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KOMMISSIONENS GENNEMF@RELSESFORORDNING (EU) Nr. 299/2013
af 26. marts 2013

om @ndring af forordning (EQF) nr. 2568/91 om kendetegnene for olivenolie og olie af
olivenpresserester og de i den forbindelse anvendte metoder

EUROPA-KOMMISSIONEN HAR —

under henvisning til traktaten om Den Europaiske Unions
funktionsmaéde,

under henvisning til Ridets forordning (EF) nr. 1234/2007EF af
22. oktober 2007 om en falles markedsordning for landbrugs-
produkter og om sarlige bestemmelser for visse landbrugspro-
dukter (fusionsmarkedsordningen) ('), serlig artikel 113, stk. 1,
litra a), og artikel 121, stk. 1, litra a), sammenholdt med
artikel 4, og

ud fra felgende betragtninger:

(1) Kommissionens forordning (E@F) nr. 2568/91 af 11. juli
1991 om kendetegnene for olivenolie og olie af oliven-
presserester og de i den forbindelse anvendte metoder (?)
fastsaetter kemiske og organoleptiske kendetegn for
olivenolie og olie af olivenpresserester samt metoder til
vurdering af kendetegnene. Der er behov for ajourfering
af metoderne pd grundlag af udtalelser fra kemisk
sagkyndige og i overensstemmelse med det arbejde, der
udferes i Det Internationale Olivenolierdd (i det folgende
benavnt »IOR«).

(2)  Ifelge artikel 113, stk. 3, i forordning (EF) nr. 1234/2007
skal medlemsstaterne kontrollere, om olivenolie og olie
af olivenpresserester er i overensstemmelse med handels-
normerne i forordning (EQF) nr. 2568/91, og anvende
sanktioner, hvis det er relevant. Der er narmere regler for
denne overensstemmelseskontrol i artikel 2 og 2a i
forordning (E@QF) nr. 2568/91. Reglerne ber sikre, at
olivenolie, der er fastsat en kvalitetsnorm for, reelt
opfylder normen. Reglerne ber udbygges, bla. ved
tilfgjelse af en risikoanalyse. I forbindelse med overens-
stemmelseskontrollen ber udtrykket »afsat olivenolie«
defineres.

(3) Erfaringen har vist, at der er en vis risiko for svindel,
siledes at den beskyttelse, som forordning (EQF) nr.
2568/91 giver forbrugerne, ikke fir sin fulde virkning.
Indehaverne af olivenolie ber derfor fore et register over
indlagring og udlagring af hver enkelt kategori af olie.
For at undgd en uforholdsmessigt stor administrativ
byrde, men samtidig sikre, at olivenolieregistret opfylder
sine formdl, ber informationsindsamlingen kun finde sted
indtil det tidspunkt, hvor olivenolien tappes pé flasker.

(4)  Af hensyn til opfelgning og evaluering af foranstaltnin-
gerne i forordning (EQF) nr. 2568/91 ber medlemssta-
terne underrette Kommissionen om ikke blot de natio-
nale gennemforelsesbestemmelser, men ogsé resultaterne
af overensstemmelseskontrollen.

() EUT L 299 af 16.11.2007, s. 1.
(2) EFT L 248 af 5.9.1991, s. 1.

(5)  For at viderefore harmoniseringen med de internationale
standarder, der er vedtaget af IOR, ber nogle af analyse-
metoderne i forordning (EQF) nr. 2568/91 ajourfores.
Séledes ber analysemetoden i forordningens bilag XVIII
erstattes af en mere effektiv metode. Ligeledes ber der
rettes op pa nogle uoverensstemmelser og fejl i analyse-
metoderne i forordningens bilag IX.

(6)  Medlemsstaterne har brug for en overgangsperiode til at
anvende de nye regler i denne forordning.

(7)  Kommissionen har udviklet et informationssystem til
elektronisk forvaltning af dokumenter og procedurer i
sine interne arbejdsgange og i sine forbindelser med de
myndigheder, der beskeftiger sig med den felles land-
brugspolitik. Det skonnes, at indberetningsforpligtelserne
i forordning (EQF) nr. 2568/91 kan opfyldes via det
system i henhold til Kommissionens forordning (EF) nr.
792/2009 af 31. august 2009 om gennemforelses-
bestemmelser for medlemsstaternes formidling til
Kommissionen af oplysninger og dokumenter som led i
gennemforelsen af de falles markedsordninger,
ordningen med direkte betalinger, fremme af landbrugs-
produkter og ordningerne for fjernomraderne og gerne i
Det Agaiske Hav (?).

(8)  Forordning (EQF) nr. 2568/91 ber derfor @ndres.

