank.

Im Berichtsjahr 2015 waren im webFulab 21 aktive Projekte angemeldet (Tabelle 19).
Beim Anlegen der Projektzuginge wird neben der externen Projekt-Nummer (Projekt-ID)
eine individuelle Projekt-PIN vergeben. Mit dieser PIN sind die zu erwartenden Proben-
zahlen und die Dauer des Projektes hinterlegt.

Damit ist gewdhrleistet, dass eine strukturierte und transparente Probenbearbeitung im La-
bor erfolgen kann, bei der die Probenzahlen limitiert und die Projektlaufzeit definiert ist.
Der Systemadministrator hat zudem die Mdoglichkeit, Projektzugénge zu sperren, wenn die
eintreffenden Projektproben die geplanten und angemeldeten Probenzahlen signifikant
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iiberschreiten. Uber die Projekt-Bezeichnungen kénnen verschiedene Auswertungen z.B.
fiir die Dokumentation von Analysenwerten oder Untersuchungskosten gemacht werden.

Abb. 58: Hauptmenu-Seite des webFulab-Portals zur Probenanmeldung. Dargestellt sind
ausgewahlte Funktionalitaten der Futtermitteldatenbank bzw. des Futtermittel-
Laborsystem
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Im Hinblick auf Probenherkiinfte wurde festgestellt, dass zunehmend Analysen fiir das
Institut fir Pflanzenbau und Pflanzenzziichtung sowie fiir das Institut fiir Landtechnik und
Tierhaltung durchgefiihrt werden.

Erstmalig wurden Untersuchungen fiir das Landeskuratorium fiir pflanzliche Erzeugung
durchgefiihrt. Im Projekt LKP-Verbundberatung Griinland Bayern sind 590 Proben auf
Trockenmasse, Nitrat, Nahr- und Mineralstoffe untersucht worden (Abbildung 59). Dieses
Projekt lauft bis 2018 mit dem Ziel, Optimierungsmoglichkeiten in der Griinland- und Fut-
terbauwirtschaft durch gezielte Verbundberatung zu evaluieren und umzusetzen.

Im Hinblick auf eine bedarfsgerechte Analytik wurden Analysenparameter zu Paketen zu-
sammengefasst: Im Mineralstoffpaket 1 sind die Elemente Natrium, Kalium, Phosphor,
Magnesium, Calcium, Kupfer und Zink enthalten, im Paket 2 die Elemente Schwefel,
Chlor, Mangan und Eisen.

Das Aminosdurepaket 2 umfasst Lysin, Methionin, Threonin und Tryptophan. In ausge-
wihlten Futtermitteln kdnnen die Aminoséduregehalte auch iiber AminoNir der Fa. Evonik
bestimmt werden (Weizen, Gerste, Triticale, Kérnermais sowie Soja- und Rapsprodukte;
berichtet werden Lysin, Methionin, Cystin, Threonin und Tryptophan).

Im Berichtsjahr 2015 wurden in AQU 3 bei Projektproben insgesamt 23.662 Einzelpara-
meter untersucht (Tabellen 19 und 20).

Abb. 59: Optimierungsmoglichkeiten in der Griinland- und Futterbauwirtschaft: Vor-
bereitung der standardisierten Probenahmeflache (a) und Probenahme des Grinland-
aufwuchses (b) fur die Laboranalytik
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Tab. 19: Ubersicht tiber die in 2015 aktiven Projekte mit Laborunterstiitzung von AQU 3

Id Futtermittel | Externe Projekt-Nr (fr
) Projektbezeichnung . Pin Futtermittel- Gultig ab | Gultig bis Ansprechpartner
(intern) klasse Projekt-Id .
Attribut)

25 Laborinterne Proben 3 - P-Probe AQU-intern 01.07.2013 01.07.2025 |Dr. M.Schuster
Grunlandversuch Triesdorf G. Ebersberger, H. Poupard,

138 EuroChem (NIGL) 3 - P-Probe EXTERN-1 04.05.2016 31.12.2019 Markus Heinz

30 Hgltungsversuch Bereich 3- P-Probe ILT-Rind 26.092014 |31.12.2018 Fr._R. Oberschétzl, Fr. S.
Rind von ILT Maier

g0 [Haltungsversuch Bereich {3 o oo ILT-Schwein ~ |01.07.2013  |31.12.2018 |Dr. Jais
Schwein von ILT
Zichtung bayr. Soja-

113 |Puttersorten- 3- P-Probe IPZ-V31 01042015 |31.03.2018 |- Riedel (Projektieitung:
Kaltetoleranz, Dr. Eder)
Proteinertrag, Frihzeitigkeit
Versuch 431

104 Grunlandverbesserung 3 - P-Probe IPZ-v431 01.05.2015 |31.12.2017 [Hr. Hartmann
Hr.Hartmann

129  |Fermentierung 3- P-Probe ITE-FP-24 22.022016 [22.02.2017 |M. Schaffler
Schweinefutter

2 Aufwuchsuntersuchung |3 - P-Probe ITE-FP-4 01032013 |31.12.2020 [P Ostertag. Herr

Hitzelsberger
42 |schimmelsubstrat 3- P-Probe TE-FP-8 01112013 [01.01.2017 [P Ostertag, Hr. RORI, Hr.
Hitzlsperger

9 Beratungsproben ITE3 3 - P-Probe ITE-RA2013MM ]01.07.2013 31.12.2016 |Hr. Moosmeyer

11 [Beiebsprobenvom LVFZ {3 o oo LFL- 01.07.2013 [31.07.2018 |Betriebsleiter
Achselschwang Achselschwang

1o [Betiebsprobenvom LVFZ {3 o orope LFL-Amesbach |01.07.2013 |31.12.2018 |Betriebsleiter
Almesbach

17 [Betriebsprobenvom 3- P-Probe LFL-Grub 01.07.2013 [31.12.2018 |Betriebsleiter
Versuchsbetrieb Grub
Betriebsproben vom LFL-

18 Versuchsbetrieb 3 - P-Probe . 01.07.2013 31.12.2018 |Betriebsleiter

" Karolinenfeld

Karolinenfeld

13 Betriebsproben vom LVFZ 5 o o e LFL-Kitzingen |01.07.2013 |31.12.2018 |Betriebsleiter
Kitzingen

14 EE:;T probenvom LVFZ 15 b brobe LFL-Kringell  |01.07.2013 |31.12.2018 |Betriebsleiter

15 Betr|eb_sproben vom LVFZ 3- P-Probe LFL- ) 01072013 |31.12.2018 Dr. H. S_chuster, Lisa Krues
Schwaiganger Schwaiganger (Schwaiganger)

8 Betriebsproben vom LVFZ {3 o b/ ope LFL- 01.07.2013 [01.07.2018 |Fr. Reindler
Schwarzenau Schwarzenau

16 232;5;“0“” vom LVFZ 15 b_probe LFL-Spitalhof ~ |01.07.2013  |31.12.2018 |Betriebsleiter
LKP - Verbundberatung LKP- Fr. Matzka (LKP), Dr.

