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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14105:2019) 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 nationale Normungsgremium ist der Unterausschuss NA 062-06-32-01 UA ,Priifung von
FAME" im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 14105:2011-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Dokument wurde redaktionell tiberarbeitet;

b) Bilder wurden qualitativ verbessert;

c) zur Verdeutlichung wurden in Anhang A Bilder ergénzt.
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Europdisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14105:2019) 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.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 14105:2011 ersetzen.

Die technischen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

a) redaktionelle Uberarbeitung des Dokuments;

b) verbesserte Qualitit der Bilder;

c) Hinzufiigung von Bildern in Anhang A aus Griinden der Verdeutlichung.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren fest, um freies Glycerin und Reste an Mono-, Di- und Triglyceriden in
Fettsdure-Methylester (FAME) zu bestimmen. Der Gesamtglyceringehalt wird anschliefend aus den
erhaltenen Messwerten berechnet.

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

ANMERKUNG 1 Fiir die Zwecke dieser Europdischen Norm 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 ein Vorhandensein von Squalen vermutet wird, kann EN 17057 zur Unterscheidung

zwischen Squalen und Glycerin-Monostearat angewendet werden.

WARNUNG — Die Anwendung dieser Norm kann die Anwendung gefahrlicher Stoffe, Arbeitsgidnge
und Gerdate mit sich bringen. Diese Norm beansprucht nicht, alle damit verbundenen
Sicherheitsprobleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders dieser Norm, vor
ihrer Anwendung geeignete Mafdnahmen fiir die Sicherheit und den Gesundheitsschutz des Personals
zu ergreifen, und dafiir Sorge zu tragen, dass behdérdliche und gesetzliche Manahmen 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

EN ISO 3170, Fliissige Mineraldlerzeugnisse — Manuelle Probenahme

3 Begriffe
Es werden keine Begriffe in diesem Dokument angegeben.

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

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

— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

4 Kurzbeschreibung

Das Glycerin sowie die Mono-, Diglyceride werden in die besser fliichtigen silylierten Derivate durch Zugabe
von N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA) in Gegenwart von Pyridin umgesetzt.
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Probe wird nach der Silylierung mittels Gaschromatographie auf kurzen Diinnfilm-Kapillarsdaulen nach

direkter Injektion in ein On-column-Injektionssystem oder vergleichbares Aufgabesystem mit einem
Flammenionisationsdetektor 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 fiir jede Glyceridgruppe direkt mit Hilfe je eines

internen Standards:

5

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

Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57) fiir Triglyceride.

Chemikalien

Sofern nicht anders festgelegt, sind ausschliefdlich Chemikalien anerkannter analytischer Reinheit zu
verwenden.

5.1

5.2

N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA).

Pyridin, mit hochstens 0,1 % Wasser, Uiber Molekularsieb aufbewahrt.

Pyridin (Silylierungsqualitat) (5.10) kann ebenfalls verwendet werden.

5.3

5.4

5.5

5.6

5.7

5.8

5.9

Tetrahydrofuran (THF).

n-Heptan.

Glycerin.

1,2,4-Butantriol.
1-Glyceryl-Monononadecanoat (Mono C19)1.
1,3-Glyceryl-Dinonadecanoat (Di C38)2.

Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57)3.

5.10 Pyridin, Silylierungsqualitit.

Monononadecanoat kann bezogen werden von Larodan, Ref. 31-1900-11 (www.larodan.com).
1,3-Glyceryl-Dinonadecanoat kann bezogen werden von Larodan, Ref. 32-1903-8 (www.larodan.com).
Trinonadecanoat kann bezogen werden von Larodan, Ref.33-1900-13 (www.larodan.com), oder von Sigma,

Ref. T4632-1G (www.sigmaaldrich.com)
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6 Priifgerat
Ubliche Laborgerite und insbesondere folgende Gerite.

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

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

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

— Innendurchmesser: 0,32 mm;

— Filmdicke: 0,1 pm.

6.3 Messkolben, 50 ml Fassungsvermoégen, Qualitat A.

6.4 Messkolben, 20 ml Fassungsvermogen, Qualitat A.

6.5 Messkolben, 10 ml Fassungsvermdégen, Qualitat A.

6.6 Probenglischen, mit Schraubverschluss und polytetrafluorethylen-beschichteten Septen, 10 ml
Fassungsvermogen.

6.7 Prazisionspipette, 1 ml Fassungsvermogen.

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

6.11 Analysenwaage, mit einer Wagegenauigkeit von +1 mg oder besser und einer Ablesbarkeit von
10,1 mg oder besser.

6.12 Trigergas, Wasserstoff oder Helium.

6.13 Hilfsgase, wie Luft, Wasserstoff und Stickstoff.

7 Vorbereitung der Losungen

7.1 Stammlésung 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; anschlief3end
wird mit Pyridin (5.2 oder 5.10) bis zur Marke aufgefiillt.