(9)  Forvaltningskomitéen for den Felles Markedsordning for
Landbrugsprodukter har ikke afgivet udtalelse inden for
den af formanden fastsatte frist —

VEDTAGET DENNE FORORDNING:

Artikel 1

I forordning (EQF) nr. 2568/91 foretages folgende @ndringer:

1) Artikel 2a affattes saledes:

»Artikel 2a

1. I denne artikel forstds ved »afsat olivenolie« den
samlede mangde af en medlemsstats olivenolie og olie af
olivenpresserester, der forbruges i medlemsstaten eller
eksporteres fra medlemsstaten.

() EUT L 228 af 1.9.2009, s. 3.
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2. Medlemsstaterne serger for, at der med passende
hyppighed udferes overensstemmelseskontrol, der er selektiv,
dvs. bygger pa en risikoanalyse, for dermed at sikre, at den
afsatte olivenolie svarer til den anmeldte kategori.

3. Kiriterierne for vurderingen af risikoen kan omfatte:

a) oliens kategori, produktionstidsrummet, prisen pd olien i
forhold til andre vegetabilske olier, blandings- og embal-
leringsaktiviteter, lageranleg og opbevaringsforhold,
oprindelsesland, bestemmelsesland, transportmide samt
partiets storrelse

b) hvilket led i afsetningskeeden de erhvervsdrivende
tilherer, hvilke oliekategorier de afsatter og hvor meget,
maélt i mengde ogleller verdi, samt hvilken virksomhed
de udgver, fx presning, lagring, raffinering, blanding,
emballering eller detailsalg

¢) oplysninger om forhold, der er konstateret under tidligere
kontroller, herunder antal og type af konstaterede mang-
ler, den afsatte olies normale kvalitet og det anvendte
tekniske udstyrs ydeevne

d) hvor palidelige de erhvervsdrivendes kvalitetssikrings-
systemer eller egenkontrolsystemer til kontrol af, om
handelsnormerne overholdes, er

e) det sted, hvor kontrollen finder sted, iser hvis det er det
sted, hvor varen forst fores ind i EU eller sidst fores ud af
EU, eller det sted, hvor olien produceres, emballeres,
leesses eller sxlges til den endelige forbruger

f) ovrige oplysninger, der kan tyde pd manglende overens-
stemmelse.

4. Medlemsstaterne fastlagger pd forhand:

a) kriterierne for vurdering af risikoen for, at partier ikke er
i overensstemmelse med normerne

b) minimumsantallet af erhvervsdrivende eller partier
ogleller mangder, der underkastes overensstemmelses-
kontrol, pa grundlag af en risikoanalyse for hver risiko-
kategori.

Der udferes mindst én overensstemmelseskontrol pr. 1 000
ton olivenolie, der afsattes i medlemsstaten pr. dr.

5.  Medlemsstaterne kontrollerer overensstemmelsen ved
a) at analyserne i bilag I udferes i vilkarlig rakkefolge, eller

b) at analyserne udferes i den rakkefolge, der er angivet i
beslutningsskemaet i bilag Ib, indtil en af beslutningerne i
skemaet traffes.«

Artikel 3 affattes sdledes:

»Artikel 3

Konstateres det, at en olie ikke svarer til beskrivelsen af dens
kategori, anvender medlemsstaten sanktioner, der er effek-

6)

7)

tive, star i rimeligt forhold til overtradelsen og har afskraek-
kende virkning, og hvis sterrelse athanger af den konstate-
rede uregelmessigheds omfang, uden at dette i ovrigt
udelukker eventuelle andre sanktioner.

Hvis der ved kontrollen afslores vasentlige uregelmessighe-
der, gger medlemsstaterne kontrolfrekvensen ud fra sddanne
kriterier som afsatningsled, oliekategori, oprindelse mv.«

Som artikel 7a indsattes:

»Artikel 7a

Fysiske eller juridiske personer eller sammenslutninger af
sddanne personer, som ligger inde med olivenolie og olie
af olivenpresserester, lige fra den udvindes pa oliefabrikken,
til den er tappet pa flasker, uanset til hvilke erhvervsmaessige
eller kommercielle formal, skal fere ind- og udgangsbeger
for hver kategori af sddanne olier.

Medlemsstaterne sikrer, at forpligtelserne i stk. 1 opfyldes.«
Artikel 8 affattes sdledes:

»Artikel 8

1. Medlemsstaterne meddeler Kommissionen, hvilke
foranstaltninger de traffer til anvendelse af denne forord-
ning. De underretter Kommissionen om eventuelle senere
andringer heraf.

2. Medlemsstaterne sender hvert r senest den 31. maj
Kommissionen en rapport om anvendelsen af denne forord-
ning i det foregdende kalenderdr. Rapporten skal mindst
indeholde resultaterne af de overensstemmelseskontroller,
der er udfort pd olivenolie ifglge skemaerne i bilag XXI.

3. De meddelelser, der er navnt i denne forordning,
sendes i overensstemmelse med Kommissionens forordning
(EF) nr. 792/2009 (*)

() EUT L 228 af 1.9.2009, s. 3.

