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Die Fortschritte in der Analytik haben in vielen Fallen zur Senkung der Nachweisgrenze und zur
Verbesserung der Prézision in der Lebensmittelanalytik gefuhrt. In Kombination mit einem immer
groBer werdenden Angebot an Proficiency Testings (Vergleichstests) und Referenzmaterialien
fuhrt dies zu einer vertrauenswdrdigen, rackfuhrbaren und sehr prézisen Analytik.

Bei Milch und Milchprodukten sind
die internationale Standardisierung
von Methoden und das Festlegen von
Referenzverfahren weit fortgeschrit-
ten. Mit der Einfuhrung der Qualitéts-
sicherung und der Akkreditierung der
Laboratorien wurden die Validierung
der analytischen Methoden, die Uber-
wachung der Analysengerate und die
Uberpriifung der Resultate systemati-
siert. Trotzdem sind immer wieder
groBe Unterschiede zwischen den
Resultaten verschiedener Laborato-
rien oder Abweichungen zu den Soll-
werten von Referenzmaterialien fest-
zustellen. Eine gro3e und meist unter-
schatzte Fehlerquelle kann der Pro-
benahmeprozess sein. Die oft sehr
komplexen Prozesse von der Probe-
nahme vor Ort bis zur Entnahme der
Prifmenge im Labor sind haufig nicht
bekannt oder es fehlt die nétige
Kenntnis der Faktoren und deren Ein-
fluss auf die Probe und die zu unter-
suchenden Merkmale.

Probenahmeprozess
Planung entscheidend

Generell bedeutet Probenahme,
dass eine Menge von Proben beschafft
wird, welche in der richtigen Art und
Quantitat fur die geplanten Analysen
zur Verflgung steht und das gesamte
zu analysierende Objekt reprasen-
tiert. Reprasentativ meint in diesem
Zusammenhang, dass die Probe ein
Maximum an Ahnlichkeit mit der gan-
zen zu untersuchenden Einheit hat.

Von entscheidender Bedeutung ist
die Fragestellung an den Probenah-
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me- und Messprozess. Welches Ziel
wird verfolgt, welche Aussage soll mit
dem Ergebnis der Probe gemacht
werden? Die Probenahme kann da-
her nur in Zusammenhang mit einer
eindeutigen Problemdefinition und ei-
ner klaren analytischen Fragestellung
diskutiert werden. Zu klaren ist auch,
ob genligend Probemenge fur die vor-
gesehenen Analysen und die Resul-
tatangabe vorhanden ist oder be-
schafft werden kann.

Die Antwort auf diese Fragen ist
eine detaillierte Planung der Probe-
nahme, damit eine zufriedenstellen-
de, reproduzierbare und zu quanti-
tativ vergleichbaren Resultaten fih-
rende Probenahme ermoéglicht wird.
Sie muss Vorgaben (Probenahme-
vorschrift, publizierte Verfahren und
Empfehlungen, amtliche Dokumen-

te), spezifische Vorbereitungen (sta-
tistisches Probenahmedesign, Pro-
benahmeplan), die Beschreibung der
Probe und des Ortes, nétiges Materi-
al (Gerate, Gefal3e, Etiketten), Trans-
port und Lagerung bertcksichtigen
(Berger und Badertscher, 2006).

Eine detaillierte und formalisierte
Aufzeichnung des ganzen Probenah-
me- und Messprozesses, die eindeu-
tige Kennzeichnung der Proben und
die Beschreibung der Herkunft sind
Grundlage fur die Kontrolle und das
Erkennen méglicher Fehler. Der Pro-
benahmeplan sollte mit allen beteilig-
ten Parteien abgesprochen sein und
ihnen zur Verfigung stehen. Abbil-
dung 1 stellt den in der Milchwirtschaft
beschriebenen Probenahmeprozess
gemanB 1SO 707 | IDF 50 (Anonym,
2008; Anonym, 2009) dar.
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Abb. 1: Probenahmeprozess
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Der Zeitpunkt der Probenahme
kann von entscheidender Bedeutung
sein. Lebensmittel sind nur be-
schrankt haltbar, soll also die Frische
und Verzehrtauglichkeit beurteilt wer-
den, ist die Probe sofort oder spates-
tens bei Ablauf des Mindesthaltbar-
keitsdatums zu analysieren. Milchpro-
dukte, die einer Reifung unterliegen,
missen zu einem bestimmten Zeit-
punkt beprobt werden; je nach Frage-
stellung und Merkmal erfordert dies
eine gute Kenntnis der Reifungsver-
laufe (Abbildung 2).

