Bundesgesetzblatt

Teil 1

3173

Z1997 A

1976

Ausgegeben zu Bonn am 20.November 1976

Nr.135

Tag Inhalt Seite
11.11.76  Dritte Verordnung liber die Anpassung der Zusatzrenten aus der hiittenknappschaftlichen
Zusatzversicherung (Dritte Zusatzrentenanpassungs-Verordnung Saar — 3. ZAVO)} ...... 3173
12.11.76  Achtzehnte Verordnung zur Durchfithrung des § 172 des Bundesenischddigungsgesetzes .. 3175
12.11.76  Verordnung zur Anderung der Verordnung iber Analysemethoden fiir die amtliche
Untersuchung von Futtermitteln und Vormischungen ...........c.cooviiiiiniinninnnenns 3176
7841-8-1 }
15.11.76  Fiinfte Verordnung tlber den Ubergang von Aufgaben nach dem Bundeszentralregister-
o =311 3186
15.11. 76  Dritte Verordnung zur Anderung der Postordnung ..........cooiiniiiiiiiiiiiiinnnns 3187
901-1-1, 901-1-1-2, 900-1-3-1
Hinweis auf andere Verkiindungsblitter
Bundesgesetzblatt Teil ILNT, 60 ... .o oi it i 3188

Dritte Verordnung
iiber die Anpassung der Zusatzrenten aus der hiittenknappschaftlichen Zusatzversicherung
(Dritte Zusatzrentenanpassungs-Verordnung Saar — 3. ZAVO)

Vom 11. November 1976

Auf Grund des § 8 Abs. 1 des Huttenknappschaft-
lichen Zusafzversicherungs-Gesetzes vom 22, De-
zember 1971 (Bundesgesetzbl. 1 S. 2104), zuletzt ge-
dndert durch Artikel 2 § 6 des Gesetzes iiber die
Sozialversicherung Behinderter vom 7. Mai 1975
(Bundesgesetzbl. I S. 1061), verordnet die Bundes-
regierung mit Zustimmung des Bundesrates:

§1

In der hiittenknappschaftlichen Zusatzversicherung
werden aus AnlaB der Erhohung der allgemeinen
Bemessungsgrundlage fiir die Jahre 1975 und 1976
die Versicherten- und Hinterbliebenenzusatzrenten
aus Versicherungsfillen, die im Jahre 1975 oder
friher eingetreten sind, fiir Bezugszeiten vom 1. Ja-
nuar 1977 an nach MaSBgabe der §§ 2 und 3 ange-
pait.

§2
Zusatzrenten, die nach den §§ 4 bis 7 des Hiitten-

knappschaftlichen Zusatzversicherungs-Geselzes be-
rechnet sind, sind so anzupassen, daB sich eine

Zusatzrente ergibt, wie sie sich nach Anwendung
der Kiirzungsvorschriften ergeben wiirde, wenn die
Zusatzrente ohne Anderung der tbrigen Berech-
nungsfaktoren unter Zugrundelegung der allgemei-
nen Bemessungsgrundlage fiir das Jahr 1976 be-
rechnet wiirde; Abweichungen infolge Abrundun-
gen sind zuldssig.

$3

Zusatzrenten nach § 19 Abs.2 des Hiittenknapp-
schaftlichen Zusatzversicherungs-Gesetzes sind so
anzupassen, daB sich eine Zusatzrente ergibt, wie
sie sich ergeben wiirde, wenn die nach § 19 Abs.2
Satz 1 des Hiittenknappschaftlichen Zusatzversiche-
rungs-Gesetzes festgestellte Zusatzrente mit 1,6720
vervielfaltigt wiirde; Abweichungen infolge Ab-
rundungen sind zuldssig.

§4

Ergibt die Anpassung keinen hoheren als den bis-
herigen Zahlbetrag, ist dieser weiterzuzahlen.
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§5

Die Erhohungshetrige auf Grund dieser Verord-
nung bleiben vom 1. Januar bis zum 31.Mai 1977
bei der Ermittlung anderen Einkommens unberiick-
sichtigt, wenn bei Sozialleistungen auf Grund eines
Gesetzes oder anderer Vorschriften die Gewédhrung
oder die Hohe der Leistungen von anderem Ein-
kommen abhéngig ist, langstens jedoch bis zu dem
Zeitpunkt, zu dem die Sozialleistungen in dem an-
gegebenen Zeitraum allgemein wegen der wirt-
schaftlichen Entwicklung angepafit oder neu fest-
gestellt werden.

§6
(1) Jedem Zusalzrentenempfénger ist die Hohe
seiner Zusalzrente, die ihm vom 1. Januar 1977 an
zusteht, schriftlich mitzuteilen. .
(2) Ergibt eine spétere Uberpriifung, daB die An-
passung fehlerhaft ist, ist sie zu berichtigen. Die
Zusalzrenle ist in jhrer bisherigen Ho6he bis zum
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Ablauf des Monats zu gewdhren, in dem der Be-
richtigungsbescheid zugestellt wird. Eine Riickforde-
rung tuberzahlter Betrdge findet nicht statt. Die
Berichtigung ist nur bis zum 31. Dezember 1977 zu-
lassig.

(3) Der nach § 10 Abs. 1 des Hiittenknappschaft-
lichen Zusatzversicherungs-Gesetzes entsprechend
geltende § 1300 der Reichsversicherungsordnung
bleibt unberiihrt.

§7
Diese Verordnung gilt nach § 14 des Dritten
Uberleitungsgesetzes vom 4. Januar 1952 (Bundes-
gesetzbl. I S. 1) in Verbindung mit § 23 des Hiitten-
knappschaftlichen Zusatzversicherungs-Gesetzes
auch im Land Berlin.

$8

Diese Verordnung tritt am Tage nach der Ver-
kiindung in Kraft.