7.2 Stammldésung mit Glycerin, 0,5 mg/ml
Es werden (50,0 £+ 0,1) mg Glyzerin (5.5) in einen 10-ml-Messkolben (6.5) eingewogen; anschliefend wird
mit Pyridin (5.2 oder 5.10) bis zur Marke aufgefiillt. Es werden 1ml dieser Losung in einen

10-ml-Messkolben (6.5) mit einer Pipette (6.7) liberfiihrt und bis zur Markierung mit Pyridin (5.2 oder 5.10)
aufgefillt.
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7.3 Stammldsungen fiir die Referenzglyceride, 2,5 mg/ml

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

Die Stamml6sung 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
Erwdarmung bei Umgebungstemperatur wieder auflésen muss.

ANMERKUNG Bei Lagerung bei 4 °C sind diese Losungen fiir fast 3 Monate stabil.

7.4 Kommerziell erhiltliche Monoglyceride

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

(Monoolein) vor.

Es werden ungefdhr 100 mg dieser Mischung in einen 10-ml-Messkolben (6.5) eingewogen; anschlief3end
wird mit Pyridin (5.10) bis zur Marke aufgefiillt.

Die so hergestellte Losung darf eingesetzt werden, um die relevanten Signale im GC-Chromatogramm zu
identifizieren.

7.5 Kalibrierlosungen

Es werden vier Kalibrierlosungen vorbereitet, indem die in Tabelle 1 angegebenen Volumen der Glyzerin-
Stammlésungen (7.2) und des 1,2,4-Butantriol (7.1) in eine Reihe von Probengldschen (6.6) mit einer
100-ul-Prazisionspipette (6.8) liberfiihrt 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
Glycerinlosung (7.2) 10 40 70 100 100
Butantriol-Losung (5.1) 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 Geriateeinstellungen

Bei den Einstellungen fiir die chromatographische Analyse sind die Sdulencharakteristik und das Tragergas
(Wasserstoff oder Helium) zu beriicksichtigen. Es wird allerdings empfohlen, eine Analysenzeit von 30 min
bis 35 min einzuhalten, damit die Elution der Triglyceride sicher gestellt ist.
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BEISPIEL Die Einstellungen beschreiben eine typische Analyse, in Tabelle 2:

Tabelle 2 — Beispiel fiir Analysebedingungen

1 min halten bei 50 °C, programmiertes Aufheizen auf 180 °C mit
15 °C/min, programmiertes Aufheizen auf 230 °C mit 7 °C/min,

Saulentemperatur: programmiertes Aufheizen auf 370 °C mit 10 °C/min, 15 min Halten der
Endtemperatur
Detektortemperatur: 380 °C

Tragergasdruck (Wasserstoff): |80 kPa oder konstanter Durchfluss (etwa 2 ml/min)

Injektionsvolumen: 1l

9.2 Analyse der Kalibrierlésungen

150 pl MSTFA (5.1) werden mit einer Prazisionspipette (6.9) zu jeder der vier Kalibrierlésungen (7.5)
zugegeben und nach festem Verschliefien der Probengldschen kréftig geschiittelt. Nach einer Wartezeit von
15 min bei Umgebungstemperatur werden mit Hilfe eines Messzylinders (6.10) 8 ml n-Heptan (5.4) zu den
Reaktionsmischungen zugegeben.

Anschlieféend werden 1 pl jeder Reaktionsmischung mit den chromatographischen Einstellungen nach 9.1
analysiert, wobei lediglich der erste Teil des Temperaturprogrammes benétigt wird; die Analyse kann
demzufolge beim Erreichen einer Temperatur von 230 °C unterbrochen werden. Die Proben sind nach dem
Derivatisierungsschritt lediglich fiir einige Stunden haltbar.

ANMERKUNG  Die silylierten Stammlésungen sind nur einen Tag haltbar.

9.3 Analyse der kommerziell erhiltlichen Monoglyceridmischung

200 pl der kommerziell erhéltlichen Monoglyceridmischung werden mit Hilfe einer Prazisionspipette (6.9)
in Pyridin (5.10) in einem 10-ml-Probenglaschen (6.6) geldst; anschliefiend werden 150 pl MSTFA (5.1)
zugegeben. Dabei ist der Kontakt mit Feuchtigkeit zu vermeiden.

