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Mitt. Gebiete Lebensm. Hyg. 81, 106—119 (1990)
Eingegangen 23. November 1989. Angenommen 21. Dezember 1989

Bestimmung von biogenen Aminen in Lebensmitteln
Determination of Biogenic Amines in Foods

R. Etter, Silvia Dietrich und R. Battaglia*

Kantonales Laboratorium, Ziirich

Einleitung

Biogene Amine spielen in der Natur eine dusserst vielfiltige Rolle, vom Stick-
stoffreservoir in der Pflanze bis hin zu Hormonen und Neurotransmittern in ho-
heren Lebewesen. Eine umfassende Ubersicht der Literatur, insbesondere iiber
das Vorkommen in Lebensmitteln, findet sich bei Askar und Treptow (1).

Im Lebensmittel liegt die Bedeutung der biogenen Amine in ihrer Entstehung
als mikrobielle Stoffwechselprodukte verschiedener Bakterienstimme durch De-
carboxylierung freier Aminosiuren. Sie konnen damit als Verderbsindikatoren
fir diverse Lebensmittelkategorien dienen. Der Gehalt an biogenen Aminen wird
deshalb als Qualititsindikator herangezogen, so bei Fischen und Fischprodukten
(2—4), bei Fleisch und Fleischprodukten (5) und bei Gefliigel (6).

Andererseits werden immer wieder relativ mild verlaufende gesundheitliche
Storungen, vor allem Kopfschmerzen, beschrieben, die mit Lebensmitteln mit
hohen Gehalten an biogenen Aminen in Verbindung gebracht werden konnen.
Zwar sind die toxischen Wirkungen der einen Aromaten enthaltenden Amine wie
Histamin, Tyramin, Phenylethylamin und allenfalls Tryptamin bei intravenoser
Applikation dokumentiert, Auswirkungen der in den Lebensmitteln iiblicherwei-
se vorkommenden Mengen kénnen im kontrollierten Versuch aber selten sauber
nachgewiesen werden (7). Klarer scheint die Situation bei Histamin in Fischpro-
dukten, treten doch immer wieder Thonvergiftungen («scromboid poisoning»)
nach dem Genuss von Thonprodukten zweifelhafter Qualitit auf, deren Bild den
klinischen Symptomen einer Histaminvergiftung mit Hautrétungen, Kopf-
schmerzen, Ubelkeit, Erbrechen im allgemeinen innerhalb von 2 Stunden nach
der Mahlzeit, entsprechen. Diese Symptome werden denn auch mit Antihistami-
nika erfolgreich bekampft.

* neue Adresse: Migros Genossenschaftsbund, Zentrallabor, Ziirich
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Ein extremer Fall wurde uns vergangenen Sommer unterbreitet: Ein Ehepaar
war 2%, Stunden nach dem Konsum <hausgemachter» Thonkonserven mit den
oben beschriebenen Symptomen erkrankt. Eine auf Empfehlung der behandeln-
den Arztin in unserem Laboratorium durchgefiihrte Analyse ergab einen Hist-
amingehalt von 5,1 g/kg, was die beschriebenen Symptome auch bei einer relativ
geringen Verzehrsmenge von rund 50 g pro Person zwangslos erklirt.

In der Schweiz gilt fiir Histamin in Wein ein Toleranzwert von 10 mg/l, in
Fisch und Fischprodukten ein Toleranzwert von 100 mg/kg und ein Grenzwert
von 500 mg/kg. Konzentrationen anderer biogener Amine sind nicht reglemen-
tiert.

Bestimmungen von biogenen Aminen, insbesondere von Histamin, sind be-
sonders seit der Inkraftsetzung der gesetzlichen Regelungen vermehrt gefordert.
Dazu sind einfache und verldssliche Analysenmethoden Voraussetzung.