Bonn, den 11. November 1976

Der Bundeskanzler
Schmidt

Der Bundesminister
fir Arbeit und Sozialordnung
Walter Arendt
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Achtzehnte Verordnung
zur Durchiithrung des § 172 des Bundesentschiddigungsgesetzes

Vom 12, November 1976

Auf Grund des § 172 Abs. 4 des Bundesentschadi-
gungsgesetzes in der Fassung des Geselzes vom
29. Juni 1956 (Bundesgesetzbl. I S. 559, 562), zuletzt
gedndert durch das Gesetz iiber die Angleichung der
Leistungen zur Rehabilitation vom 7. August 1974
(Bundesgesetzbl. T S. 1881), und auf Grund des Arti-
kels V Nr. 5 des Zweiten Gesetzes zur Anderung
des Bundesentschdadigungsgesetzes vom 14. Septem-
ber 1965 (Bundesgesetzbl. 1'S. 1315), zuletzt gedndert
durch Artikel 2 Abs. 4 des Finanzanpassungsgeset-
zes vom 30. August 1971 (Bundesgesetzbl. I S. 1426),
wird mit Zustimmung des Bundesrates verordnet:

§ 1
Hoéhe der Entschddigungsaufwendungen
und Lastenanteile des Bundes und der Linder
im Rechnungsjahr 1975

(1) Die nach dem Bundesentschadigungsgesetz ge-
leisteten Entschddigungsaufwendungen (Entschadi-
gungsausgaben nach Abzug der damit zusammen-
hdngenden Einnahmen) haben im Rechnungsjahr
1975 betragen: '

in den Landern (auBer Berlin)

in Berlin

1 802 254 000 DM
403 041 000 DM

2205 295 000 DM
(2) Der Lastenanteil des Bundes an den Entsché-

digungsaufwendungen betrdgt:

in den Landern (auBier Berlin)
in Berlin

insgesamt

901 127 000 DM
241 825 000 DM
1142952 000 DM

Die Lastenanteile der Lander an den Entschadi-
gungsaufwendungen betragen:

in Nordrhein-Westfalen

insgesamt

287 653 000 DM

Bayern 181 359 000 DM
Baden-Wiirttemberg 154 013 000 DM
Niedersachsen 121 439 000 DM
Hessen 93 167 000 DM

Rheinland-Pfalz
Schleswig-Holstein
im Saarland
in Hamburg

61 584 000 DM
43 271 000 DM
18 424 000 DM
28 902 000 DM

Bremen 12 075 000 DM
Berlin 60 456 000 DM
insgesamt 1 062 343 000 DM

(3) Der Bund erstattet an die Lander, in denen die
Entschddigungsaufwendungen den auf sie entfallen-
den Lastenanteil libersteigen, folgende Betrage:

an Nordrhein-Westfalen 385 559 000 DM

Bayern 44 924 000 DM
Hessen 47 778 000 DM
Rheinland-Pfalz 471 254 000 DM
Hamburg 8 415 000 DM
Berlin 342 585 000 DM
insgesamt 1300 515 000 DM

(4) Die Léander, in denen die Entschddigungsauf-
wendungen den auf sie entfallenden Lastenanteil
nicht erreichen, filhren an den Bund folgende Be-
trage ab:

87 982 000 DM
24 918 000 DM
33959 000 DM

Baden-Wiirttemberg
Niedersachsen

Schleswig-Holstein

Saarland 5262 000 DM -
Bremen 5442 000 DM
insgesamt 157 563 000 DM

(5) Die nach Absatz 3 vom Bund zu erstattenden
Betrdge und die nach Absatz 4 an den Bund abzu-
fiihrenden Betrdge werden mit den Betrdgen ver-
rechnet, die nach den vorldufigen Abrechnungen der
Entschadigungsaufwendungen bereits erstattet oder
abgefiihrt worden sind.

§ 2
Berlin-Klausel

‘Diese Verordnung gilt nach § 14 des Dritten Uber-
leitungsgesetzes vom 4. Januar 1952 (Bundesgesetz-
blatt 1 S. 1) in Verbindung mit § 240 des Bundes-
entschddigungsgesetzes auch im Land Berlin.

§ 3
Inkraftireten

Diese Verordnung tritt am siebenten Tage nach
der Verkiindung in Kraft.

Bonn, den 12, November 1976

Der Bundesminister der Finanzen
Hans Apel
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Verordnung
zur Anderung der Verordnung iiber Analysemethoden
fiir die amtliche Untersuchung von Futtermitteln und Vormischungen

Vom 12, November 1976

Auf Grund des § 18 Abs. 1 Nr. 1 des Futtermittel-
gesetzes vom 2. Juli 1975 (Bundesgesetzbl. I S. 1745)
wird mit Zustimmung des Bundesrates verordnet:

Artikel 1

Die Verordnung tber Analysemethoden fir die
amtliche Untersuchung von Futtermitteln und Vor-
mischungen vom 12. November 1975 (Bundesgesetz-
blatt I S. 2859) wird wie folgt geédndert:

1. In § 1 Nr.1 wird vor der Zeile ,Alkaloiden in
Lupinen” die Zeile ,Aflatoxin B1" eingefiigt.

2. In der Anlage werden nach den Allgemeinen
Bestimmungen die Beschreibungen der Analyse-
methoden fiir Aflatoxin Bi eingefligt, die sich
aus der Anlage zu dieser Verordnung ergeben.

Artikel 2

Diese Verordnung gilt nach § 14 des Dritten
Uberleitungsgesetzes vom 4. Januar 1952 (Bundes-
gesetzbl. I S. 1} in Verbindung mit § 24 des Futter-
mittelgesetzes auch im Land Berlin.

Artikel 3

Diese Verordnung tritt am Tage nach der Verkin-
dung in Kraft.

Bonn, den 12. November 1976

Der Bundesminister
fir Ernahrung, Landwirtschaft und Forsten
In Vertretung
Rohr
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Anlage

Aflatoxin By

A. Methode mit eindimensionaler Ditnnschichtchromatographie

1. Zweck und Anwendungsbereich

Die Methode dient der Bestimmung des Gehaltes an Aflatoxin Bi in ErdnuB-, Kokos-, Lein-,
Soja-, Sesam-, Babassu- und Maiskeimkuchen, Getreide und Getreideerzeugnissen, Erbsenmehl,
getrockneter Kartoffelschlempe und Kartoffelstirke. Die untere Grenze der Bestimmbarkeit
betragt 0,01 mg/kg.

