DEUTSCHE NORM Entwurf Februar 2024

DIN EN 14538 |

Z

ICS 67.200.10 Einspriiche bis 2024-03-19
Vorgesehen als Ersatz fir
DIN EN 14538:2006-09

Entwurf

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

Bestimmung des Ca-, K-, Mg- und Na-Gehaltes durch optische
Emissionsspektralanalyse mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP OES);
Deutsche und Englische Fassung prEN 14538:2024

Fat and oil derivatives -

Fatty acid methyl ester (FAME) -

Determination of Ca, Mg, Na, K and P content by optical emission spectral analysis with
inductively coupled plasma (ICP OES);

German and English version prEN 14538:2024

Produits dérivés des corps gras -

Esters méthyliques d’acides gras (EMAG) -

Détermination de la teneur en Ca, K, Mg et Na par spectrométrie d’émission optique avec
plasma a couplage inductif (ICP OES);

Version allemande et anglaise prEN 14538:2024

Anwendungswarnvermerk

Dieser Entwurf mit Erscheinungsdatum 2024-01-19 wird der Offentlichkeit zur Priifung und Stellungnahme
vorgelegt.

Weil das beabsichtigte Dokument 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,
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14538:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,,Gasférmige und fliissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte aus Erddl und mit biologischem oder syntheti-
schem Ursprung” erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustandige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-11 AA ,Atomspektrometrie”
im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

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

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

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 14538:2006-09 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Aktualisierung der Prazision fiir Ca, Mg, Na und K nach der statistischen Auswertung neuer Ringversuchs-
daten nach EN ISO 4259-1;

b) Aufnahme der Bestimmung des P-Gehaltes mit Prazisionswerten aus der statistischen Auswertung neuer
Ringversuchsdaten nach EN ISO 4259-1;

c) Ergidnzung des Abschnitts 3 ,Begriffe” und entsprechende Anpassung der Nummerierung der folgenden
Abschnitte;

d) Ergdnzung von Literaturhinweisen.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 14538:2024) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 19 ,,Gasférmige und fliissige
Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und verwandte Produkte aus Erddl und mit biologischem oder syntheti-
schem Ursprung” erarbeitet, dessen Sekretariat von NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 14538:2006 ersetzen.

prEN 14538:2024 beinhaltet die folgenden wesentlichen technischen Anderungen im Vergleich zu
EN 14538:2006:

— Aktualisierung der Details der Prézision fir Ca, Mg, Na und K nach der statistischen Auswertung neuer
Ringversuchsdaten [1] in Ubereinstimmung mit EN ISO 4259-1 [2];

— Aufnahme der Bestimmung des P-Gehaltes mit Details der Prézision aus der statistischen Auswertung
neuer Ringversuchsdaten [1] in Ubereinstimmung mit EN ISO 4259-1 [2];

— Ergdnzung von Abschnitt 3 ,Begriffe” und entsprechend neue Benummerung der anderen Abschnitte;

— Erganzung eines Abschnitts , Literaturhinweise“ mit zwei Verweisungen.
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1 Anwendungsbereich
Dieses Dokument legt ein Verfahren zur direkten Bestimmung der Seifebilder Calcium (Ca), Magnesium (Mg),
Natrium (Na), Kalium (K) sowie Phosphor (P) in Fettsdure-Methylester (FAME, en: fatty acid methyl esters)

mittels ICP OES fest.

Die Konzentrationen jeder Komponente oder der Kombinationen von Komponenten, fiir die dieses Verfahren
anwendbar ist, sind in Tabelle 1 angegeben.

Tabelle 1 — Anwendungsbereiche fiir jedes Element

Anwendungsbereich
Element
mg/kg

Ca 0,31 bis 5,44
Mg 0,31 bis 4,57
Na 0,43 bis 4,98
K 0,59 bis 5,34
P 0,97 bis 5,00
Ca+ Mg 0,53 bis 9,40
Na+K 1,05 bis 9,94
Ca+Mg+Na+K 1,42 bis 19,35

WARNUNG — Die Anwendung dieses Dokuments kann die Anwendung gefahrlicher Stoffe, Arbeitsgange und
Gerate mit sich bringen. Dieses Dokument beansprucht nicht, alle damit verbundenen Sicherheitsprobleme
zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung der Person, die das Dokument anwendet, vor der Anwendung
geeignete Mafdnahmen fiir die Sicherheit und den Gesundheitsschutz zu ergreifen, und die Geltung weiterer
diesbezuiglicher Auflagen zu priifen.