Zur routinemissigen Bestimmung von Tryptamin, Phenylethylamin, Isopen-
tylamin, Putrescin, Cadaverin, Histamin, Tyramin, Spermidin und Spermin vor
allem in fermentierten Lebensmitteln wurde deshalb auf der Grundlage der Ar-
beiten von Mietz und Karmas (2) unter Einbezug der an unserem Laboratorium
bereits vorhandenen Erfahrungen (8—9) eine Analysenvorschrift ausgearbeitet,
die sich auf alle bisher interessierenden Lebensmittel wie Wein, Bier, Kise, Fi-
sche, Fischprodukte, Muscheln, Crevetten, fermentierte Fleischwaren und Pro-
teinhydrolysate anwenden liess. Sie beruht auf der Derivatisierung der Amine mit
Dansylchlorid unter basischen Bedingungen zu den meist stark fluoreszierenden
Dansylderivaten, die im HPLC an Reversed Phase-Material getrennt und in Serie
sowohl durch UV- als auch durch Fluoreszenzdetektion erfasst werden. Die
Quantifizierung erfolgt tiber Diaminoheptan als internen Standard.

Im Laufe der letzten drei Jahre wurden mit der beschriebenen Methode rund
250 Lebensmittelproben untersucht. Darunter fanden sich Routineproben aus
dem Handel wie auch eindeutige Verdachtsfille von Konsumenten.

Mit dieser Arbeitsvorschrift ist bereits ein Ringversuch durchgefiihrt worden,
dessen Resultate aber noch nicht verdffentlicht sind (10).

Die Vorschrift wurde kiirzlich leicht modifiziert und erfolgreich an Kise
Uberpriift und angewandt (11).

Experimentelles

Verwendete Gerdte

— Moulinette

— Hochfrequenzhomogenisator (Polytron, Kinematika, Luzern)

— Glas-Zentrifugengliser mit Schraubverschluss und Tefloneinlage

— Wasserbad, 40 °C

— HPLC-Gradientensystem (Waters, 2 Pumpen A 6000, Controller 720, WISP
Autosampler)
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UV-Detektor (Kratos 783)
Fluoreszenzdetektor (Perkin Elmer PE 2000 oder Merck F 1050)
Datensystem (Hewlett Packard, HP 1000, LAS 3357)

Reagenzien

Natriumcarbonat-10-Hydrat, 5 g/10 ml in H,O
Dansylchlorid (5-Dimethylamino-naphthalin-l-sulfonylchlorid), 50 mg/ml in
Aceton
Natrium-L(+)-glutaminat 50 mg/ml in H,O
Standards 1000 mg/l: je: 122,8 mg Tryptamin x HCI

100 mg Phenylethylamin

100 mg Isopentylamin

182,7 mg Putrescin x 2 HCI

171,4 mg Cadaverin x 2 HCI

165,6 mg Histamin x 2 HCI

126,6 mg Tyramin x HCI

175.3 mg Spermidin x 3 HCI

172,1 mg Spermin x 4 HCI

in 0,02 N Schwefelsiure separat zu 100 ml l&sen

Standard 100 mg/l: Mix aus je 1 ml obiger Lésungen mit Wasser auf 10 ml auf-
fiillen :
Standard 5 mg/l: 5 ml Standard 100 mg/l mit Wasser auf 100 ml auffiillen
Diaminoheptan (Heptan-1,7-diamin) 1000 mg/l in 0,02 n Schwefelsiure
Diaminoheptan 10 mg/l: mit Wasser aus 1000 mg/l verdiinnen
Ethylamin 2 g/l in Wasser
Puffer pH 8: 0,1 m Trishydroxymethylaminomethan + 0,1 m Essigsiure +
Wasser 2 +1 + 2.

