Verordnung des Bundesministers fir Gesundheit,
Sportund  Konsumentenschutz zur Festsetzung des
Hochstgehaltes an Erucasaure

(Erucasaureverordnung)

StF: BGBI. Nr. 468/1994

Auf Grund des 8 10 Abs. 1 des Lebensmittelgesetze
86, zuletzt geéndert durch das Bundesgesetz BGBI. N
verordnet:

§ 1. (1) Es ist verboten, zum menschlichen Genuss
Speisedle, Speisefette und Lebensmittel, die unter
Speisedlen und Speisefetten hergestellt worden sind
Gesamtfettgehalt von mehr als 5% enthalten, in Verk
wenn sie mehr als 5% Erucaséaure - bezogen auf den G
Fettsduren in der Fettphase - enthalten.

(2) Fur Verzehrprodukte gilt Abs. 1 sinngemaf.

§ 2. Die Bestimmung des Gehaltes an Erucaséure ha
Anhang beschriebenen Methode zu erfolgen.
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BESTIMMUNG DES ERUKASAUREGEHALTS IN SPEISEOLEN UNBFETTEN SOWIE IN

LEBENSMITTELN MIT OL- UND FETTZUSATZ

I. EINLEITUNG

1. VORBEREITUNG DER PROBE

1.1. Allgemeines
Die Menge der zu analysierenden Laborprobe
Regel 50 g, sofern nicht eine grofere Menge

1.2. Vorbereitung der Probe
Die Probe ist vor der Analyse zu homogenisi

1.3. Lagerung
Die so vorbereitete Probe muss standig in e
verschlossenem Behélter gelagert werden.

2. REAGENZIEN

2.1. Wasser

2.1.1. Ist fur Lésungen. Verdinnungen und Waschung
erforderlich, so handelt es sich stets um d
Wasser oder entmineralisiertes Wasser von m
gleichwertiger Reinheit.

2.1.2. Wird bei einer "Losung" oder einer "Verdinn
Hinweis auf ein Reagenz gegeben, so handelt
eine wassrige Losung.

2.2. Chemikalien
Sofern keine gegenteiligen Angaben vorliege
Chemikalien analysenreine Qualitat besitzen

3. GERATE

3.1. Geréateliste
Die Geréateliste enthalt Ausristungen fir be
besonderen Spezifikationen.

3.2. Analysenwaagen
Unter Analysenwaage ist eine Waage mit eine
von mindestens 0,1 mg zu verstehen.

4. DARSTELLUNG DER ERGEBNISSE

4.1. Ergebnisse
Das im Analysenbericht genannte Ergebnis st
Mittelwert von mindestens zwei Bestimmungen
Wiederholbarkeit dar.
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4.2. Berechnung des Prozentsatzes
Aufer bei besonderen Vorschriften werden di
Prozent (m/m) der Gesamtfettsauren der Prob
Laboratorium erhielt, angegeben.

4.3. Anzahl der Dezimalstellen
Das Ergebnis ist mit nicht mehr Stellen nac
anzugeben, als die Genauigkeit des Analysev

Il. BESTIMMUNG DER ERUKASAURE
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h dem Komma
erfahrens zulasst.

1. GEGENSTAND UND ANWENDUNGSBEREICH DER METHOIE

Mit dieser Methode kann der Erukasauregehal
a) in Olen und Fetten, die Cetoleinséure en
cis-lsomeres der Docosenséure, das in Fi
b) in hydrierten Olen und Fetten, die cis-
der Docosenséaure enthalten, bestimmt wer

2. DEFINITION
Erukasauregehalt: Erukaséure, bestimmt nach
Methode.

3. PRINZIP
Die Methylester der Fettsauren werden auf S
enthaltenden Diuinnschichtplatten bei tiefer
getrennt. Die getrennten Ester werden gasch
quantitativ bestimmt.

4. REAGENZIEN

4.1. Frisch destillierter Diathylather, frei von

4.2. n-Hexan

4.3. Kieselgel G fur Diunnschichtchromatographie

4.4. Kieselgel fur Saulenchromatographie

4.5. Silbernitratiésung 200 g/I. 24 g Silbernitr
Wasser geldst und mit Wasser auf 120 ml auf

4.6. Losung des Erukasauremethylesters, 5 mg/ml.
Erukasauremethylester werden in einigen ml
mit n-Hexan auf 10 ml verdunnt.

4.7. Losung des Tetracosansauremethylesters als
0,25 mg/ml. 25 mg Tetracosansauremethyleste
einigen ml n-Hexan (wie in 4.6) gel6st und
aufgefllt.