90 GriinlandBayern 3 - P-Probe GrinlandBayern 01.02.2015  |31.12.2018 |, 5ohister (ITE)
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Tab. 20: Ubersicht tber die

bearbeiteten Projektproben nach Produkt und Untersu-

chungspaketen.
Silier- | Methan- Mineral- Mineral- Amino- Amino-
Weender | Trocken- | kenn- gas- stoffe RFA| stoffe RFA | Selen sauren sauren
substanz | werte |ausbeute| Nitrat | Paket 1 Paket 2 Paket 2 NIR
Grunfutter
Wiesen/Weidegras 1037 307 24 429 449 448
Griinmais 13 2 2
Klee/Kleegras 3
Luzerne/Luzernegras 9 5 6 6
Garfuttermittel
Grassilagen 58 7 27 9 11 4
Klee-/Kleegrassilagen 6 1 1 5
Luzerne-/Luzernegrassilagen 2 1 1
Maissilagen 32 23 14 2 1
CCM, MKS, LKS 46 46 13
Ganzpflanzensilagen 1 1 1
Heu
Gras - Heu 28 1 26 8 4
Cobs 7 7 2
Stroh 1 1 1
Hauptprodukte
Getreidekdrner 139 113 3 2 3 126
Maiskorner 11 7 1 4 6
Riiben, Kartoffeln u. Olfsamen 2 2
Nebenprodukte
Riben- Nebenprodukte 2 2 1
Mullerei 1
EiweiBfuttermittel
Erbsen/Ackerbohnen 1 1 1
Sojabohnen/Lupinen 17 2 15
Extraktionsschrot 12 10 1 7
Kuchen 1 1 1
Kraftfutter
Kraftfutter Rind 4 1 1
Kraftfutter Schwein 22 22 21
Minfutter Schwein 3 3
sonstige Mischungen 9 9 2
TMR 28 6 4
Sonstige 1 1
Summe 1496 315 99 50 436 700 481 6 34 154
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2.4.14 Kooperation mit dem LKV Futtermittellabor — Grundlagen fur die Futte-
rungsberatung Bayern

Das Futtermittellabor des Landeskuratoriums der Erzeugerringe fiir tierische Veredelung
in Bayern e.V. (LKV) in Grub kooperiert seit Jahrzehnten erfolgreich mit der Abteilung
Qualitétssicherung und Untersuchungswesen der LfL. Das LKV-Labor hat seit 1990 ca.
410.000 Futterproben auf Inhaltsstoffe untersucht. Im Jahr 2015 war ein leichter Riick-
gang bei den Untersuchungszahlen zu verzeichnen (Abbildung 60). Eine mogliche Ursa-
che diirfte die Gebiihrenerhohung der seit 2008 nicht mehr angepassten Untersuchungs-
kosten sein. Gerade die nasschemischen Analyseverfahren verteuerten sich dabei deutlich,
so dass bei Futtermitteln, die nach diesen Verfahren untersucht werden, ein Riickgang der
Probenzahlen um 25 % zu verzeichnen war (1.542 Proben in 2014; 1.148 Proben in 2015).
Auch bei den Trockenmassebestimmungen fiir Biogasbetriebe war ein merklicher Abfall
der Probenzahlen zu verzeichnen: Aufgrund der héheren Kosten gingen ca. 34 % weniger
Proben ein.

Einen Einfluss auf die Probenmenge hatten auch die aulerordentlichen Witterungsbedin-
gungen in 2015: Durch die anhaltende Trockenheit war die Futtermittelqualitdt in man-
chen Regionen Bayerns eher mafig, so dass die Landwirte auf die Untersuchung dieser
minderwertigen Futterpartien verzichtet haben.

Insgesamt wurden 24.500 Proben untersucht. Dies entspricht einem Riickgang von insge-
samt 14 %.

Abb. 60: Probeneingangshistorie der LKV-Futtermitteluntersuchung fur die Jahre 1990
bis 2015
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Tab. 21: Ubersicht zu Probenarten im LKV-Labor fiir den Zeitraum 2011 bis 2015
Probenart Probenzahlen
2011 2012 2013 2014 2015
Grinfutter 2.024 2.335 2.179 2.473 2.348
Gdérfutter, davon 15.481 16.827 17.039 19.535 17.107
Grassilage 9.962 | 10.402 11.156 12.937 10.876
Maissilage 5.519 5.602 5.510 5.855 5.797
Heu 266 370 456 539 486
Cobs 272 264 267 405 242
Kornerfriichte 777 1.130 1.256 1.427 1.260
EiweiBfuttermittel 238 335 316 379 323
Rinderfuttermittel 48 74 71 82 62
Allein- und Ergénzungsfut-
termittel fiir Schweine 395 627 >49 >03 386
Gesamtmischrationen 105 162 190 196 195
Sonstige Futtermittel 1.085 175 141 358 254
Biogassubstrate 1.176 1.895 2.382 2.566 1.691
Gesamtzahl 21.867 | 24.194 24.846 28.463 24.354
6.000 =508
Monatliches Probenaufkommen 5232
5.000 | LKV-Untersuchungen 2014/2015
156
3834
4.000 Probeneingang gesamt 590
3.000 2888
1751>z7153 22265 o 2
2.000 1012 1306 755 607
1291 976 !
709 855
1.000 76 720
0
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Abb. 61: Vergleich der monatlichen Probeneingangszahlen fur die Jahre 2014 und 2015
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Tab. 22: Probenarten und Analysenparameter der LKV-Futtermitteluntersuchungen fir
2015