Wenn Storsubstanzen die Auswertung erschweren, muB die Analyse nach der Methode B mit
zweidimensionaler Diinnschichtchromatographie wiederholt werden.

2. Prinzip

3.

Die Probe wird mit Chloroform extrahiert. Der Extrakt wird filtriert und ein aliquoter Teil
durch Chromatographie an einer Kieselgelsdule gereinigt. Das Eluat wird eingedampft und der
Rickstand in einer definierten Menge Chloroform oder Benzol-Acetonitrilgemisch gelést. Ein
aliquoter Teil dieser Losung wird diinnschichtchromatographisch untersucht. Die Aflatoxin-Bi-
Menge wird im UV-Licht visuell oder fluorodensitometrisch im Vergleich zu bekannten Mengen
Aflatoxin-Bi-Standard ermittelt. Die Identitit von Aflatoxin B; im Futtermittelextrakt mufB
durch die angegebenen Verfahren bestdtigt werden.

Reagenzien

3.1 Aceton, p. a.

3.2 Chloroform, p. a., mit 0,5 bis 1,0% (G/G) Athanol 96 % {V/V) stabilisiert

3.3 n-Hexan, p. a.

34 Methanol, p. a.

3.5 Diathylather, p. a.,, wasserfrei, peroxidfrei

3.6 Gemisch von Benzol, p. a. / Acetonitril, p. a., 98 : 2 (V/V)

3.7 Mischung aus Chloroform (3.2) und Methanol (3.4) 97 : 3 (V/V)

3.8 Kieselgel fiir Sdulenchromatographie, 0,05 bis 0,20 mm Teilchengrofie

3.9 Watte, hydrophil und mit Chloroform entfettet, oder Glaswolle

3.10  Natriumsulfat, p. a., wasserfrei, gekdrnt

3.11 Inertgas, z. B. Stickstoff

3.12 1 N-Salzsaure

3.13  Schwefelsdure 50% (V/V), p. a.

3.14  Kieselgur (Hyflosupercel), mit Sdure gewaschen

3.15 Kieselgel G-HR oder gleichwertiges fiir Diinnschichichromatographie

316  Standardlésung mit etwa 0,1 ug Aflatoxin Bi je ml in Chloroform (3.2) oder in Benzol-
Acctonitrilgemisch (3.6}, hergestellt und kontrolliert nach Nummer 7

3.17  Qualitative Standardlésung mit etwa 0,1 pg Aflatoxin Bi und Be je ml in Chloroform

(3.2) oder Benzol-Acelonilrilgemisch (3.6). Diese Konzentrationen sind als Anhaltspunkte
zu betrachten. Sie sind, entsprechend dem unterschiedlichen Fluoreszenzvermdégen, so zu
wahlen, dab sich fur beide Aflatoxine dieselbe Fluoreszenzintensitit ergibt.
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3.18  FlieBmittel:

3.18.1 Mischung aus Chloroform (3.2) und Aceton (3.1) 9:1 (V/V), Trennkammer mit nicht ge-
sattigter Atmosphdre

3.18.2 Mischung aus Didthyldther (3.5), Methanol (3.4) und Wasser 96:3:1 (V/V/V), Trenn-
kammer mit nicht geséttigter Atmosphére

3.18.3 Mischung aus Diathylather (3.5), Methanol (3.4) und Wasser 94 : 4,5 : 1,5 (V/V/V), Trenn-
kammer mit geséattigter Atmosphére

3.18.4 Mischung aus Chloroform (3.2) und Methanol (3.4) 94:6 (V/V), Trennkammer mit ge-
sattigter Atmosphdre

3.18.5 Mischung aus Chloroform (3.2) und Methanol (3.4) 97 : 3 (V/V), Trennkammer mit ge-
sattigter Atmosphdre (identisch mit Nummer 3.7).

. Gerite

4.1 Mahl- oder Mischgerét

4.2 Schiittelmaschine oder Magnetrithrer

4.3 Faltentilter, Schleicher & Schiill Nr. 588 oder gleichwertige Filter, Durchmesser 24 cm

4.4 Chromatographierohr aus Glas (innerer Durchmesser 22 mm, Lange 300 mm), mit Teflon-
hahn und 250-ml-Vorratsbehdlter

4.5 Vacuumrotationsverdampfer mit 500-ml-Rundkolben

4.6 500-ml-Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen

4.7 Ausriistung fir Diinnschichtchromatographie

4.8 Glasplatten ilir Diinnschichtchromatographie, 200 X 200 mm, die wie folgt (die angege-
benen Mengen reichen fiir fiinf Platten) vorbereitet werden: 30 g Kieselgel G-HR (3.15)
werden in einem Erlenmeyerkolben mit 60 ml Wasser verseizt, der Kolben wird ver-
schlossen und eine Minute geschiittelt,

Die Suspension wird in einer einheitlichen Schichtdicke von 0,25 mm auf die Platten
aufgetragen. Diese 146t man an der Luft trocknen und bewahrf sie dann im Exsikkator
iitber Kieselgel als Trocknungsmittel auf. Vor Verwendung werden sie eine Stunde im
Trodkenschrank bei 110 °C aktiviert.

Fertigplatten kénnen verwendet werden, sofern sie einen dhnlichen Trenneffekt ergeben,
wie die in der oben beschriebenen Weise hergestellten.

4.9 Analyselampe fiir langwelligen UV-Bereich (360 nm). Die Lichtintensitdt muB ausreichen,
um einen Aflatoxin-Bi-Fleck von 1,0 ng auf einer Diinnschichtplatte in 10 cm Entfernung
von der Lampe noch deutlich zu erkennen:

4.10  10-ml-Reagenzgléser, graduiert, mit Schliff und Polyéathylenstopien

4.11  UV-Spektralphotometer

4.12  Fluorodensitometer (wahlweise).

Ausfihrung

5.1 Vorbereitung der Probe
Die Probe wird gemahlen, so daB sie vollstdndig durch ein 1-mm-Sieb (entsprechend der
ISO-Empfehlung R 565) hindurchgeht.