Bei Késespezialitaten ist zu beach-
ten, dass sich Resultate oft nur auf
den essbaren Anteil beziehen. Dies
ist ein besonders heikler Punkt, da die
Verzehrgewohnheiten von Land zu
Land, ja oft sogar von Region zu Re-
gion unterschiedlich sind.

Homogenisierung als
wesentliche Komponente

Die Homogenisierung der Probe ist
in den meisten Féllen ein auBerst
wichtiger Schritt in der Analyse von
Lebensmitteln. Lebensmittel sind in
vielen Féllen Mischungen mehrerer
Matrices (z.B. Fettkligelchen in Milch,
Natriumchlorid in Salami, Fruchtzu-
satz in Joghurt, Cerealienmischun-
gen, Eier). Der benétigte Grad an Ho-
mogenitat hangt stark von der GréBe
der Laborprobe ab. Inhomogenitéten
sollten deshalb durch Paralleluntersu-
chungen verschiedener Laborproben
identifiziert werden. Love (2000) ver-
weist in diesem Zusammenhang auf
die Most Probable Number (MPN),
ein statistisches Verfahren zur Ab-
schatzung der Anzahl von Mikroorga-
nismen in der Mikrobiologie, und regt
an, einen ahnlichen Ansatz zur Be-
stimmung der kritischen Probengré3e
zu verwenden. Chemiker tendieren
dazu, Unterschiede von Wiederhol-
messungen auf analytische Fehler
zurlickzufihren, was nicht der Fall
sein muss. Leider kdnnen in der ak-
tuellen analytischen Routine oft nur
Einzelproben untersucht werden,
weshalb hier mit einer wesentlichen
Fehlerquelle zu rechnen ist.

Bei der Homogenisierung ist ge-
nauestens darauf zu achten, dass die
Proben durch das Zerkleinern nicht
kontaminiert werden, z.B. mit Chrom

Abbildung 2: Entnahme einer Randzonenprobe bei 24-stiindigem Kéase.

bei der Verwendung von Messern und
Mixern. Es ist auch darauf zu achten,
dass die Probe wéhrend der Homo-
genisierung nicht ibermaBig erwarmt
wird, da dies zu einer Veranderung
der zu untersuchenden Merkmale
fihren kénnte (z.B. Verlust an flichti-
gen Stoffen).

Statistische Uberlegungen
einkalkulieren

Weil die Analyse oft mit einer Zer-
stérung der entnommenen Probe ver-
bunden ist und einen Kostenfaktor
darstellt, ist es nicht méglich und sinn-
voll, eine groBe Anzahl Proben oder
die ganze Priifmenge zu testen. Statt-
dessen werden Stichproben gezogen
und analysiert. Dabei besteht ein ge-
wisses Risiko, dass ein Produkt falsch
beurteilt wird. Fur jede Probenahme
ist deshalb die Wahl der statistisch re-
levanten Zahl und Menge der Einzel-
proben sehr wichtig. Sie hangt unter
anderem von der Verteilung und Kon-
zentration des Merkmals in der Probe
und der verwendeten Methode ab und
erfordert entsprechende Kenntnisse.
Darliber hinaus muss festgelegt wer-

den, wie grof3 die verbleibende Unsi-
cherheit sein soll.

