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DIN EN 14105:2011-07

Nationales Vorwort

Diese Europaische Norm fallt in den Zustandigkeitsbereich des Technischen Komitees CEN/TC 307
,Olsamen, tierische und pflanzliche Fette und Ole und deren Nebenprodukte — Probenahme- und
Untersuchungsverfahren® (Sekretariat: AFNOR, Frankreich) und des CEN/TC 19 ,Gasférmige und flissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte mit mineralélstdmmiger, synthetischer oder
biologischer Herkunft (Sekretariat: NEN, Niederlande).

Fir die deutsche Mitarbeit ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-32-01 UA ,Prifung von FAME® im
Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialprifung (NMP) in
Zusammenarbeit mit dem NA 057-05-05 AA ,Gemeinschaftsausschuss fur die Analytik von Fetten, Olen,

Fettprodukten, verwandten Stoffen und Rohstoffen® des Normenausschusses Lebensmittel und
landwirtschaftliche Produkte (NAL) verantwortlich.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 14105:2003-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) die Prazision wurde verbessert;

b) mehrere getrennte interne Standards fir Mono- (C19), Di- (C38) und Triglyceride (C57) wurden einge-
fuhrt;

c) reprasentative interne Standards flr Mono-, Di- und Triglyceride werden verwendet, um auf die
Verwendung von Kalibrierlésungen flir diese Komponenten zu verzichten;

d) Integration der Signale wurde verbessert;

e) Begutachtung von Interferenzen durch kleinere Gehalte anderer Komponenten (d. h. Dimere) wurden
vorgenommen;

f) es wurde ein Beurteilungsmalstab fir die Leistung der gaschromatographischen Saule eingefthrt, der
mit Hilfe der Responsefaktoren der Internen Standards der Di- und Triglyceride berechnet wird.

Friilhere Ausgaben

DIN EN 14105: 2003-10
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EUROPAISCHE NORM EN 14105
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE April 2011

ICS 67.200.10 Ersatz fur EN 14105:2003

Deutsche Fassung

Erzeugnisse aus pflanzlichen und tierischen Fetten und Olen -
Fettsaure-Methylester (FAME) - Bestimmung des Gehaltes an
freiem und Gesamtglycerin und Mono-, Di- und Triglyceriden

Fat and oil derivatives - Fatty Acid Methyl Esters (FAME) - Produits dérivés des corps gras - Esters méthyliques
Determination of free and total glycerol and mono-, di-, d'acides gras (EMAG) - Détermination de la teneur en
triglyceride contents glycérols libre et total et en mono-, di- et triglycérides

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 10.Méarz 2011 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Européaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN-CENELEC oder bei jedem CEN-
Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-
Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Estland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen,
Portugal, Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten
Kénigreich und Zypern.
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EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2011 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 14105:2011 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 14105:2011) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 307 ,Olsamen, tierische und
pflanzliche Fette und Ole und deren Nebenprodukte — Probenahme- und Untersuchungsverfahren®
erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Oktober 2011, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis Oktober 2011 zurlickgezogen werden.

Es wird auf die Mdglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berlihren konnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafir verantwortlich, einige oder alle diesbezliglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 14105:2003.
Die wesentlichen Anderungen bestehen darin:

— reprasentative interne Standards fir Mono-, Di- und Triglyceride zu verwenden, um auf die Verwendung
von Kalibrierlésungen fir diese Komponenten zu verzichten;

— es wurde ein Beurteilungsmalstab fir die gaschromatographische Saule eingefiuhrt, der mit Hilfe der
Responsefaktoren der internen Standards der Di- und Triglyceride berechnet wird.

Dieses Dokument wurde Uberarbeitet, um fir die Grenzwertsetzung in der europaischen FAME-Anforderungs-
norm fir Anwendungen in Kraftfahrzeugen [1] allgemein eine bessere Prazision zu erreichen. Hierzu wurden
mehrere getrennte interne Standards fir Mono- (C19), Di- (C38) und Triglyceride (C57) eingefuhrt. Weiterhin
wurde die Integration der Signale verbessert und eine Begutachtung von Interferenzen durch kleinere Gehalte
anderer Komponenten (d. h. Dimere) vorgenommen.

Die Verbesserung der Prazisionsangaben fir Freies Glycerin und Diglyceride wurde in Ringversuchen
nachgewiesen. Fir die Bestimmung der Triglyceride wurde die Prazision bestatigt, aber nicht verbessert.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu uUbernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg,
Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei,
Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm legt ein Verfahren fest, um freies Glycerin und Reste an Mono-, Di- und
Triglyceriden in Fettsdure-Methylester (FAME), die als Zugabe zu Mineraldlen vorgesehen sind, zu
bestimmen. Der Gesamtglyceringehalt wird anschlielend aus den erhaltenen Messwerten berechnet.

