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DIN EN 12393-3:2014-01

Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 12393-3:2013) wurde vom CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik — Horizontale Verfahren®
(Sekretariat: DIN, Deutschland) nach eingehenden Vorarbeiten der Arbeitsgruppe 4 ,Pestizide in pflanzlichen
Lebensmitteln® (Sekretariat: DIN, Deutschland) erarbeitet.

Deutsche Experten aus dem Arbeitsausschuss NA 057-01-08 AA ,Pestizide des Normenausschusses
,Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL) haben mallgeblich an diesem Papier mitgewirkt.

Alle in den Beispielen verwendeten Begriffe der Einstellungen am LC-MS/MS-Geréat sind herstellerspezifisch
und werden in der englischen Sprache, die in der Ublichen Geratebeschreibung benutzt wird, wiedergegeben.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 12393-3:2009-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Verfahren L: Extraktion mit Aceton, Flissig/flissig-Verteilung mit Dichlormethan und Reinigung an einer
Kieselgel/Aktivkohle-Saule wurde aus der Norm gestrichen;

b) die Verfahren N und P erlauben nun auch die Trennung der Analyten mit Flissig-Flissigchromatographie
mit MS/MS-Detektion;

c) der Anwendungsbereich des Verfahrens N ist bezlglich der Anzahl der Pestizide und ihrer Validierungs-
daten erweitert worden;

d) der urspringliche Anhang B mit Betrachtungen beziglich der Bestatigung mit MS wurde gestrichen und
durch einen neuen Anhang B mit geeigneten Bedingungen fur die GC-MS/MS ersetzt;

e) ein neuer Anhang C mit Ublichen Bedingungen fur die LC-MS/MS wurde eingefigt;

f)  die Norm wurde beziglich Verweise etc. redaktionell Gberarbeitet.

Friilhere Ausgaben

DIN EN 12393-3: 1998-12, 2009-02
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EUROPAISCHE NORM EN 12393-3
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE November 2013

ICS 67.050 Ersatz fur EN 12393-3:2008

Deutsche Fassung

Pflanzliche Lebensmittel - Multiverfahren zur Bestimmung von
Pestizidrickstanden mit GC oder LC-MS/MS - Teil 3: Verfahren
zur Bestimmung und Absicherung

Foods of plant origin - Multiresidue methods for the Aliments d'origine végétale - Méthodes multirésidus de
determination of pesticide residues by GC or LC-MS/MS - détermination de résidus de pesticides par CPG ou CL-
Part 3: Determination and confirmatory tests SM/SM - Partie 3: Détermination et essais de confirmation

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 21. September 2013 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN-CENELEC oder bei jedem CEN-
Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-
Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Turkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2013 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 12393-3:2013 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 12393-3:2013) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik -
Horizontale Verfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Mai 2014, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen mussen bis Mai 2014 zurlickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. CEN [und/oder CENELEC] sind nicht daflir verantwortlich, einige oder alle diesbeziglichen
Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 12393-3:2008 mit den folgenden wichtigen Anderungen:

a) Einfihrung der LC-MS/MS als empfohlene Technik zur Bestimmung von Pestizidriickstanden;

b) Streichung des Verfahrens L, da nicht Ianger in Verwendung;

c) Streichung des Anhangs B mit Betrachtungen bezlglich der Bestatigung mit MS;

d) Einfihrung eines neuen Anhangs B mit geeigneten Bedingungen fir die GC-MS/MS;

e) Einfihrung eines neuen Anhangs C mit Ublichen Bedingungen fir die LC-MS/MS.

EN 12393 Pflanzliche Lebensmittel — Multiverfahren zur Bestimmung von Pestizidriickstdnden mit GC und
LC-MS/MS besteht aus drei Teilen:

— Teil 1: "Aligemeines" enthélt allgemeine Hinweise zu Chemikalien, Gerédten, Gaschromatographie usw.
bei jedem der ausgewéhlten Verfahren

— Teil 2: "Verfahren zur Extraktion und Reinigung" enthélt die Verfahren M, N und P zur Extraktion und zur
Reinigung zur Fliissig/fliissig-Verteilung, Adsorptions-S&dulenchromatographie oder Gelpermeations-
Chromatographie usw.

