DEUTSCHE NORM Entwurf April 2022

DIN EN ISO 12872 | N
ICS 67.200.10 Einspriiche bis 2022-05-11
Vorgesehen als Ersatz fiir
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Bestimmung des Gehalts an 2-Glycerylmonopalmitat
(ISO/DIS 12872:2022);

Deutsche und Englische Fassung prEN ISO 12872:2022

Olive oils and olive-pomace oils -
Determination of the 2-glyceryl monopalmitate content (ISO/DIS 12872:2022);
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Huiles d’olive et huiles de grignons d’olive -
Détermination de la teneur en 2-glycéryl monopalmitate (ISO/DIS 12872:2022);
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Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2022-03-11 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme 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 nal@din.de moglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL),
10772 Berlin oder Am DIN-Platz, Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin.

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

Dieses Dokument (prEN ISO 12872:2022) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 34 ,Food products“ in
Zusammenarbeit mit dem 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 zustiandige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-05-05 AA , Gemeinschaftsaus-
schuss von DIN und DGF fiir die Analytik von Fetten, Olen, Fettprodukten, verwandten Stoffen und Rohstoffen
(GA Fett)“ im DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

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

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

ISO 661 siehe DIN EN ISO 661
ISO 835 siehe DIN EN ISO 835
ISO 4788 siehe DIN EN ISO 4788
[SO 5725-1 siehe DIN ISO 5725-1
ISO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2

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

Anderungen
Gegeniiber DIN EN ISO 12872:2014-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Elutionsmittel 2 (n-Hexan-Diethylether-Gemisch) unter 5.17 aufgenommen;

b) Tabelle B.2 — Statistische Ergebnisse (Ergebnisse, die entweder mit n-Hexan oder Iso-Oktan erzielt wur-
den) wurde neu aufgenommen;

c) Norm redaktionell iiberarbeitet und an die derzeit giiltigen Gestaltungsregeln angepasst.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 661, Tierische und pflanzliche Fette und Ole — Vorbereitung der Untersuchungsprobe
DIN EN ISO 835, Laborgeriite aus Glas — Messpipetten
DIN EN ISO 4788, Laborgeriite aus Glas — Messzylinder und Mischzylinder

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von MefSverfahren und MefSergebnissen — Teil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:

Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichpridzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 12872:2022) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 34 ,Food products“ in
Zusammenarbeit mit dem 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 parallelen Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN [SO 12872:2014 ersetzen.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 12872:2022 wurde von CEN als prEN ISO 12872:2022 ohne irgendeine Abdanderung
genehmigt.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstdndige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-
bar.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nichtstaatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Internationale Normen werden in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2
erarbeitet.

Die Hauptaufgabe der Technischen Komitees besteht in dem Erarbeiten von Internationalen Normen. Die von
den Technischen Komitees angenommenen Norm-Entwiirfe werden den Mitgliedsorganisationen zur Umfrage
zur Verfiigung gestellt. Fiir eine Ver6ffentlichung als Internationale Norm wird eine Zustimmung von mindes-
tens 75 % der Mitgliedsldnder, die abgestimmt haben, bendétigt.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. [SO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

[SO 12872 wurde vom Technischen Komitee [SO/TC 34, Food products, Unterkomitee SC 11, Animal and vege-
table fats and oils, erarbeitet.
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Einleitung

Als Teil des Trade standard applying to olive oils and olive-pomace oils veroffentlichte der Internationale
Olivendlrat (I0C, International Olive Council) das Dokument COI/T.20/Doc. 23:2006 [6]. Dieses Dokument
COI/T.20/Doc. 23 galt fiir Olivendle und Oliventresterdle und wurde angewendet, um zwischen nativen
Lampantdlen und rohen Oliventresterdlen zu unterscheiden. Oliventrester ist der pastose Riickstand, der
nach dem Pressen oder Zentrifugieren noch verschiedene Mengen an Wasser und Ol enthilt.

Im Jahr 2008 legte der 10C das Dokument dem ISO/TC 34/SC 11 zur Ubernahme als Internationale Norm vor.

2017 veroffentlichte der I0C eine Uberarbeitung des Dokuments COI/T.20/Doc. Nr.°23 (Rev.1) und dieses iiber-
arbeitete ISO-Dokument ist eine Ubernahme des iiberarbeiteten 10C-Verfahrens.

