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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 16187:2015) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik -
Horizontale Verfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-01-03 AA ,Biotoxine“ im
DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

Anderungen

Gegeniiber DIN CEN/TS 16187 (DIN SPEC 91259):2011-06 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Technische Spezifikation in den Status einer Europaischen Norm tibernommen;

b) redaktionell Uberarbeitet.

Frihere Ausgaben

DIN CEN/TS 16187 (DIN SPEC 91259): 2011-06
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EUROPAISCHE NORM EN 16187
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Juni 2015

ICS 67.230 Ersatz fir CEN/TS 16187:2011

Deutsche Fassung

Lebensmittel - Bestimmung von Fumonisin B4 und Fumonisin Bo

in Sauglings- und Kleinkindernahrung auf Maisbasis - HPLC-
Verfahren mit Reinigung an einer Immunoaffinitatssaule und
Fluoreszenzdetektion nach Vorsaulenderivatisierung

Foodstuffs - Determination of fumonisin B4 and fumonisin Denrées alimentaires - Dosage de la fumonisine B4 et de la
B, in processed maize containing foods for infants and fumonisine B, dans les aliments pour nourrissons et jeunes
young children - HPLC method with immunoaffinity column enfants contenant du mais transformé - Méthode par CLHP
cleanup and fluorescence detection after pre-column avec purification sur colonne d'immunoaffinité et détection
derivatisation de fluorescence apres dérivation précolonne

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 7. Mai 2015 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

© 2015 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 16187:2015 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 16187:2015) 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 Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Dezember 2015, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis Dezember 2015 zuriickgezogen 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 die CEN/TS 16187:2011.

Bei der Umwandlung der CEN/TS 16187:2011 in diese Europaische Norm sind keine fachlichen Anderungen
vorgenommen worden.

WARNUNG — Bei der Anwendung dieses Dokuments werden gefahrliche Substanzen, Arbeitsgange und
Gerate angewendet. Dieses Dokument erhebt nicht den Anspruch, dass alle mit seiner Anwendung
verbundenen Sicherheitsprobleme angesprochen werden. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders
dieses Dokuments, geeignete Vorkehrungen fir den Arbeits- und Gesundheitsschutz zu treffen und vor der
Anwendung die Anwendbarkeit einschrédnkender Vorschriften zu bestimmen

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschéaftsordnung 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 Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Européische Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von Fumonisin B4 (FB4) und Fumonisin B, (FB,)

in Sauglings- und Kleinkindernahrung auf Maisbasis fest. Hierzu wird die Hochleistungsflissig-
chromatographie (HPLC) mit Reinigung an einer Immunoaffinitdtssdule und Fluoreszenzdetektion (FLD)
eingesetzt. Dieses Verfahren wurde in einem Ringversuch durch die Untersuchung sowohl von natirlich
kontaminierten Proben als auch von aufgestockten Proben mit Gehalten von 112 ug/kg bis 458 ug/kg fir
FB4 + FB,, 89 ug/kg bis 384 pg/kg fir FB4 und 22 ug/kg bis 74 ug/kg fur FB, validiert.

Weitere Informationen zur Validierung befinden sich in Abschnitt 8 und Anhang B.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

EN ISO 3696:1995, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696:1987)

3 Kurzbeschreibung

Die Fumonisine werden mit einem Gemisch aus Citrat-Phosphat-Pufferlésung, Methanol und Acetonitril aus
der Probe extrahiert. Der filtrierte Extrakt wird mit Wasser verdinnt und auf eine Immunoaffinitatssaule
aufgebracht, die spezifische Antikdrper gegen Fumonisine enthalt. Die Fumonisine werden mit Methanol und

Wasser von der Saule eluiert und durch HPLC/FLD mit Vorsaulenderivatisierung mit o-Phthaldialdehyd-
Reagenz (OPA) quantitativ bestimmt.

4 Chemikalien

Falls nicht anders festgelegt, werden nur Chemikalien von anerkannter Analysenreinheit und Wasser der
Qualitat 1 nach EN ISO 3696:1995 verwendet. Die Lésemittel missen, wenn nicht anders festgelegt, von
geeignetem Reinheitsgrad fiir die HPLC-Analyse sein. Handelsibliche Lésungen mit gleichwertigen
Eigenschaften wie die angegebenen dirfen verwendet werden.