4.8. FlieBmittel. Toluol: n-Hexan 90 : 10 (v/v)

4.9. 2,7 Dichlorfluoresceinlésung, 0,5 g/1. 50 m
2,7-Dichlorfluorescein werden unter Erhitze
100 ml 50%igem wasserhaltigem Methanol geld

5. GERATE

5.1. Geréte fur die Dinnschichtchromatographie,
einschlieflich:

5.1.1. Tiefkiihlschrank, der die Trennkammer einsch
auf Temperaturen von minus 20 Grad C bis mi
halten kann

5.1.2. Glasplatten, 200 mm x 200 mm

5.1.3. Ultraviolettlampe

5.1.4. Glassaule 200 mm lang, Innendurchmesser 10
Glaswolle oder Glasfilterboden. Alternativ
Glasfiltertrichter

5.1.5. Gerat zum Auftragen von Lésungen in Form ei
Streifens oder einer Linie

5.2. Gaschromatograph mit elektronischem Integra
Anhang VI Abschnitt 11l der Verordnung (EWG
beschrieben.

6. ARBEITSVORSCHRIFT

6.1. Herstellung von Fettsduremethylestern
Von etwa 400 mg Ol oder Fett der Analysenpr
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Nr. 72/77 beschriebenen Methode eine Lésung
50 mg/ml der Fettsauremethylester in Hexan

6.2. Dunnschichtchromatographie
6.2.1. Herstellung der Platten

60 g Kieselgel (4.3) und 120 ml Silbernitra
werden in einen 500-ml-Rundkolben gegeben u
Herstellung einer homogenen Suspension gesc
Suspension wird in Ublicher Weise in einer
etwa 0,5 mm auf die Platten aufgebracht. Di
Beschichtung von funf Platten von je 200 x
Platten werden an der Luft vorgetrocknet (a

30 Minuten im Dunkeln); danach werden sie e
30 Minuten bei 100 Grad C im Trockenschrank
aktiviert. Nach der Aktivierung sollten die

wie moglich verwendet werden, andernfalls s
im Dunkeln zu lagern und vor ihrer Verwendu
(Anmerkung: Eine einstiindige Aktivierung be
ausreichen, sofern die Platten dabei nicht

bei der Entwicklung Randeffekte zu vermeide
jeder Platte im Abstand von 10 mm von den S
oberen Rand Striche durch die Schichten gez
die Platten verwendet werten.

6.2.2. Auftragen der Methylester

Mit dem Auftraggeréat (5.1.5) werden 50 myl
hergestellten Methylesterlésung (6.1) in ei

50 mm langen Streifen und im Abstand von we
der Seite und 10 myl vom unteren Rand der P
In gleicher Weise werden 100 myl einer Misc
gleichen Teilen aus Methylesterlésung (6.1)
des Erukasauremethylesters (4.6) besteht, a
Wegen der Empfindlichkeit der Schichten ist
der Lésungen besonders vorsichtig vorzugehe
Auftragen der Methylester kann der untere R
Diathylather getaucht werden, bis der Ather
die Startlinie aufgestiegen ist. Dadurch we
Methylester auf einen schmalen Streifen kon
Anmerkung: Eventuell kbnnen noch 50 myl der
Erukasauremethylesterlésung (4.6) auf die P
werden, um nach der Entwicklung die Identif
Erukasauremethylester enthaltenden Zone zu
Abbildung).

6.2.3. Entwicklung der Platten

Es wird eine ausreichende Menge FlieBmittel
einer Hohe von 5 mm in die Trennkammer gege
Deckel in einen Tiefkuhlschrank (5.1.1) ges
Temperatur bei minus 25 Grad C oder so nahe
dieser Temperatur liegt. (In einigen Fallen
zweckmalig sein, die Trennkammer auszukleid
Stunden wird die Platte vorsichtig in die T
gestellt und man lasst das FlieBmittel bis

oder zwei Dritteln der Plattenhdhe aufsteig
Herausnehmen der Platte wird das FlieBmitte
Stickstoffstrom von der Platte entfernt. Da
erneut in die Trennkammer gestellt und man
FlieRmittel bis zum oberen Rand der Platte
Anschliel3end wird die Platte wieder herausg
beschrieben im Stickstoffstrom getrocknet u
2,7-Dichlorfluoresceinlésung (4.9) bespriht

