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ILNAS-EN 17203:2021

Nationales Vorwort

Diese Europaische Norm EN 17203:2021 wurde als luxemburgische Norm ILNAS-EN
17203:2021 tibernommen.

Alle interessierten Personen, welche Mitglied einer luxemburgischen Organisation
sind, konnen sich kostenlos an der Entwicklung von luxemburgischen (ILNAS),
europdischen (CEN, CENELEC) und internationalen (ISO, IEC) Normen beteiligen:

Inhalt der Normen beeinflussen und mitgestalten
- Kunftige Entwicklungen vorhersehen
- An Sitzungen der technischen Komitees teilnehmen

https://portail-qualite.public.lu/fr/normes-normalisation/participer-normalisation.html

DIESES WERK IST URHEBERRECHTLICH GESCHUTZT

Kein Teil dieser Veroffentlichung darf ohne schriftliche Einwilligung
weder vervielfaltigt noch in sonstiger Weise genutzt werden - sei es
elektronisch, mechanisch, durch Fotokopien oder auf andere Art!
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EUROPAISCHE NORM ILNAS-EN 17203:2021EN 17203
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Mai 2021

ICS 67.050 Ersetzt EN 17203:2018

Deutsche Fassung

Lebensmittel - Bestimmung von Citrinin in Lebensmitteln mit
HPLC-MS/MS

Foodstuffs - Determination of citrinin in food by HPLC- Produits alimentaires - Dosage de la citrinine dans les
MS/MS produits alimentaires par CLHP-SM/SM

Diese Europdische Norm wurde vom CEN am 19. Marz 2021 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung 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 CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische 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, Ddnemark, Deutschland, Estland, Finnland,
Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen,
Osterreich, Polen, Portugal, der Republik Nordmazedonien, Ruménien, Schweden, der Schweiz, Serbien, der Slowakei, Slowenien,
Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

. — |

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

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Rue de la Science 23, B-1040 Briissel

© 2021 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 17203:2021 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN
vorbehalten.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (EN 17203:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 275
,Lebensmittelanalytik - Horizontale Verfahren“ erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Diese Europdische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis November 2021, und etwaige entgegenstehende

nationale Normen miissen bis November 2021 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. CEN istnicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 17203:2018.

Dieses Dokument wurde unter einem Normungsauftrag erarbeitet, den die Europdische Kommission und die
Europdische Freihandelszone dem CEN erteilt haben.

Gegeniiber der Ausgabe von 2018 wurden die folgenden Anderungen vorgenommen:

— 5.24 Die Notwendigkeit, tiglich neue Kalibrierlésungen herzustellen, wurde gestrichen.

— 6.14.2 Die Anforderung einer Kreuzkontamination unter 1 % wurde gestrichen.

— 7.5.1 Der erste Satz wurde im Sinne einer besseren Ausdrucksweise umformuliert.

— 7.5.2 Der letzte Teil ,im negativen lonenmodus“ des zweiten Absatzes vor Tabelle 2, beginnend mit
»wenn ein Addukt-lon als Vorginger-lon verwendet wird“, wurde gestrichen, da fiir dieses Verfahren
nicht anwendbar.

— 7.5.2 In Tabelle 2 wurde die letzte Spalte fiir den zweiten Qualifier wieder eingefiihrt.

— 7.6 Absatz 2, Zeile 1 wurde im Sinne besserer Verstandlichkeit umformuliert.

— 8.1 Absatz 3 wurde mit anderen Normen der CEN/TC 275/WG 5 abgestimmt.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschiftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden

Lander gehalten, diese Europdische Norm zu libernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die

Republik Nordmazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien,

Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumaénien,

Schweden, Schweiz, Serbien, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tiirkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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Einleitung

Das Mycotoxin Citrinin ist ein Polyketid-Sekundarmetabolit, das hauptsachlich nach der Ernte in Lebens-
mitteln und Futtermitteln durch mehrere Pilze der Gattungen Penicillium (z. B. P. citrinum), Aspergillus (z. B.
A. candidus) und Monascus (z. B. M. purpureus) gebildet wird. Citrinin tritt vorwiegend in gelagerten Kérnern
wie Reis, Mais, Weizen, Gerste, Hafer und Roggen auf. Citrinin kann als Schadstoff in rotem mit Monascus
purpureus fermentiertem Reis und daraus formulierten Nahrungserganzungsmitteln gefunden werden.

WARNUNG 1 — Sofern Arbeitsschritte mit gefihrlichen Chemikalien durchgefiihrt werden, miissen
geeignete Vorsichts- und Schutzmafinahmen getroffen werden. Die aktuelle Version der
Gefahrenstoffverordnung, Verordnung (EG) Nr. 1907/2006 [5], sowie geeignete nationale
Mitteilungen, sollten beriicksichtigt werden.

WARNUNG 2 — Die Anwendung dieses Dokuments kann die Verwendung gefahrlicher Substanzen,
Arbeitsginge und Gerite einschlief3en. 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 fiir den Arbeits- und
Gesundheitsschutz zu treffen und vor der Anwendung festzulegen, welche einschrinkenden
Vorschriften gelten.

WARNUNG 3 — Von Citrinin sind nephrotoxische Eigenschaften bekannt, die proximale Tubuli der
Niere schadigen [6].
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung des Citriningehalts in Lebensmitteln (Getreide,
rotem Reis [RYR, en: red yeast rice]), Krautern und Nahrungserganzungsmitteln mittels Fliissigchromato-
graphie und Tandem-Massenspektrometrie (LC-MS/MS).