Das Probenglaschen wird nach festem Verschlief3en kraftig geschiittelt.

Nach 15 min stehenlassen bei Umgebungstemperatur werden 8 ml n-Heptan (5.4) zugegeben.

Anschliefend wird 1 ul der Reaktionsmischung mit den chromatographischen Einstellungen nach 9.1
analysiert.

9.4 Herstellung und Untersuchung der Probenteile

Von der homogenisierten Probe werden (100,0 + 0,1) mg in ein 10 ml-Probengldschen (6.6) eingewogen.
Mit Hilfe der Prazisionspipetten oder Spritzen (6.8 und 6.9) werden 80 pl der 1,2,4-Butantriol-Stammldsung
(7.1), 200 pl Glycerid-Stammlosung (7.3), 200 pl Pyridin (5.10) und 200 pl MSTFA (5.1) zugegeben. Dabei ist
der Kontakt mit Feuchtigkeit zu vermeiden.

Das Probengldschen wird nach festem Verschliefsen kraftig geschiittelt. Nach 15 min stehenlassen bei

Umgebungstemperatur werden 8 ml n-Heptan (5.4) zugegeben. Anschliefiend wird 1 pl der Reaktions-
mischung mit den chromatographischen Einstellungen nach 9.1 analysiert.
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9.5 Identifizierung

Kalibrierlosungen und Probenldsungen sind unter identischen Bedingungen zu analysieren, damit eine
sichere Signalidentifizierung anhand der Retentionszeiten erfolgen kann. Da es vorkommen kann, dass sich
die Elutionsbereiche der Methylester und der Monoglyceride iiberlappen, wird empfohlen, zur Identi-
fizierung der Monoglyceridsignale eine kommerziell erhaltliche Monoglyceridlosung (7.4), bestehend aus
Monopalmitin, Monostearin und Monoolein wie die Proben zu derivatisieren und ebenfalls zu analysieren.

In Anhang A sind Chromatogramme einer Rapsdl- und einer Palmoél-Methylester-Probe enthalten, die unter
Betriebsbedingungen und nach einer in 9.1 beschriebenen Vorbereitung erstellt wurden. Zusatzlich wird
eine zweite Palmol-Methylester-Probe, die Fettsaure-Methylester-Dimere enthalt, dargestellt. Nach der
Silylderivatisierung dirfen interne Glycerid-Standards unter den vorstehend erwdhnten chromato-
graphischen Bedingungen analysiert werden.

9.6 Kalibrierung

Lediglich fiir Glycerin erlaubt die Verdnderung des Gewichts/Signalfladchenverhiltnisses die Feststellung der
Linearitdt und damit die Aufstellung einer Kalibrierfunktion.

Flir Mono-, Di- und Tri-Glyceride wird angenommen, dass die Detektorcharakteristik fiir den betrachteten
Konzentrationsbereich als linear betrachtet werden kann.

9.7 Uberpriifung der Siulenleistung

Fiir jede Analyse ist anhand Gleichung (1) der relative Responsefaktor (RRF) fiir Glyceryl-Dinonadecanoat
(Di C38) gegen Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57) zu ermitteln.

RRF = (Api c3s/ Mpic3s)/ (Arrics7/Mrrics7) (1)
Dabei ist

Apiczg die Signalflache fiir den internen Standard Di C38;

Mp;c3g die eingewogene Menge des internen Standards Di C38, in mg;

Ariicsy  die Signalfldche fiir den internen Standard Tri C57;

Mty cs7 die eingewogene Menge an internem Standard Tri C57, in mg.

Der dabei ermittelte Wert fiir den relativen Responsfaktor, RRF, muss kleiner sein als 1,8. Ist das Ergebnis
héher, dann ist das GC-System fiir die Analyse nicht einsetzbar und muss mit dem Ziel einer Verbesserung
fiir die Triglycerid-Bestimmung neu validiert werden.