52 Extraktion
50,0 g der gemahlenen und homogenisierten Probe werden in einen 500-ml-Erlenmeyer-
kolben (4.6) eingewogen und 25 g Kieselgur (3.14), 25 ml Wasser und 250 ml Chloroform
(3.2) hinzugefiigt. Nach SchlieBen des Kolbens wird 30 Minuten mit dem Gerat (4.2) ge-
schiittelt bzw. gerithrt. Anschliefiend filtriert man durch ein Falterfilter (4.3). Die ersten
10 ml des Filtrats werden verworfen, die néchsten 50 ml aufgefangen. :

53 Saulenchromatographische Reinigung

Das untere Ende des Chromatographierohrs (4.4) wird mit einem Watte- oder Glaswolle-
pfropfen (3.9) versehen, das Rohr zu etwa zwei Dritteln mit Chloroform (3.2) gefiillt.
Dann werden 5 g Natriumsulfat (3.10) hinzugefiigt, wobei darauf zu achten ist, daB die
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Natriumsulfatschicht eine ebene Fldache bildet. AnschlieBend gibt man 10 g Kieselgel (3.8)
in kleinen Portionen hinzu., Nach jeder Zugabe ist vorsichtig zu rithren, um Luftblasen
zu entfernen. Man 138t das Kieselgel 15 Minuten absetzen und fugt dann vorsichtig 15 g
Natriumsulfat (3.10) hinzu. Dann 1868t man die Fliissigkeit bis unmittelbar an die Ober-
[tache des Natriumsulfats ablaufen.

50 ml des nach 5.2 erhaltenen Filtrats werden mit 100 ml n-Hexan (3.3) gemischt. Man
gibt die Mischung quantitativ auf die Sdule und 148t die Fliissigkeit bis zur Oberflache
des Natriumsulfats einsickern. AnschlieBend fiigt man 100 ml Digthyldther (3.5) hinzu
und 1aBt die Flissigkeit wieder bis zur Oberflache des Natriumsulfats einsickern. Die
Durchfluigeschwindigkeit soll 8 bis 12 ml/Minute betragen, ein Trockenlaufen der Saule
ist zu vermeiden. Der Durchlauf wird verworfen. Danach wird mit 150 ml Chloroform-
Methanolgemisch (3.7) eluiert, wobei das gesamte Eluat aufgefangen wird.

Das Eluat wird im Vakuumrotationsverdampfer (4.5) bei einer Temperatur des Bades
von weniger als 50 °C unter einem inerten Gasstrom (3.11) bis fast zur Trockne ein-
gedampft. Der Riickstand wird mit Chloroform (3.2) oder Benzol-Acetonitrilgemisch (3.6)
quantitativ in ein 10-ml-Reagenzglas (4.10) lbergefihrt, die Lésung im inerten Gas-
strom (3.11) eingeengt und anschliefend mit Chloroform (3.2) oder Benzol-Acetonitril-
gemisch (3.6) auf ein Volumen von 2,0 ml aufgefillt.

54 Diinnschichtchromatographie
Auf einer Diinnschichtplatte (4.8} werden 2 cm vom unteren Rand entfernt nebeneinander
im Abstand von 2 cm mit Hilfe einer Kapillarpipette oder einer Mikroliterspritze fol-
gende Mengen der Standardlosung und des Extraktes punktformig aufgetragen:
10, 15, 20, 30 und 40 ul der Aflatoxin-B;-Standardlésung (3.16);

10 ] des nach 5.3 gewonnenen Extraktes und 20 pl der Standardlésung (3.16) liberein-
ander auf denselben Punkt;

10 und 20 1 des nach 5.3 gewonnenen Extraktes.

Die Platte wird, vor Licht geschiitzt, mit einem der FlieBmittel (3.18) entwickelt. Zur Aus-
wahl eines geeigneten FlieBmittels trdgt man vorher 25 pl der qualitativen Standard-
losung (3.17) auf eine der Platten auf und priift, ob bei der Entwicklung eine vollstandige
Trennung der Aflatoxine Bi und Bg erreicht wird.

Man 1aBt das FlieBmittel im Dunkeln verdampfen und betrachtet dann die Platie im
UV-Licht in 10 cm Abstand von der Lampe (4.9). Die Flecke von Aflatoxin Bi weisen
eine blaue Fluoreszenz auf.

55 Quantitative Bestimmung

Die Bestimmung ist entweder visuell oder durch Fluorodensitometrie wie folgt vorzu-
nehmen:

5.5.1 Visuelle Bestimmung

Die im Extrakt enthaltene Menge Aflatoxin B1 wird durch Vergleich der Floureszenz-
intensitdt der Flecke des Extraktes mit derjenigen der Flecke der Standardlésung be-
stimmt. Falls erforderlich, ist zu interpolieren. Die durch Ubereinanderauftragen von
Extrakt und Standardlésung erzielte Floureszenzintensitdt mufl stdrker sein als die von
10 ul des Extraktes, und es darf nur ein einziger Fleck erkennbar sein. Ist die Fluo-
reszenzintensitdt von 10 ul des Extraktes stdrker als die von 40 ul der Standardlésung,
so ist der Extrakt auf das 10- oder 100fache mit Chloroform (3.2) oder Benzol-Acetonitril-
gemisch (3.6) zu verdiinnen und erneut in der beschriebenen Weise auf eine Diinnschicht-
platte aufzutragen.

5.5.2 Fluorodensitometrische Messung

Die Fluoreszenzintensitdt der Aflatoxin-Bi-Flecke wird mit Hilfe des Fluorodensitometers
{(4.12) bei 443 nm gemessen bei einer Anregung mit 365 nm. Durch Vergleich der Fluo-
reszenzintensititen der Extrakiflecke mit denen der Standardflecke bestimmt man die
in den Extraktflecken enthaltene Menge von Aflatoxin Bi.

