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Einleitung

Mikroplastik (MP), das aus sehr kleinen
Kunststofffragmenten besteht - hier Partikel
von 1 mm bis 1 ym - ist eine groBe Eintrags-
quelle von Kunststoff in die Umwelt. Laut der
europdischen Kreislaufwirtschaftsstrategie
gelangen Schétzungen zufolge in der EU
zwischen 75.000 und 300.000 Tonnen MP-
Partikel jedes Jahr in die Umwelt [1]. Neuere
Studien haben gezeigt, dass MP bis in die
menschliche Nahrung gelangen kann [2]. Da-
her sind Forschungsaktivitaten notwendig,
welche die zuverlassige Detektion von MP in
Lebensmitteln erméglichen, dabei helfen die
Eintragsquellen und Transportwege von MP-
Partikeln in Lebensmittel zu identifizieren
und GegenmaBnahmen zu erarbeiten. Dieses
Ziel hat sich das osterreichisch-deutsche
Forschungsprojekt microplastic@food ge-
setzt.

Folgender Forschungsansatz wurde im Rah-
men des Projektes gewahlt: drei fiihrende
Forschungseinrichtungen im Bereich der
MP-, Polymer- und Lebensmittelforschung
(Universitat Bayreuth (UBT) und Leibnitz
Institut fiir Polymerforschung Dresden
(IPF) in Deutschland, Osterreichisches
Forschungsinstitut flir Chemie und Technik
(OFI) in Osterreich) streben an, gemeinsam
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analytische Methoden zum qualitativen und
quantitativen Nachweis von MP fiir die
Lebensmittel- und Verpackungsindustrie zu
entwickeln. Im Projekt werden innovative
spektroskopische bildgebende Verfahren
(Raman und FTIR Spektroskopie) und fortge-
schrittene computerbasierte Datenverarbei-
tungsmethoden verwendet und weiterentwi-
ckelt, die die Generierung validierter und
zuverlassiger Daten (qualitativ und quantita-
tiv) tber MP-Kontamination in Lebensmitteln
ermoglichen sollen. In Fallstudien werden
MP-Eintragsquellen in den wichtigen Lebens-
mittelgruppen
|. Wasser und gefilterte Getrénke,
Il I6sliche Nahrungsmittel (z.B. Zucker oder
Salz),
Ill. Stiickgut/Lebensmitteloberflachen (z.B.
Késestlicke oder Wurstoberflachen)
ermittelt.

Dartiber hinaus werden Verpackungs- und
Abfiillanlagen beziiglich ihrer Rolle als Ein-
tragsquellen untersucht.

Anhand von standardisierten MP-Probenah-
meprotokollen und klar definierten Arbeits-
ablaufen fiir die Aufbereitung der Proben und
deren Analyse mit FTIR- und Raman-Mikros-
pektroskopie, sowie flir die Datenauswer-
tung und -aufbereitung, soll eine reproduzier-
bare und zuverléassige Bestimmung von MP
in/an Lebensmitteln moglich gemacht wer-
den. AuBerdem werden allgemeine Anleitun-
gen zur Probenahme und anschlieBender
Prifung des Einflusses von Verpackungs-
und Abfiillsystemen auf den MP-Gehalt in
Getranken und auf/in Lebensmitteln erarbei-
tet. Auf Basis dieser Daten werden die
Eintragsquellen identifiziert und préventive
MaBnahmen zur Vermeidung/Reduzierung

des MP-Eintrags in Nahrungsmitteln und
Getranken entwickelt.

Probenvorbereitung

In Lebensmitteln werden hauptséachlich die
kleinen MP-Partikel (< 500 pym) erwartet, die
mit dem bloBen Auge nicht mehr sichtbar
sind. Die Analyse dieser kleinen Partikel mit-
tels spektroskopischen Methoden erfordert
zur Probenvorbereitung zwingend eine
Platzierung der Proben auf einem Substrat
wie z.B. einer Filtermembran aus Aluminium-
oxid oder Silizium. Vor diesem Hintergrund
stellen die in der ersten Fallstudie adressier-
ten Wasser und gefilterte Getrénke einfach
aufzubereitende Matrizes dar, bei denen die
Probenvorbereitung relativ einfach sein wird.
Im Allgemeinen herrscht jedoch in vielen
MP-Proben zumeist ein unginstiges Target
(MP) - Non Target (organische oder anorga-
nische Partikel) Verhéltnis vor, was haufig
sowohl die Filtration als auch die nachfolgen-
de spektroskopische Analyse einer unbehan-
delten Probe unmdglich macht. Aus diesem
Grund stellt die Optimierung von Aufreini-
gungsmethoden flir komplexe Matrizes einen
essentiellen Teil der Probenvorbereitung -
und damit einen entscheidenden Schritt vor
der eigentlichen Analyse der MP-Proben in
microplastic@food - dar.