Bilag IX erstattes af teksten i bilag I til nervaerende forord-
ning.

Bilag XVIII erstattes af teksten i bilag II til naerverende
forordning.

Der tilfojes et nyt bilag XVII, der affattes som angivet i bilag
III til naervarende forordning.

Artikel 2

Denne forordning trader i kraft pd syvendedagen efter offent-
liggorelsen i Den Europeeiske Unions Tidende.

Den anvendes fra den 1. januar 2014. Artikel 8, stk. 2,
anvendes dog fra den 1. januar 2015.
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Denne forordning er bindende i alle enkeltheder og galder umiddelbart i hver medlemsstat.

Udferdiget i Bruxelles, den 26. marts 2013.

Pd Kommissionens vegne
José Manuel BARROSO
Formand
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BILAG I

»BILAG IX

SPEKTROFOTOMETRISK UNDERSOGELSE VED ULTRAVIOLET LYS

INDLEDNING

Spektrofotometrisk undersegelse ved ultraviolet lys kan give oplysninger om et fedtstofs kvalitet, dets konserverings-
tilstand og om forandringer i det, frembragt ved teknologiske processer.

Absorptionen ved de belgelengder, der er specificeret i metoden, skyldes tilstedeveerelsen af konjugerede dien- og
triensystemer. Disse absorptioner er udtrykt som specifikke ekstinktioner E! *; . (ekstinktionen for en 1% oplesning
af fedtstoffet i det angivne oplesningsmiddel i et 1 cm tykt veeskelag), s@dvanligvis betegnet ved K (ogsa kaldet ekstink-
tionskoefficienten).

3.2.

3.3.

3.4.

5.1.

OMRADE

Metoden beskriver fremgangsmaden til udferelse af en spektrofotometrisk undersagelse af olivenolie (som opregnet
i tillegget) ved ultraviolet lys.

METODENS PRINCIP

Fedtstoffet opleses i det specificerede oplesningsmiddel, og oplesningens ekstinktion bestemmes derefter ved de
fastsatte belgelengder i forhold til rent oplesningsmiddel. De specifikke ekstinktioner beregnes ud fra aflaesnin-
gerne pa spektrofotometeret. Den specifikke absorbans ved 232 og 268 nm i isooctan eller ved 232 og 270 nm i
cyclohexan for en koncentration pd 1 g pr. 100 ml i en 10 mm kuvette beregnes.

APPARATUR

Et spektrofotometer til méling af ekstinktion i ultraviolet lys mellem 220 og 360 nm, med mulighed for afleesning
ved hver hele nanometer. Det anbefales, at man inden brugen kontrollerer spektrofotometerets belgeleengde- og
absorbansskala pa folgende made.

. Bolgelengdeskala: Den kan kontrolleres med et referencemateriale i form af et filter af optisk glas indeholdende

holmiumoxid, som har skarpt adskilte absorptionsband. Referencematerialet er beregnet til kontrol og kalibrering
af bolgelangdeskalaen i spektrofotometre, der arbejder i det synlige og ultraviolette omrdde og har en nominel
spektral bindbredde pd 5 nm eller derunder. Holmiumglasfilterets absorbans maéles med luft som blindpreve i
bolgeleengdeomradet fra 640 til 240 nm. For hver spektral bdndbredde (0,10 - 0,25 - 0,50 — 1,00 - 1,50 — 2,00
og 3,00) foretages der en korrektion af basislinjen med tom kuvettcholder. Bolgeleengderne for de spektrale
bindbredder er anfort i referencematerialets certifikat i ISO 3656.

. Absorbansskala: Den kan kontrolleres med et referencemateriale i form af fire oplesninger af kaliumdichromat i

perchlorsyre, som er forseglet i fire UV-kvartskuvetter, dvs. maling af linearitet og fotometrisk nejagtighed i UV-
omréddet. Der mdles pa kuvetter med kaliumdichromat (40 mg/ml, 60 mg/ml, 80 mg/ml og 100 mg/ml) med
perchlorsyre som blindpreve. Nettoabsorbansveerdierne er anfert i referencematerialets certifikat i ISO 3656.

Firkantede kvartskuvetter med lag, med en optisk vejleengde pd 1 cm. Nér kuvetterne er fyldt med vand eller et
andet passende oplesningsmiddel, ber der ikke veare storre forskel end 0,01 ekstinktionsenheder mellem dem.

25 ml maélekolber.
Analysevaegt, hvorpd der kan aflases ned til 0,0001 g.

REAGENSER

Der benyttes kun reagenser af anerkendt analysekvalitet, med mindre andet er anfort.

Oplesningsmiddel: Isooctan (2,2,4-trimethylpentan) til mdling ved 232 nm og 268 nm eller cyclohexan til méling
ved 232 nm og 270 nm, med en absorbans pd mindre end 0,12 ved 232 nm og mindre end 0,05 ved 250 nm
mélt i en 10 mm kuvette med destilleret vand som reference.