10 Berechnung der Ergebnisse
10.1 Signalintegration

In jeder der drei Glyceridfamilien gibt es kleine Signale (siehe Anhang A) die mitintegriert werden miissen.
Dieses Priifverfahren berechnet also die prozentualen Anteile an Mono-, Di- und Tri-Glyceriden (10.4),
indem zundchst fiir jede Familie die zugehorigen Signalflichen aufsummiert werden. Fiir die beiden
manchmal schlecht aufgelosten Signale der Diglyceride mit 36 Kohlenstoffatomen, die in der Diglycerid-
familie zwei Hauptkomponenten darstellen, wird dringend eine gemeinsame Integration empfohlen, damit
Bestimmungsfehler vermieden werden, welche bei separater Integration entstehen konnten. Beim Auftreten
eines Doppelsignals im Bereich der Retentionszeit fiir Glycerin ist auf Vollstindigkeit des Silylierungs-
schrittes zu priifen, der dann wahrscheinlich nicht vollstdndig abgelaufen ist (meist verursacht durch
Wasser in der Probe).
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10.2 Kalibrierfunktion fiir Glycerin

Die Kalibrierfunktion ist in Gleichung (2) angegeben; sie wird nach den Vorgaben in Anhang B aus den
experimentellen Daten mit Hilfe der linearen Regression berechnet.

Mg/Me; = ag(Ag/Aei) + by (2)
Dabei ist

M, die eingewogene Menge Glycerin, in mg;

Mg; die eingewogene Menge des internen Standards 1,2,4-Butantriol, in mg;

Ag die Signalflache fiir Glycerin;

A die Signalflache fiir den internen Standard 1,2,4-Butantriol;

ag by die Regressionskoeffizienten der Kalibrierfunktion fir Glycerin.

Die so ermittelte Kalibrierfunktion ist nur dann als giiltig anzusehen, wenn der zugehorige Korrelations-
koeffizient, ermittelt nach Anhang B, gleich oder grofier ist als 0,9 (siehe Berechnungsbeispiel in Anhang C).

10.3 Freies Glycerin

Der Gehalt an freiem Glycerin in der Probe (G) wird nach Gleichung (3) berechnet und in % (m/m)
angegeben:

G = [ag(Ag/Au) + bg] - (Myi/m) - 100 (3)
Dabei ist

A,; die Signalflache fur den internen Standard 1,2,4-Butantriol;

M,; die eingewogene Menge des internen Standards 1,2,4-Butantriol, in mg;

m die eingewogene Probemenge, in mg.
10.4 Glyceride

Die Gehalte fiir die Mono-, Di- und Tri-Glyceride in % (m/m) werden mit den Gleichungen (4), (5) und (6)

berechnet:
M = (Amono/ AMonoc19) * (Muonoc19/m) * 100 (4)
D = (Api/Apicss) * (Mpjczg/m) - 100 (5)
T = (Arri/ Arrics7) - (Mrrics7/m) - 100 (6)
Dabei ist
M,D, T die gesuchten Gehalte an Mono-, Di- und Triglyceriden in der Probe, in % (m/m);

AMono Apir Ay die fiir Mono-, Di- und Tri-Glyceride aufsummierten Signalflachen;

AMonoC19 die Signalflache fiir den internen Standard Mono C19;
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Myonoc19 die eingewogene Menge an internem Standard Mono C19, in mg;
Apicas die Signalflache fiir den internen Standard Di C38;

Mpicas die eingewogene Menge des internen Standards Di C38, in mg;
Atrics7 die Signalflache fiir den internen Standard Tri C57;

Mrtrics7 die eingewogene Menge an internem Standard Tri C57, in mg;

m die eingewogene Probemenge, in mg.

10.5 Gesamtglycerin
Der Gesamtgehalt an Glycerin, GT, in der Probe wird in % (m/m) nach Gleichung (7) berechnet.

GT = G + 0,255M + 0,146D + 0,103T (7)

11 Angabe der Ergebnisse
Der Gehalt an freiem Glycerin und der Gesamtglyceringehalt sind auf 0,001 % (m/m) gerundet anzugeben.

Die Glyceridgehalte werden jeweils auf 0,01 % (m/m) gerundet angegeben.

12 Prézision

12.1 Ringversuch (ILS)

Ein europdischer Ringversuch (durchgefiihrt in 2008) unter Teilnahme von 16 Laboratorien ergab bei
jeweils doppelter Ausfiihrung der Bestimmung die in Anhang D angegebenen statistischen Daten.

Die Prazision, die durch statistische Untersuchungen nach EN ISO 4259:2006 bestimmt wurde, ist in 12.2
und 12.3 angegeben.

