DIN EN 14526:2026-06 (D)

Lebensmittel - Bestimmung von Toxinen der Saxitoxingruppe in Schalentieren -
HPLC-Verfahren mit Vorsaulenderivatisierung und Peroxid- oder Periodatoxidation;
Deutsche Fassung EN 14526:2026

Inhalt Seite
EUTOPAiSCRES VOIWOT T .coiiuiiinsmiaisssnssissssssssssssssssssssnsssassssssssasssssssssssssssassssssssas sess sasassesssas sess sasas sess sas nss sasas ssssas snsssassnsssasasss 8
00D 0 1010 9
1 AnWendungshereiCh. ... —————————————————————— 10
2 Normative VerweiSUNZeN ... s s sssas s sasss s ssssssssssassssssasasns 11
3 2T o4 i 11
4 KUrzbeSchrelbUung...... i s s s e 11
5 T Yo 1174 U o 15
6 = L 19
7 DUrChflINIUNG e 21
7.1 ProbenvorbDereitung.. ..o e s sas e nan s 21
7.2 EXtraktionSVerfahren... s saans 21
7.3 o0 0] 03 113 1N 22
7.3.1  SPE-C18-REINIGUING ...ecvvrireriessmsmrmssssssssssssssmsssssssssssssssssss s s s ss s e ss e s s s ss s s st sassmsassms s sassmsassasnssennsses 22
7.3.2 SPE-COOH-Reinigung (Fraktionierung) ... 22
7.3.3 Alternative Reinigung durch SPE mit schwachem Kationenaustauscher [2] [11] ...ccccocuminieinnnn 23
7.4 Umwandlung von GTX6 in NEO und/oder C3,4 In GTX1,4.....ccccurnmsmnmsmsmsmssssmsssmssssssssssssssssssssssssssssasanss 24
Y 1 1 =<3 1T 0 o LT, 24
7.4.2 Hydrolyse der SPE-COOH-Fraktion 1 0der 2. 24
7.5 L0410 B TmT0) 0 T3] o =1 1) o) 25
T 1 1 =3 T 0 o LT, 25
7.5.2  PeriodatoXidation ... e s 25
ST T o3 (03« 1 (03 1) o, 26
8 HPLC-BESHUIMIMUILE ...occiiiiimimisiissnsssss s sssssssssas s s s s s s s bR RS RR AR SRR R R RS 26
9 LT LoD g T) g L), 29
10 L0 00 0T A T o0 29
11 BereChNUNG ... A A AR RS 29
0 s O ¥ ) 1 0T L 29
11.2 Berechnungsverfahren mit der Standardkalibrierkurve ... 30
11.3 Berechnung von GTX1,4 in der Gegenwart von GTX2,3 und dcGTX2,3......ccccocumsmsmsmsmsmsmsmsssnsssssssnens 31
11.3.1 AllGEIMEINES ... SRR AR AR R R A SRR RS 31
I 0 T =1 1L ) 32
11.4 Berechnung von NEO in der Gegenwart vOn dCSTX....oummmmmmsmsssmsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnss 33
11.4.1 AllGEIMEINES ..o AR R AR AR AR A SRR RS 33
B T 21 1 L) 34
11.5 Berechnung von NEO in der Gegenwart von dcSTX, dcNEO und STX......cocusmrmsmsmsssssssmssssssssssssasanss 35
ST I 1) 14 =) 0 o L 35
B ST T 721 1 L) T 36
11.6 Berechnung von dcNEO in der Gegenwart von dCSTX .....ccuummsmmmmsmsmsmssmsssmssssssssssssssssssssssssssssssassssssssasss 37
T I 1) 14 =) 0 o L 37
B T V= g ] 1L ) 1 38



11.7 BerecChNUNE VON £3,4....ciirisssisssmsssmsssssssssssssssssss s ssss s e se s sa s ss st st ss s s s sass s s s s snas s s s s s n s 39

11.8 Berechnung VOn GTX6 ...t s ssss s s snasssassssssssssasssns 39
11.9 Umwandlung zu STX-2HCl-AQUIVAIENTEN ......cureueeessnessessessssssessesssssssssssssssssesssessssssesssssssssssssssssessssssssass 39
12 QUALItAtSKONIIOLIE ... s 40
B RV 1) 14 =Y 0 o L, 40
12.2 AnnahmeKkriterien filr Analysenreilen .......——————————— 40
12.3 GesamtwiederfiNAUNE ... ———————————————— 41
13 D20 9574 ) 0. 41
14 UntersuchungsbheriCht ... —————————— 42
Anhang A (informativ) PraziSionSdaten........mmssssssssssss s 43
A1 Ringversuch, von Health Canada (2001) organiSiert ... 43
A.2 Leistungspriifung fiir die Gesamttoxizitit, vom Community Reference Laboratory of