FREMGANGSMADE

Proven skal veere fuldsteendig homogen og fri for urenheder i suspension. Olier, som er flydende ved stuetempe-
ratur, filtreres pd papir ved en temperatur pd ca. 30 °C; faste fedtstoffer homogeniseres og filtreres ved en
temperatur pd hejst 10 °C over smeltepunktet.
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5.2

5.3.

6.2.

Ca. 0,25 g af den séledes forberedte prove afvejes nejagtigt (med 1 mg nejagtighed) i en 25 ml mélekolbe, der
fyldes op til maerket med det angivne oplesningsmiddel, og oplesningen homogeniseres. Den fremkomne oples-
ning skal vere fuldsteendig klar. I modsat fald filtreres hurtigt pa papir.

En kvartskuvette fyldes med oplesningen, og ekstinktionerne méles ved en passende belgelengde mellem 232 og
276 nm med oplesningsmiddel som reference.

De aflaeste ekstinktionsveerdier skal ligge inden for omradet 0,1-0,8. Gor de ikke det, gentages madlingerne, idet der
benyttes mere koncentrerede eller mere fortyndede oplesninger.

ANMARKNING: Det er muligvis ikke nedvendigt at méile absorbansen over hele bolgelengdeomradet.

ANGIVELSE AF RESULTATERNE

Som mdleresultat registreres den specifikke ekstinktion (ekstinktionskoefficient) ved de forskellige belgeleengder,
som beregnes efter formlen:
K (E_>
c's

hvor:

Ky = den specifikke ekstinktion ved belgelengden A
E\ = den ekstinktion, der er malt ved bolgeleengden A
¢ = oplesningens koncentration i g pr. 100 ml

s = kvartskuvettens tykkelse i cm.

Resultaterne angives med to decimaler.

Den specifikke ekstinktions variation (AK)

Spektrofotometrisk analyse af olivenolie i henhold til den officielle metode, der er angivet i EU-lovgivningen,
indebarer ogsd bestemmelse af variationen i den absolutte veerdi af den specifikke ekstinktion (AK), som er givet

ved:
K- Ko
AK|Km—<74—; +“>|

hvor K, er den specifikke ekstinktion ved den belgeleengde m, der giver maksimal absorption i det benyttede
oplesningsmiddel, og som er 270 nm for cyclohexan og 268 nm for isooctan.



Tilleeg

KENDETEGN FOR OLIVENOLIE

Forskel o lentisk Organolep-
Fedtsyremethylestere Surheds- | Perox- Stigma- mellem Ka7o () rvgt?rrii(;riﬂ ; el
. 4 Y , Voks mg/kg . 8 HPLC og 'K 270 | DeltaK g | ving Median
Kategori (FAMEs) og grad  |idtal mEq o 2-glycerylmonopalmitat (%) stadien K35 (%) o 5 Median for
fedtsyreethylestere (FAEEs) | (%) (*) | O,/kg (*) ) mg/kg (') ECN42, eller K () 0) mangler for lugt og
yreethy 2IX8 8Ike teoretisk 268 (%)’ M d)g * smag
beregnet Mf) ()
1. | Ekstra jomfruolie Y FAME + FAEE <08 | <20 < 250 | < 0,9 hvis palmitinsyre i alt % < 14 % | < 0,10 <02 <250 (=<022]|<0,01 Md =0 Mf > 0
<75 mgfkg eller
75 mglkg <X FAME + < 1,0 hvis palmitinsyre i alt % > 14 %
FAEE <150 mg/kg og
(FAEE[FAME) <1,5
2. | Jomfruolie — <20 < 20 < 250 < 0,9 hvis palmitinsyre i alt % < 14 % | < 0,10 < 0,2 < 2,60 <0,25]< 0,01 Md < 3,5 Mf > 0
< 1,0 hvis palmitinsyre i alt % > 14 %
3. | Bomolie — > 2,0 — < 300 () | < 0,9 hvis palmitinsyre i alt % < 14 % | < 0,50 < 0,3 — — — Md > 3,5 —
< 1,1 hvis palmitinsyre i alt % > 14 %
4. | Raffineret olivenolie — < 0,3 <5 < 350 < 0,9 hvis palmitinsyre i alt % < 14 % — < 0,3 — <1,10 | <0,16 — —
< 1,1 hvis palmitinsyre i alt % > 14 %
5. | Olivenolie bestdende af — < 1,0 < 15 < 350 < 0,9 hvis palmitinsyre i alt % < 14 % — < 0,3 — <090 | <0,15 — —
raffinerede olivenolier
< 1,0 hvis palmitinsyre i alt % > 14%
6. | R olie af olivenpresseres- — — — > 350 (49 <14 — < 0,6 — — — — —
ter
7. | Raffineret olie af oliven- — <03 <5 > 350 <14 — < 0,5 — < 2,00 | < 0,20 — —
presserester
8. | Olie af olivenpresserester < 1,0 <15 > 350 <1,2 — < 0,5 — <1701 <0,18 — —

(") Summen af isomerer, der enventuelt kan adskilles pd kapillarsejle.

