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ILNAS-EN 14105:2020

Avant-propos national

Cette Norme Européenne EN 14105:2020 a été adoptée comme Norme
Luxembourgeoise ILNAS-EN 14105:2020.

Toute personne intéressée, membre d'une organisation basée au Luxembourg, peut
participer gratuitement a ['élaboration de normes luxembourgeoises (ILNAS),
européennes (CEN, CENELEC) et internationales (1SO, IEC) :

- Influencer et participer a la conception de normes
- Anticiper les développements futurs
- Participer aux réunions des comités techniques

https://portail-qualite.public.lu/fr/normes-normalisation/participer-normalisation.html

CETTE PUBLICATION EST PROTEGEE PAR LE DROIT D'AUTEUR
Aucun contenu de la présente publication ne peut étre reproduit
ou utilisé sous quelque forme ou par quelque procédé que ce
soit - électronique, mécanique, photocopie ou par d'autres
moyens sans autorisation préalable !
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NORME EUROPEENNE ILNAS-EN 14105:202()EN 14105
EUROPAISCHE NORM
EUROPEAN STANDARD Décembre 2020

ICS 67.200.10 Remplacel' EN 14105:2011

Version Frangaise

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

Erzeugnisse aus pflanzlichen und tierischen Fetten und Fat and oil derivatives - Fatty Acid Methyl Esters
Olen - Fettsdure-Methylester (FAME) - Bestimmung (FAME) - Determination of free and total glycerol and
des Gehaltes an freiem und Gesamtglycerin und Mono-, mono-, di-, triglyceride contents

Di- und Triglyceriden

La présente Norme européenne a été adoptée par le CEN le 2 novembre 2020.

Les membres du CEN sont tenus de se soumettre au Reglement Intérieur du CEN/CENELEC, qui définit les conditions dans
lesquelles doit étre attribué, sans modification, le statut de norme nationale a la Norme européenne. Les listes mises a jour et les
références bibliographiques relatives a ces normes nationales peuvent étre obtenues aupres du Centre de Gestion du CEN-
CENELEC ou aupres des membres du CEN.

La présente Norme européenne existe en trois versions officielles (allemand, anglais, frangais). Une version dans une autre
langue faite par traduction sous la responsabilité d'un membre du CEN dans sa langue nationale et notifiée au Centre de Gestion
du CEN-CENELEC, a le méme statut que les versions officielles.

Les membres du CEN sont les organismes nationaux de normalisation des pays suivants: Allemagne, Autriche, Belgique, Bulgarie,
Chypre, Croatie, Danemark, Espagne, Estonie, Finlande, France, Gréce, Hongrie, Irlande, Islande, Italie, Lettonie, Lituanie,
Luxembourg, Malte, Norvege, Pays-Bas, Pologne, Portugal, République de Macédoine du Nord, République de Serbie, République
Tchéque, Roumanie, Royaume-Uni, Slovaquie, Slovénie, Suéde, Suisse et Turquie.

. — |

COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION
EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION

CEN-CENELEC Management Centre: Rue de la Science 23, B-1040 Bruxelles

© 2020 CEN  Tous droits d'exploitation sous quelque forme et de quelque maniere Réf. n° EN 14105:2020 F
que ce soit réservés dans le monde entier aux membres nationaux du
CEN.
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Avant-propos européen

Le présent document (EN 14105:2020) a été élaboré par le comité technique CEN/TC 307 « Oléagineux,
corps gras d'origine végétale et animale et leurs co-produits - méthodes d'échantillonnage et d'analyse »,
dont le secrétariat est tenu par AFNOR.

Cette Norme européenne devra recevoir le statut de norme nationale, soit par publication d'un texte
identique, soit par entérinement, au plus tard en juin 2021, et toutes les normes nationales en
contradiction devront étre retirées au plus tard en juin 2021.

L’attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. Le CEN ne saurait étre tenu pour responsable de
ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

Le présent document remplace 'EN 14105:2011.

