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OFI — Osterreichisches Forschungsinstitut flir Chemie und Technik 0[1)

OFIl: unabhangiges Forschungsinstitut -> Schwerpunkt auf Materialanalytik und Bautechnik

Internationale Projekte (ein Auszug)

EEE
EEE
—

https://www.ofi.at/

Projekte: XENOhormone, Migratox

Sicherheitsbewertung von Virgin-
Kunststoffmaterialien hinsichtlich endokriner
Aktivitat und direkt-DNA reaktiven Mutagenen

Sicherheit &
Qualitat

Material- und Projektimicroplastic@food

Verpackungs- . - . . . .
Snalytik- Material Analyse mittels FTIR-Imaging mit FOKUS aUf | ¢ icdine siner Teatstrategie zur
Mikroplastikkontaminationen umfassenden Sicherheitsbewertung von
/ Kunststoffrezyklaten; IGF-Vorhaben 258 EN
. ,PolyCycle“ und Nachfolgeprojekt
Projekte: PolyCycle, SafeCycle SafeCycle

Nachhaltigkeit,
Recycling

Analyse von rezyklierten Materialien durch die
Kombination von chemischer Analyse gemeinsam mit
In vitro Bioassays

OF12022 | www- S
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Definition und Beschaffenheit Mikroplastik

—1 um - 5 mm = Mikroplastik

—< 1 um = Nanoplastik

—Primares MP: Als solches produziert (z.B.

Peel-Klgelchen, Farben, Dlnger)

— Sekundares MP: Via physikalischer,
biologischer, chemischer Degradation
groRerer Kunststoffeinheiten entstanden

GroReneinteilung von Plastikteilchen

Vs _ Sy W

Mikropla st|k
| Nanoplastik ]
10°m 10°m 10°m  10%2m 10'm
(||||||||||||| | |‘
1nm lum 1Imm lcm 0.1m
B
OF| ; Sroden MY _
vergleich ¢ Virus Menschliches Haar Golfball

© Andreas Mattern/ UFZ

Beschaffenheit:

— Heterogen, je nach Ursprung spharisch,
unregelmanig, faserférmig;

— Alle Kunststoffarten vertreten (PE, PP,
PET, PVC, Gummi,...)

Quellen und Mengen an Mikroplastik

Zahlen fiir Deutschland
Il Jénrliche Menge an Mikroplastik in Gramm pro Kopf

Refen
Abfallentsorgung

Asphalt 228

Kunststoffgranulat 182

Sport- und Spielplatze 1318

Baustellen 1171

Schuhsohlen

Kunststoffverpackungen m

Fahrbahnmarkierungen [k
Textilwésche s

Grafik: Forschung & Lehre » Quelle: Fraunhofer - Daten herumterladen « Erstellt mit Datawrapper

Quelle: https://www.forschung-und-lehre.de, Nach einer Statistik des Fraunhofer-Institutes



https://www.forschung-und-lehre.de/

Vorkommen in Lebensmittel

—In unterschiedlichsten Lebensmitteln wurden Mikroplastikpartikel nachgewiesen,

jedoch sind die Eintragsquellen oft unbekannt.

—Vorkommen nachgewiesen in....
...unterschiedlichen Salz-Proben ...
...iIn Honig und Zucker ....

...Mineralwasser und Bier...

ABER:

Karami, A. (2017). The presence of microplastics in commercial salts from
different countries. Scientific Reports, 7(1)

Liebezeit, G. (2013). Non-pollen particulates in honey and sugar. Food
Additives & Contaminants: Part A, 30(12)

Liebezeit, G. (2014). Synthetic particles as contaminants in German beers.
Food Additives & Contaminants: Part A, 31(9)

Schymanski, D. (2018). Analysis of microplastics in water by mirco-Raman
spectroscopy: Release of plastic particles from different packaging into
mineral water. Water Research 129

Liebmann B., Sexlinger K. (2019), MIKROPLASTIK IN DER UMWELT,
Statusbericht 2019

..Untersuchung in Lebensmitteln extrem schwierig und fehleranfallig

durch Matrix, andere Verschmutzungen,...!
..Eintrag vor, wahrend und nach der Verarbeitung muss grundlich
erhoben werden!