Die Bestimmungsgrenzen sind fir die festgelegten analytischen Bedingungen 0,001 % (m/m) fir freies
Glycerin und 0,10 % (m/m) fur alle Glyceride (Mono, Di- und Tri-). Das Verfahren ist einsetzbar fir FAME aus
Rapsdl, Sonnenblumendl und Sojaél, Palmél, fir tierische Fette und Ole und fir deren Mischungen. Es kann
nicht eingesetzt werden fir FAME aus Kokosnuss- und Palmkerndlen, da hier Uberlappende Peaks auftreten.

ANMERKUNG  Fur die Zwecke dieser Europdischen Norm wird zur Angabe des Massenanteils einer Substanz der
Ausdruck ,% (m/m)“ verwendet.

WARNUNG — Die Anwendung dieses Verfahrens kann den Einsatz gefahrlicher Stoffe, Arbeitsgidnge
und Gerdte mit sich bringen. Diese Norm gibt nicht vor, alle mit ihrer Anwendung verbundenen
Sicherheitsprobleme anzusprechen. Der Anwender dieser Norm ist dafiir verantwortlich, vorher

angemessene MaRBnahmen hinsichtlich Sicherheit und Gesundheit zu ergreifen und die
Anwendbarkeit einschrankender Vorschriften zu ermittein.

2 Kurzbeschreibung

Das Glycerin sowie die Mono-, Diglyceride werden in die besser flichtigen silylierten Derivate durch Zugabe
von N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA) in Gegenwart von Pyridin umgesetzt.

Die silylierten Derivate werden mittels Gaschromatographie auf kurzen Dinnfilm-Kapillarsaulen nach direkter
Injektion in ein On-column-Injektionssystem oder vergleichbares Aufgabesystem mit einem Flammen-
ionisationsdetektor analysiert.

Nach der Kalibration des Verfahrens erfolgt die Bestimmung von Glycerin mit Hilfe des internen Standards
1,2,4-Butantriol.

Die Bestimmung der Mono-, Di- und Triglyceride erfolgt fur jede Glyceridgruppe direkt mit Hilfe je eines
internen Standards:

— Glyceryl-Monononadecanoat (Mono C19) fur Monoglyceride
— Glyceryl-Dinonadecanoat (Di C38) fur Diglyceride

— Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57) fur Triglyceride

3 Chemikalien

Sofern nicht anders angegeben, dirfen nur Chemikalien mit anerkannter analytischer Reinheit verwendet
werden.

3.1 N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA)

3.2  Pyridin, mit hdchstens 0,1 % Wasser, Uber Molekularsieb aufbewahrt
ANMERKUNG  Pyridin (Silylierungsqualitat) (3.10) kann ebenfalls verwendet werden.
3.3 Tetrahydrofuran (THF)

3.4 n-Heptan
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3.5 Glycerin

3.6 1,2,4-Butantriol

3.7 1-Glyceryl-Monononadecanoat (Mono C19) 1)
3.8 1,3-Glyceryl-Dinonadecanoat (Di C38) 2

3.9 Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57)3)

3.10 Pyridin, Silylierungsqualitat

4 Gerate

Ubliche Laborgeréate und insbesondere folgende Geréte:

4.1 Gaschromatograph, der mit einem on-column-Injektor oder einem gleichwertigen Injektor ausgeristet
ist, ein temperierbarer Ofen und ein Flammenionisationsdetektor (FID)

4.2 Kapillarsdule, die fir Temperaturen bis 400 °C geeignet ist (,Hochtemperatursdule®) mit den
nachfolgend empfohlenen Eigenschaften:

— stationare Phase: 100 % Dimethylpolysiloxan oder 95 % Dimethyl- 5 % Diphenylpolysiloxan;

— Lange 15 m;

— Innendurchmesser: 0,32 mm,;

— Filmdicke: 0,1 um.

4.3 Messkolben, Fassungsvermdgen 50 ml

4.4 Messkolben, Fassungsvermdgen 20 ml

4.5 Messkolben, Fassungsvermdgen 10 mi

4.6 Probenglaschen, mit Schraubverschluss und polytetrafluorethylen-beschichteten Septen (etwa 10 ml)
4.7 Prazisionspipette, Fassungsvermégen 1 ml

4.8 Mikroliterspritze, Fassungsvermogen 100 pl

4.9 Mikroliterspritze, Fassungsvermogen 500 pl

4.10 Mikroliterspritze, Fassungsvermogen 5 pl oder 10 pl, speziell ausgelegt fir die On-column-Injektion
4.11 Messzylinder, Fassungsvermdégen 10 ml

412 Analytische Waage, mit Fehlergrenzen von + 0,1 mg

4.13 Tragergas, Wasserstoff oder Helium

4.14 Hilfsgase, wie Luft, Wasserstoff und Stickstoff

1) Monononadecanoat kann bezogen werden von Larodan, Ref. 31-1900-11 (www.larodan.se)
2) 1,3-Glyceryl-Dinonadecanoat kann bezogen werden von Larodan, Ref. 32-1903-8 (www.larodan.se)

3) Trinonadecanoat kann bezogen werden von Larodan, Ref. 33-1900-13 (www.larodan.se), oder von Sigma,
Ref. T4632-1G (www.sigmaaldrich.com)
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