Les modifications techniques suivantes ont été apportées a la précédente édition :

— révision éditoriale du document;

— amélioration de la qualité des figures ;

— ajout de figures a I'’Annexe A a des fins de clarification.

Selon le réglement intérieur du CEN/CENELEC, les organismes de normalisation nationaux des pays
suivants sont tenus de mettre cette Norme européenne en application : Allemagne, Autriche, Belgique,
Bulgarie, Chypre, Croatie, Danemark, Espagne, Estonie, Finlande, France, Grece, Hongrie, Irlande, Islande,
Italie, Lettonie, Lituanie, Luxembourg, Malte, Norvege, Pays-Bas, Pologne, Portugal, République Tcheque,

République de Macédoine du Nord, Roumanie, Royaume-Uni, Serbie, Slovaquie, Slovénie, Suede, Suisse et
Turquie.
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1 Domaine d’application

Le présent document spécifie une méthode de détermination des teneurs en glycérol libre et en mono-,
di- et triglycérides résiduels des esters méthyliques d’acides gras (EMAG). La teneur en glycérol total est
ensuite calculée a partir des résultats obtenus.

Dans les conditions décrites, les limites de quantification sont de 0,001 % (m/m) pour le glycérol libre et
de 0,10 % (m/m) pour tous les glycérides (mono-, di- et tri-). Cette méthode convient pour les EMAG
préparés a partir d’huiles de colza, de tournesol, de soja, de palme, d’huiles et de graisses d’origine
animale et d'un mélange de celles-ci. Elle ne convient pas pour les EMAG produits a partir de dérivés
d’huiles de coprah ou de palmiste, ou contenant ces dérivés, en raison du chevauchement de différents
pics de glycérides.

NOTE1 Pourles besoins du présent document, I'expression « % (m/m) » est utilisée pour représenter la fraction
massique.

NOTE 2 Dans les conditions de CPG courantes indiquées dans 'EN 14105, le squaléne peut coéluer avec le
monostéarate de glycérol alpha. Si la présence de squalene est suspectée, 'EN 17057 peut étre utilisée pour
distinguer le squaléne du monostéarate de glycérol.

AVERTISSEMENT — Le présent document peut impliquer I'utilisation de produits dangereux et la mise
en ceuvre de modes opératoires et d’appareillage a caractére dangereux. Le présent document n’est pas
destiné a traiter de tous les problemes de sécurité liés a son utilisation. Il incombe aux utilisateurs du
présent document de prendre, avant son application, des mesures appropriées de protection de la
sécurité et de la santé du personnel et de s’assurer que les exigences statutaires et réglementaires sont
satisfaites.

2 Références normatives
Les documents suivants sont cités dans le texte de sorte qu’ils constituent, pour tout ou partie de leur
contenu, des exigences du présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique.

Pour les références non datées, la derniére édition du document de référence s'applique (y compris les
éventuels amendements).

EN ISO 5555, Corps gras d'origines animale et végétale — Echantillonnage (ISO 5555)
EN ISO 3170, Produits pétroliers liquides — Echantillonnage manuel (ISO 3170)
3 Termes et définitions

Aucun terme n’est défini dans le présent document.

L’ISO et I'lEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes :

e IEC Electropedia : disponible a 'adresse http: //www.electropedia.org/

e ISO Online browsing platform : disponible a I'adresse https://www.iso.org/obp

4 Principe

Le glycérol et les mono- et diglycérides sont transformés en dérivés silylés plus volatils et stables en
présence de pyridine et de N-méthyl-N-triméthylsilyl-trifluoroacétamide (MSTFA).


http://www.electropedia.org/
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L’échantillon apres silylation est analysé par chromatographie en phase gazeuse sur une colonne
capillaire courte de faible épaisseur de film, avec un injecteur on-column ou un dispositif équivalent, et
détection par ionisation de flamme.

Apres un étalonnage, la quantification du glycérol est effectuée en présence de I'étalon interne
1,2,4-butanetriol.