(%) Eller hvis medianen for mangler er 3,5 eller derunder, og medianen for lugt og smag er 0.

(}) Olier med et voksindhold pa mellem 300 mg/kg og 350 mg/kg betragtes som bomolie, hvis det samlede indhold af alifatiske alkoholer er pd 350 mg/kg eller derunder, eller hvis indholdet af erytrodiol og uvaol er pa 3,5 % eller derunder.
(*) Olier med et voksindhold pd mellem 300 mg/kg og 350 mg/kg betragtes som ré olie af olivenpresserester, hvis det samlede indhold af allfatiske alkoholer er pa over 350 mg/kg, og hvis indholdet af erytrodiol og uvaol er pd over 3,5 %.
(°) K 270, hvis oplesningmidlet er cyclohexan; K 268, hvis oplesningsmidlet er isooctan.«

€10T°¢°8¢

[va]

apuapr], suorup ayysiedoing uog
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BILAG 11

»BILAG XVIII

BESTEMMELSE AF FORSKELLEN MELLEM DET FAKTISKE OG DET TEORETISKE INDHOLD AF ECN 42-

4.1.10.

4.1.11.

4.1.12.

4.1.13.

4.1.14.

4.1.15.

4.2.

TRIACYLGLYCEROLER

FORMAL

Bestemmelse af den absolutte forskel mellem den veerdi for triacylglyceroler (TAG) med et akvivalent kulstofantal
pa 42 (ECN 42yp0), der bestemmes eksperimentelt ved HPLC-kromtografi af olien, og den teoretiske veerdi for
TAG med et @kvivalent kulstofantal pd 42 (ECN 424 coretical)s der beregnes ud fra fedtsyresammensatningen.

ANVENDELSESOMRADE

Metoden gelder for olivenolier. Den kan anvendes til at pavise tilstedevarelsen af smd mangder froolie (der har
et hojt indhold af linolsyre) i alle kategorier af olivenolie.

PRINCIP

Indholdet af ECN 42-triacylglyceroler bestemt ved HPLC-analyse og det teoretiske indhold af ECN 42-triacylg-
lyceroler (beregnet pa grundlag af GLC-bestemmelse af fedtsyresammensetningen) stemmer inden for visse
grenser overens for agte olivenolier. En storre forskel end de veerdier, der er fastsat for hver type olie, viser,
at olien indeholder freolier.

METODE

Metoden til beregning af det teoretiske indhold af ECN 42-triacylglyceroler og af forskellen mellem denne veerdi
og HPLC-data bestar hovedsagelig i samordning af analysedata, der er fremkommet ved andre metoder. Den kan
opdeles i tre trin: bestemmelse af fedtsyresammensatningen ved hjalp af gaskromatografi pd kapillarkolonne,
beregning af den teoretiske sammensatning af ECN 42-triacylglyceroler og HPLC-bestemmelse af ECN 42-
triacylglyceroler.

Apparatur
Rundkolber, 250 og 500 ml.

Bagerglas, 100 ml.

Glaskromatografikolonne, indvendig diameter 21 mm, leengde 450 mm, med hane og standardslib (indvendigt)
foroven.

Skilletragte, 250 ml, med standardslib (udvendigt) forneden, som passer everst pd kolonnen.
Glasstav, lengde 600 mm.

Glastragt, diameter 80 mm.

Malekolber, 50 ml.

Malekolber, 20 ml.

Rotationsfordamper.

HPLC med mulighed for termostatstyring af kolonnetemperaturen.

Injektionsenheder a 10 pl.

Detektor: differentialrefraktometer. Falsomheden ved fuldt udslag ber vaere mindst 10* enheder.

Kolonne: rustfrit stilrer, lengde 250 mm og indvendig diameter 4,5 mm, fyldt med silicapartikler med diameter
5pm med 22-23 % kulstof i form af octadecylsilan.

Databehandlingssoftware.
Glas med rummal ca. 2 ml, septum med teflonlag og skrueldg.

Reagenser

Reagenserne skal veere af analysekvalitet. Elueringsveaskerne ber vaere afgasset og kan recirkuleres adskillige gange
uden indflydelse pa adskillelsen.
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4.2.10.

4.2.11.

4.3.

Petroleumsether 40-60 °C, kromatografikvalitet, eller hexan.

Ethylether, peroxidfri, frisk destilleret.

