DEUTSCHENORM  Entwurf April 2023

DIN EN 14105

O
Z

ICS 67.200.10 Einspriiche bis 2023-05-24
Vorgesehen als Ersatz fiir

Entwurf DIN EN 14105:2021-03

Erzeugnisse aus pflanzlichen und tierischen Fetten und Olen -
Fettsdure-Methylester (FAME) -

Bestimmung des Gehaltes an freiem und Gesamtglycerin und Mono-, Di-
und Triglyceriden;

Deutsche und Englische Fassung prEN 14105:2023

Fat and oil derivatives -

Fatty Acid Methyl Esters (FAME) -

Determination of free and total glycerol and mono-, di-, triglyceride contents;
German and English version prEN 14105:2023

Produits dérivés des corps gras -

Esters méthyliques d’acides gras (EMAG) -

Détermination de la teneur en glycérols libre et total et en mono-, di- et triglycérides;
Version allemande et anglaise prEN 14105:2023

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2023-03-24 wird der Offentlichkeit zur Priifung und Stel-
lungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses
Entwurfs besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

— vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal von DIN unter www.din.de/go/entwuerfe bzw. fiir Norm-
Entwiirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
sofern dort wiedergegeben;

— oder als Datei per E-Mail an stellungnahme@fam-hamburg.de méglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage
dieser Tabelle kann im Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fir Stellung-
nahmen zu Norm-Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

— oder in Papierform an den Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP, Grofie Elb-
str. 131, 22767 Hamburg.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten Patent-
rechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.

Gesamtumfang 58 Seiten

DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP)
Fachausschuss Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL)

e

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 14105:2023-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-14105-2023-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-14105-2023-04

- Entwurf -
E DIN EN 14105:2023-04

Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14105:2023) 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.

Das zustandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-14 AA ,,Chromatographische
Analyse”im Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des DIN-Normenausschuss Materialprii-
fung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm Entwurfes gelten gleichermaf3en auch fiir den englischen Text.

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

Anderungen
Gegentiber DIN EN 14105:2021-03 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Konkretisierung der Angabe der Wagegenauigkeit.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14105:2023) 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 14105:2020 ersetzen.

Im Vergleich zur Vorgingerausgabe wurden die folgenden technischen Anderungen vorgenommen:

— die Wagegenauigkeit (Fehlergrenze der Waage) wird festgelegt.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokumentlegt ein Verfahren fest, um den Gehalt an freiem Glycerin und restlichen Mono-, Di- und Trigly-
ceriden in Fettsdure-Methylestern (FAME) zu bestimmen. Der Gesamtglyceringehalt wird anschlief3end aus
den erhaltenen Ergebnissen berechnet.

Die Bestimmungsgrenzen sind unter den beschriebenen 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 Rapsoél, Son-
nenblumenél, Sojaél, Palmél, tierischen Olen und Fetten und fiir deren Mischungen. Es ist nicht geeignet fiir
FAME aus oder mit Kokosnuss- und Palmkernoélderivaten, da hier verschiedene iiberlappende Glyceridpeaks
auftreten.

ANMERKUNG1  Fir 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, Arbeits-
gange und Geridte 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 Mafdnahmen fiir die Sicherheit und den Gesundheitsschutz des

Personals zu ergreifen, und dafiir Sorge zu tragen, dass behoérdliche und gesetzliche Mafnahmen
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 (einschlief3lich aller Anderungen).

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

ENISO 3170, Fliissige Mineraldlerzeugnisse — Manuelle Probenahme (1SO 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:

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

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

4 Kurzbeschreibung

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

Die Probe wird nach der Silylierung mittels Gaschromatographie auf einer kurzen Diinnfilm-Kapillarsdule mit
einem On-Column-Injektor oder einer gleichwertigen Vorrichtung und mittels Flammenionisationsdetektion
analysiert.
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Nach einem Kalibriervorgang erfolgt die Quantifizierung von Glycerin in Gegenwart des internen Standards
1,2,4-Butantriol.

Die Bestimmung der Mono-, Di- und Triglyceride erfolgt direkt in Gegenwart eines internen Standards fiir jede
Glyceridgruppe:

— 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 nur Chemikalien anerkannter analytischer Qualitat verwendet.
5.1 N-Methyl-N-Trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA).

5.2  Pyridin, mit hochstens 0,1 % Wasser, liber Molekularsieb aufbewahrt.
Pyridin (Silylierungsqualitat) (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.