5.6 Identifizierung von Aflatoxin Bi1
Aflatoxin By wird im Extrakt wie folgt identifiziert:

5.6.1 Behandlung mit Schwefelséure

Das nach 5.4 erhaltene Chromatogramm wird mit Schwefelsdure (3.13) bespritht. Die
Floureszenz der Aflatoxin-Bi-Flecke muf im UV-Licht von blau nach gelb umschlagen.

5.6.2 Zweidimensionale Chromatographie mit Bildung von Aflatoxin-Bi-hemiacetal (Afla-
toxin B,,)
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5.6.2.2

56.2.3
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Nadhstehende Arbeitsgidnge sind nach folgender Skizze durchzufiihren:

I

»

N 23C

- »g¢— 6 —>
. (MaS8e in cm)
Auftragen der Lésungen

In eine Platte (4.8) werden, parallel zu zwei angrenzenden Seiten, und zwar jeweils
6 ¢cm vom Rand entfernt, zwei gerade Linien als Begrenzung fiir die Losungsmittelfron-
ten geritzt. Auf die Platte trdgt man mit Hilfe einer Kapillarpipette oder einer Mikro-
literspritze folgende Losungen auf:

Bei Punkt A: Ein Volumen des nach 5.3 erhaltenen gereinigten Probenextraktes, das
etwa 2,5 ng Aflatoxin By enthilt, '

bei Punkt B und C: Jeweils 25 u1 der Standardlosung (3.16).

Entwidcklung

Das Chromatogramm wird mit dem FlieBmittel (3.18.1) (1-cm-Schicht in einer Trenn-
kammer mit nicht gesdttigter Atmosphdre) im Dunkeln in Richtung I entwidckelt, bis die
Lésungsmittelfront die Begrenzungslinie erreicht. Danach nimmt man die Platte aus der
Trennkammer und 1Bt sie im Dunkeln fiinf Minuten bei Raumtemperatur trodknen.
Wahrend man den Rest der Platte mit einer Glasscheibe abdedkt, bespritht man einen
2,5 cm breiten Streifen (schraffierte Flache in der Abbildung), der die Punkte A und B
iberdeckt, mit Salzsdure (3.12), bis eine Dunkelfdrbung auftritt. Man 1aBt 10 Minuten im
Dunkeln reagieren und trocknet die Platte dann in einem Luftstrom bei Raumtemperatur.

AnschlieBend entwickelt man das Chromatogramm mit dem FlieBmittel (3.18.1) (1-cm-
Schicht in einer Trennkammer mit ungesittigter Atmosphire) in Richtung II, bis die
Lésungsmittelfront die Begrenzungslinie erreicht. Nach Entnahme der Platte aus der
Trennkammer 148t man sie bei Raumtemperatur trocknen,

Interpretation des Chromatogramms
Das Chromatogramm wird unter UV-Licht (4.9) auf folgende Merkmale gepriift:

Vorhandensein eines blau fluoreszierenden Fleckes von Aflatoxin By, der von der bei C
aufgetragenen Standardlésung stammt und in Richtung I gewandert ist;

Vorhandensein eines blau fluoreszierenden Fleckes von Aflatoxin Bi (nicht mit Salz-
sdaure umgesetzt) und eines intensiven blau fluoreszierenden Fleckes von Aflatoxin-Bi-
hemiacetal, die beide von der bei B aufgetragenen Standardlésung stammen und in
Richtung Il gewandert sind;
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Vorhandenscin dhnlicher Flecke, wie zuvor beschrieben, die von dem bei A aufgetrage-
nen Probenexirakl stammen; die Lage dieser Flecke ergibt sich erstens aus der Lauf-
strecke des Aflatoxins Bi von Punkt A in Richtung I (dieselbe Strecke, die der bei C
aufgetragene Standard zuriickgelegt hat) und zweitens aus den Laufstrecken des nicht
umgesetzten Aflatoxins Bi und des Aflatoxin-Bj-hemiacetals von dort in Richtung 1I
(dieselben Sirecken, die von dem bei B aufgetragenen Standard zuriickgelegt wurden).
Die Tluoreszenzintensitaten der beiden, von dem Extrakt und der bei B aufgetragencn
Standardlosung stammenden Halbacetalflecke sollten dabei einander entsprechen.

6. Berechnung der Ergebnisse
6.1 Visuelle Messung )
Der Aflatoxin-Bi-Gehalt der Probe in ug/kg wird nach folgender Formel berechnet:
S'Y-V

W-X
Hierbei sind:

Y und X -° Mengen, in wul, der Aflatoxin-Bi-Standardlosung (3.16) bzw. des Extraktes,
deren Fluoreszenzintensitét identisch ist,

S == Konzentration in ug Aflatoxin B: je ml der Standardlosung (3.16),

A% “ Endvolumen des Extraktes in ul, unter Beriicksichtigung etwaiger Verdin-
nung, )

w = Gewicht der Probe in g, bezogen auf die fir die saulenchromatographische

Reinigung verwendete Extrakimenge.
6.2 Messungen durch Fluorodensitometrie .
Der Gehalt der Probe an Aflatoxin By in ug/kg wird nach folgender Formel berechnet:
S-V

wW-Y
Hierbei sind:

Y = Volumen des auf die Platte aufgetragenen Extraktes in ul (10 oder 20 ul),

S == Aflatoxin-Bi-Gehalt des Extraktfleckes in ng, den man aus der Messung erhélt
(bezogen auf das angewandte Volumen Y), '

V =: Endvolumen des Extraktes in ul, unter Beriicksichtigung etwaiger Verdiinnung,

gung verwendete Extraktmenge.