OF12022 | www.ofi.at




Projekt ,microplastic@food"

microplastic@food

Forschungspartner:innen

UNIVERSITAT
BAYREUTH

n Leibniz-Institut
fiir Polymerforschung
Dresden

\

microplastic@food

Branchenprojekt zur
Methodenentwicklung und
Erforschung von Mikroplastik in
Lebensmitteln

Industrievereinigung fur
Lebensmitteltechnologie
und Verpackung e V.

Vereinigungen

plus
eco

lebensmittel cluster
niederdsterreich

Projektstart: Juli 2021
Projektende: Juni 2023

/7

OFI1 2022 | www.ofi.at
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Collective Research Networking

Bundesministerium
fiir Wirtschaft
und Klimaschutz

FFG

Forschung wirkt.

Uber 50 Partner aus der
Lebensmittelindustrie und
Verpackungsindustrie

Industriepartner:innen




microplastic@food

Projektziele ,microplastic@food"

Entwicklung einer analytischen Methode fir die Detektion und ldentifikation
von Mikroplastik fur die Lebensmittel- und Verpackungsindustrie

FTIR: spotlight 400/PERKIN-ELMER

T BRI
I{ég = ¥

OFI1 2022 | www.ofi.at

J.Brandt, L.Bittrich, F.Fischer, E. Kanaki, A.Tagg, R.Lenz, M. Labrenz, E.Brandes, D.Fischer & K. DOI: 10.1177/0003702820932926.



Arbeitsplan ,microplastic@food”

AP2

Probenaufarbeitung &
Methodenerstellung

AP

Erstellung eines Handbuchs
zur standardisierten Methodik
und eines Katalogs mit

Gegenmal3nahmen flr
Mikroplastik in Lebensmittel-
und Verpackungen

—

OF12022 | www.ofi.at

AP3

Vergleich und Optimierung der
Methoden zur Messung der
Mikroplastikpartikel

APG6

Anwendung der entwickelten
Methoden in definierten
Lebensmittelprodukt-
kategorien

AP4

Automatisierte, computer-
unterstltzte Auswertung

APS
Analyse von
Verpackungsmaterialen und
Fullanlagen hinsichtlich derer
potentieller
Mikroplastikbelastung und
etwaigen Quellen




microplastic@food

Verpackungsmaterialien der Industriepartner

« Verpackungsmaterialien als Referenzproben der Industriepartner
« Analyse der Referenzproben mit FTIR und Raman-Spektroskopie
« Erstellung von FTIR- und Raman-Datenbanken
« Auswahl von Materialien fir die Herstellung von MP-Partikeln

- Herstellung von MP-Partikeln von 16 ausgewahlten Polymeren (Kryovermahlung) und Aufnahme
von FTIR-Images der Referenz-MP-Partikel
—> als Input fir Erstellung der automatisierte Datenanalyse-Methode durch Machine Learning

Verpackungen - Referenzproben (153): Materialzusammensetzung

Andere: Elastomere, Acrylate, PVC, PU.. Gesamt ...,300 Proben VERPACKUNGEN - REFERENZPROBEN (153): MATERIALZUSAMMENSETZUNG
Verbunde EEEREEEITS WPE mPP WPET mSiikon MPA MEVA WPS MPOM MCelulose WVerbunde W Andere: Elastomere, Acrylate, PVC, PU
celuiose I Verschiedenfarbige oder
rov 1 unterschiedlich bedruckte, aber
s I von der Materialbasis idente
s . Muster wurden zu Gruppen
" zusammengefasst
silikon [
S o e -> 153 Referenzproben

e
e I

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45




microplastic@food

Referenz- und Realproben Analyse im Projekt

MP-Partikel-Referenzproben
(kinstlich hergestellt / Kryomahlung aus

Verpackungsmaterialien der Firmen) Analytische Methodenentwicklung

Entwicklung Trainingsdaten fir mit Referenzproben (Jahr 1)
spektroskopische automatisierte