Elueringsvaske til rensning af olien ved sejlekromatografi, blanding af petroleumsether/ethylether 87:13 (v/[v).
Silicagel, 70-230 mesh, type Merck 7734, med standardiseret vandindhold pd 5 % (w/w).

Glasuld.

Acetone til HPLC.

Acetonitril eller propionitril til HPLC.

Elueringsveaske til HPLC: acetonitril + acetone (i det indbyrdes forhold, der giver den enskede adskillelse; der
begyndes med en blanding i forholdet 50:50) eller propionitril.

Oplesningsmiddel: acetone.

Referencetriacylglyceroler: enten anvendes triacylglyceroler, som fds i handelen (tripalmitin, triolein osv.), hvis
retentionstider plottes mod det akvivalente kulstofantal, eller der anvendes referencekromatogrammer af sojaolie,
en blanding af sojaolie og olivenolie i forholdet 30:70 og ren olivenolie (se anmarkning 1 og 2 og figur 1, 2, 3
og 4).

Fastfaseekstraktionskolonne med 1 g silica-fase, 6 ml.

Proveforberedelse

Da interfererende stoffer kan give falsk positive resultater, skal proven altid oprenses ifolge [UPAC-metode 2.507,
der anvendes til bestemmelse af polare forbindelser i friturefedt og -olier.

Forberedelse af kromatografikolonne

Kolonnen (4.1.3) fyldes med ca. 30 ml elueringsveaske (4.2.3), derefter indsattes lidt glasuld (4.2.5) i kolonnen,
og ved hjelp af glasstaven (4.1.5) skubbes glasulden ned i bunden af kolonnen.

I et 100 ml bagerglas opslemmes 25 g silicagel (4.2.4) i 80 ml elueringsvaeske (4.2.3), som derefter overfores til
kolonnen ved hjalp af en glastragt (4.1.6).

For at sikre sig, at al silicagelen er overfort til kolonnen, skylles bagerglasset med elueringsveaesken, og skyllevae-
sken haldes ligeledes ned i kolonnen.

Der dbnes for hanen, sd vasken kan lgbe ud af kolonnen, indtil veeskeoverfladen star ca. 1 cm over silicagelen.

Kolonnekromatografi

2,5% 0,1 g olie, der om nedvendigt er filtreret, homogeniseret og terret i forvejen, afvejes med 0,001 g
nejagtighed i en 50 ml maélekolbe (4.1.7).

Olien opleses i ca. 20 ml elueringsvaeske (4.2.3). Der kan om nedvendigt opvarmes svagt for at lette oplesnings-
processen. Der afkeles til stuetemperatur, og volumenet justeres med elueringsveske.

Ved hjelp af en fuldpipette overferes der 20 ml oplesning til kolonnen, der er forberedt som beskrevet i 4.3.1,
der &bnes for hanen, og vasken tappes af, indtil overfladen er p& hejde med silicagelen.

Der elueres dernaest med 150 ml elueringsveaske (4.2.3) med en hastighed pd ca. 2 ml/min (det tager ca. 60-70
minutter at lade 150 ml lgbe gennem kolonnen).

Eluatet opsamles i en 250 ml rundkolbe (4.1.1), der i forvejen er tareret og vejet nejagtigt. Efter at vasken er
inddampet pa rotationsfordamper (4.1.9), vejes remanensen, som skal anvendes til fremstilling af oplesningen til
HPLC-analyse og til fremstilling af methylester.

Udbyttet af proven fra kolonnen skal vare mindst 90 % for kategorierne ekstra jomfruolie, jomfruolie og
raffineret olivenolie, og mindst 80 % for bomolie og olivenolie af presserester.
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4.4.

4.4.1.

4.4.2.

4.4.3.

4.5.

Oprensning ved fastfaseekstraktion

Fastfasekstraktionskolonnen (SPE-kolonnen) aktiveres ved eluering med 6 ml hexan (4.2.3) under vakuum (undgé
torhed).

Der afvejes 0,12 g prove i et 2 ml glas (4.1.5) med en nejagtighed pd 0,001 g, og den opleses i 0,5 ml hexan
(4.2.3).

Oploesningen settes pad SPE-kolonnen, og der elueres med 10 ml hexan/diethylether (87:13, v/v) (4.2.3) under
vakuum.

Den opsamlede fraktion inddampes til torhed pa rotationsfordamper (4.1.9) under reduceret tryk og ved stue-
temperatur. Remanensen oplgses i 2 ml acetone (4.2.6) til analyse af triacylglyceroler (TAG).

HPLC-analyse
Proveforberedelse til kromatografianalyse

Der fremstilles en 5 % oplesning af den prove, der skal analyseres, ved, at der afvejes 0,5 + 0,001 g af proven i
en 10 ml mélekolbe, hvorefter der fyldes op til 10 ml med oplesningsmiddel (4.2.9).

