DEUTSCHE NORM Entwurf Oktober 2016

DIN EN ISO 8534 IN
ICS 67.200.10 Einspriiche bis 2016-11-23
Vorgesehen als Ersatz fiir
Entwurf DIN EN ISO 8534:2008-10

Tierische und pflanzliche Fette und Ole -

Bestimmung des Wassergehalts -

Karl-Fischer-Verfahren (pyridinfrei) (ISO/FDIS 8534:2016);
Deutsche und Englische Fassung FprEN ISO 8534:2016

Animal and vegetable fats and oils -

Determination of water content -

Karl Fischer method (pyridine free) (ISO/FDIS 8534:2016);
German and English version FprEN ISO 8534:2016

Corps gras d’origines animale et végétale -

Détermination de la teneur en eau -

Méthode de Karl Fischer (sans pyridine) (ISO/FDIS 8534:2016);
Version allemande et anglaise FprEN ISO 8534:2016

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2016-09-23 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 des 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-
Entwirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL),
10772 Berlin, 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.

Gesamtumfang 34 Seiten

DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL)
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (FprEN ISO 8534:2016) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 34 ,Food products”
(Sekretariat: AFNOR, Frankreich) in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 307 ,Olsamen,
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 057-05-05AA
,Gemeinschaftsausschuss fiir die Analytik von Fetten, Olen, Fettprodukten, verwandten Stoffen und
Rohstoffen (GA Fett) der Deutschen Gesellschaft fiir Fettwissenschaft (DGF) und des DIN-
Normenausschusses Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

Fiir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

[SO 661 siehe DIN EN ISO 661

[SO 5555 siehe DIN EN ISO 5555

[SO 5725-1 siehe DIN ISO 5725-1

[SO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2
ISO/IEC17025  siehe DIN EN ISO/IEC 17025

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung der FprEN ISO 8534
beigefiigt. Die Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien
auch fiir den englischen Text.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN ISO 8534:2008-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Milch und Milcherzeugnisse (oder Fett aus Milch und Milcherzeugnissen) wurden vom
Anwendungsbereich dieser Norm ausgenommen;

b) Norm redaktionell tiberarbeitet und den 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 5555, Tierische und pflanzliche Fette und Ole — Probenahme
DIN EN ISO/IEC 17025, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien

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 Vergleichprizision eines vereinheitlichten
Messverfahrens

Documentég

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 8534:2016-10


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-8534-2016-10
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-8534-2016-10

- Entwurf -
E DIN EN ISO 8534:2016-10

— Leerseite —

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 8534:2016-10


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-8534-2016-10
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-8534-2016-10

- Entwurf -
CEN/TC 307
Datum: 2016-10
FprEN ISO 8534:2016
CEN/TC 307

Sekretariat: AFNOR

Tierische und pflanzliche Fette und Ole — Bestimmung des Wassergehalts —
Karl-Fischer-Verfahren (pyridinfrei) (ISO/FDIS 8534:2016)

Corps gras d'origines animale et végétale — Détermination de la teneur en eau — Méthode de Karl Fischer (sans
pyridine) (1SO/FDIS 8534:2016)

Animal and vegetable fats and oils — Determination of water content — Karl Fischer method (pyridine free)
(1SO/FDIS 8534:2016)

ICS:

Deskriptoren:

Dokument-Typ: Europdische Norm

Dokument-Untertyp:

Dokumentstufe: parallele formelle Abstimmung vorgelegt
Dokumentsprache: D
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (FprEN ISO 8534:2016) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 34 ,Food products” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 307 ,Olsamen, tierische und pflanzliche Fette und
Ole und deren Nebenprodukte - Probenahme- und Untersuchungsverfahren” erarbeitet, dessen Sekretariat
vom AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen formellen Abstimmung vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN ISO 8534:2008 ersetzen.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/FDIS 8534:2016 wurde vom CEN als FprEN ISO 8534:2016 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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Vorwort

[SO (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 nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die fiir die
verschiedenen ISO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses Dokument
wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moéglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der empfangenen Patenterkldrungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender
angegeben und stellt keine Anerkennung dar.

Eine Erlduterung der Bedeutung I[SO-spezifischer Benennungen und Ausdriicke, die sich auf
Konformitidtsbewertung beziehen, sowie Informationen iiber die Beachtung der Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO) zu technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade)
durch ISO enthélt der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Das fiir dieses Dokument verantwortliche Komitee ist ISO/TC 34, Food products, Unterkomitee SC 11, Animal
and vegetable fats and oils.

Diese dritte Ausgabe ersetzt die zweite Ausgabe (ISO 8534:2007), die eine geringfiigige Anderung darstellt,
um Fette aus Milch und Milcherzeugnissen auszuschlief3en.
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Einleitung

Die Bestimmung des Wassergehalts in Fetten und Olen nach dem Karl-Fischer-Verfahren wird mit zwei
verschiedenen Verfahren durchgefiihrt. Dieses Dokument legt das volumetrische Karl-Fischer-Verfahren zur
Bestimmung von hoheren Wassergehalten, die in mg angegeben werden (hohes Feuchteniveau) fest. Es wird
bei Proben im Bereich von 1 mg und 100 mg Wasser in der Probe angewendet.

Anhang B legt eine coulometrische Titration fest, die einen Bereich von 10 pg bis 10 mg Wasser in der Probe

erfordert. Das coulometrische Verfahren ist empfindlicher als das volumetrische Verfahren und ermdglicht
die Bestimmung niedrigerer Wassergehalte.
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1 Anwendungsbereich
Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung des Wassergehalts in tierischen und pflanzlichen
Fetten und Olen (nachfolgend als Fette bezeichnet) fest, bei dem die Apparatur nach Karl Fischer und ein

pyridinfreies Reagenz angewendet werden.