7. Herstellung und Kontrolle der Standardlésung (3.16) ‘

7.1 Bestimmung der Aflatoxin-B1-Konzentration

Eine Aflatoxin-Bs-Standardlosung wird in Chloroform (3.2) oder Benzol-Acetonitril-
gemisch (3.6) mit einer Konzentration von 8 bis 10 ug pro ml hergestellt. Das Absorp-
tionsspektrum wird zwischen 330 und 370 nm mit einem Spektralphotometer (4.11)
gemessen,

Die Extinktion (A) ist im Fall einer Chloroformlésung bei 363 nm, im Fall einer Losung
in Benzol-Acctonitrilgemisch bei 348 nm, zu messen.

Die Aflatoxin-Bi-Konzentration in ug/ml Losung wird nach folgenden Formeln berechnet:

312-A-1000
~—————————  bei der Chloroformlésung;
20 600 :
312-A - 1000 . .. . fes .
— bei der Losung im Benzol-Acetonitrilgemisch.
19 800

Die zur llerstellung einer Standardarbeitslosung mit einer Aflatoxin-Bi-Konzentration
von etwa 0,1 ug/ml erforderlichen Verdiinnungen werden im Dunkeln vorgenommen.
Die Losung ist, bei 4 °C im Kiihlschrank aufbewahrt, zwei Wochen haltbar.

7.2 Kontrolle der chromatographischen Reinheit

Auf einer Diinnschichtplatte (4.8) werden 5 ul der Aflatoxin-Bi-Standardlésung, die
8-— 10 g Aflatoxin Bt pro ml enthdlt (siehe 7.1) aufgetragen. Das Chromatogramm wird
nach 5.4 entwickelt. Im UV-Licht darf nur ein einziger Fleck erkennbar sein; aufierdem
darf an der Stelle der urspringlichen Auftragung keine Fluoreszenz wahrnehmbar sein.
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8. Wiederholbarkeit

Der Unlerschied zwischen den Ergebnissen zweier Parallelbestimmungen eines Analytikers
sollte in derselben Probe bei Gehalten von

10 bis 20 ng/kg Aflatoxin By 259%/¢ des hoheren Resultats,
mehr als 20 bis 50 ug/kg Aflatoxin By 5 ug/kg absolut,
mehr als 50 #g/kg Aflatoxin By 10 9/o des héheren Resultats

nicht tiberschreiten.

Bemerkungen
9.1 Entfettung

Proben mit mehr als 5% Fett sind im AnschluB an die unter Nummer 5.1 beschriebene
Vorbereitung mit Petroldather (Kp 40 — 60 °C) zu entfetten. In diesem Fall sind die Ergeb-
nisse auf das Gewicht der nicht entfetteten Originalprobe zu beziehen.

9.2 Vergleichbarkeit der Ergebnisse

Die Ergebnisse zweier oder mehrerer Untersuchungsstellen bei Proben aus derselben
Sammelprobe gelten noch als vergleichbar, wenn die Abweichungen héchstens betragen:

+ 509 des Mittelwertes der Ergebnisse bei Mittelwerten an Aflatoxin By von 10 bis
20 ng/kg,

+ 10 wg/kg vom Mittelwert bei Mittelwerten an Aflatoxin Bi von mehr als 20 bis
50 ng/kg,

+ 20 % des Mittelwertes bei Mittelwerten an Aflatoxin By von mehr als 50 ug/kg.

B. Melhode mit zweidimensionaler Diinnschichtchromatographie

- Zweck und Anwendungsbereich

Die Methode erlaubt die Bestimmung des Gehaltes an Aflatoxin By in Futtermitteln, sofern
diese nicht unter den Anwendungsbereich der Methode A fallen, Die untere Grenze der Be-
stimmbarkeit betrdgt 0,01 mg/kg. Die Methode ist nicht anwendbar bei Futtermitteln, die
Citrus-Trester enthalten.

Prinzip

Die Probe wird mit Chloroform extrahiert. Der Extrakt wird filtriert und ein aliquoter Teil
durch Chromatographie an einer Kieselgelsdure gereinigt. Das Eluat wird eingedampft und der
Riickstand in einer definierten Menge Chloroform oder Benzol-Acetonitrilgemisch geldst. Ein
aliquoter Teil dieser Losung wird der zweidimensionalen Diinnschichtchromatographie unter-
worfen. Die Aflatoxin-Bi-Menge wird im UV-Licht visuell oder fluorodensitometrisch im Ver-
gleich zu bekannten Mengen Aflatoxin-Bi-Standard ermittelt. Die Identitdt von Aflatoxin Bi
im Futtermittelextrakt muf durch das angegebene Verfahren bestatigt werden.

Reagenzien

3.1 Aceton, p. a.

3.2 Chloroform, p. a.,, mit 0,5 bis 1,0 %/s (G/G) Athanol 96 % (V/V) stabilisiert
3.3 n-Hexan, p. a.

3.4 Methanol, p. a.

3.5 Diathylither, p. a., wasserfrei, peroxidfrei

3.6 Gemisch von Benzol, p. a./Acetonitril, p. a., 98:2 (V/V)

3.7 Mischung aus Chloroform (3.2) und Methanol (3.4) 97: 3 (V/V)

3.8 Kieselgel fiir Saulenchromatographie, 0,05 bis 0,20 mm Teilchengréfie
3.9 ‘Watte, hydrophil und mit Chloroform entfettet, oder Glaswolle

3.10  Natriumsulfat, p. a., wasserfrei, gekérnt

3.11 Inertgas, z. B. Stickstoff

3.12 1 N-Salzsaure

3.13  Kieselgur (Hyflosupercel), mit Sdure gewaschen

3.14  Kieselgel G-HR oder gleichwertiges fiir Diinnschichtchromatographie
3.15  FlieBmittel:

3.15.1 Mischung aus Diathylather (3.5), Methanol (3.4) und Wasser 94:4,5:1,5 (V/V/V), Trenn-
kammer mit gesattigter Atmosphdre,
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3.15.2 Mischung aus Chloroform (3.2) und Aceton (3.1) 9:1 (V/V), Trennkammer mit nicht

gesattigter Atmosphire,

3.16  Standardlésung mit etwa 0,1 ug Aflatoxin B: pro ml in Chloroform (3.2) oder in Benzol-
Acetonitrilgemisch (3.6), hergestellt und kontrolliert nach Nummer 7 der Methode A.
. Geréte

Siehe unter Nummer 4 derlMethode A.