MP-Materialanalytik Datenauswertung

Lebensmittel — MP-Analysen (an Realproben von
Firmenpartnern): walrigen Getranke, l16sliche Anwendung auf Realproben;
Lebensmittel, abgesplulte Stickgutoberflachen Identifizierung von Quellen :md

Erarbeitung von GegenmafRnahmen
EinfluB von Abfiillung & Verpackung auf MP-Eintrag (Jahr 2)




microplastic@food

Erste Realproben fur MP-Messungen: Probenvorbereitung

—Verpackungen mit Reinstwasser abspilen
= Flaschen, Becher, Eimer, Schalen (innere Oberflache = Kontaktflache zu

Lebensmittel)
= Schraubverschlisse, Preforms (alle Oberflachen)

— Flussigkeitsanalyse : (Mineral)wasser oder klare Getranke aus Glasflaschen,
Kunststoffflaschen oder Getrankekartons

OFI1 2022 | www.ofi.at



microplastic@food

Filtration

— Flasche/Behalter schitteln, 6ffnen und gesamten Inhalt filtrieren

— Filtration der wassrigen Proben bzw. der Abspil-L6sung (wéassrige Losung mit
potentiellen MP-Partikel) Gber Si-Filter bzw. Ano-Disk;

—Nachspiulen der Apparatur mit Reinstwasser

Si-Filter, stark beladen Si-Filter, sauber

l W\ .

OFI1 2022 | www.ofi.at




microplastic@food

Spektroskopie/Mikroskopie

IR-Transmission-Imaging und/oder partikelbasierte Raman-Messungen an Realproben
3 Filter / Probentype: Doppelbestimmung -> bei Abweichungen 3. Analyse oro IR-image (~2 x 2 mm) werden
bei jeder Probenserie wird eine Blankprobe (Reinstwasser) mitanalysieren ~100.000 Einzg¢lspektren aufgenommen

Spektroskopische Analyse:
= FTIR — Mikroskopie/Spektroskopie (Imaging) ; ~22-28% analysiert-> auf 100% hoc

= Raman-Mikroskopie/Spektroskopie (Partikelbasierte Messung); 100% analysiert

Datenauswertung (automatisiert; mit Visualisierung):
= Purency ,Microplastics Finder” (Machine Learning Software)

= Software GEPARD (Gepard-Enabled PARticle Detection): open source

Mikrometer

-5540,0 -4000 -2000 0 2000 4480
Mikrometer

- Beladener Filter mit 4 Messbereichen (25-30%
OF12022 | www.ofi.at der Flache) fiir FTIR —Imaging (Transmission)



microplastic@food

Automatisierte Datenauswertung

— Innovative Datenverarbeitungsmethode: Machine Learning Software
-> Schwierigkeiten fur MP-Analytik

—wenn man versucht, die Analysequalitat durch Erweiterung der ~ e R
. . . . . Kamerabild Datenanalyse Ergebnisse
Referenzdatenbank zu erhdohen, steigt damit auch die Rechenzeit enorm an

— auf Grund der geringen Grol3e der MP-Partikel, und der Anwesenheit unzahliger
Storstoffe, unterscheidet sich die spektralen Information der Messung eines MP-
Partikels von der der Referenzspektren. Da MP-Partikel in verschiedenen Grol3en
und Formen vorkommen, sieht der Fingerabdruck (Spektrum) je Polymer nicht
immer gleich aus.

— Purency hat eine neue Datenanalysemethoden basierend auf Machine Learning
entwickelt, deren Vorteile fur die MP-Analytik bereits in der Anwendung auf
Umweltproben gezeigt wurde. Im Projekt microplastic@food wird dieser Ansatz fur
die Analyse von Lebensmitteln und Verpackungsmaterialien erweitert.

e,
s Purency

OFI1 2022 | www.ofi.at



microplastic@food

Automatisierte Datenauswertung

Innovative Datenverarbeitungsmethode:

Machine Learning Software -> Microplastics Finder

Inzwischen wurde das System mit spektralen Daten (extrahiert aus den IR-Images)
von MP-Partikeln und Fasern aus 18 Substanzklassen trainiert:

e
311! Purency

£7 Purency Microplastics Finder - Version 4.17 - Image Markierung L.ilab =] X
FEF Class File Preprocessing Image Analysis Editors Tools Setup Help
v 1 ® @& ¢ LPER aF® .. Open Windows: | particle editor v
= CSEaR ?
@2 = ———Tm e
%% Data Description (o (@3] | $%2Dimager T3 Fon ==
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J EI — £ Sl Grid Specl | Spec2 Spec3 Spe Sync 2D Imager Viewport !
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5 e
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(% 2 329 [332] particles -~ H
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2022-09-05 14:27:35: Screening completed A & = 26 1016.0 94.57 1759 5377 1741 13 CEL 05949 % 2
M 13 CEL o Release: 20212 4 % 1 39.06 6.250 6250 1000 00 13 CEL 0.5067 4 £
(4 o Computation time: 00:01:44 . 1 39.06 6.250 6250 1000 00 13 CEL 05467 - 3000 :
£
)] 2022-08-17 11:45:24: Screening completed b ] 2 1330 133.7 23.64 5654 96 13 CEL 04271 g g
BT PAnat o Release: 20212 A 2 78.12 12.50 6250 2000 900 13 CEL 03400 - 69 3
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microplastic@food

Ringversuch / Methodenvergleich

Konkrete Zielsetzung: I\/IReit:;)\fleerr;\l/Iirhg‘!.eich Spektroskopie und interner

OFI: FTIR Imaging / Perkin Elmer FTIR-Mikroskop /
Transmission

IPF: partikelbasierte Raman-Messung / Witec

IPF: partikelbasierte FTIR-Messung und Imaging /
Perkin Elmer

UBT: FTIR Imaging / Bruker FTIR Mikroskope

Entwicklung einer validen Methodik von MP-
Quantifizierungsverfahren (fir Lebensmittelproben)
Uberprifung und Sicherstellung der
Interkomparabilitat

unterschiedlicher Analyseverfahren
(MRaman, yFTIR) mit je

unterschiedlicher Auswertesoftware e O [ipf]

(Gepard/ParticleScout; Purency/Microplastics Finder) e

um robuste verfahrensunabhangige Ergebnisse zu e e - o

generieren i
iy, |

-> Ermittlung der analytischen Schwankungs-breite

als Grundlage fur die realen Lebensmittel-MP- "m

Messungen _——

ermittelbar

OFI1 2022 | www.ofi.at



microplastic@food

Immobilisierter Ringversuch (in drei Laboratorien)

Immobilized Ring Trial, n=5 . A o
### Class No. of Particles g W N
600 vl 1 166 particles 0o g0 .
500 vl 3 ] par‘ticles : (. .'-.o .a
vl 4 0 particles y i ™
v 5 PET 90 particles .J". Y ¢ s
400 vic |8 92 particles A Ay N AR
E V|7 ABS 0 particles ,'. 4 i
S v 8 129 particles .0 | & B
g 300 vio [BE o particles = o ". et
vl 10 _ 0 particles . ooy o]
— ¥l 11 Elpartlcles F s b
S 200 ’ - cpe s
- vl 12 D particles ' . = o
i 7] v 13 CEL 0 particles ‘ . ‘. .' A
100 o v 15 [N 0 porticies IR\ DA R
= v 15 [PIBLPE " O particles e SN % LY
v 16 D particles "" '."":f AP . .
0 v 17 133 particles ¥ ae .. “‘
= 18 15 particles A f RS o 0.0 W . M
- ¢ &? LI .‘.' » t- . -i.. . 0’:’.‘.“,"‘. » . L
H Polyamide R IO R NARA, R P TY '?-'
?Wq =0 A Y '¢-'a. '- ..\’ o g i . y
M Polyethylene s e 4 i o Fryd 5
Po v 1 W, s 4 & .y -y '.. .3...( 4 ,'.. ,.?'
W Polystyrene st -fahe ey iy R LI e Y
SN sy T gy A R
Polypropylene s '!,;';,a; k4 'ég *‘:r LI & A % @y i, .’:1.”.3."
-500®. @ @ 9 RO 3 :Ae::. B RN BESRL S RPNR L, Y= N L EE S R e & ! &
Poly(ethylene terephthalate) RER IO iﬂ# AR O a4y - g v enas :
T .iq' TR S e s s Qe VP ‘...". d
B suMm ‘.;‘, T i Ay TR TR (R AR i_ !
. ™ ~
> ‘.“\ L] il 4 "vmt s’o.-- c".: , .1\.. B ‘v
1000 1500 000 2501