Documents
6 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 12872:2022-04


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-12872-2022-04
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-12872-2022-04

- Entwurf -

E DIN EN ISO 12872:2022-04
prEN ISO 12872:2022 (D)

1 Anwendungsbereich
Diese Internationale Norm legt ein Verfahren fest zur Bestimmung des Gehalts, als Massenanteil in Prozent,
an 2-Glycerinmonopalmitat in Olivenolen und Oliventresterélen, die bei Umgebungstemperatur (20 °C) fliissig

sind.

ANMERKUNG  Diese Internationale Norm basiert auf COI/T.20/Doc. Nr. 23 /Rev.1:2017 [6].

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).

ISO 661, Animal and vegetable fats and oils — Preparation of test sample

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

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

— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/

31

Gehalt an 2-Glycerinmonopalmitat

Massenanteil von 2-Glycerinmonopalmitat in der Monoacylglycerol-Fraktion, bestimmt nach dem in dieser
Internationalen Norm festgelegten Verfahren

Anmerkung 1 zum Begriff:  Der Gehalt an 2-Glycerinmonopalmitat wird als prozentualer Anteil angegeben.

4 Kurzbeschreibung

Das entsprechend hergestellte Ol wird der Einwirkung der Pankreaslipase ausgesetzt. Es findet eine
partielle Hydrolyse statt, die fiir die Positionen 1 und 3 des Triacylglycerolmolekiils spezifisch ist und als
Reaktionsprodukte 2-Monoacylglycerole ergibt. Der prozentuale Anteil von 2-Glycerinmonopalmitat in der
Monoacylglycerol-Fraktion wird nach Silylierung durch Kapillargaschromatographie bestimmt.

5 Reagenzien

WARNUNG — Die oértlichen Vorschriften, in denen die Handhabung von Gefahrstoffen festgelegt wird,
sind zu beachten. Mafdnahmen hinsichtlich der technischen, organisatorischen und persénlichen
Sicherheit sind einzuhalten.

Sofern nicht anders festgelegt, sind wiahrend der Analyse nur Reagenzien von anerkannter analytischer Quali-
tat sowie destilliertes oder entmineralisiertes Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit zu verwenden.

5.1 Kieselgel, mit einer Korngrofie zwischen 0,063 mm und 0,200 mm (70/280 Mesh), wird wie folgt vor-
bereitet: das Kieselgel ist in eine Porzellanschale zu geben, in einem Ofen bei 160 °C fiir 4 h zu trocknen und
anschliefend im Exsikkator auf Raumtemperatur abkiihlen zu lassen. Ein 5 % der Kieselgelmasse entspre-
chendes Volumen Wasser ist wie folgt zuzugeben: 152 g Kieselgel werden in einen 500-ml-Erlenmeyerkolben
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eingewogen, 8 g Wasser werden hinzugegeben, der Kolben wird verschlossen und es wird sorgfaltig homoge-
nisiert. Vor der Verwendung wird mindestens 12 h absetzen gelassen.

5.2 n-Hexan, Reinheitsgrad fiir die Chromatographie.

ANMERKUNG  Hexan darf durch Isooctan (2,2,4-Trimethylpentan mit Reinheitsgrad fiir die Chromatographie) ersetzt
werden, vorausgesetzt, dass vergleichbare Prazisionswerte erreicht werden (siehe Prazisionswerte des Verfahrens bei der
Verwendung von Isooctan in Anhang B).

5.3 Isopropanol.

5.4 Isopropanol/Wasser-Gemisch, Volumenanteile 50 ml/100 ml.

5.5 Pankreaslipase, Aktivitat zwischen 2,0 und 10 Lipaseeinheiten je Milligramm (siehe Anhang C).

ANMERKUNG  Pankreaslipase mit einer Aktivitdt zwischen 2 und 10 Einheiten je mg Enzym ist im Handel erhaltlich.

5.6 Tris(hydroxymethyl)aminomethan-Pufferlésung: Es wird eine wéssrige Losung (1 mol/1) mit einem
pH-Wert von 8 hergestellt und mit konzentrierter HCl gemischt, Volumenanteile 50 ml/100 ml.

5.7 Natriumcholat, spezieller Enzymreinheitsgrad, wassrige Losung, Massenanteil 0,1 g/100 g.
Diese Losung ist innerhalb von 15 Tagen nach ihrer Herstellung zu verbrauchen.

5.8 Calciumchlorid, wiassrige Losung, Massenanteil 22 g/100 g.

5.9 Diethylether, Reinheitsgrad filir die Chromatographie.

5.10 Elutionsmittel 1: n-Hexan/Diethylether-Gemisch, Volumenanteil von n-Hexan 87 ml/100 ml und von
Diethylether 13 ml/100 ml.

