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Erfassung und Identifikation von Mikroplastikpartikeln in Kosmetikrezepturen unter
Verwendung von IR-Mikroskopie

lan Robertson
PerkinElmer, Inc.

Schatzungen zufolge ftreiben in unseren
Weltmeeren Gber 150 Millionen Tonnen
Plastik. Viele dieser Verschmutzungen be-
stehen aus groBen Gegenstanden wie weg-
geworfenen Trinkflaschen und Plastiktiten.
Jedoch gibt es verstarkte Forschung Uber die
Menge der viel kleineren Materialien in den
Okosystemen der Fliisse und Meere, Mikro-
plastik genannt, die ein wachsendes Problem
fir die Unterwasserwelt darstellen. Viele
Kosmetikprodukte ~wie  Gesichtspeelings,
Zahnpasten und Duschgels beinhalten Mikro-
plastikkligelchen als Schleifmittel. Diese
Mikroplastikpartikel, die herkdmmlicherweise
im Mikrometerbereich liegen, werden im
Waschbecken hinunter gespiilt und sind viel
zu klein, um durch die Klaranlage gefiltert zu
werden. Sie enden dann in den Flissen und
schlieBlich in den Meeren. Diese Mikro-
plastikpartikel konnen von Meeresorganis-
men und Fischen geschluckt werden und
somit in der menschlichen Nahrungsmittel-
kette landen.

Im Jahr 2014 hat eine Zahl von US-Bundes-
staaten die Verwendung von Mikroplastikpar-
tikeln in Kosmetikrezepturen verboten und
die meisten Kosmetikfirmen verzichten frei-
willig auf deren Gebrauch.

Infrarot-(IR)-Spektroskopie ist ein bewahrtes
Verfahren zur Identifikation von Polymer-
Materialien und wird ausgiebig zur Identifika-
tion von Polymer-Materialien gréRer 100
Mikrometer genutzt. Das Spectrum Two™ ist
ein FT-IR-Spektrometer, das auch mobil
betrieben werden kann und somit auf Booten
zur  unmittelbaren  Identifikation  dieser
Polymere verwendet wird. Fir Mikroplastik-
partikel, die bis zu ein paar Mikrometern grof}
sind, kann ein IR-Mikroskop zur Erfassung
und Identifikation dieser Materialien genutzt
werden.

Zwei auf dem Markt erhaltliche Peeling-
Produkte wurden unter Verwendung des
Spotlight™ 200i FTIR-Mikroskopsystems zur
Detektion und Identifizierung der eingesetz-
ten Kunstoffpartikel getestet.

Produkt 1 ist ein auf dem Markt erhaltliches
Gesichtspeeling. Produkt 2 ist ein auf dem
Markt erhéltliches Korperpeeling. Bei beiden
Produkten wurden im ersten Schritt mit
heillem Wasser die hierin I6slichen Kompo-
nenten extrahiert. Die Riickstdnde wurden
mit einem 50um Filter ausgesondert und
nach Trocknung direkt unter dem IR-Mikro-
skop untersucht.

Beide Proben wurden zum einen direkt auf
dem verwendeten Filter analysiert, zum
anderen zusétzlich auf ein IR-transparentes
Fenster transferiert und analysiert. Anschau-
ungsmaterial der gesammelten Mikroplastik-
partikel stellen Abbildung 1a und 1b dar.
Diese Bilder verdeutlichen, dass Produkt 1
unregelmalig geformte Mikroplastikpartikel
mit zwei verschiedenen Farben aufweist. Die
Partikel aus Produkt 2 in der Abbildung 1b
sind regelmaRig geformte Kiigelchen und
haben einen Durchmesser von etwa 50 und
80 Mikrometer. Infrarotspektren  dieser
Materialien konnen mittels Transmission oder
Reflexion am FTIR-Mikroskop gemessen
werden. Die in Abbildung 1a, direkt auf dem
Filter gemessenen Spekiren sind in Abbil-
dung 2 dargestellt.