6 Priifeinrichtung

Ubliche Laborgerite und insbesondere folgende Gerite.

6.1 Gaschromatograph (GC), der mit einem On-Column-Injektor oder einer gleichwertigen Vorrichtung,
einem temperierbaren Ofen und einem Flammenionisationsdetektor ausgertstet ist.

6.2 Kapillarsaule, die fiir Temperaturen bis 400 °C geeignet ist (,Hochtemperatursdule“), mit den nachfol-
gend empfohlenen Eigenschaften:

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

— Innendurchmesser: 0,32 mm;

— Filmdicke: 0,1 um.

6.3 Messkolben, 50 ml Fassungsvermaogen, Qualitat A.
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6.4 Messkolben, 20 ml Fassungsvermogen, Qualitét A.
6.5 Messkolben, 10 ml Fassungsvermégen, Qualitét A.

6.6 Probenglaschen, mit Schraubverschluss und mit Polytetrafluorethylen (PTFE) 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 pl Fassungsvermdogen.
6.10 Messzylinder, Fassungsvermogen 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 z. B. Luft, Wasserstoff und Stickstoff.

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

40 mg bis 60 mg 1,2,4-Butantriol (5.6) werden auf 0,1 mg 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

40 mg bis 60 mg Glycerin (5.5) werden auf 0,1 mg in einen 10-ml-Messkolben (6.5) eingewogen und mit Pyri-
din (5.2 oder 5.10) bis zur Marke aufgefillt. 1 ml dieser Losung wird mit einer Pipette (6.7) in einen 10-ml-
Messkolben (6.5) tiberfithrt und mit Pyridin (5.2 oder 5.10) bis zur Marke aufgefiillt.

7.3 Standard-Glycerid-Stammlésung, 2,5 mg/ml

Fiir jedes der Referenzglyceride, Monononadecanoat (5.7), Dinonadecanoat (5.8) und Trinonadecanoat (5.9)
werden 40 mg bis 60 mg auf 0,1 mg in einen einzelnen 20-ml-Messkolben (6.4) eingewogen und mit Tetrahy-
drofuran (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 Handelsiibliche Mischung von Monoglyceriden

Besteht aus Mono-Palmitoylglycerin (Monopalmitin), Mono-Stearoylglycerin (Monostearin) und Mono-
Oleoylglycerin (Monoolein), die in jeweils gleichen Massenanteilen vorliegen.

Aus dieser Mischung wird eine Stammlésung hergestellt, indem etwa 100 mg 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.

Documents
Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 14105:2023-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-14105-2023-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-14105-2023-04

- Entwurf -

E DIN EN 14105:2023-04
prEN 14105:2023 (D)

7.5 Kalibrierlosungen

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

Spritzennadel und -korper frei von Luftblasen sind.

Tabelle 1 — Vorbereitung der Kalibrierlosungen

Stammlésung 1 2 3 4 Spritze
(ul) (ul) (ul) (1) (u)
Glycerinlosung (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 Betriebsbedingungen

Die Bedingungen fiir die chromatographische Analyse miissen unter Bertcksichtigung der Charakteristik der
genutzten Sdule und der Art des Tragergases (Wasserstoff oder Helium) gewahlt werden. Es wird allerdings

empfohlen, eine Analysenzeit von 30 min bis 35 min einzuhalten, damit die Elution der Triglyceride sicherge-
stellt ist.

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

Tabelle 2 — Beispiel fiir Analysebedingungen

Saulentemperatur: 1 min Halten bei 50 °C, programmiertes Aufheizen auf 180 °C mit

15 °C/min, programmiertes Aufheizen auf 230 °C mit 7 °C/min,
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 Kalibrierlosungen

150 pl MSTFA (5.1) werden mit einer Prazisionspipette (6.9) zu jeder der vier Kalibrierlosungen (7.5) zugege-
ben und nach hermetischem Verschlief3en der Probengldaschen kraftig geschiittelt. Die Losung wird 15 min bei
Raumtemperatur gelagert. Dann wird das Probenglaschen gedffnet und 8 ml n-Heptan (5.4) werden mit Hilfe
eines Messzylinders (6.10) hinzugegeben. Das Probengldschen wird wieder hermetisch verschlossen.