Produkt Untersuchungspaket bzw. Parameter
Silier-
Gas- kenn-
Weender | Zucker | Stirke |aNDFo| ADFo |bildung| ELOS | Nur TS | werte NH, | Biogas |Nitrat
Grinfutter
Wiesen/Weidegras 1607 5 12 12 311 45 32
Getreide griin 67 49 a4
Griinmais 584 10 10 10 20 955 160 6
Klee/Kleegras 122 10 10 5 1 3
Luzerne/Luzernegras 28 1 1 1 2
Sonstige 1 - Grinfutter 7 1
Garfiuttermittel
Grassilagen 10320 30 41 24 38 299 53 371 | 251
Klee-/Kleegrassilagen 413 10 10 5 4 18 2 27 55
Luzeme- 143 10 10| 4 6 3| s 6
/Luzernegrassilagen
Maissilagen 5797 11 11 18 12 219 122 10 675 389
CCM, MKS, LKS 157 21 21 2 2 7
Ganzpflanzensilagen 260 10 10 3 101 5 44 4
Sonstige Silagen 17 4 1
Heu
Gras - Heu 486 10 10 4 1 2
Cobs 242 10 10 5 3
Stroh 7 0
Getreidekodrner 1224 36 36 2 12
Maiskdrner 36 1
Riben, Kartoffeln u. 5
Nebenprodukte
Ruben- Nebenprodukte 42 1 8
Millerei 29 3
Molkerei 25
Brauerei 35 0 1 0 3
Sonstige Nebenprodukte 14
Eiweil3futtermittel
Erbsen/Ackerbohnen 69 1
Sojabohnen/Lupinen 30 2
Extraktionsschrot 210 7 7 0 1
Kuchen 14
Kraftfutter
Kraftfutter Rind 58
Minfutter Rind 4
Kraftfutter Schwein 340 6 6 0 1
Minfutter Schwein 46
Geflugel 3
sonstige Mischungen 16 1
TMR 195 12 12 4 3 10 3
Gulle 2 1
Sonstige 9
[summe | 22663 [ 198 | 103 | 28 [ 113 ] 62 | 32 [ 1691 [ 458 [ 70 | 1388 | 755 |

Seit Untersuchungsbeginn im Jahr 1990 wurden ca. 405.000 Proben auf 4,8 Mio. Parame-
ter untersucht.

Das monatliche Probeneingang ist geprdgt von hohen Probenzahlen im Herbst: In Abbil-
dung 61 ist das monatliche Probenaufkommen der Jahre 2014 und 2015 zusammenge-
stellt. Durch verschiedene Faktoren gingen in 2015 in den Monaten Oktober und Novem-
ber 21 % bzw. 35 % weniger Proben ein. Bei den Grassilagen war ein Riickgang von 16 %
zu verzeichnen.

Bei den Maissilagen stieg das Probenaufkommen um 3,3 % von 4993 Proben in 2014 auf
5162 Proben in 2015. Da die Qualitdt der Maissilagen in 2015 insbesondere beim Protein-
gehalt, der Rohfaser und der Stirke stark variierte, war das Interesse der Landwirte an ei-
ner Laboruntersuchung recht gro3. Die Untersuchungszahlen liegen auf dem Niveau des
Vorjahres.
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Die Untersuchungszahlen bei Schweinefutter gingen um 30 % zuriick, was im Wesentli-
chen auf die Anpassung der Untersuchungskosten zuriick zu fiihren ist. Insbesondere die
Nebenprodukte aus den Molkereien und Brauereien blieben in 2015 aus (Tabelle 21). Die-
se werden ausschlieBlich nasschemisch untersucht und die Kostenanhebung wirkt sich hier
am stérksten aus.

Das Spektrum an durchfiihrbaren Analysen wurde vom LKV auch im Berichtsjahr vielfil-
tig in Anspruch genommen (Tabelle 22), wobei es bei verschiedenen Probenarten und
Analysenparametern durch das verdnderte Abrechnungsverfahren zu geringfligigen Ver-
schiebungen gekommen ist.

Das Angebot des LKV-Analysenangebots umfasst kompakte Analysenpakete, die dem
Landwirt eine Hilfestellung bei der Auswahl sinnvoller Parameter sind (Tabelle 23).

Das Mineralstoffpaket 1 beinhaltet die Elemente Natrium, Kalium, Magnesium, Phosphor,
Calcium, Kupfer und Zink, das Paket 2 die Elemente Chlor, Schwefel, Mangan und Eisen.
Die Elementbestimmung bei Mineralfuttermitteln erfolgt nach der amtlichen Methode mit
saurem Druckaufschluss und Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) bzw. der Phosphor-
gehalt spektralphotometrisch.

Das Aminosdurepaket 1 beinhaltet ausschlielich Lysin, das Paket 2 die essentiellen Ami-
nosduren Lysin, Methionin, Threonin und Tryptophan (Abbildung 62).

Die Aminosdureanalyse iiber das NIR Netzwerk der Fa. Evonik ist fiir ausgewihlte Allein-
futtermittel wie Getreide, Soja- und Rapsprodukte moglich. Es werden die Aminosduren
des Paketes 2 ausgegeben.

o
[l
coo * HsN——C——cCc— O
. | coo - |
HsN lc H cOoo (|:H2
+
(|3H2 HaN C——H + — (|3—H |S
- CH.
<|:H2 i:oo | 2 Loa, |S
CH2 © HaN CcC—H ﬁ (|3H2 e
| | _CH | " | _
<|3H2 H—<|:—0H T T HgN—(I:—Icl:— o
NH3 " CHs H CHz3 H ©
Lysin Threonin Tryptophan Methionin Cystin

Abb. 62: Strukturformeln ausgewahlter essentieller Aminosauren
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Tab. 23: Probenarten, Analysenparameter und Untersuchungspakete der LKV-Futter-
mitteluntersuchungen flr das Berichtsjahr 2015

