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Foodstuffs —

Determination of vitamin E by high performance liquid chromatography —
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Produits alimentaires —

Doasage de la vitamine E par chromatographie liquide haute performance —
Dosage de a-, B-, y- et d-tocopherol;

Version allemande prEN 12822:2012

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2012-04-10 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses
Entwurfes besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

— vorzugsweise als Datei per E-Mail an nal@din.de in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann
im Internet unter www.din.de/stellungnahme oder fir Stellungnahmen zu Norm-Entwtrfen der DKE unter
www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

— oder online im Norm-Entwurfs-Portal des DIN unter www.entwuerfe.din.de, sofern dort wiedergegeben;

— oder in Papierform an den Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL) im
DIN, 10772 Berlin (Hausanschrift: Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin).

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstitzende Dokumentationen zur Verfigung zu stellen.
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 12822:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik -
Horizontale Verfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustandige deutsche Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-01-13 AA ,Vitamine und Carotinoide® im
Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL) im DIN.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 12822:2000-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Anwendungsbereich erweitert;

b) Literaturhinweise aktualisiert;

c) Redaktionell Gberarbeitet.
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— Entwurf — CEN/TC 275

Datum: 2012-03
prEN 12822:2012
CEN/TC 275

Sekretariat: DIN

Lebensmittel — Bestimmung von Vitamin E mit Hochleistungs-
Flissigchromatographie — Bestimmung von .-,.-,' und @ Tocopherol

Produits alimentaires — Dosage de la vitamine E par chromatographie liquide haute performance — Dosage de o-,
S, - et 5-tocopherol

Foodstuffs — Determination of vitamin E by high performance liquid chromatography — Measurement of a-, -,
and o&-tocopherols
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Documents

STD Version 2.4e - RC2 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 12822:2012-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12822-2012-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12822-2012-04

E DIN EN 12822:2012-04

prEN 12822:2012 (D) — Entwurf —

Inhalt Seite
2o T e T 3
=11 Lo LT 4

1 2N VY71 ¢ T L0 g To T o 7= o =Y o o R 5

2 NOIrmative VerweiSUNQGEN ..........e ennnnnnnnssssssssssssssnsnsssnsssssssssssssssssssssnsnsnsnssssssssssssssssnnnnsnsnsnsnnnnn 5

3 KUrzbeSChreibUNQ ... s s s s s m s m s mansnsnsnnnnnnn 5

4 (0 0 1= 0.4 111 11 o 5

5 1T - 1 8

6 DUFChTURIUNG ..ot e s e a e n e e aa s a e e e na s anr e nan 8

7 BereChNUNG ..ottt 1

8 o = .4 1= T o N 1

9 UntersuchungsberiCht ... ———— 13
Anhang A (informativ) Beispiele fiir HPLC-Chromatogramme..........cccccccvimmmmmiiiiscccsseeeseessssssssssessessssssssns 14
Anhang B (informativ) PrazisionsSdaten ..........cccccciiiiiccimimiiiiiicccssceesnssssssssssss s e s s ss s s ssssss s e nssssssssmssssessssnsssnnes 16
Anhang C (informativ) Alternative HPLC-SySteme ........ccccmiiiiicciieirieinissccsesres e s ssssssss e e s es s s sssssss s s essssnnsnns 18
LiteratUrNiNWEISE .......ciiiiieii i m e E e E e a R R e e e e e R 19

Documents

2 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 12822:2012-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12822-2012-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-12822-2012-04

E DIN EN 12822:2012-04
— Entwurf — prEN 12822:2012 (D)

Vorwort

Dieses Dokument (prEN 12822:2012) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275 ,Lebensmittelanalytik -
Horizontale Verfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 12822:2000 ersetzen.

Die Anhénge A, B und C sind informativ.