AnschliefRend wird 1 pl jeder Reaktionsmischung mithilfe der Gaschromatographie, z. B. unter den Bedingun-
gen nach 9.1, analysiert, wobei lediglich der erste Teil des Temperaturprogrammes genutzt wird; die Analyse
wird beim Erreichen einer Temperatur von 230 °C unterbrochen. Die Proben sind nach der Derivatisierung fiir
einige Stunden haltbar.
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ANMERKUNG  Die silylierten Standardlésungen sind nur einen Tag haltbar.
9.3 Analyse der handelsiiblichen Monoglyceridmischung

200 pl der handelsiiblichen Monoglyceridmischung, gelost in Pyridin (5.10), und 150 pul MSTFA (5.1) werden
mit Hilfe einer Prazisionspipette (6.9) in ein 10-ml-Probengldschen (6.6) iiberfiihrt. Dabei wird der Kontakt
mit Luftfeuchte vermieden.

Das Probenglaschen wird hermetisch verschlossen und kraftig geschiittelt.

Die Losung wird 15 min bei Raumtemperatur gelagert. Dann wird das Probengldschen geéffnet und 8 mln-Hep-
tan (5.4) werden mit Hilfe eines Messzylinders (6.10) hinzugegeben. Das Probengldschen wird wieder herme-
tisch verschlossen.

Anschliefiend wird 1 pl der Reaktionsmischung mithilfe der Gaschromatographie z. B. nach den in 9.1 angege-
benen Bedingungen analysiert.

9.4 Herstellung und Analyse der Proben
80 mg bis 125 mg homogenisierte Probe werden auf 0,1 mg in ein 10-ml-Probenglaschen (6.6) eingewogen.

Mit Hilfe der Prazisionspipetten oder der Spritzen (6.8 und 6.9) werden 80ul der 1,2,4-Butantriol-
Stammlésung (7.1), 200 ul Standard-Glycerid-Stammlésung (7.3), 200 ul Pyridin (5.10) und 200 pl MSTFA
(5.1) hinzugegeben. Dabei wird der Kontakt mit Luftfeuchte vermieden.

Das Probengldaschen wird hermetisch verschlossen und kraftig geschiittelt. Die Losung wird 15 min bei Raum-
temperatur gelagert. Dann wird das Probengliaschen gedffnet und 8 ml n-Heptan (5.4) werden mit Hilfe eines
Messzylinders (6.10) hinzugegeben. Das Probengldschen wird wieder hermetisch verschlossen. Anschlief3end
wird 1 pl der Reaktionsmischung mithilfe der Gaschromatographie z. B. nach den in 9.1 angegebenen Bedin-
gungen analysiert.

9.5 Identifizierung

Die Analyse der Kalibrierlésungen unter den gleichen Betriebsbedingungen, wie sie fiir die Analyse der Probe
verwendet werden, ermoglicht die Identifizierung der Peaks durch Vergleich der Retentionszeiten. Aufgrund
der Uberlappung der Elutionsbereiche der Methylester und der Monoglyceride wird empfohlen, zur Identifi-
zierung der Monoglyceridpeaks die handelsiibliche Mischung, bestehend aus Monopalmitin, Monostearin und
Monoolein (7.4), zu injizieren, wobei letzteres zuvor der Derivatisierungsreaktion unterzogen wurde.

In Anhang A sind Chromatogramme einer Rapsol- und einer Palmdl-Methylester-Probe enthalten, die unter
den in 9.1 angegebenen Betriebsbedingungen erhalten wurden. Zusatzlich wird das Chromatogramm einer
zweiten Palmol-Methylester-Probe, die Fettsaure-Methylester-Dimere enthalt, dargestellt. Nach der Silylderi-
vatisierung diirfen interne Glycerid-Standards unter den vorstehend erwdhnten chromatographischen Bedin-
gungen analysiert werden.

9.6 Kalibrierung

Nur fiir Glycerin ist es moglich, durch die Untersuchung der Verdnderung des Verhaltnisses von Masse und
Signalflache die Linearitat der Response zu verifizieren und eine Kalibrierfunktion aufzustellen.

Filir Mono-, Di- und Triglyceride wird angenommen, dass die Detektorresponse fiir den betrachteten Konzen-
trationsbereich als linear betrachtet wird.

