[*|CESKA TECHNICKA NORMA

ICS 65.120; 71.040.40 Cerven
2020

Krmiva: Metody vzorkovani a analyz - CSN
Stanoveni ergotovych a tropanovych alkaloidi v krmnych surovinach ~ EN 17256
a krmnych smésich metodou LC-MS/MS

46 7061

Animal feeding stuffs: Methods of sampling and analysis - Determination of ergot alkaloids and
tropane alkaloids in feed materials and compound feeds by LC-MS/MS

Aliments des animaux: Méthodes d,échantillonnage et d,analyse - Détermination de la teneur en
alcaloides de l,ergot et en alcaloides tropaniques dans les matieres premieres et les aliments
composés par CL-SM/SM

Futtermittel: Probenahme- und Untersuchungsverfahren - Bestimmung der Alkaloide
des Mutterkorns und der Tropanalkaloiden in Einzelfuttermitteln und Mischfuttermitteln mittels LC-
MS/MS

Tato norma je ¢eskou verzi evropské normy EN 17256:2019. Pfeklad byl zajistén Ceskou agenturou
pro standardizaci. Ma stejny status jako oficialni verze.

This standard is the Czech version of the European Standard EN 17256:2019. It was translated by
the Czech Standardization Agency. It has the same status as the official version.

Nahrazeni predchozich norem

Touto normou se nahrazuje CSN EN 17256 (46 7061) z dubna 2020.

Néarodni predmluva
Zmeény proti predchozi normé

Proti predchozi normé dochézi ke zméné zplsobu prevzeti EN 17256:2019 do soustavy norem CSN.
Zatimco CSN EN 17256 z dubna 2020 prevzala EN 17256:2019 schvélenim k pfimému pouzivani
jako CSN oznédmenim ve Véstniku UNMZ, tato norma ji prejima prekladem.

Informace o citovanych dokumentech

EN ISO 3696:1995 zavedena v CSN ISO 3696:1994 (68 4051) Jakost vody pro analytické ucely.
Specifikace a zkuSebni metody

Souvisici CSN



CSN ISO 5725-5:2018 (01 0251) Presnost (pravdivost a preciznost) metod a vysledk méreni - Cast
5: Alternativni metody pro stanoveni preciznosti normalizované metody méreni

CSN EN ISO 6498 (46 7004) Krmiva - Pokyny pro pripravu vzorku
Citované predpisy

Narizeni Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢. 273/2004 ze dne 11. tnora 2004 o prekursorech
drog

Narizeni Komise (ES) ¢. 152/2009 ze dne 27. ledna 2009, kterym se stanovi metody odbéru vzorka
a laboratorniho zkousSeni pro uredni kontrolu krmiv

Upozornéni na narodni poznamky

Do normy byla k ¢lanku 5.3.15 doplnéna narodni pozndmka.
Vypracovani normy

Zpracovatel: Katetina Sléglové, ICO 76130509

Pracovnik Ceské agentury pro standardizaci: Ing. Radmila Foretova

Ceskéa agentura pro standardizaci je statni piispévkova organizace ztfizena Utadem pro technickou
normalizaci, metrologii a statni zkusebnictvi na zékladé ustanoveni § 5 odst. 2 zakona ¢. 22/1997 Sh.,
o technickych pozadavcich na vyrobky a o zméné a doplnéni nékterych zakont, ve znéni pozdéjsich
predpisu.
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Krmiva: Metody vzorkovani a analyz - Stanoveni ergotovych a tropanovych alkaloidi v krmnych
surovinach a krmnych smésich metodou LC-MS/MS

Animal feeding stuffs: Methods of sampling and analysis - Determination of ergot alkaloids and
tropane alkaloids in feed materials and compound feeds by LC-MS/MS

Aliments des animaux: Méthodes Futtermittel: Probenahme-

d,échantillonnage et d,analyse - Détermination und Untersuchungsverfahren - Bestimmung

de la teneur en alcaloides de l,ergot et en der Alkaloide des Mutterkorns

alcaloides tropaniques dans les matieres und der Tropanalkaloiden in Einzelfuttermitteln
premieres et les aliments composés par CL- und Mischfuttermitteln mittels LC-MS/MS
SM/SM

Tato evropska norma byla schvalena CEN dne 2019-07-28.