ANMERKUNG  Fiir die Zwecke dieses Dokuments wird zur Angabe des Volumenanteils ¢ einer Substanz der Ausdruck
,% (V/V)“ verwendet.

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 (einschliefilich aller Anderungen).

ENISO 3170, Fliissige Mineralédlerzeugnisse — Manuelle Probenahme (150 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:

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

— IECElectropedia: verfligbar unter https://www.electropedia.org/
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4 Kurzbeschreibung

Eine genau abgewogene Menge einer FAME-Probe wird auf mindestens 1+ 1 mit Kerosin verdiinnt. Diese
Losung wird direkt in das Plasma eines ICP-OES-Spektrometers eingebracht. Der Analytgehalt wird durch den
Vergleich mit Kalibrierlosungen bestimmt. Es wird der Gehalt von Calcium, Magnesium, Natrium, Kalium und
Phosphor angegeben.

ANMERKUNG1 Eskann ein interner Standard verwendet werden, um Viskositdtsauswirkungen zu Korrigieren.

ANMERKUNG 2  Alle Beispiele in diesem Dokument werden fiir eine Verdiinnung der Proben von 1 + 2 mit Kerosin
berechnet.

5 Chemikalien

5.1 Destillierter FAME, der weniger als 0,05 mg/kg Analytelemente enthalt (es muss iiberpriift werden, ob
irgendwelche Peaks erkennbar sind).

ANMERKUNG  Es sind einige handelstibliche FAME-Blindproben mit Zertifikat auf dem Markt erhaltlich.

5.2 Kerosin, Siedebereich zwischen 145 °C und 250 °C, das weniger als 0,05 mg/kg Analytelemente enthalt
(es muss iiberpriift werden, ob irgendwelche Peaks erkennbar sind).

ANMERKUNG Im Falle eines instabilen Plasmas oder im Falle besonderer Laboranforderungen kann Kerosin durch
andere geeignete Losemittel ersetzt werden, vorausgesetzt, dass sie frei von Analyten sind.

5.3 Element-Standardlésungen (Ca, Mg, Na, K, P), gelst in O, z. B. mit jeweils 1000 mg/kg je Element.
Diese sind als Einzelelement- oder Mehrelement-Standardlosungen verfiigbar.

5.4 Intermedidrer Arbeitsstandard (jeweils 20 mg/kg) von Calcium, Magnesium, Natrium, Kalium,
Phosphor.

Etwa 0,4 gjeder Element-Standardlésung (5.3) miissen auf 0,1 g in eine 50-ml-Flasche (6.1) genau eingewogen
werden. Destillierter FAME (5.1) muss bis zu einer Gesamtmasse von etwa 20,0 g auf 0,1 g hinzugegeben wer-
den. Unter Bertlicksichtigung der exakten Einwaagen miissen die genauen Konzentrationen des intermedidren
Arbeitsstandards berechnet werden.

ANMERKUNG  Es sind einige handelstibliche Mehrelement-Standardlésungen auf dem Markt erhéltlich.
5.5 Argon, mit einer Reinheit von mindestens w (Ar) =99,996 % (V/V).

Geringe Mengen an Sauerstoff diirfen dem Argongasstrom zugefiigt werden (30 ml/min bis 100 ml/min), um
Kohlenstoffablagerungen im Bereich der Plasmafackel zu verhindern.

ANMERKUNG  Beim Hinzufiigen von Sauerstoffist es wichtig, zu beachten, dass die Empfindlichkeit im UV-Bereich stark
reduziert ist (z. B. P 177 nm). Daher konnte es bei alteren Geraten notwendig sein, die Proben einmal mit (fiir Na und K)
und einmal ohne (fiir P) die Zugabe von Sauerstoff zu analysieren.