Fremgangsmdde

Kromatografisystemet geores klar. Der pumpes elueringsvaske (4.2.8) igennem med en hastighed af 1,5 ml/min.
til rensning af hele systemet. Der ventes, indtil basislinjen er blevet stabil.

Derefter indsprojtes 10 pl af proven, der er forberedt som under 4.3.

Beregning og angivelse af resultaterne

Der anvendes arealnormalisering, dvs. at summen af de toparealer, der svarer til triacylglycerolerne med ECN 42
op til ECN 52, sattes til 100 %.

Den procentvise andel af hver triacylglycerol beregnes efter formlen:
% triacylglycerol = topareal x 100/summen af toparealerne
Resultaterne angives med mindst to decimaler.

Se anm. 1-4.

Beregning af triacylglycerolsammensatningen (molprocent) ud fra data om fedtsyresammensatningen
(arealprocent)

Bestemmelse af fedtsyresammensetningen

Fedtsyresammensatningen bestemmes ifelge 1ISO 5508 pa kapillarkolonne. Methylestrene fremstilles ifelge COI/
T.20/dok. nr. 24.

Fedtsyrer, der indgdr i beregningen

Glyceriderne grupperes pd grundlag af deres akvivalente kulstofantal (Equivalent Carbon Number — ECN) som
anfort i tabellen nedenfor. Der er kun medtaget fedtsyrer med 16 eller 18 kulstofatomer, fordi kun disse er af
betydning for olivenolie. Fedtsyrerne ber normaliseres til 100 %.

Fedtsyre (FA) Forkortelse MO](?\?’;;;&gt ECN
Palmitinsyre P 256,4 16
Palmitolsyre Po 254,4 14
Stearinsyre S 284,5 18
Oliesyre (0] 282,5 16
Linolsyre L 280,4 14
Linolensyre Ln 2784 12
Omregning af arealprocent til mol for alle fedtsyrer (1)
arealprocent P arealprocent S arealprocent Po
molP=—F— — molS=—F——— molPo=——F———
MW P MW S MW Po
ol O — arealprocent O mol L — arealprocent L mol Ln — arealprocent Ln

MW O MW L MW Ln
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4.5.4.  Normalisering af fedtsyrer (mol) til 100 % (2)

mol P x 100
mol (P+S+Po+ O+ L+ Ln)

molprocent P (1,2,3) =

mol S * 100

\ tS(1,2,3) =
molprocent S (1,2,3) mol (P+S +Po+O+L+Ln)

mol Po x 100
mol (P+S+Po+O+L+Ln)

molprocent Po (1,2,3) =

mol O x 100

| t0(1,2,3) =
molprocent O ( ) mol (P+ S+ Po+ O+ L+ Ln)

mol L * 100
mol (P+S+Po+ O+ L+Ln)

molprocent L (1,2,3) =

mol Ln x 100
mol (P+ S+ Po+O+L+Ln)

molprocent Ln (1,2,3) =

Resultaterne giver den procentvise andel af hver fedtsyre i molprocent i samtlige stillinger (1, 2 og 3) i

triacylglycerolerne.

Derefter beregnes summen af de mattede fedtsyrer P og S (SFA) og de umttede fedtsyrer Po, O, L og Ln (UFA)

(3):
molprocent SFA = molprocent P + molprocent S
molprocent UFA = 100 — molprocent SFA

4.5.5.  Beregning af fedtsyresammenscetningen i triacylglycerolernes 2- og 1,3-stilling

Fedtsyrerne fordeles i tre grupper som folger: én for 2-stillingen og to identiske for 1- og 3-stillingen med
forskellige koefficienter for de mettede syrer (P og S) og de umettede syrer (Po, O, L og Ln).

4.5.5.1. Meattede fedtsyrer i 2-stillingen [P(2) og S(2)] (4)
molprocent P(2) = molprocent P (1,2,3) * 0,06

molprocent S(2) = molprocent S (1,2,3) * 0,06

4.5.5.2. Umettede fedtsyrer i 2-stillingen [Po(2), O(2), L(2) og Ln(2)] (5)

__molprocent Po(1,2,3)

molprocent Po(2) = * (100 — molprocent P(2) — molprocent S(2))

molprocent UFA

molprocent O(1,2,3)
molprocent 0(2) = molprocent UFA

__ molprocent L(1,2,3)

molprocent L(2) = ——————————> % (100 — molprocent P(2) — molprocent S(2))

molprocent UFA

molprocent Ln(1,2,3)

molprocent Ln(2) = molprocent UFA

4.5.5.3. Fedtsyrer i 1,3-stillingen [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), L(1,3) og Ln(1,3)] (6)

1 t P(1,2,3) — mol tP(2
molprocent P(1,3) = molprocent P( ; molprocent P(2) + molprocent P(1,2,3)

1 t5(1,2,3) — mol tS(2
molprocent S(1,3) = molprocent $(1,2,3) — molprocent S(2)