Bei der Betrachtung im UV-Licht kann die
Erukasauremethylester enthaltende Zone der
Vergleich mit der intensiveren Zone der Pro
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(vgl. Abbildung).
6.2.4. Trennung der Methylesterfraktionen
Die Erukasauremethylester enthaltende Zone
quantitativ von der Platte abgekratzt und i
50-ml-Becherglas gegeben. Das Kieselgel obe
der Erukasauremethylesterzone, das alle and
Fettsauremethylesterfraktionen enthalt, wir
quantitativ von der Platte geschabt und in
50-ml-Becherglas gegeben. In jedes Bechergl
der Tetracosansauremethylester enthaltenden
(4.7) und 10 ml Diathylather gegeben (4.1).
umgerihrt und der Inhalt der beiden Becherg
eine mit etwa 1 g Kieselgel (4.4) gefillite
Glasfiltertrichter (5.1.4) gegeben.
Die Ester werden mit drei oder vier mal 10
extrahiert. Die Eluate werden in kleinen Gl
gesammelt. Sie werden im schwachen Sticksto
auf kleine Volumina eingedampft und dann in
Uberfuhrt. Das restliche Losungsmittel wird
Stickstoffstrom verdampft, dal3 sich die Met
Spitze des Glaschens konzentrieren. Anschli
Methylester in etwa 25 bis 50 myl Hexan (4.
6.3. Gaschromatographie
6.3.1. Nach der in Anhang VI Abschnitt Ill der Ver
Nr. 72/7 beschriebenen Methode werden 1 bis
Methylesterldsungen eingespritzt, die i) au
Erukasauremethylester enthaltenden Fraktion
Fraktionen, die die restlichen Fettsauremet
enthalten, gewonnen wurden.
6.3.2. Mit Hilfe eines elektronischen Integrators
folgende Peakflachen:
i) Von dem Chromatogramm der Erukasauremet
enthaltenden Fraktion
a) des Erukasauremethylesters (E),
b) des inneren Standards (L tief 1),
c) die Peakflachen der Gesamtmethyleste
Standard (EF);
if) von dem Chromatogramm der in den restli
enthaltenen Fettsauremethylester:
a) die Peakflachen der Gesamtmethyleste
Standard (RF),
b) die Peakflache des inneren Standards
7. DARSTELLUNG DER ERGEBNISSE
7.1. Berechnungsmethode und Formeln
7.1.1. Der Erukasauregehalt der Probe, berechnet a
Methylester der Gesamtfettsauremethylester,
der Formel

( EF + RF )
L tief 1 (=--mm-mm =mmeeen )
Ltief1l Ltief2

hierbei bedeuten:
E, EF, RE, L tief 1, und L tief 2 die Peakf
entsprechend 6.3.2, die erforderlichenfalls
Eichfaktoren korrigiert werden. Der mit vor
ermittelte Gehalt an Erukaséduremethylester
Gehalt an Erukaséure, bezogen auf die Gesam
7.1.2. Werden die Peakflachen in Prozenten angegeb
EF und RF nachstehende Werte eingesetzt wer
EF = 100 -L tief 1
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RF = 100 -L tief 2.

7.1.3. Die Formel unter 7.1.1 setzt voraus, daf3 de

Tetracosansauregehalt der Probe vernachlass
Wenn jedoch signifikante Mengen an Tetracos
sind, so mul3 der Wert flr Tetracosansaure (
dem Chromatogramm der restlichen Fraktionen
vermindert werden auf:

L tief 2 -T tief 2

Dabei ist:
T tief O P tief 2
T tief 2 = --——--—-mmeme -
P tief O

und

T tief 2 = Peakflache des Tetracosansaureme
aus der Probe stammt, und der ei
Peakflache des inneren Standards
der restlichen Fettsauremethyles

P tief 2 = Peakflache des Palmitinsauremeth
Chromatogramm der restlichen Fra

T tief 0 = Peakflache des Tetracosansaureme
Chromatogramm der Gesamtfettsaur
bei der in Artikel 2 der Richtli
Analyse bestimmt wurden;

P tief 0 = Peakflache des Palmitinsauremeth
Chromatogramm der Gesamtfettsaur
bei der in Artikel 2 der Richtli
Analyse bestimmt wurden.

7.1.4. Ableitung der Formel
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Der in der Erukasauremethylester-Fraktion e nthaltene
prozentuale Anteil an Fettsauren, bezogen a uf die
Gesamtfettsduren der Probe, ergibt sich aus
EF
L tief 1 EF
--------------------- x 100 oder ------------- ---------- X 100
EF RF ( EF RF )
-------- + e L tief 1 (----—---- + —mmeees)
Ltiefl Ltief2 (L tief 1 L tief 2)
Der Anteil an Erukaséaure in der Erukasédurem ethylester
enthaltenden Fraktion ist
E
EF
Folglich ist der Erukasauregehalt der Probe , ausgedrickt in
Prozent der Gesamtfettsauren:
EF E
X ----- X 100 oder
( EF RF ) EF
L tief 1 (-------- e — )
(L tief1 L tief2)
E
x 100.
( EF RF )
L tief 1 (-------- e — )

(Ltief1 L tief2)



7.1.5. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zw eier unter
denselben Bedingungen, durch denselben Anal ytiker, an
derselben Probe gleichzeitig oder in rasche r Folge
vorgenommenen Bestimmungen darf nicht mehr als 10 relativ,
bezogen auf den ermittelten Wert, oder 0,5 g pro 100 g der
Probe betragen, wobei der jeweils groRere W ert gilt.
ABBILDUNG
Beispiel eines Diinnschichtchromatogramms, das di e Trennung der
Methylester von Erukasaure, Cetoleinsaure und tra ns-lsomeren der

Docosensaure zeigt

Gesattigte
Fettsduremethylester

trans-lsomere

('} Erukasiurcmethylester h

Cetoleinsduremethylester

Andere Monoene ' GO, G,
R i Iy
Diene und Polycne
- ST S [ -] T o
1 2 3

1 Probe,
2 Erukasiuremethylester,
3 Probe + Erukasiuremethylester,

(") Die Erukasduremethylester-Fraktion enthilt gewdhnlich noch Methylester anderer Monoen-Fett-
siuren, sollte aber frei von Cetoleinsiurermethylester sein.