Les mono-, di- et triglycérides sont évalués en présence d’'un étalon interne pour chaque catégorie de
glycérides :

— glycéryl monononadécanoate (Mono C19) pour les monoglycérides ;
— glycéryl dinonadécanoate (Di C38) pour les diglycérides ;

— glycéryl trinonadécanoate (Tri C57) pour les triglycérides.

5 Substances chimiques

Sauf spécification contraire, utiliser uniquement des substances chimiques de qualité analytique
reconnue.

5.1 N-méthyl-N- triméthylsilyl-trifluoroacétamide (MSTFA).
5.2 Pyridine, 0,1 % d’eau max., conservée sur tamis moléculaire.
La pyridine de qualité silyl (5.10) peut également étre utilisée.

5.3 Tétrahydrofurane (THF).

5.4 n-Heptane.

5.5 Glycérol.

5.6 1,2,4-Butanetriol.

5.7 1-Glycéryl monononadécanoate (Mono C19).

5.8 1-3 Glycéryl dinonadécanoate (Di C38).

5.9 Glycéryl trinonadécanoate (Tri C57).

5.10 Pyridine, qualité silyl.

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et, en particulier, ce qui suit.

6.1 Chromatographe en phase gazeuse, équipé d’'un injecteur on-column ou dispositif équivalent,
d’un four a température programmable et d'un détecteur a ionisation de flamme.
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6.2 Colonne capillaire, susceptible d’étre programmée jusqu’'a 400 °C (type « haute température »)
pour laquelle les caractéristiques suivantes sont recommandées :

— phase stationnaire 100 % diméthylpolysiloxane ou 95 % diméthyl-5 % diphénylpolysiloxane ;
— longueur:15m;

— diametre interne: 0,32 mm ;

— épaisseur de film : 0,1 pm.

6.3 Fiole jaugée, capacité de 50 ml, classe A.

6.4 Fioles jaugées, capacité de 20 ml, classe A.

6.5 Fioles jaugées, capacité de 10 ml, classe A.

6.6 Flacons munis de bouchons a vis, a face en polytétrafluoroéthyléne (PTFE), capacité de 10 ml.
6.7 Pipette jaugée, capacité de 1 ml.

6.8 Pipette ou seringue de précision, capacité de 100 pl.

6.9 Pipette ou seringue de précision, capacité de 500 pl.

6.10 Eprouvette graduée, capacité de 10 ml.

6.11 Balance analytique, d’'une précision de pesée de + 1 mg ou plus et d'une capacité de lecture
de + 0,1 mg ou plus.

6.12  Gazvecteur, hydrogéne ou hélium.

6.13 Gaz auxiliaires, comme l'air, 'hydrogéne et I'azote.

7 Préparation des solutions
7.1 Solution mere de 1,2,4-butanetriol, 1 mg/ml

Peser (50,0 + 0,1) mg de 1,2,4-butanetriol (5.6) dans une fiole jaugée de 50 ml (6.3) et la remplir jusqu’au
trait de jauge avec de la pyridine (5.2 ou 5.10).

7.2 Solution mere de glycérol, 0,5 mg/ml

Peser (50,0 £ 0,1) mg de glycérol (5.5) dans une fiole jaugée de 10 ml (6.5) et la remplir jusqu’au trait de
jauge avec de la pyridine (5.2 ou 5.10). A I'aide d’une pipette (6.7), transférer 1 ml de cette solution dans
une fiole jaugée de 10 ml (6.5) et la remplir jusqu’au trait de jauge avec de la pyridine (5.2 ou 5.10).

7.3 Solution meére de glycérides étalons, 2,5 mg/ml

Pour chaque glycéride de référence, monononadécanoate (5.7), dinonadécanoate (5.8) et
trinonadécanoate (5.9), peser (50,0 + 0,1) mg dans une fiole jaugée unique de 20 ml (6.4) et la remplir
jusqu’au trait de jauge avec du tétrahydrofurane (5.3).