Im Rahmen der Eigenkontrolle ver-
langt der Gesetzgeber zur Bewertung
der Konformitat eines Lot Untersu-
chungen anhand der Mikrobiologi-
schen Kriterien (Anonym, 2005 a).
Dazu verwendet er Zwei- und Drei-
klassenplane (Anonym, 2005 a; An-
onym, 2005 b; Anonym, 2007). Dabei
wird mit einer bestimmten Wahr-
scheinlichkeit festgelegt, dass bei
Untersuchung der vorgegebenen An-
zahl Proben und Einhaltung des Kri-
teriums die Konzentration des unter-
suchten Merkmals im Produkt nicht
Uberschritten wird (Legan et al., 2001;
Weiss, 2006). Die Lebensmittelunter-
nehmer entscheiden in einem gewis-
sen MaB Uber die Anzahl der Probe-
nahmen. Die Probenahmehdaufigkeit
kann in Art und Umfang an die Be-
triebsgréBe angepasst werden, so-
fern die Lebensmittelsicherheit nicht
gefahrdet ist. In vielen Fallen wird
vom Betrieb auf die Uberpriifung je-
des Lot verzichtet, sei es, weil der Be-
trieb vorgelagert kritische Kontamina-
tionspunkte durch ein betriebseigens
Monitoring beobachtet, oder liber eine
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gute Produkt-,History“ verfugt. Der
Betrieb geht dabei ein bestimmtes Ri-
siko ein, dass ein Lot einen Grenzwert
Uberschreiten wird. Solche Entschei-
de werden betriebs- und produktspe-
zifisch geféllt und hédngen auch von
den zur Verfliigung stehenden per-
sonellen und finanziellen Ressour-
cen ab. InterLab (http://www.interlab-
ev.de/) versucht mit seinem Projekt
snterLab-Leitfaden zur Wahrnehmung
der Sorgfaltspflicht milchwirtschaft-
licher Betriebe“ eine Empfehlung fir
die zu untersuchenden Merkmale und
die Untersuchungshaufigkeit von Lots
zu machen.

Qualitatssicherung und
Probenahmeunsicherheit

Die primére Aufgabe der Qualitats-
sicherung in der Probenahme ist die
Sicherstellung, dass die Proben wirk-
lich das sind, fir was sie stehen. Um
das zu garantieren, gelten bei der
Probenahme die gleichen Grundsét-
ze wie Uberall in der Qualitatssi-
cherung. Es missen validierte Ver-
fahren, datierte und visierte Vorga-
bedokumente, Aufzeichnungen und
Kompetenzregelungen vorhanden
sein, um Rickverfolgbarkeit und Rik-
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kfhrbarkeit der Resultate zu garan-
tieren. Ein dringender Bedarf an In-
formation besteht bei der Ermittlung
der Probenahmeunsicherheit. De-
tailliert beschrieben und mit Beispie-
len versehen, finden sich Ansétze
und Methoden zur Abschatzung des
Messunsicherheitsbeitrags der Pro-
benahme in einem internationalen
Leitfaden (Ramsey und Ellison (Eds.),
2007) und einem Handbuch (Gron et
al., 2007).

Empfehlungen zu
Probenahme bei Milch
und Milchprodukten

Die Revision des Standards DIN
EN ISO 707 : 2009 (identisch mit ISO
707 | IDF 50 : 2008) ,Milch und Milch-
erzeugnisse — Leitfaden zur Probe-
nahme” wurde vor einigen Jahren be-
endet. Der Uberarbeitete Standard ist
in einige generelle, kiirzere Kapitel
aufgegliedert, beschreibt dann de-
tailliert die produktspezifischen Pro-
benahmetechniken und schlieBt mit
einigen technischen Anhangen. Der
Standard wird oft in behérdlichen und
privatrechtlichen Dokumenten ver-
bindlich vorgeschrieben. Dabei wird
vergessen, dass es sich ,nur um

einen Leitfaden handelt, der nicht alle
Situationen und Bediirfnisse abdeckt.
Es ist deshalb zwingend, zuséatzli-
che Anforderungen schriftlich festzu-
legen, wie z.B. an Mengen, Tempera-
turen und Probenahmetechniken. Der
Standard schlieBt die automatische
Probenahme explizit aus.

Schlussfolgerung

Die Probenahme, speziell von
Milch und Milchprodukten, ist in amt-
lichen Dokumenten mehrfach in Form
von statistischen Probenahmeplédnen
und Vorgaben an die Probenahme
beschrieben. In den Laboratorien ist
man sich der Probenahmeproblema-
tik mehrheitlich bewusst, sie spielen
aber oft keine aktive Rolle bei der
fachlichen Beratung und Unterstit-
zung der Kunden. Schwachpunkte im
Probenahmeprozess werden erahnt,
aber selten systematisch untersucht
und quantifiziert. Leitfaden dazu sind
vorhanden. Hier ist ein vermehrtes
Engagement und die Zusammenar-
beit von Labors und amtlicher Uber-
wachung notwendig.

Literaturverzeichnis kann in der
Redaktion angefordert werden.
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