Produkt Untersuchungspaket bzw. Parameter
AAS Amino-
RFA Mineral{RFA Mineral{ Mineral- Amino- | Amino- | sduren
stoffe 1 stoffe 2 stoffe Selen ([sduren1 |sduren2 NIR SBV
Grinfutter
Wiesen/Weidegras 126 40 2
Getreide grin
Grinmais 9 1
Klee/Kleegras 4 3
Luzerne/Luzernegras 2 1
Sonstige 1 - Griinfutter
Garfuttermittel
Grassilagen 1137 133 46 2 6
Klee-/Kleegrassilagen 89 15 6 1 2
Luzerne- . 33 1 1
/Luzernegrassilagen
Maissilagen 334 22 6 4 3
CCM, MKS, LKS 3 39 7
Ganzpflanzensilagen 12 1
Sonstige Silagen
Heu
Gras - Heu 48 15 5 3
Cobs 9 1 2 2 1
Stroh 2
Getreidekdrner 33 1 1 672
Maiskorner 2 18
Riben, Kartoffeln u. 1
Nebenprodukte
Riilben- Nebenprodukte 1
Millerei 5 2
Molkerei 8 9 1
Brauerei 3 1 4 1
Sonstige Nebenprodukte 3 1
Eiweilfuttermittel
Erbsen/Ackerbohnen 2 1 2 4 16
Sojabohnen/Lupinen 2 1 2 5
Extraktionsschrot 4 1 92
Kuchen 2 1 3
Kraftfutter
Kraftfutter Rind 10 1
Minfutter Rind 0
Kraftfutter Schwein 118 1 1 109 67 1
Minfutter Schwein 6 2 26 5 36
Gefligelfutter 1 1 1 1
sonstige Mischungen 8 2
TMR 86 1
Gulle 2 1
Sonstige 1

Summe 2110 239 27 | es | 181 | 144 | 806 | 1 |




Daueraufgaben und Projekte 97

/AL
MET2

CY: %
3
TEUE

HIS

NH4CL

=== SER
GLY

= CYS2

e ARG|

e ASP
e ME

= THR

200

400
200
u L o

IR 1

f;;~—=._. PHE

4‘
i

Abb. 64: Chromatogramm zur Analytik von
Aminosduren nach Proteinhydrolyse einer
Futtermittelprobe

Abb. 63: Aminosaureanalysator
zur quantitativen Bestimmung
relevanter Aminosauren in Fut-
termitteln

Im Hinblick auf eine wirtschaftliche und tiergerechte Mineralstoff- und Spurenelement-
versorgung und vor dem Hintergrund der neuen Giilleverordnung sollte die Mineralstoft-
untersuchung noch stirker nachgefragt werden. Mit 2349 Untersuchungsanforderungen
liegt der Anteil bei etwa 10 Prozent der eingegangenen Proben.

Bei den Bearbeitungszeiten zeigt sich deutlich der Unterschied zwischen den Hochdurch-
satzverfahren und den nasschemischen Referenzanalysen. Wéhrend die Néhrstoftbestim-
mung nach Weender mit der NIR Analyse im Mittel 4 Tage dauert, bendtigen die nass-
chemischen Verfahren 12 Tage. Diese Zeiten verlidngern sich jeweils um die Analysenzei-
ten fiir zusitzliche Parameter. Die ldngsten Bearbeitungszeiten haben die Proben, bei de-
nen zusitzlich Aminosduren mittels Nasschemie angefordert wurden (Abbildung 63, 64).
Durch sehr kurze Bearbeitungszeiten zeichnen sich die Proben mit Gérsdure- bzw. Am-
moniak-Anforderungen aus (Tabelle 24): Diese Bestimmungen werden aus der Frischpro-
be analysiert.

Tab. 24: Mittlere Bearbeitungszeiten bei verschiedenen Analysenanforderungen bei LKV
Proben im Berichtsjahr 2015. In Abhangigkeit vom Analysentyp — NIR-Schnellmethode
bzw. nasschemischer Referenzanalytik (CHE) — und angeforderter Zusatzanalysen erge-
ben sich unterschiedliche Bearbeitungszeiten.

Klasse Mittelwert in Tagen Anzahl Proben
nur T™M 2 1691

nur NIR Weender 4 17430

NIR + mind. Selen 10 67

NIR + mind. AS chem. 16 233

NIR + mind. Nitrat 5 769
NIR +Mineralstoffe RFA 5 1751
NIR + mind. AS NIR 5 117
4
4

NIR + mind. Garsauren 233

NIR + mind. Ammoniak 12
nur CHE Weender 12 674
CHE + mind. Selen 19 2

CHE + mind. AS chem. 19 96
CHE + mind. Nitrat 13 10
CHE+Mineralstoffe 15 77
CHE+ mind. AS NIR 13 43
CHE+ mind. Garsauren 13 5

CHE + mind. Ammoniak 0
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Einen groBen Beitrag zur Verkiirzung der Bearbeitungszeiten haben die Probenanmeldung
iiber das webFulab System (Abbildung 65) und die konsequente Automatisierung der Ar-
beitsabldufe durch das eingefiihrte Labordatensystem Praefekt der Fa. Pragmatis (Neu-
fahrn) geleistet.

Es wurden alle Arbeits- und Laborprozesse mit den Labormitarbeitern kritisch analysiert,
in Teilprozesse zerlegt und die sinnvolle Unterstiitzung durch moderne LIMS-Ldsungen
gepriift. Die Labormitarbeiter werden iiber das LIMS konsequent bei jeder Probe indivi-
duell iiber anstehende Arbeitsschritte, Methodenvorgaben und mogliche Analysenproble-
me informiert. Neben kiirzeren Bearbeitungszeiten hat sich durch die Einfiihrung dieses
Systems mit Barcode-Unterstiitzung (Abbildung 66, 67, 68), integrierter Plausibilitdtskon-
trolle und dem Wegfall manueller Datenverarbeitungsschritte die Ergebnissicherheit und
Analysenqualitédt weiter verbessert.