WARNUNG — Bei der Anwendung dieser Europdischen Norm ist es moglich, dass gefahrliche
Substanzen, Arbeitsgange und Gerate angewendet werden. Diese Norm erhebt nicht den Anspruch,
dass alle mit ihrer Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme angesprochen werden. Es liegt in
der Verantwortung des Anwenders dieser Norm, geeignete Vorkehrungen fir den Arbeits- und

Gesundheitsschutz zu treffen und vor der Anwendung festzulegen, welche einschrinkenden
Vorschriften gelten.
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Einleitung

Diese Europaische Norm bietet eine Grundlage fur Analyseverfahren. Es ist vorgesehen, dass der Analytiker
anhand dieser Rahmenbedingungen seine eigene Untersuchungsweise wahlt, die in Ubereinstimmung mit
dieser standardisierten Vorgehensweise ist.

Da diese Europaische Norm die Bestimmung der Massenanteile von a-, B-, y- und &-Tocopherol in
Lebensmitteln behandelt, wird auf die Literatur, wie der Vitamin E-Gehalt berechnet und als biologische
Aktivitat ausgedruckt wird [1], [2], [3] und [4], verwiesen. Eine Unterscheidung von RRR Tocopherol und allen
racematischen Tocopherolen ist mit dieser Bestimmung nicht mdéglich.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von Vitamin E in Lebensmitteln mit
Hochleistungs-Flissigchromatographie (HPLC) fest. Die Bestimmung des Vitamin E-Gehalts erfolgt anhand
der Bestimmung von a-, B-, y- und 3-Tocopherol. Diese Bestimmung wurde in 2 Ringversuchen validiert. Im
ersten Ringversuch wurde auf o- Tocopherol in Margarine und Milchpulver von 9,89 mg/100 g bis
24,09 mg/100 g untersucht. Im zweiten Ringversuch wurde a-, -, y- und 8-Tocopherol in Milchpulver und a-
und B-Tocopherol in Haferpulver von 0,057 mg/100 g (B-Tocopherol) bis 10,2 mg/100 g (a-Tocopherol)
untersucht.

Die Vitamin E-Aktivitdt kann aus den Tocopherolgehalten unter Verwendung geeigneter Faktoren, auf die in
der Einleitung verwiesen wird, berechnet werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente 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 (einschliellich aller Anderungen).

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

3 Kurzbeschreibung

o-, B-, y- und &-Tocopherol werden in einer geeigneten Probenlésung mittels HPLC getrennt und
anschlielend photometrisch (im UV-Bereich) oder besser mit Fluoreszenz-Detektion nachgewiesen. In den
meisten Fallen ist eine Verseifung des Probenmaterials mit anschlieBender Extraktion erforderlich. Die
Substanzen werden anhand der Retentionszeiten identifiziert und mit externem Standard Uber die
Peakflachen bzw. Peakhohen bestimmt. Verfahren des inneren Standards konnen ebenfalls verwendet
werden, wenn die entsprechenden Wiederfindungsversuche das gleiche Verhalten des inneren Standards und
des Analyten wahrend der Analyse bewiesen haben, siehe [4] bis [14].

ANMERKUNG Bei der Verwendung einer Normalphasensdule ist die Trennung von Tocopherol und Tocotrienol
ebenfalls mdglich.

4 Chemikalien

Falls nicht anders angegeben, werden bei der Analyse nur analysenreine Chemikalien und Wasser von mindestens
Qualitat 1 nach EN ISO 3696 verwendet.

4.1 Methanol

4.2 Ethanol, absolut, Volumenanteil ¢(C,HsOH) =100 %

4.3 Ethanol, ¢(C,Hs0H) = 96 %

4.4 Natriumsulfat, wasserfrei

4.5 Kaliumhydroxid-Lésung zur Verseifung, in geeigneten Massenkonzentrationen, z. B. p(KOH) = 50 g/100 ml
oder p(KOH) =60 g/100 ml, oder alkoholische Lo&sungen, z.B. 28g KOH in 100 ml mit einem

Volumenverhaltnis von 9 Teilen Ethanol und einem Teil Wasser

4.6 Antioxidantien, wie Ascorbinsdure (AS), Natriumascorbat, Pyrogallol, Natriumsulfid (Na,S), Hydroxychinon
oder Butylhydroxytoluol (BHT)

4.7 Losemittel und Extraktionsmittel, z. B. wie Diethylether (peroxidfrei), Dichlormethan, Petroleumbenzin
(Siedebereich 40 °C bis 60 °C), n-Hexan, Ethylacetat, oder geeignete Mischungen davon
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