DIN EN 17049:2018-05 (D)

Futtermittel: Probenahme- und Untersuchungsverfahren - Identifizierung von Tylosin,
Spiramycin, Virginiamycin, Carbadox und Olaquindox in Konzentrationen unterhalb
von Zusatzstoffen in Mischfuttermitteln - Bestatigungsanalyse mittels LC-MS;
Deutsche Fassung EN 17049:2018

Inhalt Seite
2000 0 0BT LT Y0 o) o o 4
1 Anwendungsbereich. ... ————————————————_———_———————_————— 5
2 NOIrmative VEIrWeISUNZEI ..o s sssssss st s s smsas s sms s s s s s s s 5
3 Kurzbeschreibung......s s 5
4 Reagenzien und Materialien ... s sssss s s seses 5
4.1 B 7o) 14 =) 10 T, 5
4.2 Reagenzien und Materialien .......—————————— 6
4.3 0 1] 11 6
4.3.1 HPLC Mobile Phase A: AMeiSensaure 5 MM......m s 6
4.3.2 HPLC Mobile Phase B: Ameisensdure 50 mM/Acetonitril (10/90, Volumenanteil in

o0 07/ 1 ) 6
4.4 Y ) 010 B ) o 0T T o 6
4.4.1 Tylosin-Stammlosung (500 PE/MI) ..ccrnersesinsiiiiisssssssssss s s sess 6
4.4.2 Spiramycin-Stammloésung (500 pg/Ml)....ccii s ——————————————— 6
4.4.3 Virginiamycin-Stammlosung (500 pg/MI) ...ccccvrvcrnmrsmsmsmmsmsmsmssmssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssas 6
4.4.4 Carbadox-Stammlosung (500 PE/MI) ..ccuirimsmmsmsmssmmsmsmssmssmssssssssssssssssssssss s —————— 7
4.4.5 Olaquindox-Stammlésung (500 g/ MI) ... ssss 7
4.4.6 Gemischte StaMMIOSUNG 1 ... ————— 7
4.4.7 Gemischte StamMMIOSUNG 2 ....cccvvrsmsmsemsmsmsmmsmsssmssssssssmssssssssssss s AR e AR R R R R R AR R R RS 7
4.4.8 KaliDrierStandard ... s st et s s s s s s e e e e 7
5 ) o L, 7
6 PrODENANIME.....ceerrrr s ———— 8
7 ProbenvorbDereitung...... s e 8
7.1 Probenvorbehandlung.......c s s 8
7.2 Proben zur QUalitatSIENKUNG .....ccocvrmimnmmisnsmmissssssss s s s sms s eses 8
7.3 50 0] 075 112 (3 = 1 0 9
7.4 o 0101 QT30 0T 9
7.5 Probenvorbereitung fill LC-MS/MS ... 9
7.6 BestatigungSKONEIOIIE ... s s ssss s e 9
8 LC-MS /MS-ANALYSE c.vvururmsrssnsmssssssmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssessssssnsssnssssnses 9
8.1 AlIZEIMEINES ... AR AR RS 9
8.2 LC-MS/MS-VersuchSbediNGUNZEN ....c.ccumrmimsmsmssmsmsmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssseses 9
8.3 00 00100 o1 L 0 10
8.4 o Q0] 01 4 D 1T 12 10
9 Datenverarbeitung und Auswertung der Ergebnisse........commmmmmmssssssssn 10
9.1 DatenVerarD@ItUNEG. ... AR AR RE 10
9.2 Aufzeichnung und Berechnung der Identifikationsparameter .........—————————— 11
10 Annahmekriterien fiir die Analysenergebnisse.........——————————— 11
0200 O ¥ ) 1 0T L 11
10.2 Annahme der ANalySeNSETrie. ... s ss s sns s s ns 11



10.3 Identifizierung des ANALYLEN ... 11

10.3.1 AllGEIMEINES. .. RS AR RS AR R S R R R R R R 11
10.3.2 Retentionszeit-Kriterium ... 11
10.3.3 Ionen-Verhaltnis-Kriteritm ... s 11
11 UntersuchungsbheriCht .. s 12
Anhang A (informativ) Ergebnisse des Ringversuchs......sssssssssn. 13
A1 1D 100001 F 10 0 0 . 13
A2 117 ) T 1) . 13
A3 Statistische Analyse der Ergebnisse......ssssssssssssssss 15
A4 Ergebnisse und Interpretation — PraziSion.......mssssssssssssssssssssssssssssssssssans 16
Anhang B (informativ) Annahmeformular fiir Analysenserie und Probe.........ccnn. 23
Anhang C (informativ) Quantitative ANAlySe ... 24
C1 AllGEIMEINES ...t RS 24
C.2 Verfahren der quantitativen ANalySe ... 24
C.2.1 Probenvorbehandlung der quantitativen Analyse........cuummms——————s 24
C.2.2 Proben zur QUalitatSIeNKUNE ... ————————— 24
C.2.3  ProbeneXtraKtion ... s RS 25
G707 SN o 0000 =5 010 D 0L 41 25
C.2.5 Probenvorbereitung fiir LC-MS/MS.......couimmmnmsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssass 25
C.2.6 WiederfindungSKONIIOlle.......coiinrmsmmnmsmsmssssmsmsmnsssssmssssssssmssssssssssssssssss s sssss s s ssssssssessssssssssssssseses 25
C.2.7 BestitigungSKONtIOlle ......ccuivismsmsmsmsmsmssmsmsmssssssssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssss s ssssssssssssssssssssssssnsssnssnsssnsassnses 25
C.2.8  LC-MS/MS-ANALYSE c.ururrrsrrsrmssssssmsssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssssssssssnssssssssssnssssssnsssnssssnsssassnses 26
C.3 Datenverarbeitung und Auswertung der Ergebnisse.........cmn, 28
O 20 T = 73 0 17 a1 g 01 L0 28
C.3.2 Aufzeichnung und Berechnung der Identifikationsparameter ........mmmmm—————m, 28
C.3.3 Berechnung der Analytenmenge in der Probe ... 28
C.3.4 Berechnung des Wiederfindungsprozentanteils ... 28
C4 AnnahmeKkriterien fiir das Analysenergebnis.......cummmmm——————— 29
O B 1 ) 1 1= 1 T, 29
C.4.2 Annahme der ANalySeNSerie.. . —————————————_——_——_— 29
C.4.3 Identifizierung des ANALYLEN ...c.cccvrnmmsmsmssmsmsmsmnsssmsmssssssssssssssssssss s s s s e ses 29
C.5 Anmerkungen Zum Verfahren..... s sssssssssssssssasasas 30
C.5.1 Einfluss der IonisationsunterdrilCKUNG. ... 30
C.5.2 Bemerkungen zur quantitativen GenauigKeit .....c..cummimrmmmsmmmmmmmmssssssssssssssss 30
C.5.3 Bemerkungen zur Relevanz des Wiederfindungprozentanteils.......c..ommmmmmmmmsmssns 30
Anhang D (informativ) Annahmeformular fiir Analysenserie und Probe........n. 31
LIt eratUTNINWEISE .t E R RS AR AR AR R AR R AR AR R R RS 32



		2026-06-17T18:56:14+0000
	DIN Deutsches Institut fuer Normung e. V.
	Dokument ist zertifiziert