Abb. 65:Einscannen des Proben- Abb. 66: Druck von Etiketten fiir die
etiketts beim Probeneingang Analysenproben

Abb. 67: Barcodekennzeichnung von

LaborgefaRen Abb. 68: Barcode-kontrollierter Ge-

falwechsel bei der Fettbestimmung
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sing, Lange Point 4, 04.11.2015, Abschlussprésentation zur Bachelorarbeit, LfL

Fiiglein, R.: 'Untersuchungen zur Back- und Braugerstenqualitét', Freising, 13.05.2015,
Ausbildungsabschnitt der Q4, Fachrichtung Pflanzenbau, LfL

Henkelmann, G.: 'Probenahme, Laboranalytik, Analysenparameter im Biogasprozess',
Freising, 07.01.2015, Biogas Forum, LfL.

Henkelmann, G.: 'Backqualitit, HSWT, Freising, 27.04.2015, TUM

Henkelmann, G.: 'Die Messung von Protein in pflanzlichen Rohstoffen.!, Freising,
13.05.2015, Ausbildungsabschnitt der Q4, Fachrichtung Pflanzenbau, LfL

Henkelmann, G.: 'Probenmanagement bei AQU', Freising, 16.06.2015, LfL

Henkelmann, G.: 'Qualititssicherung und Untersuchungswesen', Freising, 30.06.2015,
LfL

Henkelmann, G.: 'Qualititssicherung und Untersuchungswesen', Freising, 08.07.2015,
LfL

Henkelmann, G., Fischer-Kaiser, K.: 'Eigene Messungen von fliissigen Fermenterinhalten
und Gérresten', Freising, 08.01.2015, Biogas Forum, LfLL

Kinker, 1., Lerch, B.; Huber, B., Lebuhn, M.: 'Bedeutung und Verbleib von Clostridium
difficile und anderen neuartigen Erregern in landwirtschaftlichen Biogasanlagen', Frei-
sing, 01.12.2015, 1. Statusseminar ,,Clostridium difficile®, LfL

Lebuhn, M.: 'Bakterien und Archaeen / Mikrobiologie im Fermenter, Thermodynamik
und Stérungen, Hygienisierung und Gérprodukt', Freising, 07.01.2015, Biogas Forum
Bayern Ausbildungsmodul 2, Biogas Forum Bayern
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Lebuhn, M.: 'PCR-based approaches for biogas process diagnosis', Innsbruck, 12.03.2015,
Mikrobiologisches Seminar, LS Mikrobiologie der Universitit Innsbruck, Universitét
Innsbruck

Lebuhn, M.: 'Bedarfsgerechte Energiebereitstellung durch Mikrobiologische Methanisie-
rung (MikMeth) - Teilvorhaben Mikro- und Molekularbiologie', Garching, 09.06.2015,
Kick-off-meeting des Verbundvorhabens "MikMeth", TUM

Lebuhn, M.: 'Presence versus activity of microbes — what rules the biogas process?', Por-
toroz, 26.06.2015, 9th International Symposium on Anaerobic Microbiology (ISAM9),
University of Ljubljana

Lebuhn, M.: 'Molecular process diagnosis and early warning systems of process failure in
biogas systems', Konstanz, 06.07.2015, Mikrobiologisches Fachseminar der Universitit
Konstanz, Universitidt Konstanz

Lebuhn, M.: 'Mikrobiologie in der landwirtschaftlichen Biogasproduktion', Freising,
23.07.2015, TUM-Seminar Okologische Mikrobiologie in der Praxis, TUM

Lebuhn, M.: 'Intensivierung des anaeroben Abbaus von Lignocellulosefasern zur Methan-
produktion durch hydrolytische Mikroorganismen?', Péhl, 26.10.2015, 20. Treffen des
BMK BioMethan-Kuratoriums, des BRM und der FEE ,Innovationen zur Effizienzsteige-
rung bei Biogas- und regenerativen Erdgasersatztechnol, BRM / FEE

Lebuhn, M.: 'Quantitative molecular biology tools to analyze microbial guilds and their
specific activities (focus on agricultural biogas production)', Garching, 30.11.2015, Col-
loquium Series of the Chair of Urban Water Systems Engineering Research, TUM

Lebuhn, M.: 'MikMeth, Teilprozessdiagnose und Clostridium difficile - Projektvorstel-
lung', Miinchen, 09.12.2015, Jour fixe des StMELF und StMWi, StMELF

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Mikrobielle Gemeinschaften in einphasigen Systemen', Freising,
17.03.2015, 5. BMBF-PT]J Statusseminar Biogas-Marker, 17.+18.3.2015, TUM

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Biogas-Marker - Bioindikatoren der Biogasfermentation - TP2:
Mikrobielle Gemeinschaften in einphasigen Systemen', Berlin, 14.09.2015, BMBF-PTJ
BCN-Netzwerktreffen, Beuth Hochschule Berlin

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Biogas-Marker Teilprojekt 2: Mikrobielle Gemeinschaften in
einphasigen Systemen', Berlin, 15.09.2015, 6. BMBF-PTJ Statusseminar Biogas-Marker,
15.09.2015, Beuth Hochschule Berlin

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Schimmelsubstrat - Molekularbiologische Untersuchungen',
Grub, 14.07.2015, 8. Projekttreffen Schimmelsubstrat, LfL.

Schuster, M.: 'Allgemeines aus dem Futtermittellabor', Grub, 27.03.2015, Gruber Semi-
nar, LfL
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StrauB3, G.: '"Maskierte Mykotoxine in fermentierten Lebens- und Futtermitteln: biochemi-
sche, mikrobiologische und analytische Aspekte', Freising, 17.03.2015, Arbeitsbespre-
chung Institut fiir Pflanzenbau, LfL

StrauB}, G.: 'Getreide und Mais als Triger von Mykotoxinen in der Schweinefiitterung —
aktuelle Situation', Ulm-Seligweiler, 23.04.2015, Fachtagung der Bayerischen Arbeits-
gemeinschaft Tiererndhrung und Landesarbeitskreis Fiitterung (BAT, LAF), BAT und
LAF

StrauB, G.: 'Qualitatssicherung in der Analytik von Braugerste', Freising, 26.06.2015, Ta-
gung IPZ, LfL

