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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 14105:2020) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 307 ,Olsaaten, tierische und
pflanzliche Fette und Ole und deren Nebenprodukte — Probenahme- und Untersuchungsverfahren”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-14 AA
»Chromatographische Analyse“ im Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des
DIN-Normenausschusses Materialpriifung (NMP).

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kénnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch
eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen

Gegentiber DIN EN 14105:2011-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Dokument wurde redaktionell iberarbeitet;

b) Bilder wurden qualitativ verbessert;

c) zur Prazisierung wurden in Anhang A Bild A.5 bis Bild A.8 erganzt.

Frithere Ausgaben

DIN EN 14105:2003-10, 2011-07
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EUROPAISCHE NORM EN 14105
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Dezember 2020

ICS 67.200.10 Ersetzt EN 14105:2011

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

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 2. November 2020 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter
denen dieser Europaischen 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 CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzgsisch). 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, der Republik Nordmazedonien, Ruménien, Schweden, der Schweiz, Serbien, der Slowakei, Slowenien,
Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (EN 14105:2020) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 307 ,Olsaaten, tierische und
pflanzliche Fette und Ole und deren Nebenprodukte — Probenahme- und Untersuchungsverfahren”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Juni 2021, und etwaige entgegenstehende nationale

Normen miissen bis Juni 2021 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. CEN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN 14105:2011.

Die technischen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

— redaktionelle Uberarbeitung des Dokuments;

— Verbesserung der Qualitat der Bilder;

— Hinzufligung von Bildern in Anhang A zur Prazisierung.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu libernehmen: Belgien, Bulgarien, Ddnemark, Deutschland, die
Republik Nordmazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien,
Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruminien,

Schweden, Schweiz, Serbien, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tirkei, Ungarn,
Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Documents
Document Sharin%Hub

Full document details: DIN EN 14105:2021-03


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14105-2021-03
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-14105-2021-03

DIN EN 14105:2021-03
EN 14105:2020 (D)

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren fest, um den Gehalt an freiem Glycerin und restlichen Mono-, Di- und
Triglyceriden in Fettsdure-Methylestern (FAME) zu bestimmen. Der Gesamtglyceringehalt wird
anschliefend aus den erhaltenen Ergebnissen berechnet.

Die Bestimmungsgrenzen sind fiir die festgelegten analytischen Bedingungen 0,001 % (m/m) fiir freies
Glycerin und 0,10 % (m/m) fiir alle Glyceride (Mono-, Di- und Tri-). Das Verfahren ist geeignet fiir FAME aus
Raps6l, Sonnenblumendl, Sojadl, Palmdl, tierischen Olen und Fetten und fiir deren Mischungen. Es ist nicht
geeignet fiir FAME aus oder mit Kokosnuss- und Palmkernélderivaten, da hier verschiedene iiberlappende
Glyceridpeaks auftreten.

ANMERKUNG 1 Fiir die Zwecke dieses Dokuments wird zur Angabe des Massenanteils einer Substanz der Ausdruck
,% (m/m)“ verwendet.

ANMERKUNG 2 Unter den  allgemeinen  GC-Bedingungen nach  EN 14105 kann  Squalen  mit

Alpha-Glycerin-Monostearat koeluieren. Falls die Anwesenheit von Squalen vermutet wird, kann EN 17057 zur
Unterscheidung zwischen Squalen und Glycerin-Monostearat angewendet werden.

WARNUNG — Die Anwendung dieses Dokuments kann die Anwendung gefahrlicher Stoffe,
Arbeitsginge und Geriate mit sich bringen. Dieses Dokument beansprucht nicht, alle damit
verbundenen Sicherheitsprobleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders
dieses Dokuments, vor der Anwendung geeignete Mafinahmen fiir die Sicherheit und den

Gesundheitsschutz des Personals zu ergreifen, und dafiir Sorge zu tragen, dass behérdliche und
gesetzliche Mafdnahmen eingehalten werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

EN ISO 5555, Tierische und pflanzliche Fette und Ole — Probenahme (ISO 5555)

EN ISO 3170, Fliissige Mineralélerzeugnisse — Manuelle Probenahme (IS0 3170)

3 Begriffe

In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
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4 Kurzbeschreibung

Glycerin sowie die Mono- und Diglyceride werden in Gegenwart von Pyridin und
N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA) in die fliichtigeren und stabileren silylierten Derivate
umgesetzt.

Die Probe wird nach der Silylierung mittels Gaschromatographie auf kurzen Diinnfilm-Kapillarsdulen in
einen On-Column-Injektor oder einen gleichwertigen Injektor mit einem Flammenionisationsdetektor

analysiert.

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

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

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

— Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57) fiir Triglyceride.

5 Chemikalien

Sofern nicht anders festgelegt, werden ausschliefdlich Chemikalien anerkannter analytischer Reinheit
verwendet.

5.1 N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA).

5.2 Pyridin, mit héchstens 0,1 % Wasser, liber Molekularsieb aufbewahrt.
Pyridin (Silylierungsqualitit) (5.10) kann ebenfalls verwendet werden.

5.3 Tetrahydrofuran (THF).

5.4 n-Heptan.

5.5 Glycerin.

5.6 1,2,4-Butantriol.

5.7 1-Glyceryl-Monononadecanoat (Mono C19).

5.8 1,3-Glyceryl-Dinonadecanoat (Di C38).

5.9 Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57).

5.10 Pyridin, Silylierungsqualitat.
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6 Priifeinrichtung
Ubliche Laborgerite und insbesondere folgende Gerite.