Clenové CEN jsou povinni splnit vnitini predpisy CEN/CENELEC, v nichZ jsou stanoveny podminky,



za kterych se této evropské normeé bez jakychkoliv modifikaci udéluje status narodni normy.
Aktualizované seznamy a biblio-

grafické citace tykajici se téchto narodnich norem lze obdrZet na vyz4déni v Ridicim centru CEN-
CENELEC nebo u kteréhokoliv ¢lena CEN.

Tato evropskéd norma existuje ve trech oficidlnich verzich (anglické, francouzské, némecké). Verze
v kazdém jiném jazyce prelozena ¢lenem CEN do jeho vlastniho jazyka, za kterou zodpovida a kterou
notifikuje Ridicimu centru CEN-CENELEC, mé stejny status jako oficidlni verze.

Cleny CEN jsou narodni normaliza¢ni organy Belgie, Bulharska, Ceské republiky, Dénska, Estonska,
Finska, Francie, Chorvatska, Irska, Islandu, Italie, Kypru, Litvy, LotySska, Lucemburska, Madarska,
Malty, Némecka,

Nizozemska, Norska, Polska, Portugalska, Rakouska, Republiky Severni Makedonie, Rumunska, Recka,
Slovenska, Slovinska, Spojeného kréalovstvi, Srbska, Spanélska, Svédska, Svycarska a Turecka.
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Evropsky vybor pro normalizaci

European Committee for Standardization

Comité Européen de Normalisation

Europaisches Komitee fiir Normung

Ridici centrum CEN-CENELEC: Rue de la Science 23, B-1040 Brusel
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jsou celosvétové vyhrazena narodnim ¢leniim CEN.
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Priloha B (informativni) Priklad podminek LC-

Priloha C (informativni) Priklad LC-MS/MS chromatogramu ergotovych alkaloidu a tropanovych
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Evropska predmluva

Tento dokument (EN 17256:2019) vypracovala technicka komise CEN/TC 327 Krmiva - Metody
odbéru vzorki a analyzy, jejiz sekretariat zajistuje NEN.

Této evropské normé je nutno nejpozdéji do brezna 2020 udélit status narodni normy, a to bud
vydanim identického textu, nebo schvalenim k primému pouzivani, a narodni normy, které jsou s ni
v rozporu, je nutno zrusit nejpozdéji do brezna 2020.

Upozornuje se na moznost, ze nékteré prvky tohoto dokumentu mohou byt predmétem patentovych
prav. CEN nelze Cinit odpovédnym za identifikaci jakéhokoliv nebo vSech patentovych prav.

Tento dokument byl vypracovan na zékladé mandatu udéleného CEN Evropskou komisi a Evropskym
sdruzenim volného obchodu.

Podle vnitrnich predpist CEN-CENELEC jsou tuto evropskou normu povinny zavést narodni
normalizaéni organizace nésledujicich zemi: Belgie, Bulharska, Ceské republiky, Dénska, Estonska,
Finska, Francie, Chorvatska, Irska, Islandu, Italie, Kypru, Litvy, LotySska, Lucemburska, Madarska,
Malty, Némecka, Nizozemska, Norska, Polska, Portugalska, Rakouska, Republiky Severni
Makedonie, Rumunska, Recka, Slovenska, Slovinska, Spojeného kralovstvi, Srbska, Spanélska,
Svédska, Svycarska a Turecka.



Uvod

Ergotové alkaloidy jsou mykotoxiny produkované druhy rodu Claviceps. V Evropé je nejrozsirenéjSim
druhem houba Claviceps purpurea. Houby mohou napadat rostliny z ¢eledi Poaceae (lipnicovité), na
kterych tvori tmavé zabarvené utvary nazyvané sklerocia nebo namel (zito). Ekonomicky
vyznamnymi obilovinami, které mohou byt napadany C. purpurea, jsou zito, pSenice, tritikale,
je¢men, proso a ovsy. Sklerocia obsahuji soubor ergotovych alkaloid{i, z nichz dvanact bylo
identifikovano jako hlavni soucdsti: ergokornin, ergokorninin, ergokristin, ergokristinin, ergokryptin,
ergokryptinin, ergometrin, ergometrinin, ergosin, ergosinin, ergotamin a ergotaminin. Ergokryptin
a ergokryptinin se vyskytuji jako smés ?- a B -izomert.