— Teil 3: "Verfahren zur Bestimmung und Absicherung" enthélt einige empfohlene Techniken zur
qualitativen und quantitativen Ermittlung der Ruickstdnde und Absicherung der Ergebnisse

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
ehemalige jugoslawische Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tirkei, Ungarn,
Vereinigtes Kénigreich und Zypern.
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Einleitung

Diese Europdische Norm umfasst eine Reihe von Verfahren von gleicher Bedeutung: Kein einzelnes
Verfahren kann als vorrangig angesehen werden, weil sich die Verfahren auf diesem Gebiet stetig
weiterentwickeln. Die fir diese Europaische Norm ausgewahlten Verfahren sind in Ringversuchen erfolgreich
gepruft worden und/oder werden in ganz Europa weithin angewandt.

Diese Verfahren, die unterschiedliche Arbeitsweisen zur Bestimmung vorsehen, kénnen fir besonders viele
Pestizide und Lebensmittel angewendet werden [1]. Deshalb ist es in bestimmten Fallen angebracht, von den
beschriebenen Geraten und Bedingungen zur Extraktion, Reinigung und Chromatographie abzuweichen, um
bessere Ergebnisse zu erhalten, siehe Abschnitt 3.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europdische Norm gibt Leitlinien fur einige Techniken zur Ermittlung der Pestizidricksténde in
pflanzlichen Lebensmitteln und Absicherung der Ergebnisse.

Die Identitdt jedes gefundenen Pestizid-Rickstandes wird insbesondere dann bestatigt, wenn der
Ruckstandshdchstgehalt anscheinend lberschritten ist.

2 Normative Verweisungen

Nicht anwendbar.

3 Alilgemeines

Die in dieser Europdischen Norm festgelegten Verfahren erlauben die Identifizierung und quantitative
Bestimmung der Ruckstdnde durch Gaschromatographie mit selektiven Detektoren oder durch
Flissigchromatographie mit Tandem-Massenspektrometrie (LC-MS/MS).

Alle relevanten Ergebnisse missen hinsichtlich Identitat und Gehalt bestatigt werden.

Die hier aufgelisteten Verfahren wie die Gaschromatographie mit alternativen Trennsaulen und alternativen
Detektoren, Hochleistungs-Flissigkeitschromatographie (HPLC), Saulenfraktionierung, Derivatisierung sowie
Spektralmessungen sind fiir die Absicherung von Ergebnissen geeignet.

Ergebnisse, die durch Massenspektrometrie (MS) erhalten werden, besitzen die groRte Aussagekraft fur die
Absicherung der Identifizierung.

Wie bereits in der Einleitung beschrieben, ist es in bestimmten Fallen mdéglich, bessere Ergebnisse zu
erhalten, wenn von den beschriebenen Geraten und Bedingungen zur Extraktion, Reinigung und
Chromatographie abgewichen wird. Solche Abweichungen missen immer eindeutig dokumentiert und
daraufhin geprift werden, dass sie zu verlasslichen Ergebnissen fihren.

4 Bestimmung
4.1 Allgemeines

4.1.1 Identifizierung
Eine Reihe von Parametern sind geeignet, die Analyten im Probenextrakt zu identifizieren, so beispielsweise:

a) die Retentionszeit (en: retention time, Rt) des in Frage kommenden Analyten, oder sogar besser, die
relative Retentionszeit berechnet gegen den internen Standard ISTD (Rtw)/Rtistp)) aus demselben
Chromatogramm (durch die Verwendung mehrerer Saulen unterschiedlicher Polaritdt wird dieser
Identifizierungsschritt noch verbessert);

b) im Falle von MS oder MS/MS-Detektion, die relative Intensitat von gleichzeitig aufgenommenen Signalen
(im Allgemeinen sind 3 lonen fir die MS-Detektion erforderlich und 2 SRM-Ubergange bei der MS/MS);

c) die Anwendung der hochauflésenden Massenspektrometrie;

d) im Falle der Messung mit Elektronenstof3-lonisation (EI) der Vergleich des kompletten Massenspektrums
eines verdachtigen Peaks mit Spektrenbibliotheken (ggf. nach Abzug des Hintergrundrauschens);

e) die quantitative Bestimmung gleicher Mengen mit unterschiedlichen spezifischen GC-Detektoren wie
Elektroneneinfang-Detektor (ECD), Stickstoff-Phosphor-Detektor (NPD) oder flammenphotometrischem
Detektor (FPD).

Die Parameter, die flr den im Probenextrakt zu bestimmenden Analyten erhalten werden, sind mit denen von
den Standardlésungen zu vergleichen. Sollte eine besondere Sicherheit fiur die Bestatigung des Analyten
notig sein, kdnnen zusatzliche Mallnahmen erforderlich sein, so z. B. verschiedene chromatographische
Trennbedingungen oder das Auswerten zusétzlicher m/z- oder SRM-Ubergénge.
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