12.2 Wiederholbarkeit, r

Die Differenz zwischen zwei unabhdngigen Ergebnissen, die bei iiblicher und korrekter Durchfiithrung
desselben Priifverfahrens an als identisch angesehenem Priifmaterial in kurzen Zeitintervallen unter den
gleichen Priifbedingungen erhalten wurden und fiir die erwartet wird, dass sie aufgrund von zufalligen
Schwankungen mit einer Wahrscheinlichkeit von 5 % tiberschritten wird, 1asst sich mit den Funktionen nach
Tabelle 3 berechnen:

Tabelle 3 — Wiederholbarkeit

fiir freies Glycerin 0,1615X+ 0,000 3
fiir Monoglyceride 0,078 7 X+ 0,0059
fiir Diglyceride 0,0989 X + 0,004 2
fiir Triglyceride 0,0469X+ 0,012 8
fiir Gesamtglycerin 0,1092X-0,003 4
X der Mittelwert aus den beiden zu vergleichenden Ergebnissen.
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12.3 Vergleichbarkeit, R

Die Differenz zwischen zwei unabhdngigen Ergebnissen, die bei liblicher und korrekter Durchfiihrung
desselben Priifverfahrens an als identisch angesehenem Priifmaterial unter unterschiedlichen Prif-
bedingungen erhalten wurden und fiir die erwartet wird, dass sie aufgrund von zufélligen Schwankungen
mit einer Wahrscheinlichkeit von 5 % iiberschritten wird, ldsst sich mit den Funktionen nach Tabelle 4

berechnen:
Tabelle 4 — Vergleichbarkeit

fiir freies Glycerin 0,1833X+0,0061

fiir Monoglyceride 0,186 7 X+ 0,065 4

fiir Diglyceride 0,1885 X+ 0,0289

fiir Triglyceride 0,3180 X+ 0,0520

fiir Gesamtglycerin 0,1902 X+ 0,0115

X der Mittelwert aus den beiden zu vergleichenden Ergebnissen.
13 Priifbericht

Der Priifbericht muss mindestens die folgenden Angaben enthalten:

a)
b)
c)
d)
e)

g)

12

eine Verweisung auf diese Europaische Norm;

die Art und die genaue Kennzeichnung des gepriiften Produktes;

das Verfahren der Probenahme (siehe Abschnitt 8);

das Priifergebnis (siehe Abschnitt 11);

jede Abweichung, vereinbart oder nicht, von dem festgelegten Verfahren;

das Datum der Priifung.
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Anhang A
(informativ)

Beispiel eines Chromatogramms

Bild A.1 zeigt ein Beispiel fiir ein Chromatogramm fiir die Bestimmung der Mono-, Di- und Tri-Glyceride und
von freiem Glycerin in einer Rapsol-Methylester-(RME-)Probe.

Y
500 H
400 [
- A
300 H | 1]
200 | ]
100 H : :
of I T W 171 T I
0 1 1 1 1 1 1 1 1 L
5 35 X
Legende
1 1,2,4-Butantriol
A Glycerinbereich C Bereich der Diglyceride
B Bereich der Monoglyceride D Bereich der Triglyceride
Bild A.1 — Beispielchromatogramm fiir eine RME-Probe
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Bild A.2 zeigt Peaks von Monoglyceridbestimmungen.

Y !
600
500 -
. 6
400 —
4
300
200
100 H
2 3
- 5
UL
0 1 1 I 1 1 1 1 | 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I
14 15 16 17 18 X
Legende
1 2-Mono-C16:0 4 1-Mono-C18:1,2,3
2 1-Mono-C16:0 5 1-Mono-C18:0
3  2-Mono-C18:1,2,3 6 1-Mono-C19 - Glyceryl-Monononadecanoat (IS)
Bild A.2 — Peaks von Monoglyceriden einer RME-Probe
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Bild A.3 zeigt Peaks von Diglyceridbestimmungen.

Y
600

500

400

300

200

100

0

i 1

22,5 23 23,5 24 24,5 25 25,5 26 265 X

Legende

1 Diglyceride mit C34
2 Diglyceride mit C36
3 Di-C38 - Glyceryl-Dinonadecanoat (IS)

Bild A.3 — Peaks von Diglyceriden einer RME-Probe

ACHTUNG — Nur wenn eine signifikante Menge an C16-Monoglyceriden vorhanden ist, kann die
Probe C32-Diglyceride enthalten, was beriicksichtigt werden muss. Siehe Bild A.6 (PME)
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Bild A.4 zeigt Peaks von Triglyceridbestimmungen.

Y
300 -
250 -
i 4
200 —
150 -
100
i 2
50 -
I 1
j\d i
0 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1 1 | 1 1 1
28 29 30 31 32 X
Legende
1 Tri-C52 3  Tri-C56
2 Tri-C54 4  Tri-C57 - Glyceryl-Trinonadecanoat (IS)
Bild A.4 — Peaks von Triglyceriden einer RME-Probe
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