5.11 Natriumhydroxid, wassrige Losung, Massenanteil 12 g/100 g.
5.12 Phenolphthalein, ethanolische Losung, Massenkonzentration 1 g/100 ml.
5.13 Tragergas: Wasserstoff oder Helium, Reinheitsgrad fiir die Gaschromatographie.

5.14 Hilfsgase: Wasserstoff, frei von Feuchtigkeit und organischen Stoffen, und synthetische Luft, Reinheits-
grad fiir die Gaschromatographie.

5.15 Silylierungsreagens: Gemisch aus Pyridin, Hexamethyldisilazan (HMDS) und Trimethylchlorsilan
(TMCS); Volumenanteile: 9 ml/13 ml, 3 ml/13 ml bzw. 1 ml/13 ml.

ANMERKUNG  Gebrauchsfertige Losungen sind im Handel erhaltlich. Andere Silylierungsreagenzien konnen verwendet
werden, z. B. Bis-trimethylsilyl-trifluoracetamid + 1 % Trimethylchlorsilan, verdiinnt mit einem identischen Volumen an

wasserfreiem Pyridin.

5.16 Referenzproben: reine Monoacylglycerole und Mischungen von Monoacylglycerolen mit bekannter
Zusammensetzung, die der Zusammensetzung der Probe dhnlich ist.

5.17 Elutionsmittel 2: n-Hexan/Diethylether-Gemisch, Volumenanteil von n-Hexan 90 ml/100 ml und von
Diethylether 10 ml/100 ml.

6 Gerite

Die liblichen Laborgerate, insbesondere folgende Geréte.
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6.1 Erlenmeyerkolben, mit einem Fassungsvermégen von 25 ml.
6.2 Becherglaser, mit Fassungsvermogen von 100 ml, 250 ml und 300 ml.

6.3 Glassdule fiir Chromatographie, Innendurchmesser 21 mm bis 23 mm, Lange 400 mm, mit Septum
und Absperrhahn.

6.4 Messzylinder, mit Fassungsvermégen von 10 ml, 50 ml, 100 ml und 200 ml, ISO 4788 [2], Klasse A.
6.5 Rundkolben, mit Fassungsvermogen von 100 ml und 250 ml.

6.6 Rotationsverdampfer.

6.7 Zentrifugengliser, mit konischem Boden, mit einem Fassungsvermogen von 10 ml, mit Schliffstopfen.
6.8 Zentrifuge, fiir 10-ml- und 100-ml-Glaser geeignet.

6.9 Wasserbad, das eine Temperatur von (40 * 0,5) °C aufrechterhalten kann.

6.10 Messpipetten, mit Fassungsvermogen von 1 ml und 2 ml], ISO 835 [1], Klasse A.

6.11 Dosierspritze, 1 ml.

6.12 Mikroliterspritze, 100 pl.

6.13 Scheidetrichter, 1 000 ml.

6.14 Gaschromatograph, fiir den Gebrauch mit Kapillarsdulen geeignet, mit den in 6.14.1 bis 6.14.5 fest-
gelegten Komponenten ausgestattet.

6.14.1 ,Cold-on-Column“-Injektor.

6.14.2 Flammenionisationsdetektor.

6.14.3 Siulenofen, der die Temperatur auf +1 °C halten kann.

6.14.4 Rechnergestiitztes Integrationssystem.

6.14.5 Fused-silica-Kapillarsaule (Quarzkapillarsdule), Lange 8 m bis 12 m und Innendurchmesser
0,25 mm bis 0,32 mm, beschichtet mit Methylpolysiloxan oder 5 % Phenylmethylpolysiloxan, mit einer

Schichtdicke zwischen 0,10 um und 0,30 pum, geeignet fiir die Verwendung bei 370 °C.

6.15 Mikroliterspritze, 10 pl, mit geharteter Nadel, Linge mindestens 7,5 cm, fiir Direkteinspritzung (On-
Column) geeignet.

7 Probenahme

Die Probenahme ist nicht Teil des in dieser Internationalen Norm festgelegten Verfahrens. Ein empfohlenes
Probenahmeverfahren ist in ISO 5555 [3] enthalten.

Es ist wichtig, dass das Laboratorium eine wirklich reprasentative Probe erhailt, die wahrend des Transports
oder der Lagerung weder beschadigt noch verandert wurde.