Ausfiibrung

Probenvorbereitung und Extraktion fester Lebensmittel

Proben mit Moulinette o.dgl. homogenisieren

5 g homogenisierte Probe in 100 ml Erlenmeyer einwigen

500 ul Diaminoheptanlésung (1000 mg/l zugeben)

evtl.,, zur Bestimmung der Wiederfindungsrate: 2,5 ml Standardlésung der
Amine (100 mg/l in 0,02 n Schwefelsiure) zufiigen, das heisst 50 mg/kg auf
die Probe bezogen

mit 50 ml Acetonitril / 0,2 n Perchlorsdure 1:1 am Polytron homogenisieren
ca. 10 ml des Homogenats zentrifugieren, klaren Uberstand (= Extrakt) deriva-
tisieren.
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Derivatisierung

Im Zentrifugenglas folgende Lésungen herstellen:

Referenz: — 200 ul Standardlésung 5 mg/l
— 200 yl Diaminoheptanlosung 10 mg/1
— 20 ul Ethylamin 2 g/l
— 900 ul Acetonitril
— 400 ul Wasser
— 200 pl Natriumcarbonat-10-Hydrat-Lésung (0,5 g/ml in H,O)
— 100 ul Dansylchlorid 50 mg/ml in Aceton zusammengeben

Getrinke: — 200 ul Probe (Wein, Bier)
— 200 ]l Diaminoheptanl6sung (10 mg/l, verdiinnt aus 1000 mg/I
— 20 ul Ethylamin 2 g/l
— 900 ul Acetonitril
— 400 pl Wasser bzw. 200 ul Wasser + 200 ul Standardlosung
(5 mg/l, verdiinnt aus 100 mg/l mit H,O)
— 200 ]l Natriumcarbonat-10-Hydrat-Lésung 0,5 g/ml
— 100 pl Dansylchlorid 50 mg/ml in Aceton zusammengeben

Extrakte: — 200 ul Extrakt

— 20 pl Ethylamin 2 g/l

— 800 ul Acetonitril

— 700 pl Wasser

— 200 ]l Natriumcarbonat-10-Hydrat-Lésung 0,5 g/ml

— 100 ul Dansylchlorid 50 mg/ml in Aceton zusammengeben
mischen
wihrend 30 min im Wasserbad im Dunkeln bei 40 °C halten
weitere 100 xl Dansylchloridlésung addieren und unter gelegentlichem Um-
schwenken erneut wihrend 30 min im Wasserbad bei 40 °C im Dunkeln rea-
gieren lassen
200 pl Natrium-L(+)-glutaminat (50 mg/ml) zugeben und nochmals wihrend
1h im Wasserbad halten
Abkiihlen lassen, 1 ml Ethylacetat zufiigen, intensiv mischen und dann zentri-
fugieren '
1 ml der oberen Phase in ein Flischchen transferieren und dann im Stickstoff-
strom unter leichtem Erwirmen (ca. 40 °C) abblasen
200 pl Acetonitril zugeben, kurz mit Ultraschall behandeln (falls kein Ultra-
schallbad vorhanden ist, so gut wie méglich aufschlimmen), 15 min stehenlas-
sen, die Losung filtrieren und fiir HPLC verwenden. Zur Filtration wird die
Spitze einer Pasteurpipette mit 2 Lagen eines Cellulose-(Kosemtik-)tiichleins
(z. B. Kleenex) umwickelt und die Losung durch das Tiichlein aufgesaugt.

Die so vorbereitete Probe soll gleichentags, spitestens aber am folgenden
Morgen durch HPLC analysiert werden (Aufbewahrung iiber Nacht im Kiihl-
schrank!).
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HPL C-Bedingungen

Sdule:
Mobile Phase:

Gradient:

Fluss:
Injektion:
UV:

Fluoreszenz:

Merck, Lichrospher, 3 X150 mm oder 4 X 125 mm, RP-18

A: Puffer pH = 8/Ethanol/Wasser/Acetonitril 30/200/470/300
B: Puffer pH = 8/Ethanol/Wasser/Acetonitril 2/450/100/450
von 95% A/5% B innert 25 min auf 100% B mit leicht konka-
vem, evtl. linearem Gradient, 3 min auf 100% B halten, inner-
halb 1 min auf Anfangsbedingungen mit 95% A/5% B zuriick.
Nachste Injektion nach weiteren 13 min.