Hierbei sollte der ideale Aufreinigungsansatz
das organische und anorganische Material
effizient aus den Proben entfernen, die
Filtration der aufgereinigten MP-Proben auf
Filtern mit einer kleinen Porenweite (< 1 pm)
ermdglichen, kostengiinstig und wenig auf-
wandig sein, und gleichzeitig unterschiedli-
che Kunststoffarten nicht beeintrachtigen.
Derzeit werden verschiedenste Aufreini-
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gungsmethoden basierend auf stark sauren
oder alkalischen Losungen, Oxidationsmit-
teln oder kombinierten Anséatzen verwendet.
Leider konnen gerade bei den aggressiveren
Ansdtzen empfindlichere Kunststoffarten
beim Aufschluss verloren gehen oder frag-
mentieren [3].

Microplastic@food hat sich zum Ziel ge-
macht das komplette Spektrum der vorhan-
denen Kunststoffe in den Proben verlustfrei
zu ermitteln. Deshalb soll innerhalb des Pro-
jektes fiir die schwierigeren Matrizes, wie
|6sliche Lebensmittel und Lebensmittelober-
flachen von Wurst, Tofu oder Kase, ein kunst-
stoffschonender und effektiver Ansatz zur
Aufreinigung mittels eines kombinierten
enzymatisch-oxidativen Ansatzes optimiert
werden. Das Basisprotokoll dieses Ansatzes
basiert auf einem modularen Aufbau mit un-
terschiedlichen Enzymen der sich als sehr
effektiv erwiesen hat und der sich fiir ver-
schiedene Probenmatrizes optimieren lasst.

Nach der enzymatisch-oxidativen Aufreini-
gung kdnnen, wenn notig, in einem letzten
Reinigungsschritt anorganische Partikel -
wie z. B. Sandkérner - durch Dichtetrennung
mittels Zinkchlorid-Lésung hoher Dichte (ca.
1,8 g/cm?3) von den MP-Proben abgetrennt
werden. Die einzelnen Reinigungsschritte
des enzymatisch-oxidativen Ansatzes bedr-
fen lediglich der Inkubation bei den jeweili-
gen pH- und Temperaturoptima der Enzyme
und einer Filtration zwischen den einzelnen
Enzymanwendungen. Der Einsatz von techni-
schen Enzymen ist hierbei eine sehr kosten-
glinstige Losung. Obwohl der Zeitaufwand
fur die Aufreinigung insgesamt relativ hoch
ist (10 - 14 Tage), beschrankt sich der ei-
gentliche Arbeitsaufwand auf die Filtration
und Spiilung zwischen den Reinigungsschrit-
ten. Die Methode weist generell eine exzel-
lente Reinigungsleistung auf, die sich hervor-
ragend als Vorbehandlung fiir den Nachweis
von auf Filtern konzentriertem MP mittels
spektroskopischen Methoden eignet [3].

Analytische Methoden:
Raman und FTIR-Mikroskopie

Mit Hilfe von Fourier-Transform-Infrarot
(FTIR) - und Raman-Spektroskopie kénnen
MP-Partikel eindeutig identifiziert werden.
Hierbei liegt die untere Aufldsungsgrenze bei
der FTIR-Spektroskopie bei 10 um, bei
der Raman-Spektroskopie bei unterhalb von
1 um. Beide Methoden erstellen von den zu

untersuchenden Partikeln ein Spektrum, das
- einem Fingerabdruck &hnlich - fiir jede
Kunststoffart charakteristisch ist und durch
den Abgleich mit geeigneten Referenzspekt-
ren in spektralen Datenbanken identifiziert
wird (Abb. 1a). Fir die Messung werden alle
Partikel einer Probe auf geeignete Substrate
gebracht (z.B. Silizium [4] oder Aluminium-
oxid), und mit einem Raman- oder FTIR-Mik-
roskop gemessen. Die Spektrenaufnahme
kann als Mapping, Imaging oder als partikel-
basierte Messung durchgefiihrt werden [5].

Beim Mapping wird die Substratoberflache in
kleinste Kacheln unterteilt und nacheinander
pro Kachel ein Spektrum aufgenommen und
identifiziert. Ahnlich dem Sehvorgang beim
Betrachten eines Bildes, bei dem benachbar-
te Bildpunkte gleicher Farbe zu einem Objekt
zusammengesetzt werden, kann eine Aus-
wertesoftware benachbarte Kacheln mit
dem gleichen Kunststoffspektrum zu einem
Partikel zusammenfassen und Parameter wie
die PartikelgroBe und -form ermitteln.