Bilder: IPF, UBT, OFI S Lom -
) Beispiel: Lichtmikroskopisches Bild des
Fazit: Filteraus-schnitts, von dem ein IR-Image

o i i - RO i : gemessen wurde; Uberlagert mit den
Rein analytische Streuung: 6% relative Standardabweichung Ergebnissen des Machine — Learning

— Geringe Schwankungen zw. den 3 Analyseinstituten/spektroskopischen Techniken! Programs “Microplastics Finder’/Purency
* Gewisse Polymere fihren zu hoherer Ergebnisvarianz (z.B. PA)
— Verbesserung der spektroskopischen Erkennung noétig!



microplastic@food

Nachste Schritte .....

Einfluss Verpackung und Abflllsysteme
— Probenahme in Abflll- und Verpackungsanlagen

— Analyse der etwaigen MP-Kontaminationen der Produkten in unterschiedlichen
Verarbeitungsschritten

— ldentifizierung von potentiellen Quellen der Entstehung oder Einbringung

— Erarbeitung eines Katalogs mit “Gegenmalinahmen fur Mikroplastik in Lebensmitteln,
Getranken und Verpackungen”

Case Studies anhand definierter Lebensmittelproduktkategorien
— Wasser und filtrierte Getranke

— Losliche Lebensmittel (Salz, Zucker,.... )

— Abspulen von Lebensmitteloberflachen (Fleisch, Hartkase, ...)

OFI1 2022 | www.ofi.at



Folgeprojekt

microplastic@food
Branchenprojekt zur
Methodenentwicklung und

Erforschung von Mikroplastik in
Lebensmitteln

Projektstart: Juli 2021
Projektende: Juni 2023

OF12022 | www.ofi.at

Geplantes Folgeprojekt:

MICROPLEXFOOD

Branchenprojekt zur Erforschung der
Prasenz/Absenz von Mikroplastik in
komplexen Lebensmittelmatrizes und
die Ermittlung potenzieller
Eintragsquellen

Projektstart: Mitte/Ende 2023
Dauer: 2 Jahre



Erkenntnisse microplastic@food -> MICROPLEXFOQOD

Hintergrund:

—Im Projekt ,microplastic@food” wurden bereits Methoden entwickelt und erste
Erkenntnisse Uber einige Produktgruppen gewonnen.

— ABER: fur den Start wurden eher ,einfachere® Lebensmittel, wie Mineralwasser,
|6sliche Lebensmittel und Lebensmitteloberflachen mit Abspilung betrachtet.

Wie ist die Methodik anwendbar fur Lebensmittel, @@ E,u

die komplexer sind (=aufgeschlossen werden muissen)?
oder Partikel enthalten, die mit der Messung interferieren kdnnten
(=Lebensmittelpartikel werden falschlich als Mikroplastik klassifiziert)?

OFI1 2022 | www.ofi.at



MICROPLEXFOOD

Auflosen der Lebensmittelmatrix

— Z.B: mit
= S3uren ) Wenn zu stark, dann
Problem mit dem Mikroplastik 0o O OQOO
= Basen 9% |:>
L : — | selbst, da dieses angegriffen 2 |C% OQ 00
" O.X|dat|onsm|tteln werden kann! drate Zucker
= Hitze _
= Ultraschall ~
(unterstitzend) ~ %
(™
= Enzymen @ |:> C
Aminosauren
Proteine

Ziel = Detektion von intaktem Mikroplastik!