0,7 ml/min

Sl

254 am, 0035 a u-f s (Kiatos 783)

Ex.: 353 nm, Em.: > 400 nm, Kodak Wratten 2A (PE 2000), bzw.
Ex.: 360 nm, Em.: 490 nm (Merck)

Retentionszeiten wichtiger Amine (in min):

4,0 Ethylamin

7,0 Butylamin

7,8 Ethanol

9,3 Tryptamin

12,1 Phenylethylamin
13,3 Cyclohexylamin
13,8 Isopentylamin
14,9 Putrescin

16,9 Cadaverin

17,9 Histamin

18,3 Hexylamin

20,4 Diaminoheptan (int. Standard)
22,5 Tyramin

23,9 Spermidin

27,2 Spetmin

27,6 Decylamin

Diskussion

Folgende Uberlegungen und Erfahrungen fiihrten zu Anderungen gegeniiber
friheren Arbeitsvorschriften:

Extraktion

Durch die Verwendung von verdiinnter Perchlorsiure/Acetonitril wird eine
sehr gute Extraktion der (protonierten) Amine bei gleichzeitig geringer Tendenz
zur Extraktion von Fettkomponenten erreicht. Zudem ist die Mischung der be-
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wihrten Zusammensetzung des Losungsmittels fiir die Derivatisierung angepasst.
Der rohe, zentrifugierte Extrakt kann deshalb ohne weitere Manipulationen di-
rekt zur Reaktion eingesetzt werden. Dadurch wird eine gegeniiber anderen Ex-
traktionsvorschriften raschere und problemlosere Aufarbeitung erreicht.

Interner Standard Diaminobeptan

Die Verwendung des internen Standards Diaminoheptan ergibt sich haupt-
sichlich aus chromatographischen Griinden. Er erscheint im Chromatogramm in
der Ndhe des meistens interessierenden Histamins in einem Bereich, in dem we-
der im UV- noch im Fluoreszenzdetektor Stérpeaks unidentifizierter Herkunft
vorhanden sind. Die Zugabe von Ethylamin hat hauptsichlich apparatespezifi-
sche Griinde, indem die automatische Peakerkennung durch den hohen Refe-
renzpeak erleichtert wird.

Tris-Puffer

Die Verwendung von Tris-Puffer anstelle des allgemein iiblichen Phosphat-
puffers bietet technische Vorteile. Mobile Phasen mit Phosphatpuffer leisten ge-
mass unseren Erfahrungen der Verstopfung von Sidulen und Injektionssystemen
Vorschub, vermutlich durch Ausscheiden schwerlGslicher Phosphate, vorwiegend
am Sdulenkopf. Durch die Verwendung des Tris-Puffers konnten derartige Sto-
rungen weitgehend vermieden werden.

Glutaminsiure

Allgemein wird fiir Derivatisierungen die zweimalige Zugabe von Reagenz
empfohlen, um eine quantitative Umsetzung zu gewihrleisten. Durch den Uber-
schuss an Dansylchlorid wurden aber des 6ftern Storpeaks beobachtet, zum Teil
direkt durch das Ausgangs-Dansylchlorid. Zum Teil miissen aber auch Reaktions-
produkte von Dansylchlorid, die in der Analysenlésung in den Probeglischen
entstehen, fir die Storungen verantwortlich sein. Bereits nach kurzer Lagerung
wurden oft zusitzliche Peaks in den Chromatogrammen beobachtet. Diese Effek-
te liessen sich durch die Zerstérung des Reagenziiberschusses mit Glutaminsiure,
dessen Reaktionsprodukte aus der basischen Reaktionsldsung nicht extrahiert
werden, bequem umgehen. Die Haltbarkeit der Analysenlosungen liess sich da-
durch nachhaltig verbessern.