StrauB3, G.: 'Entstehung maskierte Mykotoxine in fermentierten Pflanzenmaterialien: mi-
kobiologische, biochemische und analytische Aspekte', Bonn, 25.03.2015, Deutsches
Maiskomitee; AS Futterkonservierung und Fiitterung, Uni Bonn

StrauB3, G.: 'Schwerpunktthema der nichsten Direktorenkonferenz', Rostock, 12.05.2015,
Direktorenkonferenz, VDLUFA

StrauB, G.: 'Vorstellung AQU - Zentrale Analytik', Freising, 04.05.2015, Ausbildung An-
wirter 4. QE, LfL

StrauB3, G.: 'online Messung von Ammonium und Nitrat im Boden', Freising, 23.07.2015,
LfL

StrauB}, G.: 'Vitamin B12', Freising, 07.09.2015, Besprechung, LfL

Ziehl, T.: 'Buchweizen - Backen', LfL, Freising, 22.04.2015, AQU 2

3.2.2 Fachinformationen

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Einfluss verpilzter Einsatzstoffe auf den Biogasprozess und die
hygienische Beschaffenheit von Gérresten - Schimmelsubstrat', Schimmelsubstrat

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Biogas-Marker TP2', Freising

Munk, B., Bauer, C. Lebuhn, M.: 'Mikrobiologische Diagnose relevanter Teilprozesse in
der Biogasproduktion und Frithwarnsysteme, 1. Zwischenbericht - Teilprozess-Diagnose',
Freising, 22.12.2015, Teilprozess-Diagnose

Dollhofer, V., Kinker, I., Lebuhn, M.: 'Screening for cellulolytic active anaerobic fungi',
Maastricht, 09.06.2015, 6th Congress of European Microbiologists (FEMS 2015), Federa-
tion of European Microbiological Societies

Froschle, B., Lebuhn, M.: 'Clostridium botulinum — Vorkommen und Verhalten im Bio-
gasprozess', Potsdam, 23.09.2015, FNR/KTBL-Kongress, KTBL
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Froschle, B., Messelhdusser, U., Holler, C., Lebuhn, M.: 'Pathogenic Clostridium spp. in
biogas processes', Maastricht, 07.06.2015, 6th Congress of European Microbiologists
(FEMS 2015), Federation of European Microbiological Societies (FEMS)

Froschle, B., Lebuhn, M.: 'Keimschleuder Biogasanlage?', Grub, 05.07.2015, LfL - Tag
der offenen Tiir, LfLL

Lebuhn, M., Munk, B.; Froschle, B.; Dollhofer, V.: 'Mikrobiologie — Optimierung eines
Kraftwerks der Zukunft', Grub, 05.07.2015, LfL - Tag der offenen Tiir, LfL

Munk, B., Lebuhn, M.: 'Occurrence and activity of methanogenic Archaea in agricultural
biogas plants', Maastricht, 6th Congress of European Microbiologists (FEMS 2015), 7. —
11. Juni 2015, Federation of European Microbiological Societies (FEMS)

Kinker, 1., Dollhofer, V., Lebuhn, M., Hopf, N.: 'Effiziente anaerobe Pilze fiir die Biogas-
produktion aus rohfaserreichen Substraten', Freising

3.2.3 Fuhrungen, Exkursionen

Datum OE Thema/Titel Gaste Anzahl

17.12.2015 | AQU lc | Mikrobiologie, Molekularbio- | HSWT Studenten 32
logie, Labor

09. u. AQU/L | VDLUFA Tagung — Direkto- LUFA Direktoren 13

10.11.2015 renkonferenz

23.07.2015 | AQU Ic | Biogastechnologie und Mikro- | TUM Studenten 12
biologie

11.06.2015 | AQU 2a | Kleinmélzanlage Brauer und Mélzer 5

10.06.2015 | AQU 2a | Malzanalytik TUM Getrénke- 4

technologie
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3.2.4 Diplomarbeiten und Dissertationen
Name Thema/Titel Zeitraum Betreuer, Zusam-
Dissertation /Diplomarbeit menarbeit

Friedrich, Rene

Bachelorarbeit zum Thema:
,Optimierung der Knetzeit
durch Messung des Knetwi-
derstandes

27.04.-31.10.2015

Frau Prof. Kuss,
(Hochschule
Weihenstephan-
Triesdorf (HSWT,
Fachbereich Le-
bensmitteltechno-
logie),

G. Henkelmann
(Bayerische Lan-
desanstalt fiir
Landwirtschaft,
AQU 2)

Zihl, Tobias

Bachelorarbeit zum Thema:
,Buchweizen und Backeigen-
schaften*

07.01.-31.07.2015

Frau Prof. Kuss,
(Hochschule
Weihenstephan-
Triesdorf (HSWT,
Fachbereich Le-
bensmitteltechno-
logie),

G. Henkelmann
(Bayerische Lan-
desanstalt fiir
Landwirtschaft,
AQU),

Prof. Zeller, TU-
Miinchen (emer.)

3.2.5 Aus- und Fortbildung, Praktika

Praktikant Thema/Titel Zeitraum/Ort Betreuer/OrgE
Schiiler Rohstoffqualitit 19.01.-23.01.2015 | Henkelmann, Giin-
Pflanzlicher Pro- Freising ter.
dukte Fuchs, Monika
AQU 2
Gastwissenschaftler | Anaerobe Pilze 11.02.-13-03-2015 | Lebuhn, Michael,
Freising Dollhofer, Veronika
AQU Ic
Schiilerin Futtermittelanalytik, | 20.07.-24.07.2015 | Schuster, Manfred

Fleischqualitét

Grub

AQU 3
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Auszubildende

Futtermittelanalytik,
Fleischqualitt

06.07.-10.07.2015
Grub

Schuster, Manfred
AQU 3

Gastwissenschaftlerin

Anaerobe Pilze

02.02.-04.02.2015
Freising

Lebuhn, Michael,
Dollhofer, Veronika
AQU lc

Auszubildende Futtermittelanalytik, | 05.10.-11.12.2015 Schuster, Manfred
Fleischqualitét Grub AQU 3
Schiiler Futtermittelanalytik, | 13.04.-17.04.2015 Schuster, Manfred,
Fleischqualitét Grub Renne, Haik
AQU 3
ATA-Auszubildende | Futtermittelanalytik, | 07.01.-26.06.2015 | Schuster, Manfred
Fleischqualitét Grub AQU 3
Schiiler Futtermittelanalytik | 23.02.-27.02.2015 Schuster, Manfred
Grub AQU 3a
Schiilerin Futtermittelanalytik | 02.03.-13.03.2015 | Schuster, Manfred