WARNUNG — Die Entsorgung von Ldésemittelabfallen muss nach den geltenden Umweltschutzregeln und -
bestimmungen erfolgen. Die Internationale Agentur fir Krebsforschung (International Agency for Research on
Cancer (IARC)) hat Dekontaminationsmaf3inahmen fir Laborabfélle herausgegeben, siehe [1].

4.1 Acetonitril

WARNUNG — Acetonitril ist ein Gefahrstoff. Proben missen mit einem Kreisschiittler im Abzugsschrank
geschittelt werden. Nach dem Schitteln missen die Proben im Abzugschrank filtriert werden.

4.2 Methanol
4.3 o-Phthaldialdehyd (OPA)

4.4 Citronensiure-Lésung, Stoffmengenkonzentration ¢(CgHgO; - H,0) = 0,1 mol/l
21,0 g CgHgO5 - H,O werden in Wasser gelést und auf 1 | verdiinnt.
4.5 Dinatriumhydrogenphosphat-Lésung, ¢(Na,HPO,) = 0,2 mol/l

28,4 g Na,HPO, werden in Wasser gel6st und auf 1 | verdinnt.
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4.6 2-Mercaptoethanol
4.7 Citrat-Phosphat-Pufferlosung

Ein Volumenteil Citronensaure-Losung (4.4) wird mit einem Volumenteil Dinatriumhydrogenphosphat-Lésung
(4.5) gemischt.

4.8 Extraktionslosemittel

Zwei Volumenteile Citrat-Phosphat-Pufferlésung (4.7) werden mit einem Volumenteil Methanol (4.2) und
einem Volumenteil Acetonitril (4.1) gemischt.

49 Eisessig

410 Phosphatgepufferte Kochsalzlésung (PBS), ¢(NaCl) =137 mmol/l, ¢(KCI) = 2,7 mmol/l, ¢(Phosphat-
puffer) = 10 mmol/l, pH = 7,4 bei T=25 °C

Eine Tablette aus handelsiblichen PBS-Substanzen wird in 200 ml Wasser gelost.
4.11 Gemisch A aus Acetonitril und Wasser

Ein Volumenteil Acetonitril (4.1) wird mit einem Volumenteil Wasser gemischt. Dieses Losemittel wird fur die
Herstellung von Aufstocklésungen verwendet.

412 Gemisch B aus Acetonitril und Wasser
Drei Volumenteile Acetonitril (4.1) werden mit sieben Volumenteilen Wasser gemischt. Dieses Ldsemittel wird
fur die Herstellung von Kalibrierlésungen und zum erneuten Ldsen von getrockneten Extrakten nach der

Reinigung an der Immunoaffinitdtssaule verwendet.

4.13 Natriumtetraborat-Lésung, ¢(Na,B,0; - 10H,0) = 0,1 mol/l
3,8 g Na,B,05 - 10H,0 werden in 100 ml Wasser geldst.

414 OPA-Reagenzlésung

40 mg OPA (4.3) werden in 1 ml Methanol (4.2) gelést und mit 5 ml Natriumtetraborat-Losung (4.13) verdinnt.
Nach Hinzufigen von 50 ul 2-Mercaptoethanol (4.6) wird 1 min gemischt. Diese Reagenzlésung ist bei
Raumtemperatur im Dunkeln in einem geschlossenen Braunglasflaschchen bis zu einer Woche stabil.

4.15 Mobile Phase fiir die HPLC

4.15.1 Mobile Phase A fiir die HPLC

30 Volumenteile Acetonitril (4.1) werden mit 69 Volumenteilen Wasser und einem Volumenteil Eisessig (4.9)
gemischt.

4.15.2 Mobile Phase B fiir die HPLC

60 Volumenteile Acetonitril (4.1) werden mit 39 Volumenteilen Wasser und einem Volumenteil Eisessig (4.9)
gemischt.
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