Fette

o83,

Fettsauren

3

OFI1 2022 | www.ofi.at
© Katharina Stollewerk — LVA (18.05.2022)



MICROPLEXFOOD

Projekt ,MICROPLEXFOOD" (mp2)

UNIVERSITAT
BAYREUTH

® cornet

Forschungspartner:innen Forderung
Collective Research Networking

\ Folgeprojekt:
FFG  @|mimer”

[Ipf] Eﬁrll.e :ﬁimer}ol:schung / LVA MI C R O PLEXF O O D scng ik und Kiimaschutz
Branchenprojekt zur Erforschung der Forschungsnetzwerk A r

Mittelstand

Prasenz/Absenz von Mikroplastik in
komplexen Lebensmittelmatrizes und die
Ermittlung potenzieller Eintragsquellen

niederdsterreich

e(:[gdIs [ DT . ‘ .
Industrievereinigung fur - . .
IVLV Lebenermiettecnlog , Projektstart: Mitte/Ende 2023 \ Lebensmittelindustrie

lebensmittel cluster und Yerpackung e.V. ) .
Dauer: 2 Jahre Verpackungsindustrie

Vereinigungen Industriepartner:innen

OFI1 2022 | www.ofi.at



MICROPLEXFOOD

Ziele ,MICROPLEXFOOD* (mp2)

Analyse Erweiterung der Methodik Weiterentwicklung der
unterschiedlichster zur Analyse komplexer spektroskopischen
Produktgruppen Lebensmittel Methodik
« Analyse der Produkte der  Einsatz von « Um die Abgrenzung der
Cases, sowie der unterschiedlichen Mikroplastikpartikeln von
Prozessumgebung und der enzymatischen und, wenn der Probenmatrix zu
Verpackungen, geben notwendig, von chemischen verbessern
Ruckschlisse Uber etwaige Aufschlussmethoden, =Gezielte Unterscheidung
Quellen und Eintrag innerhalb der definierten zwischen z.B.
Case Studies Schwebeteilchen von

Mikroplastikpartikeln

Erweiterung der Guideline und Erstellung des MalRnahmenkatalogs

OFI1 2022 | www.ofi.at



MICROPLEXFOOD

Vorlaufiger Arbeitsplan ,MICROPLEXFOOD" (mp2)

AP2 AP3 AP4

Analytische Methoden —
Weiterentwicklung flr
komplexe Lebensmittel

Probenaufarbeitung
komplexer Lebensmittel

Datenanalyse und
Datenvisualisierung

APS

: - Mikroplastikanalytik von
Dissemination Realproben, einschlief3lich
Ursachenanalyse

OF12022 | www.ofi.at



MICROPLEXFOOD

Projekt ,MICROPLEXFOOD" (mp2)

Case Il: Milchprodukte

= Lebensmittel mit hohem Wasser-, Protein-
und Zuckergehalt

- Einfluss von Partikeln in den Produkten, die

die Analysen erschweren
(=Unterscheidung z.B.

‘ Fruchtjoghurtpartikel von Mikroplastik) und

Case |I: Tribe Getranke und Fruchtsafte

= Lebensmittel mit Pektinen, Zellulose, Starke

Enthalten Schwebeteilchen, die die Analysen
S “ erschweren kdnnen und Eintragungsquellen im
Prozess

Eintragungsquellen im Prozess

. . Weiters:
Case Ill: Fisch und verarbeitete Veraleichsmessunaen mit
Fleischprodukte J J
_ _ _ Referenzmustern (Verpackungen),

= Lebensmittel mit hohem Protein und/oder Wasser und klare Getranke
Fettgehalt

Potentielle Eintragungsquellen: Verarbeitung (z.B. R
Maschinen, Verarbeitungshilfen, etc.) und é % 02,3
Wasser, in dem sich der Fisch befindet

OFI .




MICROPLEXFOOD

Teilnahme ,MICROPLEXFOOD"* (mp2)

* Vorteile fur Industriepartner:innen:

« Erkenntnisse uUber die unterschiedlichen, potentiellen Eintragungsquellen von
Mikroplastik in Lebensmitteln

* Fundierte Ergebnisse uber die Prasenz/Abstinenz von Mikroplastik in
unterschiedlichen Lebensmittelproduktkategorien

* Qualitative und quantitative Ergebnisse Uber Mikroplastikpartikel
« Malnahmenvorschlage, um die Mikroplastikbelastung zu reduzieren

I Firmenteilnahme in AT:
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