. Ausfiihrung
.1 Vorbereitung der Probe
Siehe unter Nummer 5.1 der Methode A
5.2 Extraktion
Siehe unter Nummer 5.2 der Methode A
53 Sdulenchromatographische Reinigung
Siehe unter Nummer 5.3 der Methode A
54 Zweidimensionale Diinnschichtchromatographie
5.4.1 Auftragen der Losungen (Durchfithrung nach folgender Skizze 1)

In eine Platte (4.8) werden parallel zu zwei benachbarten Seiten, und zwar in einem
Abstand von 5 und 6 cm von der jeweiligen Kante, zwei gerade Linien als Begrenzung
fir die Losungsmittelfronten geritzt. Auf die Platte werden mit Hilfe einer Kapillar-
pipette oder einer Mikroliterspritze folgende Lésungen aufgetragen:

Bei Punkt A: 20 ul des nach 5.3 erhaltenen gereinigten Probenextraktes
bei Punkt B: 20 ul der Standardlésung (3.16)
bei Punkt C: 10 ul der Standardlésung (3.16)
bei Punkt D: 20 ul der Standardlésung (3.16)
bei Punkt E: 40 pul der Standardlésung (3.16)

Man trocknet in einem schwachen Strom von Inertgas (3.11). Die erhaltenen Flecke soll-
ten einen Durchmesser von etwa 5 mm aufweisen.

Skizze 1
O
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Entwicklung (siehe Skizze 1)

Das Chromatogramm wird mit dem Fliefmittel {3.15.1) (1-cm-Schicht in einer Trenn-
kammer mit gesattigter Atmosphédre) im Dunkeln in Richtung I entwickelt, bis die
Losungsmittelfront die Begrenzungslinie erreicht hat. Danach nimmt man die Platte aus
der Trennkammer und 1dBt sie 15 Minuten bei Raumtemperatur im Dunkeln trocknen.

Anschliefiend entwickelt man das Chromatogramm unter Verwendung des FlieBmittels
(3.15.2) (l-cm-Schicht in einer Trennkammer mit nicht geséttigter Atmosphére) im Dun-
keln in Richlung 1I, bis die Lésungsmittelfront die Begrenzungslinie erreicht hat. Dann
entfernt man die Platte aus der Trennkammer und laft sie bei Raumtemperatur im Dun-
keln trocknen.

Auswertung des Chromatogramms (Durchfiihrung nach folgender Skizze 2}

Man betrachtet das Chromatogramm unter UV-Licht, wobei die Platte 10 cm von der
Lampe (4.9) entfernt sein soll, und bestimmt die Lage der von den Standardlésungen
stammenden blau fluoreszierenden Flecke B, C, D und E von Aflatoxin Bi, Senkrecht zur
jeweiligen Laufrichtung werden durch diese Punkte zwei gedachte Geraden gezogen.
Der Schnittpunkt P dieser Geraden ergibt den Ort, an dem der aus dem bei A (Skizze 1)
aufgetragenen Probenextrakt stammende Aflatoxin-Bi-Fleck zu erwarten ist. Tatséchlich
findet sich der Aiflatoxin-Bi-Fleck jedoch meist beim Punkt Q, dem Schnittpunkt zweier
gedachten Geraden, die einen Winkel von etwa 100° bilden und durch die Punkte B bzw.

_C gehen. Man bestimmt die im Probenextrakt enthaltene Menge Aflatoxin Bs wie unter

5.5 beschrieben.
Skizze 2

IT

[}
\E
Standards \¢D

c

- Q00 e ]
28 B
l Standard

Ergénzende Chromatographie (siehe Skizze 1)

In eine neue Platte (4.8) ritzt man parallel zu zwei benachbarten Seiten zwei gerade
Linien und tragt auf Punkt A ibereinander 20 ul des nach 5.3 erhaltenen gereinigten
Probenextraktes und 20 ul Standardldsung (3.16) auf. Man entwickelt das Chromato-
gramm wie unter 5.4.2 beschrieben. Im UV-Licht (4.9) wird gepriift, ob

sich die Aflatoxin-Bi-Flecke von Extrakt und Standardlosung iiberlagern und

die Fluoreszenz dieses Fleckes eine hohere Intensitit aufweist, als der Aflatoxin-Bi-Fleck
bei Punkt Q der ersten Platte,

Quantitative Bestimmung

Die Bestimmung ist entweder visuell oder durch Fluorodensitometrie wie folgt vor-
zunehmen:
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5.5.1 Visuelle Bestimmung

Dic im Extrakt enthaltene Menge Aflatoxin Bi wird durch Vergleich der Fluoreszenz-
intensitit des vom Extrakt stammenden Fleckes mit derjenigen der Flecke C, D und E
der Standardlosung bestimmt. Falls erforderlich, ist zu interpolieren. Ist die Fluoreszenz-
intensitdat von 20 ul Extrakt stdrker als die von 40 ul Standardlésung, so ist der Extrakt
auf das 10- oder 100fache mit Chloroform (3.2) oder Benzol-Acetonitrilgemisch (3.6) zu
verdiinnen und erneut in der beschriebenen Weise auf eine Diinnschichtplatie aufzu-
tragen.

&)
[
N

Fluorodensitometrische Messung

Die Fluoreszenzintensitat der Aflatoxin-Bi-Flecke wird mit Hilfe des Fluorodensitometers
(4.12) bei 443 nm gemessen bei einer Anregung mit 365 nm. Die Aflatoxinmenge ergibt
sich aus dem Vergleich der Fluoreszenzintensitit des Probenfleckes mit derjenigen der
Standardflecke C, D und E.

5.6 Identifizierung von Aflatoxin B:
Siehe unter Nummer 5.6 der Methode A.
Berechnung der Ergebnisse

Siehe unter Nummer 6 der Methode A.