Dieses Verfahren wurde fiir Citrinin in rotem Reis und in entsprechend zusammengesetzten
Nahrungsergidnzungsmitteln im Bereich von 2,5 pg/kg bis 3 000 pg/kg sowie fiir Citrinin in Weizenmehl im
Bereich von 2,5 pg/kg bis 100 pg/kg validiert.

Laborerfahrungen haben gezeigt, dass dieses Verfahren auch auf weifden Reis, auf Krauter wie Ginkgo-

Biloba-Blatter in Pulverform und entsprechend zusammengesetzte Nahrungserganzungsmittel im Bereich
von 2,5 pg/kg bis 50 pg/kg anwendbar ist.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

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

3 Begriffe

Es werden keine Begriffe in diesem Dokument angegeben.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

4 Kurzbeschreibung

Eine Einwaage wird mit einer wassrigen Salzsdureldsung versetzt und mit einem Ethylacetat/Acetonitril/
Eisessig-Gemisch 60 min extrahiert. Der Extrakt wird mit Magnesiumsulfat und Natriumchlorid versetzt,
geriihrt und zum Abscheiden des Wassers zentrifugiert, um die Phasentrennung der Mischung zu
ermoglichen. Ein Aliquot des Uberstands wird gesammelt, filtriert, mit einer Isotopenmarkierten internen
Standardlésung (ISTD) versetzt und mit Umkehrphasen-LC-MS/MS analysiert. Der Analyt wird anhand des
entsprechenden Citrinin/Citrinin-13C-Verhaltnisses und den Citrininkonzentrationen quantifiziert.

5 Reagenzien

Falls nicht anders festgelegt, werden nur analysenreine Chemikalien und Wasser der Qualitit1 nach
EN ISO 3696 verwendet. Handelsiibliche Losungen mit gleichwertigen Eigenschaften wie die aufgefiihrten
diirfen auch verwendet werden.

5.1 Ethylacetat, analysenrein oder hoher.

5.2 Acetonitril, LC-MS-Reinheit.

5.3 Eisessig (CH3COOH), analysenrein oder hoher.


http://www.electropedia.org/
http://www.iso.org/obp
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5.4 Eisessig (CH3COOH), LC-MS-Reinheit.

5.5 Magnesiumsulfat, wasserfrei (MgS04), analysenrein oder hdher.

5.6 Natriumchlorid (NaCl), analysenrein oder hoher.

5.7 Salzsdure-Losung (HCI), analysenrein oder hoher, Volumenanteil ¢ (HCl) = 37 % (acidimetrisch).
5.8 Wasser (H20), entionisiert (Ultrapure).

5.9 Wasser (H20), LC-MS-Reinheit.

5.10 Methanol (MeOH), LC-MS-Reinheit.

5.11 Ammoniumacetat (CH3COONH4), LC-MS-Reinheit.

5.12 Extraktionsléosung1.

990 ml Wasser (5.8) werden mit 10ml Eisessig(5.3) versetzt und gemischt (Wasser + Eisessig,
99 + 1, v + v). 100 g Natriumchlorid (5.6) werden in 11 dieser Mischung aufgelést und diese wird mit 16 ml
Salzsaureldsung (5.7) versetzt. Diese Losung kann bei Raumtemperatur gelagert 1 Monat verwendet werden.

5.13 Extraktionslosung 2.

240 ml Acetonitril (5.2) werden mit 750 ml Ethylacetat (5.1) und 10 ml Eisessig (5.3) versetzt und gemischt.
Diese Losung (Ethylacetat + Acetonitril+Eisessig, 75+ 24+ 1,v+v+v) kann bei Raumtemperatur
gelagert 1 Monat verwendet werden.

5.14 Verdiinnungsléosung.

80 ml Methanol (5.10) werden mit 18 ml Wasser (5.9) und 2 ml Eisessig (5.4) versetzt und gemischt. Diese
Losung (Methanol + Wasser + Eisessig, 80 + 18 + 2, v + v + v) kann bei Raumtemperatur gelagert 1 Monat
verwendet werden.

5.15 Ammoniumacetat/Eisessigin Wasser.

9,5 g Ammoniumacetat (5.11) werden in 12,5 ml Wasser (5.9) aufgelost, mit 12,5 ml Eisessig (5.4) versetzt
und griindlich gemischt. Diese Losung kann bei < —18 °C gelagert 12 Monate verwendet werden.
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5.16 Mobile Phase A: Ammoniumacetat/Eisessig in Wasser, molare Konzentration ¢ = 5 mmol/I.

999 ml Wasser (5.9) werden mit 1 ml Ammoniumacetat/Eisessig in Wasser (5.15) versetzt und sorgfaltig
gemischt.

5.17 Mobile Phase B: Ammoniumacetat/Eisessig in Methanol, ¢ = 5 mmol/I.

999 ml Methanol (5.10) werden mit 1 ml Ammoniumacetat/Eisessig (5.15) versetzt und sorgfaltig gemischt.
5.18 Citrinin, analytischer Standard > 99 %, z. B. kristallin oder als zertifizierte Standardlésung.

5.19 Citrinin-Stammlésung, Massenkonzentration p = 500 pg/ml.

5 mg kristallines Citrinin werden auf 0,1 mg in einen 10 ml-Messkolben eingewogen, in Acetonitril (5.2)
gelost und damit bis zur Marke aufgefiillt. Die Massenkonzentration dieser Stammlésung muss iiberpriift
werden. Dies kann mit LC-MS/MS gegen die zertifizierte Standardlésung (5.18) oder durch photometrische
Konzentrationsbestimmung mit dem molaren Extinktionskoeffizienten geschehen [8].

Die zertifizierte Standardlosung (5.18) kann alternativ als Stammldsung verwendet werden.
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