Grub

AQU 3a

3.2.6 Mitgliedschaften und Mitarbeit in Arbeitsgruppen

Name Mitgliedschaften

Berndt, M. Arbeitskreis Qualitdtsmanagement in der pflanzengesundheitlichen Diagnostik

Berndt, M. Fachbeirat ,,Gesundheitlicher Verbraucherschutz/Agrar des Akkreditierungsbeirats
(BMWi)

Berndt, M. VDLUFA-Arbeitskreis ,,Qualititsmanagementbeauftragte der LUFA*

Henkelmann, G.

Biogas Forum Bayern - Arbeitsgruppe II1

Henkelmann, G.

Biogasforum Bayern

Henkelmann, G.

Gesellschaft Deutscher Chemiker (GDCh)

Henkelmann, G.

VDLUFA-Fachgruppe I: Pflanzenerndhrung, Produktqualitit und Ressourcenschutz

Henkelmann, G.

VDLUFA-Fachgruppe VIII: Umwelt- und Spurenanalytik

Mikolajewski, S.

DBG, Deutsche Botanische Gesellschaft

Mikolajewski, S.

VDLUFA-Fachgruppe II: Bodenuntersuchung

Mikolajewski, S.

VDLUFA-Fachgruppe I1I: Diingemitteluntersuchung

Mikolajewski, S.

VDLUFA-Fachgruppe VIII: Umwelt- und Spurenanalytik

Rieder, J.

Gesellschaft Deutscher Chemiker (GDCh)
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Schuster, M. VDLUFA-Fachgruppe VI: Futtermitteluntersuchung
StrauB}, G. VAAM

StrauB3, G. VDLUFA - Fachgruppe VIII - Analytik

Strau3, G. VDLUFA, Fachgruppe VI - Futtermittel

Strauf}, G. VDLUFA, Direktorenkonferenz

3.2.7 Abkilrzungsverzeichnis

AAS Atom-Absorptions-Spektrometrie

AB Aufgabenbereich

ABB Abteilung Berufliche Bildung

AbfKlarV Abfallklarschlammverordnung

AbfZustV Abfallzusténdigkeitsverordnung

ADF Sauredetergenzfaser

ADFom organische Sduredetergenzfaser

ADL Lignin

AELF Amt fiir Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten

AFR Abteilung Forderwesen und Fachrecht

AGES Osterreichische Agentur fiir Gesundheit und Erniihrungssicherheit GmbH
AGF Arbeitsgemeinschaft Getreideforschung e.V.

AIW Abteilung Information und Wissensmanagement

aNDF,,, organische Neutraldetergenzfaser

AOX Adsorbierbare organisch gebundene Halogene

AQS Analytische Qualitdtssicherung

AQU Abteilung Qualititssicherung und Untersuchungswesen

AQU-L AQU Abteilungsleitung

AQUla AQU Aufgabenbereich Analytik zur Anorganik

AQUI1b AQU Aufgabenbereich Analytik zur Organik

AQUlc AQU Aufgabenbereich Analytik zur Mikro- und Molekularbiologie
AQU2a AQU Aufgabenbereich Analytik zur Brau- und Backqualitit
AQU2b AQU Aufgabenbereich Analytik zur Qualitét von pflanzlichen Produkten
AQU2c AQU Aufgabenbereich Analytik zur Qualitit von Prozessstoffen der Bioenergie
AQU3a AQU Aufgabenbereich Analytik zur Futtermittelqualitét
AQU3b AQU Aufgabenbereich Analytik zur Qualitét tierischer Produkte
AS Astragalosid

ATA Agrartechnischer Assistent

ATP Adenosintriphosphat

AVB Abteilung Versuchsbetriebe

AZV Abteilung Zentrale Verwaltung

BfUL Staatliche Betriebsgesellschaft fiir Umwelt und Landwirtschaft
BioAbfV Bioabfallverordnung

BMBF Bundesministerium fiir Bildung und Forschung

BMWi Bundesministerium fiir Wirtschaft und Energie

BRy, Organische Raumbelastung

CCM Corn-Cob-Mix

cDNA Komplementire DNA

CFA Continuous-Flow-Analysis

CHE Nasschemische Referenzanalytik

DAD Diode array detector (Photodiodenzellen-Detektor)

DAKKS Deutsche Akkreditierungsstelle GmbH

DC Diinnschichtchromatographie

DIGEFA Detmolder Institut fiir Getreide- und Fettanalytik GmbH
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DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.

DLA Dienstleistung Lebensmittel Analytik GbR, Grof3hansdorf

DMK Deutsches Maiskomitee

DNA Desoxyribonukleinséure

DON Deoxynivalenol

DSN Diingesystem Stickstoff

DVK Diingemittelverkehrskontrolle

ELISA Enzyme linked immunosorbent assay

ELOS Enzymlosliche organische Substanz

ELSD Evaporative Light Scattering Detector (Lichtstreudetektor)

EN Europédische Norm

EPEC enteropathogene Escherichia coli

EU Européische Union

EVG Endvergirungsgrad

FAN Freier Aminostickstoff

FAPAS The Food and Environment Research Agency, UK

FID Flammenionisationsdetektor

FG Fachgruppe

FMA Fachmodul Abfall

FOS Fliichtige organische Séuren

FS Frischsubstanz

GB Gasbildung

GC Gaschromatographie

GdCH Gesellschaft Deutscher Chemiker e.V.