Imaging ermdglicht eine detaillierte und
unverfdlschte Hochdurchsatzanalyse des
gesamten MPs auf einem Probenfilter. Beim
FTIR-Imaging konnen Focal Plane Array
(FPA)-Detektoren oder Line-Array Detekto-
ren eingesetzt werden. Diese kdnnen mit
einer einzigen Messung gleichzeitig bis zu

mehrere tausend Spektren auf einer Teil-
flache des Probenfilters aufnehmen. Durch
die sukzessive Messung kdnnen ganze Pro-
benfilter mittels FTIR-Bildgebung in vertret-
barer Zeit analysiert und chemische Bilder
der Probe erstellt werden [6].

Bei partikelbasierten Ansatzen wird zunéchst
ein optisches Bild der Probenpartikel auf
dem Substrat erstellt. Per Software werden
die Partikel darin erkannt und ihre GroBe,
Form und ggf. Farbe bestimmt. Die spektro-
skopische Messung erfolgt ausschlieBlich an
den Koordinaten der Partikel (Abb. 1b).

Sowohl Imaging und Mapping als auch parti-
kelbasierte Messungen werden im Projekt
durchgefiihrt. Fiir die partikelbasierte Analy-
se steht zuséatzlich zu kommerziellen Mess-
programmen die Open Source Software
GEPARD [7] zur Verfiigung, die flexibel an die
speziellen Anforderungen der MP-Detektion
in Lebensmitteln angepasst werden kann.

Innovative
Datenverarbeitungsmethoden

Der weithin etablierte Ansatz, Spektren tiber
einen Abgleich mit Referenzdatenbanken zu
identifizieren, bringt in Bezug auf die MP-
Analytik gewisse Schwierigkeiten mit sich.
In der Fachliteratur wird hier schon seit
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Abb.: 1: Raman- und FTIR-Mikroskopie in der MP-Analytik. a) Raman- und FTIR- Spektren von zwei MP-Partikeln
mit Referenzspektren aus Datenbanken. b) Arbeitsablauf fiir die partikelbasierte Analyse einer Bodenprobe auf MP

mit der GEPARD-Software.
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langerem die Forderung nach robusteren
Abgleich-Algorithmen und umfangreicheren
Referenzdatenbanken gestellt. Das Problem
ist hier jedoch, dass bei Datenbankabglei-
chen eine Trade-Off-Beziehung zwischen
analytischer Qualitdt und Geschwindigkeit
besteht. Speziell beim FTIR-Imaging kann so
die Analyse eines typischen Messdatensat-
zes mehrere Stunden Rechenzeit beanspru-
chen. Versucht man die Analysequalitat
durch Erweiterung der Referenzdatenbank
zu erhdhen, steigt damit auch die Rechen-
zeit. Des Weiteren bedingt die geringe GroBe
der MP-Partikel, sowie die unzéhligen Stor-
stoffe, dass sich die spektralen Informatio-
nen der Messung eines MP-Partikels teil-
weise mehr oder weniger stark von den
Referenzspektren unterscheiden konnen.
Eine hohe Robustheit des Datenanalysever-
fahrens ist daher zwingend notwendig, um
falsch-positive und falsch-negative Ergebnis-
se gering zu halten und damit ein aussage-
kraftiges Ergebnis zu erzielen.

Diesem Problem widmen sich die For-
schungsinstitutionen gemeinsam mit dem
Jungunternehmen Purency GmbH, um neue
Datenanalysemethoden basierend auf Ma-
chine Learning zu entwickeln. Die Vorteile
von Machine Learning fiir die MP-Analytik
konnten bereits in der Anwendung auf Um-
weltproben gezeigt werden [8, 9]. Im Rah-
men von microplastic@food soll dieser
Ansatz nun fiir die Analyse von Lebensmit-
teln und Verpackungsmaterialien erweitert
werden.

Erste Ergebnisse

In einem ersten Schritt wurde eine umfas-
sende Sammlung von Lebensmittelver-
packungsmaterialien zusammengestellt und
mit potentiellen weiteren MP-Eintragsquellen
wie Bekleidungsfasern und Kontaktmateria-
lien aus den Lebensmittel-Abfiillanlagen (wie
z.B. Dichtstoffen, Forderbandern oder Biirs-
tenmaterialien) ergénzt. Nach der Erstellung
einer spektroskopischen Datenbank wurden
aus jeder der héufigsten Materialklassen
(PE, PP, PET, PA, PVC, PU, PS, ABS, PC, PM-
MA, PAN, PLA, PMDS, PVPP, PIB, EPDM, TPU,
Cellulose) MP-Partikel durch Cryo-Vermah-
lung hergestellt. Dieser Schritt war die
Grundlage fiir die darauffolgenden Messex-
perimente: wéssrige Suspensionen dieser
Referenzpartikel wurden auf Si-Filtern kon-
zentriert und FTIR Transmissions-Images
aufgenommen. Nach einem Parameteropti-
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mierungsschritt (spektrale Auflésung, Scan-
zahl, Scangeschwindigkeit, Detektor-Pixelgro-
Be) konnen die aus den FTIR-Images extrahier-
ten Spektren der Referenzmaterialien fiir die
Machine-Learning Datenauswertealgorith-
men verwendet werden. Im nachsten Schritt
werden nun Realproben einer quantitativen
und qualitativen MP-Analyse unterzogen.