9.7 Uberpriifung der Siulenleistung

Fiir jede Analyse wird anhand Gleichung (1) der relative Responsefaktor (RF) fiir Glyceryl-Dinonadecanoat
(Di C38) gegen Glyceryl-Trinonadecanoat (Tri C57) ermittelt:
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RF = (Apic3s/Mpicas) / (Atrics7/Mrtrics7) (1)

Dabei ist

Apicsg die Peakflache fiir den internen Standard Di C38;

Mpjc3g die Masse des internen Standards Di C38, in mg;

Atrics7 die Peakflache fiir den internen Standard Tri C57;
— Mryicsy  die Masse des internen Standards Tri C57, in mg.
Die dabei ermittelten Ergebnisse fiir den relativen Responsefaktor, RF, miissen kleiner sein als 1,8. Bei hoheren
Werte ist das GC-System fiir die Analyse nicht geeignet und muss mit dem Ziel einer Verbesserung fiir die

Triglycerid-Bestimmung verifiziert werden.

ANMERKUNG  Ein Responsefaktor von mehr als 1,8 kann auf die Adsorption von Triglyceriden auf der GC-Saule zurtick-
zufiihren sein, die die Empfindlichkeit der Bestimmung von Triglyceridspuren verringert.

10 Berechnung der Ergebnisse

10.1 Integration der Peaks

In jeder Glyceridfamilien gibt es kleine Peaks (siehe Anhang A), die mit integriert werden miissen. Dieses Ver-
fahren berechnetalso die prozentualen Anteile an Mono-, Di- und Triglyceriden (10.4), indem zunachst fiir jede
Familie die zugehorigen Peakflachen aufsummiert werden. Es wird empfohlen, die beiden Diglycerid-Peaks, die
36 Kohlenstoffatome enthalten und zu den wichtigsten Verbindungen dieser Familie geh6ren, gemeinsam zu
integrieren, da eine unzureichende Auflésung zu Quantifizierungsfehlern fithren kann, wenn die beiden Peaks
getrennt integriert werden. Beim Auftreten eines Doppelpeaks im Bereich der Retentionszeit fiir Glycerin muss
auf Vollstandigkeit des Silylierungsschrittes gepriift werden, der dann wahrscheinlich nicht vollstandig abge-
laufen ist (durch Wasser in den Proben).

10.2 Kalibrierfunktion fiir Glycerin

Die Kalibrierfunktion ist in Gleichung (2) angegeben; sie wird nach den Vorgaben in Anhang B aus den experi-
mentellen Daten mit Hilfe des linearen Regressionsverfahrens berechnet.

Mg/Mei = ag (Ag/Aei) + bg (2)
Dabei ist
Mg die Masse von Glycerin, in mg;
Mg die Masse des internen Standards 1,2,4-Butantriol, in mg;
Ag die Peakflache fiir Glycerin;
Aei die Peakflache fur den internen Standard 1,2,4-Butantriol;

ag, by die Regressionskoeffizienten der Kalibrierfunktion fiir Glycerin.

Die Kalibrierfunktion darf nur dann als korrekt angesehen werden, wenn der nach Anhang B berechnete Kor-
relationskoeffizient gleich oder grofier als 0,9 ist (siehe Anhang C fiir ein praktisches Beispiel).
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10.3 Freies Glycerin

Der prozentuale Massenanteil an freiem Glycerin in der Probe () in % (m/m) wird nach Gleichung (3) berech-
net:

G = [ag (Ag/Aci) + bg| - (Mei/m) - 100 (3)
Dabei ist
Agi die Peakflache fiir den internen Standard 1,2,4-Butantriol;
M, die Masse des internen Standards 1,2,4-Butantriol, in mg;
m die Masse der Probe, in mg.
10.4 Glyceride

Die prozentualen Massenanteile fiir die Mono-, Di- und Triglyceride in % (m/m) werden mit den Gleichung (4),
Gleichung (5) und Gleichung (6) berechnet:

M = (AMono/AMonoc19) * (MMonoc19/m) - 100 (4)
D = (Api/Apicss) - (Mpic3g/m) - 100 (5)
T = (Atri/Atrics7) - (MTrics7/m) - 100 (6)
Dabei ist
M,D, T die Mono-, Di- bzw. Triglyceridkonzentration in der Probe;

AMono, Api» A1y die fiir Mono-, Di- bzw. Triglyceride aufsummierten Peakflachen;

AMonoC19 die Peakflache fiir den internen Standard Mono C19;
MMonoC19 die Masse des internen Standards Mono C19, in mg;
Apic38 die Peakflache fir den internen Standard Di C38;
Mpic3g die Masse des internen Standards Di C38, in mg;
ATrics7 die Peakflache fiir den internen Standard Tri C57;
Mty cs7 die Masse des internen Standards Tri C57, in mg;

m die Masse der Probe, in mg.