Ergebnisse

Die Trennung der Derivate durch HPLC sei in Abbildung 1 (a = UV-, b =
Fluoreszenzdetektor) am Chromatogramm eines Standardgemisches dargestellt.
Die Trennung ist unter den angegebenen Bedingungen problemlos. Aus der
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Gegeniiberstellung der beiden Detektionssysteme wird vor allem das Verhalten
von Histamin und Tyramin deutlich. Die Derivate beider Amine sind im UV-De-
tektor durch ein starkes Signal vertreten, ihre Fluoreszenz ist jedoch im verwen-
deten wisserigen Elutionsmittel schwach, vermutlich bedingt durch einen strah-
lungslosen Ubergang in den Grundzustand. Bei dem im Chromatogramm nicht
bezeichneten Signal im UV-Detektor zwischen den Peaks 8 und 9 handelt es sich
um ein nicht niher charakterisiertes Derivat, das sich auch bei der Reaktion al-
lein der Reagenzien bildet. Seine Grosse variiert betrichtlich (im Normalfall ist
es kleiner) und diirfte vermutlich mit der Qualitit des eingesetzten Dansylchlo-
rids zusammenhingen.
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Abb. 1. a = UV- b = Fluoreszenzdetektion (x-Achse: Zeit in min)
Chromatogramm eines Standards mit je:
200 mg/l Ethylamin (1, Referenzpeak) 5 mg/l Histamin (7)

5 mg/l Tryptamin (2)

5 mg/l Phenylethylamin (3)
5 mg/l Isopentylamin (4)

5 mg/l Putrescin (5)

5 mg/l Cadaverin (6)
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10 mg/l Diaminoheptan

(8, in

t. Standard)

-5 mg/l Tyramin (9)
5 mg/l Spermidin (10)
5 mg/l Spermin (11)
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Typische Chromatogramme fiir Wein, Kise (Tilsiter) und Biindnerfleisch sind
in den Abbildungen 2—4 dargestellt. Aus allen Darstellungen wird die weit héhe-
re Selektivitit der Fluoreszenzdetektion gegeniiber der UV-Detektion klar er-
sichtlich. Im Routinebetrieb wird daher zur Quantifizierung auf die durch Fluo-
reszenzdetektion ermittelten Resultate abgestellt, mit Ausnahme von Histamin
und Tyramin, die wegen der geringeren Empfindlichkeit tiber die UV-Detektion
ausgewertet werden. Abweichungen zwischen den beiden Detektionsarten iiber-
schreiten in der Regel 5% nicht. Bei grosseren Differenzen werden die direkt iiber
den Analogausgang der Detektoren auf dem Schreiber aufgezeichneten Chroma-
togramme {iiberpriift und manuell nachgemessen.

M

[ TN 8 |
; 5
§ V
- ) ! L uw v
0.00 4IW aloo 1;.00 :.nl.ao - NIDO EAlW ﬂlw 82.00
— ’__. " M b
i 8
I 1 5
: 10
UL
—
0.00 ; 4:W : I.]W g 12'.00 5 l'l.OO X ml.oo i 24!.00 i EII-W i 32.00

Abb. 2. Chromatogramm einer Weinprobe (Ziircher Klevner)
200 mg/l Ethylamin (1, Referenzpeak)
2 mg/l Isopentylamin (4)
9,2 mg/l Putrescin (5)
0,6 mg/l Histamin (7)
10 mg/l Diaminoheptan (8, int. Standard)
1 mg/l Tyramin (9)
1,8 mg/l Spermidin (10)
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Durch die Kopplung der beiden Detektionssysteme wird so ein hohes Mass an
Analysensicherheit erreicht, indem durch den Vergleich der Resultate grobe Feh-
ler durch Storsubstanzen mit abweichenden Chromophorensystemen rasch er-
kannt werden.
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Abb. 3. Chromatogramm einer Probe von Tilsiter mit:
2000 mg/kg Ethylamin (1, Referenzpeak)
25 mg/kg Putrescin (5)
116 mg/kg Cadaverin (6)
105 mg/kg Histamin (7)
100 mg/kg Diaminoheptan (8, int. Standard)
88 mg/kg Tyramin (9)