Marine Biotoxins (CRLMB) 2006 Organisiert ... 45
A.3 Bestimmung von PSP-Toxinen in Schalentieren einschlief3lich GTX6 nach der Hydrolyse,

organisiert vom Community Reference Laboratory of Marine Biotoxins (CRLMB)2 2007........ 46
A4 Erweiterung der Validierung einschlief3lich dcGTX2,3 und dcNEO, organisiert von

Community Reference Laboratory of Marine Biotoxins (CRLMB)8 2008........c.cccsusmmsmsmsessssssesessenss 47
Anhang B (informativ) Chromatogramme........cummmmms s 74
Anhang C (normativ) Alternative Berechnungsverfahren ... 78
C1 BN 7o) 14 1= 1 T, 78
C.2 Berechnung von GTX1,4 in der Gegenwart von GTX2,3 und dcGTX2,3 ......ccocumsmsmsmmsmsssmsessssssesssssass 78
C.3 Berechnung von NEO in der Gegenwart von dCSTX......cmmmssmssnsssssssssssssssssssssssssssss 82
C4 Berechnung von NEO in der Gegenwart von dcSTX, dCNEO und STX........covnmsmsmsmssmsmsmsmsssssssssssssnses 85
C.5 Berechnung von dcNEO in der Gegenwart von dcSTX ...cocuurimsmsmsmsmsmsmssmsmsmssssssssmssssssssssssssssssssssssssssasses 86
LIiteratUrNINWEeISe e RS R AR R AR 88
Bilder
Bild 1 — Reaktionsprodukte nach der Derivatisierung mit Peroxid und Periodat (die Peaks fiir

die Quantifizierung sind mit Pfeilen gekennzeichnet)........ccos 14

Bild 2 — Schematische Ubersicht zu der VerfareNSWeISe ......c.uurmemmesmesmesesssessesssesssessssssssssessessess 28

Bild 3 — Chromatogramme, die die Berechnung von GTX1,4 in der Gegenwart von GTX2,3 und

[ Lo €30 19, 220 J=3 0 = 1) 1<) 32
Bild 4 — Chromatogramme, die die Berechnung von NEO in Gegenwart von dcSTX erldutern............. 34

Bild 5 — Chromatogramme, die die Berechnung von NEO in der Gegenwart von dcSTX, dcNEO

UNA STX eTJAULEIT s ——————— 36
Bild 6 — Chromatogramme, die die Berechnung von dcNEO in Gegenwart von dcSTX erliautern........ 38

Bild B.1 — Chromatogramm Mix1 (GTX1,4 und NEO) nach Periodatoxidation — 1pM

16533 4 T 1= 1 X ) L ) 75
Bild B.2 — Chromatogramm Mix 2 (dcGTX2,3, C1,2, dcSTX, GTX2,3, GTX5 und STX) nach

Periodatoxidation — 1 pM (siehe Tabelle 3)......ciiiiiini————— 75
Bild B.3 — Chromatogramm Mix 3 (dcNEO) nach Periodatoxidation — 1 pM (siehe Tabelle 3)........... 76

Bild B.4 — Chromatogramm Mix4 (C3,4 und GTX6) nach Periodatoxidation — 1 uM
163 4 T 1= 10X 1 U ) 76



Bild B.5 — Chromatogramm Alle Toxine (GTX1,4, NEO, dcGTX2,3, C1,2, dcSTX, GTX2,3, GTXS5,

STX, dcNEO, C3,4 und GTX6) nach Periodatoxidation — 0,25 pM......cccovcvnmsmsmsmsmsmssmssssssssssssnnas 77
Bild B.6 — Chromatogramm Mix 2 (dcGTX2,3, C1,2, dcSTX, GTX2,3, GTX5 und STX) nach
Peroxidoxidation — 1 pM (siehe Tabelle 3) ... ——————————— 77
Tabellen
Tabelle 1 — Niedrigste validierte Werte.......cummmmmmmmmsssssssssssssssssssssssssssssssssssss s 10
Tabelle 2 — Reaktionsprodukte nach der Periodat- oder Peroxidoxidation ... 12

Tabelle 3 — Beispiel fiir geeignete Zusammensetzungen und Konzentrationen fiir jedes PSP-