6.1 Gaschromatograph (GC), der mit einem On-Column-Injektor oder einem gleichwertigen Injektor
ausgeriistet ist, ein temperierbarer Ofen und ein Flammenionisationsdetektor.

6.2 Kapillarsaule, die fiir Temperaturen bis 400 °C geeignet ist (,Hochtemperatursaule“), mit den
nachfolgend empfohlenen Eigenschaften:

— stationdre Phase: 100 % Dimethylpolysiloxan oder 95 % Dimethyl- 5 % Diphenylpolysiloxan;
— Liange 15 m;

— Innendurchmesser: 0,32 mm;

— Filmdicke: 0,1 pm.

6.3 Messkolben, 50 ml Fassungsvermogen, Qualitat A.

6.4 Messkolben, 20 ml Fassungsvermogen, Qualitat A.

6.5 Messkolben, 10 ml Fassungsvermdégen, Qualitat A.

6.6 Probengliaschen, mit Schraubverschluss und mit Polytetrafluorethylen (PTFE) beschichteten
Septen, 10 ml Fassungsvermaogen.

6.7 Prazisionspipette, 1 ml Fassungsvermdgen.

6.8 Prazisionspipette oder Spritze, 100 pl Fassungsvermogen.
6.9 Prazisionspipette oder Spritze, 500 pl Fassungsvermogen.
6.10 Messzylinder, Fassungsvermdgen 10 ml.

6.11 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von +1 mg oder besser und einer Ablesbarkeit von +0,1 mg
oder besser.

6.12 Tragergas, Wasserstoff oder Helium.

6.13 Hilfsgase, wie Luft, Wasserstoff und Stickstoff.

7 Vorbereitung der Losungen
7.1 Stammldésung mit 1,2,4-Butantriol, 1 mg/ml

Es werden (50,0 + 0,1) mg 1,2,4-Butantriol (5.6) in einen 50-ml-Messkolben (6.3) eingewogen und mit
Pyridin (5.2 oder 5.10) bis zur Marke aufgefiillt.

7.2 Stammlésung mit Glycerin, 0,5 mg/ml
Es werden (50,0 £ 0,1) mg Glycerin (5.5) in einen 10-ml-Messkolben (6.5) eingewogen und mit Pyridin (5.2

oder 5.10) bis zur Marke aufgefiillt. 1 ml dieser Losung wird in einen 10-ml-Messkolben (6.5) mit einer
Pipette (6.7) tiberfiihrt und mit Pyridin (5.2 oder 5.10) bis zur Markierung aufgefiillt.
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7.3 Standard-Glycerid Stammlésung, 2,5 mg/ml

Fiir jedes der Referenzglyceride, Monononadecanoat (5.7), Dinonadecanoat (5.8) und Trinonadecanoat (5.9)
werden (50,0 + 0,1) mg in einen einzelnen 20-ml-Messkolben (6.4) eingewogen und mit Tetrahydrofuran
(5.3) bis zur Marke aufgefiillt.

Die Losung muss bei Umgebungstemperatur vollkommen transparent sein. Nach Lagerung bei 4 °C in einem
Kiihlschrank kann ein Niederschlag sichtbar sein, der sich jedoch spontan und ohne externe Erwdrmung bei
Umgebungstemperatur wieder auflésen muss.

ANMERKUNG  Bei Lagerung bei 4 °C ist die Losung fiir fast 3 Monate stabil.

7.4 Kommerziell erhaltliche Monoglyceride

Es liegt eine kommerziell erhaltliche Losung mit jeweils gleichen Massenanteilen der Inhaltsstoffe
Mono-Palmitoylglycerin (Monopalmitin), Mono-Stearoylglycerin (Monostearin) und Mono-Oleoylglycerin

(Monoolein) vor.

Aus dieser Mischung wird eine Stammldsung hergestellt, indem etwa 100mg in einen
10-ml-Messkolben (6.5) eingewogen und mit Pyridin (5.2 oder 5.10) bis zur Marke aufgefiillt werden.

Diese Losung darf eingesetzt werden, um die relevanten Peaks im GC-Chromatogramm zu identifizieren.

7.5 Kalibrierlosungen

Es werden vier Kalibrierlosungen vorbereitet, indem die in Tabelle 1 angegebenen Volumina der
Glycerin-Stammldsungen (7.2) und des 1,2,4-Butantriol (7.1) in eine Reihe von Probengldschen (6.6) mit
einer 100-pl-Prazisionspipette (6.8) iiberfiihrt werden. Falls eine Spritze verwendet wird, muss

sichergestellt werden, dass Spritzennadel und -korper frei von Luftblasen sind.

Tabelle 1 — Vorbereitung der Kalibrierlésungen

1 2 3 4 Spritze
Stammlésung
ul ul ul ul ul
Glycerinldsung (7.2) 10 40 70 100 100
Interne Butantriol-Lésung (7.1) 80 80 80 80 100

8 Probenahme

Die Probenahme muss in Ubereinstimmung mit EN ISO 5555 oder EN ISO 3170 erfolgen.

9 Verfahren

9.1 Gerateeinstellungen

Bei den Einstellungen fiir die chromatographische Analyse miissen die Charakteristik der genutzten Saule
und die Art des Tragergases (Wasserstoff oder Helium) beriicksichtigt werden. Es wird allerdings
empfohlen, eine Analysenzeit von 30 min bis 35 min einzuhalten, damit die Elution der Triglyceride
sichergestellt ist.

BEISPIEL Als Anhaltspunkt wird in Tabelle 2 ein Beispiel fiir Analysebedingungen beschrieben:
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