8 Vorbereitung der Untersuchungsprobe

Die Untersuchungsprobe wird nach ISO 661 vorbereitet. Ole mit einem Gehalt an freien Sduren von mehr als
3 % erfordern einen Neutralisierungsschritt, der nachfolgend festgelegt ist.
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50 g Ol werden in einen 1 000-ml-Scheidetrichter (6.13) gegeben und in 200 ml n-Hexan (5.2) gelést. 100 ml
Isopropanol (5.3) und so viel Natriumhydroxidlésung (5.11), wie dem Gehalt an freien Sauren des Ols plus
einem Uberschuss von 5 % entspricht, werden hinzugegeben. Dies wird 1 min kriftig geschiittelt, 100 ml Was-
ser werden hinzugegeben, erneut geschiittelt und absetzen gelassen.

Nach dem Trennen wird die untere seifige Schicht entfernt. Sich haufig bildende Zwischenschichten aus
Schleim und unléslichen Stoffen werden ebenfalls entfernt. Die n-Hexanlosung des Ols wird mehrmals
hintereinander mit je 50-ml- bis 60-ml-Portionen des Isopropanol/Wasser-Gemischs (5.4) gewaschen, bis die
gewaschene Phase gegentiber Phenolphthalein (5.12) neutral ist.

Der grofste Teil des Hexans wird unter Vakuum durch Destillation entfernt, z. B. durch Verwenden eines Rotati-
onsverdampfers (6.6), und das Ol wird in einen 100-ml-Rundkolben (6.5) iiberfiihrt. Das Ol wird unter Vakuum
bis zur vollstandigen Entfernung des Losemittels getrocknet.

Am Ende dieses Verfahrens ist sicherzustellen, dass der Sauregehalt des Ols unter 0,5 % liegt.

9 Durchfiihrung

9.1 Vorbereitung

9.1.1 1,0 g des Ols, das gegebenenfalls vorbehandelt wurde (Abschnitt 8), wird in einen 25-
ml-Erlenmeyerkolben (6.1) gegeben und in 10 ml Elutionsmittel 1 (5.10) geldst. Die Lésung wird vor
Beginn der Chromatographie mit einer Kieselgelsdule mindestens 15 min ruhen gelassen.

Wenn die Losung triib ist, wird sie zentrifugiert, um optimale Chromatographiebedingungen zu schaffen.

Es diirfen gebrauchsfertige 500-mg-Kieselgel-Festphasenextraktionskartuschen (SPE, en: Solid Phase Extrac-
tion) verwendet werden. Wenn SPE-Kartuschen verwendet werden, wird direkt mit 9.2.2 fortgefahren.

9.1.2 Die Chromatographiesaule (6.3) wird mit etwa 30 ml des Elutionsmittels 1 (5.10) befiillt, ein Watte-
bausch wird mit einem Glasstab bis auf den Grund der Sdule geschoben, wobei die Luft rausgedriickt wird.

In einem Becherglas wird eine Suspension aus 25 g Kieselgel (5.1) in etwa 80 ml Elutionsmittel 1 hergestellt
und anschlief3end mithilfe eines Trichters in die Sdule tiberfiihrt.

Es ist sicherzustellen, dass das Kieselgel vollstindig in die Saule iiberfiihrt wurde; das Becherglas wird mit
Elutionsmittel 1 gespiilt, der Absperrhahn wird ge6ffnet und so viel Elutionsmittel wird abflief3en gelassen,
bis es etwa 2 mm iiber dem Kieselgel steht.

9.2 Sdulenchromatographie

9.2.1 Herkémmliche Durchfiihrung

Die in 9.1.1 hergestellte Losung wird auf die Chromatographiesaule (9.1.2) tiberfiihrt. Eine Bewegung der Sau-
lenoberflache ist zu vermeiden.

Der Absperrhahn wird geoéffnet und die Probenlésung wird ablaufen gelassen, bis sie die Kieselgelschicht
erreicht. Es wird mit 150 ml Elutionsmittel 1 (5.10) eluiert. Die Durchlaufgeschwindigkeit wird auf 2 ml/min
eingestellt (150 ml miissen in 60 min bis 70 min durch die Sdule hindurchlaufen).

Das Eluat wird in einem zuvor gewogenen 250-ml-Rundkolben (6.5) aufgefangen. Das Losemittel wird unter
Vakuum eingedampft und letzte Spuren von Lsemittel werden unter einem Stickstoffstrom entfernt.

Der Rundkolben wird gewogen und die gewonnene Masse wird anhand der Differenz berechnet.
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