Milch und Milcherzeugnisse (oder Fett aus Milch und Milcherzeugnissen) sind vom Anwendungsbereich
dieses Dokumentes ausgenommen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text derart zitiert, 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 (einschliefdlich aller Anderungen).

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

3 Begriffe
Flir die Anwendung dieses Dokuments gelten folgende Begriffe.

[SO und IEC unterhalten terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den
folgenden Adressen:

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

— ISO Online browsing platform: unter https://www.iso.org/obp/

31

Wassergehalt

in Gramm je 100g der Probe angegebene Masse des Wassers, die nach dem in diesem Dokument

festgelegten Verfahren bestimmt wird

Anmerkung 1 zum Begriff:  Der Wassergehalt wird als Massenanteil in Prozent angegeben.

4 Kurzbeschreibung

Das zu untersuchende geloste Fett wird gegen eine lodlosung titriert und Schwefeldioxid (SO,) wird in
Gegenwart von Wasser durch lod oxidiert. Prinzipiell lauft die chemische Reaktion in Gleichung (1) ab:

H,0 + I, + SO, + CH30H + 3RN — [RNH]S0,CH; + 2[RNH]I (1)

Der Alkohol reagiert mit SO, und einer stickstoffhaltigen Base (RN) unter Bildung einer Zwischenverbindung

in Form eines Alkylsulfitsalzes, das dann durch lod zu einem Alkylsulfatsalz oxidiert wird. Die Oxidation
verbraucht das Wasser, das in der Probe enthalten ist. Der Endpunkt wird potentiometrisch ermittelt.

5 Reagenzien
WARNUNG — Es sind die lokalen Vorschriften fiir den Umgang mit gefihrlichen Substanzen

einzuhalten. Alle technischen, organisatorischen und personellen Sicherheitsmafinahmen miissen
eingehalten werden.
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Es wird empfohlen, ,gebrauchsfertige“ Losemittel anzuwenden, entweder Einkomponenten-Reagenzien
(5.1.1) oder Zweikomponenten-Reagenzien (5.1.2). Um eine akzeptable Wirksamkeit zu entwickeln, sind
Reagenzien mit einem Titer von 1 mg Wasser und 2 mg Wasser je Milliliter erforderlich.

5.1 Karl-Fischer-Reagenzien, fiir die volumetrische Bestimmung werden Ein- oder Zweikomponenten-
Reagenzien verwendet.

5.1.1 Einkomponenten-Reagenzien, enthalten alle Reaktionsteilnehmer in der Titrationslosung: lod,
Schwefeldioxid und Imidazol, geldst in einem geeigneten Alkohol. In der Titrierzelle wird iiblicherweise
Methanol als Arbeitsmedium verwendet.

Absolutes Methanol ist das Losemittel der Wahl. Fiir Fette und Ole ist jedoch ein Gemisch aus absolutem
Methanol und absolutem Chloroform anzuwenden (der Methanolgehalt sollte mindestens 25 %
Volumenanteile oder bestenfalls 50 % Volumenanteile betragen).

5.1.2 Zweikomponenten-Reagenzien, bestehen aus samtlichen fir die Titration verwendeten
Reaktionsteilnehmer, jedoch in zwei unterschiedlichen Losungen (Titrant und Solvent). Die Titrationslosung
(die im Allgemeinen als Titrant/Titriermittel bezeichnet wird), enthalt nur Iod und Methanol, wéahrend das
Solvent, das die anderen Bestandteile der Karl-Fischer-Reaktion enthdlt, als Arbeitsmedium in der
Titrierzelle verwendet wird.

5.2 Wasserstandard, handelsiiblicher Wasserstandard mit einem zertifizierten Wassergehalt von
10 mg/g (1,0 % Massenanteil).

6 Gerate
Ubliche Laborgerite und im Besonderen die folgenden:

6.1  Karl-Fischer-Apparatur, zur Bestimmung von Wasser in Fetten und Olen, Anordnung nach
Empfehlungen des Herstellers. Ebenfalls nach Empfehlungen des Herstellers sind regelmifige Uber-
priifungen der Apparatur durchzufiihren und zu protokollieren. Es ist ein luftdichtes Gefaf} zu verwenden,
und die gesamte Apparatur ist nicht in Bereichen mit hoher Luftfeuchte aufzustellen. Weder die Gerate noch
die zu untersuchenden Proben sind im Umfeld von Wasserversorgungsstellen anzuordnen, z.B.
Auslassventilen, Becken und Geschirrspiilern im Labor.

6.2  Analysenwaage, ablesbar auf 0,1 mg.

6.3 Injektionsspritzen, mit einem Fassungsvermaogen von 1 ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml und 20 ml.

Um genaue und reproduzierbare Ergebnisse vom Wasserstandard sicherzustellen, ist eine glidserne luft-
dichte Spritze zu verwenden. Fiir Wasserstandard 10,0 ist eine 10 ml Spritze zu verwenden, und fiir den
Wasserstandard entweder 1,00 oder 0,10 ist eine 5 ml Spritze zu verwenden. Zusatzlich zur geeigneten

Spritzengrofie ist eine Nadel zu verwenden, die lang genug ist, eine Einspritzung unter die Oberflache zu
ermoglichen, wenn durch die Gerdtewand eingespritzt wird.

7 Probenahme

An das Laboratorium sollte eine reprasentative Probe geschickt worden sein. Sie sollte wéahrend des
Transports oder der Lagerung nicht beschadigt oder verandert worden sein.

Die Probenahme ist nicht Bestandteil des in diesem Dokument festgelegten Verfahrens. Ein empfohlenes
Probenahmeverfahren ist in ISO 5555 angegeben.
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