6 Priifgerite
Handelsiibliche Labor- und Glasgeréte, in Verbindung mit dem Folgenden:

6.1 30-ml- oder 50-ml-Flaschen mit Verschluss, vorzugsweise aus PP, LDPE, HDPE oder Polytetrafluor-
ethylen (PTFE), FEP oder PFA.

Um eine Verunreinigung mit Phosphor aus den Phosphaten zu vermeiden, die in den zum Auswaschen der
Flaschen verwendeten Reinigungsmitteln enthalten sind, miissen die Flaschen mindestens zweimal mit einer
Salzsdureldsung (etwa 5 mol/1) gespiilt werden. Anschliefdend miissen sie mit destilliertem Wasser gespiilt und
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dann getrocknet werden. Um eine Verunreinigung der zu priifenden Proben zu vermeiden, sollten alle Losun-
gen in Kunststoffflaschen hergestellt werden. Oberflachen, die mit den Losungen in Kontakt kommen koénnen,
sollten nicht mit der Hand beriihrt werden.

6.2 Analysenwaage, mit der Fahigkeit zur Anzeige auf 0,1 mg.
6.3 ICP-OES-Spektrometer
6.3.1 Allgemeines

Simultan- und gleichermafien geeignetes Sequenz-ICP-OES-Spektrometer, ausgestattet fiir die Analyse orga-
nischer Fliissigkeiten, mit einem Hochfrequenzgenerator mit 27 MHz oder 40 MHz und einem fiir organische
Losemittel geeignetem Zerstauber. Zum Einbringen der Probe in den Zerstauber ist die Verwendung einer For-
derpumpe erforderlich. Die Pumpenleitungen miissen fiir organische Fliissigkeiten geeignet sein. Sowohl die
Inbetriebnahme als auch das Arbeiten mit dem ICP-OES-Spektrometer miissen nach der Bedienungsanleitung
des Herstellers erfolgen.

Es wird empfohlen, ein ICP-OES-Spektrometer mit einer vertikalen Fackel und einer Beobachtung in Querrich-
tung (oder einer Beobachtung in zweifacher Querrichtung) zu verwenden, um die Bildung von Kohlenstoft-
riickstanden an der Schnittstelle zu vermeiden und Matrixinterferenz durch die Anwesenheit von Kohlenstoff
im Plasma zu minimieren.

Die Oberflachen, die mit den Arbeitslosungen in Kontakt kommen konnten, diirfen nicht beriihrt werden. Die
Verwendung von Glasgeraten sollte vermieden werden, da Natrium erwiesenermafien vom Glas auf den FAME

iibertragen wird.

ANMERKUNG  Die Kalibrierkontrollldsung (CCS) kann verwendet werden, um die richtige Arbeitsweise der Gerdte zu
tiberpriifen.

6.3.2 Empfohlene Wellenlidngen
Die empfohlenen Wellenldngen sind in Tabelle 2 angegeben. Wellenlangen sind als Linien im Vakuum oder als
Linien in Luft (in Klammern) in Ubereinstimmung mit den Angaben der verschiedenen Hersteller von ICP-

Spektrometern angegeben.

Tabelle 2 — Empfohlene Wellenldngen

Element Wellenldnge [nm]
Ca 396,85 393,37 315,89 422,67
Mg 279,55 285,21 280,27
Na 588,99 589,59
766,49 769,89
P 213,62 178,3 177,5

Da die Hohe des Hintergrundsignals stark von den spektralen Strukturen abhangt, die von der Beschaffen-
heit der Probe und ihrer Herkunft verursacht werden, sind nur die Nettointensititen aufzuzeichnen. Um das
Rauschen so niedrig wie moglich zu halten, miissen Messsignal und Hintergrundsignal gleichzeitig gemessen
werden.

7 Probenahme
Proben sind entsprechend dem in EN ISO 3170 beschriebenen Verfahren fiir die Probenahme von Dieselkraft-
stoff zu entnehmen. Es werden Flaschen aus Kunststoff (Polyethylen [PE] oder Fluorethylenpropylen [FEP])
oder Epoxidharz-beschichtete Metallbehalter benotigt.
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