Ausblick

Ziel des Projektes ist es, abgestimmte Ana-
lyseverfahren fiir die Detektion und Identifi-
zierung von MP in Getrénken, I6slichen Le-
bensmitteln und auf Oberflachen verpackter
Lebensmittel zu entwickeln. Die harmonisier-
te Vorgangsweise bei Probenahme, Proben-
vorbereitung, spektroskopischer Messung
und Datenanalyse ermdglicht eine gute Ver-
gleichbarkeit der erhaltenen Ergebnisse.
Dies ist der erste Schritt flir die Entwicklung
einer standardisierten Methode zur MP-Er-
kennung. Mitglieder des Projektkonsortiums
sind auch in Normungsgremien aktiv, wo-
durch eine Einflihrung der entwickelten Ana-
lyseverfahren den zustdndigen Behdrden
vorgeschlagen werden kann. Darlber hinaus
werden unter Anwendung der entwickelten
Analyseverfahren unterschiedliche Lebens-
mittel-Produkte auf das mdgliche Vorhan-
densein von MP-Partikeln untersucht (Poly-
mertyp, GroBe, Form und Menge). Potentiel-
le Quellen des MP-Eintrags in Lebensmittel-
produkte sollen identifiziert werden und,
darauf aufbauend, Wege zur Optimierung der
Abfiillung und Verpackung in Hinblick auf
den MP-Eintrag erarbeitet werden.

Das Hauptergebnis dieses Projekts wird es
sein, Unternehmen Klarheit Gber das Vorhan-
densein von MP in ihren Produkten zu geben.
Dafiir werden solide und zuverlassige Metho-
den zur Identifizierung und Quantifizierung
von MP in wichtigen Lebensmittel-Gruppen
entwickelt. In Zusammenarbeit von wissen-
schaftlichen Partnern und Unternehmern
kénnen darauf aufbauend wirtschaftlich
sinnvolle Vermeidungsstrategien vorange-
trieben werden. Durch die Umsetzung pré-
ventiver MaBnahmen erhalten Unternehmen
die Moglichkeit, ihren Verbrauchern MP-freie
Lebensmittel zu liefern. Diese MaBnahmen
beziehen sich auf die Optimierung interner
Prozesse, was bedeutet, dass die Implemen-
tierungskosten gering sein werden. Dies
gibt Unternehmen einen ,Entwicklungsvor-
sprung“ bei dem bereits heute stark disku-
tierten Thema MP, welches in den kommen-

den Jahren - wahrscheinlich auch durch zu-
kiinftige regulatorische und politische MaB-
nahmen - immer wichtiger werden wird.

Projektinformationen

Im angewandten Forschungsprojekt micro-
plastic@food kooperieren lber 50 Unter-
nehmen der Verpackungs-, Lebensmittel-
und Getrénkeindustrie aus Osterreich und
Deutschland mit den namhaften Forschungs-
einrichtungen Osterreichisches Forschungs-
institut fiir Chemie und Technik (OFI), Univer-
sitdt Bayreuth (UBT) und Leibniz-Institut fiir
Polymerforschung Dresden (IPF). Die Forder-
schiene CORNET (COllective REsearch NET-
working) ist zugeschnitten auf kleine und
mittlere Unternehmen (KMU). Gefdrdert wird
das Projekt auf deutscher Seite durch das
Bundesministerium fiir Wirtschaft und Klima-
schutz aufgrund eines Beschlusses des
Deutschen Bundestages unter der Vorhaben-
Nummer 298 EBG und auf dsterreichischer
Seite durch das Bundesministeriums fiir
Digitalisierung und Wirtschaftsstandort so-
wie das Bundesministerium fiir Klimaschutz,
Umwelt, Energie, Mobilitat, Innovation und
Technologie unter der Férdernummer FFG
884483. Abgewickelt wird die Projektférde-
rung von der deutschen AiF - Arbeitsgemein-
schaft industrieller Forschungsvereinigun-
gen ,,Otto von Guericke* e.V.“ und der Oster-
reichischen Forschungsférderungsgesell-
schaft (FFG). Die Koordinierung des Projekts
microplastic@food erfolgt durch die Bran-
chenverbande IVLV - Industrievereinigung
fiir Lebensmitteltechnologie und Verpackung
e.V. und ecoplus - Niederosterreichische
Wirtschaftsagentur GmbH.
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