Die Bestimmungsgrenzen der Amine liegen im Routinebetrieb bei ca. 0,5 mg/I
in Getrinken und bei ca. 5 mg/kg in festen Lebensmitteln. Je nach Matrix und
betriebenem Aufwand sind auch tiefere Bestimmungsgrenzen erreichbar.
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Abb. 4. Chromatogramm einer Probe Biindnerfleisch mit:

2000 mg/kg Ethylamin (1, Referenzpeak)

35 mg/kg Tryptamin (2)

310 mg/kg Putrescin (5)

145 mg/kg Cadaverin (6)

32 mg/kg Histamin (7)

100 mg/kg Diaminoheptan (8, int. Standard)
530 mg/kg Tyramin (9)

31 mg/kg Spermin (11)

Wiederbolbarkeit

Die Wiederholbarkeit der Analyse, ausgehend vom Homogenat, sei am Bei-
spiel von Biindnerfleisch dargestellt. Dabei wurde die Probe dreifach aufgearbei-
tet und gemessen. Die Auswertung erfolgte in Serie durch UV- und Fluoreszenz-
detektion auf dem Labordatensystem iiber die Peakhche. Die Konzentrationen
der Amine, beziiglich UV- und Fluoreszenzdetektion sowie die entsprechenden
Standardabweichungen, sind in Tabelle 1 zusammengestellt. Sie sind alle auf die-
selbe Referenzlosung bezogen.
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Tabelle 1. Konzentration und Standardabweichung biogener Amine in Biindner-

fleisch (n = 3)

Uy Fluoreszenz
7 $ x §
Tryptamin 1l 7 9.3 117 8,5
Phenylethylamin 40,8 0,8 372 0,8
[sopentylamin 27,0 15 24,7 il
Putrescin 277 6.5 271 8,8
Cadaverin 65,4 1,8 63,8 1.7
Histamin 58,8 2.2
Tyramin 546 24 570 23
Spermidin 6,7 0.2 5,5 0,4
Spermin 26.7 2.1 26,2 2.2
Wiederfindung

Die im Routinebetrieb erreichten Wiederfindungsraten fur feste Lebensmittel

sind in Abbildung 5 durch Box-Plots mit Extrema, oberem und unterem Quartil
und Median dargestellt. Die Zusitze betrugen in den dargestellten Beispielen fur

200 1 1 I 1 I 1 1 i
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try phe iso put cad spd sp histltyr

Abb. 5. Wiederfindungsraten von biogeneﬁ Aminen beim Zusatz von je 50 mg/kg zu fe-
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sten Lebensmitteln (47 Bestimmungen, verteilt iber den Zeitraum von 3 Jahren)
in Box-Plot-Darstellung

try = Tryptamin spd = Spermidin
phe = Phenylethylamin sp = Spermin
iso = Isopentylamin hist = Histamin
put = Putrescin tyr = Tyramin
cad = Cadaverin
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alle Amine je 50 mg/kg. Die Wiederfindungsraten wurden als Differenz von je ei-
ner Messung mit und ohne Zusatz ermittelt. In der Zusammenstellung nicht be-
riicksichtigt wurden alle Messungen, bei denen bereits der natiirliche Gehalt der
Probe 200 mg/kg (das Vierfache des Zusatzes) tiberstieg. Durch diese etwas arbi-
trire Festlegung ergibt sich eine zweckmissige Darstellung der Wiederfindung,
die durch die Wiederholbarkeit nicht iibermissig beeintrichtigt wird. Um ein
realistisches Bild iiber die Routinetauglichkeit zu vermitteln, wurden simtliche
Bestimmungen der Wiederfindung bei festen Lebensmitteln der letzten 3 Jahre in
die Darstellung integriert, sofern von der Arbeitsvorschrift nicht abgewichen
worden war.