. Wiederholbarkeit

Siehe unter Nummer 8 der Methode A.

Bemerkungen

Siehe unter Nummer 9 der Methode A.
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Fiinfte Verordnung
iiber den Ubergang von Auigaben
nach dem Bundeszentralregistergesetz

Vom 15. November 1976

Auf Grund des § 71 Abs. 3 Satz 2 des Bundeszen-
tralregistergesetzes in der Fassung der Bekannt-
machung vom 22. Juli 1976 (Bundesgesetzbl. I
S. 2005) wird mit Zustimmung des Bundesrates ver-
ordnet:

§1

Dic Aufgaben, die nach § 71 Abs. 3 Satz 1 des
Bundeszentralregistergesetzes von Landesbehérden
wahrgenommen werden, gehen auf den Generalbun-
desanwalt und den Bundesminister der Justiz {iber

a) am 1. Dezember 1976, soweit sie Personen be-
treffen, die im Bereich der Staatsanwaltschaften
bei den Landgerichten Nirnberg-Firth und
Regensburg,

b} am 16. Januar 1977, soweit sie Personen betref-
fen, die im Bereich der Staatsanwaltschaften bei
den Landgerichten Darmstadt und Frankfurt
(Main),

c¢) am 1. Méarz 1977, soweit sie Personen betreffen,
die im Bereich der Staatsanwaltschaften Duis-
burg und Wuppertal,

d) am 16. April 1977, soweit sie Personen betreffen,
die im Bereich der Staatsanwaltschaften Arns-
berg, Bielefeld und Bonn,

e) am 1. Juni 1977, soweit sie Personen betreffen,
die im Bereich der Staatsanwaltschaften Bochum
und Paderborn

geboren sind,
§ 2

Diese Verordnung gilt nach § 14 des Dritten Uber-
leitungsgesetzes vom 4. Januar 1952 (Bundesgesetz-
blatt I S. 1} in Verbindung mit § 70 des Bundeszen-
tralregistergesetzes auch im Land Berlin.

§3

Diese Verordnung tritt am Tage nach der Verkin-
dung in Kraft.

Bonn, den 15. November 1976

Der Bundesminister der Justiz
Dr. Vogel
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Drittie Verordnung
zur Anderung der Postordnung

Vom 15. November 1976

Auf Grund des § 14 des Postverwaltungsgesetzes
vom 24, Juli 1953 (Bundesgesetzbl. I S, 676) wird im
Einvernehmen mit dem Bundesminister fiir Wirt-
schaft verordnet:

Artikel 1
Anderung der Postordnung

Die Postordnung vom 16.Mai 1963 (Bundesge-
setzbl. T S. 341), zuletzt gedndert durch die Zweite
Verordnung zur Anderung der Postordnung vom
26. Februar 1974 (Bundesgesetzbl. T S. 426}, wird wie
folgt geandert:

In § 60 werden

1. in der Uberschrift hinter dem Wort ,Sendungen*
ein Komma und die Worte ,Riicknahme von Sen-
dungen” angefiigt,

2. nach Absatz 6 folgender neuer Absatz 7 ange-
fiigt:

+(7) Selbstgebuchte  Paketsendungen sowie
Pdackchen, die von Selbstbuchern von Paketsen-
dungen eingeliefert worden sind, konnen mit Ein-
verstindnis des Absenders nach der Auslieferung
auf Verlangen des Empfiangers bei diesem
zurlickgenommen werden. Fiir die Riicknahme
wird eine Gebiihr erhoben. Das Riicknahmever-
langen ist auf einem Formblatt nach amtlichem
Muster an das Zustellpostamt zu richten. Fir die
zuriickgenommenen  Sendungen gelten die
Absatze 1 und 5 Nr. 2 entsprechend; fir die
Riicksendung von Pdckchen wird die Packchen-
gebliihr erhoben. Besondere Versendungsformen
sind bei der Riicksendung ausgeschlossen. Die
Geblihren fiir die Riicknahme und die Gebithren
fir die Riicksendung werden vom Absender ein-
gezogen.”

Artikel 2
Anderung der Postgebiihrenordnung

Die Anlage zu § 1 Abs. 1 der Postgebilihrenord-
nung vom 26. Februar 1974 (Bundesgesetzbl. I
S. 413) wird wie folgt gedndert:

1. In den FuBinoten ,Zu Ilfd. Nr. 18 b) und 20" sowie
»Zu 1fd. Nr. 18 b) und 19" wird jeweils die Jah-
reszahl ,1976" durch die Jahreszahl ,1977“
ersetzt.

2. Unter ,VI. Sonstige Gebiihren" wird hinter lfd.
Nr. 46 folgende neue lfd. Nr. 47 angefiigt:

A7 DM | Pf

Gebiihr fiir die Riicknahme von
Paketsendungen und Packchen 1 ] o

Artikel 3

Anderung der Verordnung iiber die Gebiihren im
Post- und Fernmeldeverkehr mit der Deutschen Post
der Deutschen Demokratischen Republik

In der Anlage zur Verordnung iiber die Gebuihren
im Post- und Fernmeldeverkehr mit der Deutschen
Post der Deutschen Demokratischen Republik vom
4. Juni 1976 (Bundesgeseizbl. I S. 1400) wird im Ab-
schnitt A (Postdienst) in den Fufinoten ,Zu lfd.
Nr. 12" und ,Zu 1fd. Nr. 13" jeweils die Jahreszahl
»1976" durch die Jahreszahl ,1977" ersetzt.

Artikel 4
Berlin-Klausel

Diese Verordnung gilt . nach § 14 des Dritten
Uberleitungsgesetzes vom 4. Januar 1952 (Bundes-
geseizbl. I S. 1) in Verbindung mit § 37 des Postver-
waltungsgesetzes auch im Land Berlin.

Artikel 5
Inkrafttreten

Diese Verordnung tritt am 1. Januar 1977 in
Kraft.

Bonn, den 15. November 1976

Der Bundesminister
fiir das Post- und Fernmeldewesen
K. Gscheidle
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