Toxin in vier StammlosungsgemiSCReN ..o ———————————— 17
Tabelle 4 — Vergleich der Fraktionierbedingungen..........commmmmmmsmmmssmsssssssssss s 24
Tabelle 5 — Empfohlener Gradient der mobilen Phase bei einem Durchfluss von 2 ml/min........couuusu 27
Tabelle 6 — Fiir die verschiedenen Toxinzusammensetzungen anzuwendende Berechnung............... 29
Tabelle 7 — Toxizititsdquivalenzfaktoren (TEF) der PSP-TOXINE .....cccuumsmsmsmsmsmssssmssssssssssmssssssssssssssssssssssnses 40
Tabelle 8 — Kriterien der Verfahrensleistung fiir die AnalySenserie ... 41
Tabelle 9 — Zu iiberpriifende Kriterien der Verfahrensleistung.........ccun, 41
Tabelle A.1 — ProbeneigenSchaften ... 44
Tabelle A.2 — Probeneigenschaften aus der Leistungsprifung.......cummmmmmmsmssssssssm 46
Tabelle A.3 — Probeneigenschaften ... —————————————— 47
Tabelle A.4 — ProbeneigenSchaften ... 48
Tabelle A.5 — Prazisionsdaten fiir STX nach der SPE-C18-Reinigung aus dem Ringversuch A.1.......... 49
Tabelle A.6 — Prizisionsdaten fiir STX nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem Ringversuch A.1...... 50
Tabelle A.7 — Prazisionsdaten fiir NEO nach der SPE-C18-Reinigung aus dem Ringversuch A.1......... 51
Tabelle A.8 — Prazisionsdaten fiir NEO nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem Ringversuch A.1..... 52
Tabelle A.9 — Prazisionsdaten fiir dcSTX nach der SPE-C18-Reinigung aus dem Ringversuch A.1 ..... 53

Tabelle A.10 — Prizisionsdaten fiir dcSTX nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem
8 =) 1 U 4 1 Vs 54

Tabelle A.11 — Prizisionsdaten fiir GTX1,4 (zusammen) nach der SPE-C18-Reinigung aus dem
LYoy 1 U 11 VO 55

Tabelle A.12 — Prazisionsdaten fiir GTX1,4 (zusammen) nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem
L =) 1 U 4 1 Vs O 56

Tabelle A.13 — Prizisionsdaten fiir GTX2,3 (zusammen) nach der SPE-C18-Reinigung aus dem
RINGVETSUCRH AL LR R R 57

-3-



Tabelle A.14 — Prizisionsdaten fiir GTX2,3 (zusammen) nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem

RINGVETSUCRH A.T oA AR A A R s 58
Tabelle A.15 — Prizisionsdaten fiir GTX5 nach der SPE-C18-Reinigung aus dem Ringversuch A.1.... 59
Tabelle A.16 — Prazisionsdaten fiir GTX5 nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem

LTy ) U 11 VR 60
Tabelle A.17 — Priazisionsdaten fiir C1,2 (zusammen) nach der SPE-C18-Reinigung aus dem

2 =) 1 U 1 Vs 61
Tabelle A.18 — Prizisionsdaten fiir C1,2 (zusammen) nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem

RINGVETSUCRH A.T .o A A R 62
Tabelle A.19 — Prizisionsdaten fiir C3,4 (zusammen) nach der SPE-COOH-Reinigung aus dem

2= 1 U 1 Vs 63
Tabelle A.20 — Priazisionsdaten fiir Parallelblindwertproben nach der SPE-C18-Reinigung aus

dem RINGVETrSUCK A. L ... s s s 64
Tabelle A.21 — Prizisionsdaten fiir Parallelblindwertproben nach der SPE-COOH-Reinigung aus

dem RINGVETSUCK A. .. s s s e e e 65
Tabelle A.22 — Prizisionsdaten fiir die Gesamttoxizitit aus der Leistungspriiffung A.2 .......ccoeieininnnns 66

Tabelle A.23 — Prézisionsdaten fiir die Gesamttoxizitit fiir die Parallelblindwertproben aus der

LeiStUNGSPIUUNG A.2 ..covicimsrssnssissssssmssssssssssssssssssssss s sssss s sssss s ssss s ss s ass s sesmssssesssssssas e snssssesemssnsnsnsns 67
Tabelle A.24 — Prizisionsdaten fiir dcGTX2,3 aus dem Ringversuch A.3 und A4 .....cnsenesmsssesesnsens 68
Tabelle A.25 — Prézisionsdaten fiir C1,2 aus dem Ringversuch A.3 und A4 ......ccovcrmmmmmsmssssssssssssssenns 69
Tabelle A.26 — Prizisionsdaten fiir dcSTX aus dem Ringversuch A.3 und A.4 .....cccummmmssmsmsssssmsssssssnns 70
Tabelle A.27 — Prizisionsdaten fiir GTX5 aus dem Ringversuch A.3 und A4 .....nnmssssmsssssssssssssens 71
Tabelle A.28 — Prizisionsdaten fiir dcNEO aus dem Ringversuch A 4., 71
Tabelle A.29 — Prizisionsdaten fiir GTX6 aus dem Ringversuch A.3 und A4 .....cccovcvnmnmscsmsmsssssssssssannns 72
Tabelle A.30 — Prizisionsdaten fiir die Gesamttoxizitiat aus dem Ringversuch A.3 und A4 .......cceeeuens 72
Tabelle A.31 — Prazisionsdaten fiir die Parallelblindwertprobe aus dem Ringversuch A.4................. 73



		2026-05-11T07:44:11+0000
	DIN Deutsches Institut fuer Normung e. V.
	Dokument ist zertifiziert