GF-AAS Graphitrohr-AAS

HDR Heterodisulfid-Reduktase

HFT Hohenheimer Futterwerttest

HLG Hektolitergewicht

HPLC Hochleistungsfliissigchromatographie

HSWT Hochschule Weihenstephan-Triesdorf

HyUSE Hydroxid-Hydrolyse-Ultraschall-Schnell-Extraktion

IAB Institut fiir Okologischen Landbau, Agrardkologie und Bodenschutz

IAG International Analytical Group

IBA Institut fiir Betriebswirtschaft und Agrarstruktur

IC lonen-Chromatographie

ICBM International conference on biogas microbiology

ICC International Chamber of Commerce

ICP-OES Inductively coupled plasma optical emission spectrometry
ICP-Emissionsspektrometrie

IEC International Electrotechnical Commission

IF1 Institut fiir Fischerei

ILT Institut fiir Landtechnik und Tierhaltung

IMF Intramuskuléres Fett

IPS Institut fiir Pflanzenschutz

IPZ Institut fiir Pflanzenbau und Pflanzenziichtung

1PZ6b IPZ Arbeitsgruppe Verkehrs- und Betriebskontrollen

ISO Internationale Organisation fiir Normung

ITE Institut fiir Tiererndhrung und Futterwirtschaft

ITZ Institut fiir Tierzucht

KEm Kompetenzzentrum fiir Erndhrung

KS Klérschlamm

KULAP Kulturlandschaftsprogramm

LFM Liter

LAGA Linderarbeitsgemeinschaft Abfall

LANUV Landesamt fiir Natur, Umwelt und Verbraucherschutz Nordrhein-Westfalen

LAWA Bund-/Linder-Arbeitsgemeinschaft Wasser

LCB lignocellulosereicher Biomasse
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LC-MS Liquid chromatography—mass spectrometry (Fliissigchromatographie mit Massen-
spektrometrie-Kopplung)

LFGB Lebensmittel- und Futtermittelgesetzbuch

LfL Bayerische Landesanstalt fiir Landwirtschaft

LGL Bayerisches Landesamt fiir Gesundheit und Lebensmittelsicherheit

LGV Lager- und Grillsaftverlust

LHL Landesbetrieb Hessisches Landeslabor

LIMS Laborinformations- und Managementsystem

LKP Landeskuratorium fiir pflanzliche Erzeugung in Bayern e.V.

LKS Lieschkolbensilage

LKV Landeskuratorium der Erzeugerringe fiir tierische Veredelung in Bayern e.V.

LPA Leistungspriifungsanstalt

LSU Large (ribosomal) subunit

LTZ Landwirtschaftliches Technologiezentrum

LUFA Landwirtschaftliche Untersuchungs- und Forschungsanstalt

LURV-A Lénderiibergreifender Ringversuch Abfall

LVEZ Lehr-, Versuchs- und Fachzentrum der LfL

LWF Bayerische Landesanstalt fiir Wald und Forstwirtschaft

LWG Bayerische Landesanstalt fiir Weinbau und Gartenbau

Mal-AS Malony-Astragalosid

MHA Methionin-Hydroxy-Analoges

mcrA/mrtA

MJ ME umsetzbare Energie Rind

MJ NEL Netto-Energie-Laktation

MKS Maiskolbensilage

MPN Most probable number

mRNA messenger-Ribonukleinsdure, Boten-RNA

mTSB modifiziertem Tryptose Soja Bouillon

MP Methanproduktivitét

MW Mittelwert

NaWaRo Nachwachsende Rohstoffe

NDF Neutraldetergenzfaser

NDFom organische Neutraldetergenzfaser

NfE Stickstofffreie Extraktstoffe

NG Nachgiérer

NIR Nah-infra-rot

NIRS Nabh-infra-rot-Spektroskopie

NIT Nabh-infra-rot-Transmissionsspektroskopie

NL Normliter

N min Verfiigbarer mineralisierter Stickstoff

NMR nuclear magnetic resonance (spectroscopy)

nXP nutzbare Proteinfraktion

oTM organische Trockenmasse

PB Bayerische Pilotbiogasanlagen

PCB Polychlorierte Biphenyle

PCDD/F Polychlorierte Dibenzo-p-dioxine und Dibenzofurane (PCDD/PCDF)

PCR Polymerase-Kettenreaktion

PF Polyflagella

PFT Perfluorierte Tenside

PFOS Perfluoroctansulfonat

PIAF Planung, Information und Auswertung von Feldversuchen

ppb parts per billion (ng/kg)

PTFE Polytetrafluorethylen

QM Qualititsmanagement

QMB Qualititsmanagement-Beauftragte/r

QMS Qualititsmanagementsystem

qPCR

quantitativen real-time PCR
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QS Qualitétssicherung

R’ Bestimmtheitsmal}

rDNA ribosomale DNA

Rel. Vgl. Stabw relative Vergleichsstandardabweichungen

ReSyMeSa Recherchesystem Messstellen und Sachverstindige

RF Rohfaser

Ry Retentionsfaktor

RFA Rontgenfluoreszensanalytik, Rontgenfluoreszenzspektrometrie
RMT Rapid-Mix-Test

RNB ruminale N-Bilanz

RNA Ribonukleinsiure

RP Rohprotein

rRNA Ribosomale RNA

RSD Relative Standardabweichung

RT-gPCR Realtime-qPCR

RV Ringversuch

SBV Séurebindungsvermdgen

SG Sachgebiet

SMA Spezifische methanogen Aktivitdt

St Starke

StMELF Bayerisches Staatsministerium fiir Erndhrung, Landwirtschaft und Forsten
TAC Total anorganic carbon (anorganisch gebundener Kohlenstoff)
TGD Tiergesundheitsdienst

TiHy Tierhygiene

TKG Tausendkorngewicht

TKM Tausendkornmasse

™ Trockenmasse

TMR Totale Mischration

TS Trockensubstanz

TSV Tropfsaftverlust

TU Technische Universitét

TUM Technische Universitdt Miinchen

UK United Kingdom

UMK Umweltministerkonferenz

USE Ultraschall-Schnell-Extraktion

uv Ultraviolettes Licht

VAAM Vereinigung fiir Allgemeine und Angewandte Mikrobiologie
VDLUFA Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und Forschungsanstalten
VT Versuchstag

\4 Verhéltniszahl

webFuLab Onlineanwendung zur Futteruntersuchung

ZEA Zearalenon

ZIFO Zielwert-Futter-Optimierung

Zu Zucker

Abkiirzungen der chemischen Elemente: siche Lehrbiicher der Chemie
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