Tropanové alkaloidy jsou rostlinné toxiny produkované nekolika druhy z Celedi Solanceae (lilkovité).
Semena a dalsi Casti rostlin obsahuji vyznamna mnozstvi atropinu (hyoscyaminu) a skopolaminu, coz
jsou nejtoxictéjsi latky. Druhy Datura, Hyoscyamus a Atropa se mohou na polich vyskytovat jako
plevele a mohu byt spole¢né sklizeny, coz vede

ke kontaminaci krmnych zrnin a krmnych produkta.

Tento dokument nema za cil resit veskeré bezpecnostni problémy, jez jsou spojeny s jeho
pouzivanim. Je odpovédnosti uzivatele tohoto dokumentu zavést vhodna opatreni pro
bezpecnost a ochranu zdravi a zajistit, Ze je postupovano v souladu prisluSnymi pravnimi
pozadavky.



1 Predmet normy

Tento dokument popisuje metodu pro stanoveni jednotlivych ergotovych alkaloidu a tropanovych
alkaloida

v nezpracovanych obilninach a obilnych krmnych smésich pomoci vysokotuc¢inné kapalinové
chromatografie s tandemovou hmotnostni spektrometrii (LC-MS/MS).

Tento dokument byl Gspésné validovan v mezilaboratorni zkousce na nasledujicich matricich: Zito,
jeCmen,

pSenice, kompletni krmivo pro skot, prasata a drubez. Validace na pohance poskytla prijatelné vysledky,
ale relativni smérodatné odchylka reprodukovatelnosti byla pro vétsinu analytu vys$si ve srovnani

s ostatnimi matricemi. To maze byt zpisobeno slozenim matrice. Validovany rozsah metody je pro
jednotlivé alkaloidy priblizné mezi 10 png/kg a 250 pg/kg. Stanoveni koncentraci nad 250 pg/kg je
mozné pouzitim vy$$ich hodnot pridavku a zredéni extraktu vzorkd, ale toto nebylo v mezilaboratorni
zkousce validovano.

Tento dokument je s pomoci jednobodového standardniho pridavku ke vzorku pouzitelny pro
stanoveni:

ergokornin ve zkouseném rozsahu 12 pg/kg az 221 pg/kg;

» ergokorninin ve zkouSeném rozsahu 9 pg/kg az 196 ng/kg;

* ergokristin ve zkouSeném rozsahu 14 ng/kg az 312 ug/kg;

* ergokristinin ve zkouSeném rozsahu 12 ng/kg az 258 pg/kg;

» ?-ergokryptin ve zkouseném rozsahu 10 pg/kg az 184 ng/kg;
* suma ?-ergokryptininu a $-ergokryptininu ve zkouseném rozsahu 8 nug/kg az 171 pg/kg;
* ergometrin ve zkouseném rozsahu 12 pg/kg az 174 ng/kg;

* ergometrinin ve zkouSeném rozsahu of 3 ng/kg az 172 pg/kg;
* ergosin ve zkouseném rozsahu 12 pg/kg az 226 ng/kg;

* ergosinin ve zkouseném rozsahu 9 ng/kg az 273 pg/kg;

* ergotamin ve zkouSeném rozsahu 11 ng/kg az 443 pg/kg;

* ergotaminin ve zkouseném rozsahu 10 pg/kg az 273 pg/kg;

+ atropin ve zkouSeném rozsahu 16 pg/kg az 252 pg/kg;

* scopolamin ve zkouSeném rozsahu 15 pg/kg az 246 ng/kg.

Konec nahledu - text dale pokracuje v placené verzi CSN.