10.5 Gesamtglycerin
Der prozentuale Anteil an Gesamtglycerin (Gyyq;) in der Probe in % (m/m) wird nach Gleichung (7) berechnet:

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

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

Die Glyceridgehalte werden jeweils auf 0,01 % (m/m) angegeben.
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12 Prazision
12.1 Ringversuch (ILS, en: interlaboratory study)

Ein 2008 auf europdischer Ebene organisierter ILS unter Teilnahme von 16 Laboratorien, die jeweils zwei
Bestimmungen an jeder Probe durchfiihrten, ergab die in Anhang D angegebenen statistischen Ergebnisse.

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 unabhéngigen Ergebnissen, welche unter Anwendung dieses Verfahrens an als
identisch angesehenem Priifmaterial in demselben Labor durch denselben Bearbeiter unter Verwendung der-
selben Ausriistung innerhalb kurzer Zeitintervalle bei tiblicher und korrekter Durchfithrung des Verfahrens
erhalten werden und fiir die erwartet wird, dass sie aufgrund zufélliger Schwankungen mit einer Wahrschein-
lichkeit von 5 % iiberschritten wird, lsst sich mit den folgenden Funktionen nach Tabelle 3 berechnen:

Tabelle 3 — Wiederholbarkeit

Fiir freies Glycerin 0,1615X+0,0003
Fiir Monoglyceride 0,0787X+0,0059
Fiir Diglyceride 0,0989X+0,004 2
Fiir Triglyceride 0,0469X+0,0128
Fir Gesamtglycerin 0,1092X-0,0034
ANMERKUNG X ist der Mittelwert aus den beiden zu vergleichenden Priifergebnissen.

12.3 Vergleichbarkeit, R

Die Differenz zwischen zwei unabhéngigen Ergebnissen, welche unter Anwendung dieses Verfahrens an als
identisch angesehenem Priifmaterial in unterschiedlichen Laboren bei iiblicher und korrekter Durchfiihrung
des Verfahrens erhalten werden (unterschiedliche Labore bedeutet dabei unterschiedliche Bearbeiter,
unterschiedliche Ausriistung, unterschiedliche geographische Lage sowie unterschiedliche Uberwachungs-
steuerung), fiir die erwartet wird, dass sie aufgrund zufalliger Schwankungen mit einer Wahrscheinlichkeit
von 5 % iiberschritten wird, lasst sich mit den folgenden Funktionen nach Tabelle 4 berechnen:

Tabelle 4 — Vergleichbarkeit

Fiir freies Glycerin 0,1833X+0,0061
Fiir Monoglyceride 0,1867X +0,065 4
Fiir Diglyceride 0,1885X+0,0289
Fiir Triglyceride 0,3180X+0,0520
Fiir Gesamtglycerin 0,1902X+0,0115
ANMERKUNG X ist der Mittelwert aus den beiden zu vergleichenden Priifergebnissen.

13 Priifbericht

Der Priifbericht muss mindestens die folgenden Angaben enthalten:

a) eine Verweisung auf dieses Dokument (d. h. prEN 14105:2023);
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b) die Art und die genaue Kennzeichnung des gepriiften Produktes;
c) das angewandte Probenahmeverfahren (siehe Abschnitt 8);
d) das Priifergebnis (siehe Abschnitt 11);
e) jede Abweichung, vereinbart oder nicht, von dem festgelegten Verfahren;

f) das Priifdatum.
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Anhang A
(informativ)

Probenchromatogramm

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

Y A

500

400

300

200

100

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T | T T T T T T T T T

Legende

1 1,2,4-Butantriol

A Glycerinbereich

B Bereich der Monoglyceride
C Bereich der Diglyceride

D Bereich der Triglyceride

Bild A.1 —RME-Probenchromatogramm

Bild A.2 zeigt die spezifischen Peaks, die Monoglyceride bestimmen.
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Legende

1 2-Mono-C16:0

2 1-Mono-C16:0

3 2-Mono-C18:1,2,3

4 1-Mono-C18:1,2,3

5 1-Mono-C18:0

6 1-Mono-C19 - Glyceryl-Monononadecanoat (IS)

Bild A.2 — Peaks der Monoglyceride einer RME-Probe
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Bild A.3 zeigt die spezifischen Peaks, die Diglyceride bestimmen.
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Legende

1 Diglyceride mit C34
2 Diglyceride mit C36
3 Di-C38 - Glyceryl-Dinonadecanoat (IS)
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Bild A.3 — Peaks der Diglyceride einer RME-Probe
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