Gebaltsbereiche in Lebensmitteln
Die ermittelten Konzentrationsbereiche in Rotwein, Tilsiter und Biindner-

fleisch sind in Tabelle 2 mit thren Minima, Median, Maxima und Mittelwerten
zusammengestellt.

Tabelle 2. Gehaltsbereiche von biogenen Aminen in Lebensmitteln: Minimum,
Maximum, Median und Mittelwert, in mg/kg bzw. mg/I

Tilsiter Biindnerfleisch Rotwein
n = 48 n =11 n =29
min M max| e min M max % min M max x
Tryptamin nn| nn 71 20 70[ 158 7 e 3,5 -
Phenylethylamin nn| 13 [148| 22 il I e o B 32 inn e 2nm0 ] 2.7
Isopentylamin| nn| nn | 41 nn |nn| 26 = lmn| 17140 4,3
Putrescin nn | 1081313 29 35" (1699438 [173 1.2 B2 |41 112
Cadaverin nn| 35 318 78| 37 58274 |102 ol nn 2,8 0,9
Histamin nn i 96 1953190 0 Lk 921,223 89 nfafe 302 21 3.5
Tyramin nn | 160 |780|219| 188 (364|862 |[434 nn 155 6,3 2,4
Spermidin ia%as || gk 24 nn S 45| nn| nn 3,6
Spermin nn| nn 34 16,2 | 26] 56 29 nn| nn 12
nn = nicht nachweisbar bzw. nicht bestimmbar.

Werte unterhalb der Bestimmungsgrenze wurden fir die Zusammenstellung mit der Hilfte
der Bestimmungsgrenze (2,5 mg/kg bzw. 0,25 mg/l) beriicksichtigt.

Zusammenfassung

Eine einfache, routinetaugliche Vorschrift zur Bestimmung der wichtigsten biogenen
Amine wird beschrieben. Sie beruht auf einer raschen Extraktion von festen Lebensmitteln
mit verdiinnter Perchlorsdure/Acetonitril 1:1, Derivatisierung der Amine unter basischen
Bedingungen zu den Dansylderivaten und Trennung durch HPLC an RP-18-Material und
UV- und Fluoreszenzdetektion in Serie. Die Quantifizierung erfolgt anhand des internen
Standards Diaminoheptan. Die Bestimmungsgrenzen liegen bei 0,5 mg/l in fliissigen und
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5 mg/kg 1n festen Lebensmitteln. Typische Wiederfindungsraten sind im Bereich von 80—
110%.

Résumé

Une méthode simple et rapide pour la détermination des amines biogénes les plus im-
portantes est décrite. Les amines sont extraits des denrées alimentaires au moyen d’un mé-
lange acide perchlorique 1 n-acétonitrile (1:1), leur dérivatisation est effectuée par du chlo-
rure de dansyle en milieu basique. Les dérivés sont séparés par chromatographie en phase
liquide a haute performance (HPLC) sur colonne RP-18 avec détecteurs UV et a fluorescen-
ce couplés. Le dosage se fait a I’aide du standard interne diaminoheptane. La limite de do-
sage est d’environ 0,5 mg/l dans les aliments liquides et 5 mg/kg dans les denrées solides.
Les taux de récupération typiques se situent entre 80 et 110% des amines ajoutées.

Summary

A simple method for the determination of the most important biogenic amines is pre-
sented. The amines are extracted from solid food samples with a 1:1 mixture of 1 n perchlo-
ric acid and acetonitril and converted to their dansyl derivatives. The derivatives are sepa-
rated by reversed phase HPLC using uv and fluorescence detectors. Quantitation is achie-
ved with the internal standard diaminoheptane. The determination limit is about 0.5 mg/I
for liquid food samples and 5 mg/kg for solid food samples. Recoveries are typically 80—
110%.
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