Im Vergleich mit dem Reflexionsspektrum
(Abbildung 2, rot) zeigt die Messung
in  Durchlicht/Transmission  (Abbildung 2,
schwarz) eine wesentlich hohere Empfind-
lichkeit und klare Banden.
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Abb. 1a:  Mikroplastikpartikel in Produkt 1
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Abb. 1b:  vergroRerte Ansicht der Mikroplastik-
partikel aus Produkt 2 (Kdrperpeeling).
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Spekiren von einem Mikroplastikpartikel in Produkt 1
Transmissionsspektrum (schwarz) und
Reflexionspektrum (rot).
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Einfluss auf das Ergebnis, priméar in
der Reflexion geht durch eine
diffuse Strahlung sowie einer nicht
planaren Probe spekirale Informa-
tion verloren. Das Netz kann die
Transmissionsmessung stéren und
somit die Energiemenge, die den
Detektor erreicht, leicht verringern.
Dies erklart das im Spektrum
beobachtete Gefélle der Basislinie,
hat aber keine entscheidende
Auswirkung auf die Gesamtmes-
sung.

Ein besonders hochaufgeldstes
Materialspektrum erhélt man, wenn
die Probe auf ein IR-transparentes
Fenster — beispielsweise aus
Kaliumbromid (KBr) — transferiert
wird. Das Fenster wird auf das Netz
mit dem Mikroplastik-Extrakt plat-
ziert, herumgedreht und Partikel
werden auf das Fenster (ibertragen.

Eine Analyse des so gewonnen
Partikel des Produkts 1 wird hier
dargelegt. Die Spektrum-10 Soft-
ware Funktion ,Analyze Image"
startet den intelligenten, automati-
schen Algorithmus zur Erfassung
der Partikel, mittels des optischen
Abbildes des Mikroskops (Abbil-
dung 3).

Die Partikel werden in Sekunden
automatisch farblich gekennzeich-
net, markiert und mit optimalen
Blendeneinstellungen fiir die Identi-
fizierungs-Messung versehen. Hier-
durch wird ein maximales Signal/
Rauschverhéltnis pro Partikel er-
maglicht. Vorher war dies ein manu-
elles und sehr zeitaufwéandiges
Setzen der Blenden und Winkel, um
gute  Ergebnisse erzielen zu
konnen. Alternative Mappings mit
fixen BlendengroRen fiihren zu
Kompromissen in der Auswertung
bis zum Ubersehen von Partikeln
sowie langen Messzeiten.
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Abb.3:  Produkt 1: Die "Analyze Image"-Funktion erfasst die Partikel
automatisch mit den optimalen Blendeneinstellungen

Abb.4: Prifergebnisse der Erfassung und Identifikation der Partikel
g
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Abb. 5: Oben: Polyprophylen-Spektrum in Produkt 1

Mitte: Polyethylen-Spektrum in Produkt 1
Unten: Polyrethylen-Spektrum in Produkt 2
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Mit ,Markierungen scannen® wird die
Mess- und Auswertesequenz aller
Partikel gestartet. Um das mdglichst
beste spektrale Ergebnis zu erhalten,
wird nun automatisch pro Blenden-
groBe der passende Untergrund
aufgenommen und die Spekiren
werden in Echtzeit dargestellt. Die
Identifizierung kann ebenfalls direkt
wahrend der Messung erfolgen und
gleiche Materialien werden gleich
farblich markiert und zugeordnet
(Abbildung 4). Die Identifizierung der
Datenaufnahme kann Uber Biblio-
thekssuche, Vergleich mit Referenz-
spektren oder einem Verifizierungs-
modell kombiniert werden. In Abbil-
dung 4 wurde eine Polymer Biblio-
thekssuche angewendet.

Die Ergebnisse zeigen, dass Pro-
dukt 1 zwei verschiedene Arten von
Polymeren, Polypropylen und Poly-
ethylen, enthéalt. Produkt 2 enthélt nur
Polyethylen-Partikel. Reprasentative
Spekiren sind in Abbildung 5 dar-
gestellt. Kleine Unterschiede zwi-
schen den Polyethylen-Spektren
beider Produkte sind auf eine unter-
schiedliche  Additivierung  zurtick-
zufiihren.