+ molprocent $(1,2,3)

molprocent Po(1,2,3) — molprocent Po(2)
2

molprocent Po(1,3) =

% (100 — molprocent P(2) — molprocent S(2))

* (100 — molprocent P(2) — molprocent S(2))

-+ molprocent Po(1,2,3)
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molprocent O(1,2,3) — molprocent O(2)
2

molprocent O(1,3) = + molprocent 0(1,2,3)

molprocent L(1,2,3) — molprocent L(2)
2

molprocent L(1,3) = + molprocent L(1,2,3)

molprocent Ln(1,2,3) — molprocent Ln(2)

molprocent Ln(1,3) = + molprocent % Ln(1,2,3)

4.5.6.  Beregning af triacylglyceroler

4.5.6.1. TAGer med én fedtsyre (AAA, her LLL, PoPoPo) (7)

molprocent A(1,3) * molprocent A(2) * molprocent A(1,3)
10 000

molprocent AAA =

4.5.6.2. TAGer med to fedtsyrer (AAB, her PoPoL, PoLL) (8)

molprocent A(1,3) * molprocent A(2) * molprocent B(1,3) * 2

molprocent AAB =
10 000

molprocent A(1,3) * molprocent B(2) * molprocent A(1,3)
10 000

molprocent ABA =

4.5.6.3. TAGer med tre forskellige fedtsyrer (ABC, her OLLn, PLLn, PoOLn, PPoLn) (9)

molprocent A(1,3) * molprocent B(2) % molprocent C(1,3) * 2

molprocent ABC = 10 000

molprocent B(1,3) s molprocent C(2) % molprocent A(1,3) % 2

molprocent BCA =
10 000

molprocent C(1,3) * molprocent A(2) * molprocent B(1,3) 2
10 000

molprocent CAB =

4.5.6.4. ECN 42-triacylglyceroler

ECN 42-triacylglycerolerne beregnes i overensstemmelse med ligning 7, 8 og 9 og opstilles i reekkefolge efter den

forventede eluering i HPLC (normalt kun tre toppe).
LLL

PoLL og stillingsisomeren LPoL

OLLn og stillingsisomererne OLnL og LnOL

PoPoL og stillingsisomeren PoLPo

PoOLn og stillingsisomererne OPoLn og OLnPo
PLLn og stillingsisomererne LLnP og LnPL

PoPoPo

SLnLn og stillingsisomeren LnSLn

PPoLn og stillingsisomererne PLnPo og PoPLn.

ECN 42-triacylglycerolerne er givet ved summen af de ni triacylglyceroler og deres stillingsisomerer. Resultaterne

angives med mindst to decimaler.

5. EVALUERING AF RESULTATERNE

Den beregnede teoretiske sammensatning og den sammensatning, der er bestemt ved HPLC-analysen, sammen-
lignes. Hvis den absolutte forskel mellem HPLC-dataene og de teoretiske data er storre end de verdier, der er

anfort i handelsnormen for den péigeldende oliekategori, indeholder proven froolie.

Resultaterne angives med én decimal.
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6.

EKSEMPEL (TALLENE HENVISER TIL AFSNITTENE I BESKRIVELSEN AF METODEN)
— 4.5.1.  Beregning af molprocent fedtsyrer pd grundlag af GLC-data (normaliserede arealprocenter)

Der fremkommer folgende data for fedtsyresammensatningen ved GLC:

FA P S Po (o] L Ln
MW 256,4 284,5 254,4 282,5 280,4 278,4
Arealpro— 10,0 3,0 1,0 75,0 10,0 1,0
cent

— 4.5.3  Omregning af arealprocent til mol for alle fedtsyrer (se formel (1))

10

mol P = = 0,03900 mol P
256,4
3
mol § = =0,01054 mol S
284,5
| Po = ! = 0,00393 1 P
mol Po T 35440 mol Po
75
mol 0 = —— =0,26549 mol O
282,5
mol L = & = 0,03566 mol L
280,4
1
mol Ln = ——— = 0,00359 mol Ln
278,4
I alt = 0,35821 mol TAG

— 4.5.4.  Normalisering af fedtsyrer (mol) til 100 % (se formel (2))

0,03900 mol P x 100
molprocent P(1,2,3) = 035821 mol =10,887 %

0,01054 mol S * 100

| t S(1,2,3) = =2,942 %
molprocent S( ) 035821 mol 9 6
0,00393 1 P 100
molprocent Po(1,2,3) = ot o =1,097 %
0,35821 mol
0,26549 1 O %100
molprocent 0(1,2,3) = o 74116 %
0,35821 mol
0,03566 1L 100
molprocent L(1,2,3) = e 9955 %
0,35821 mol
0,00359 mol Ln * 100
| t Ln(1,2,3) = = =1,002 %
molprocent Ln( ) 0.35821 mol 6
Molprocent i alt = 100 %

Sum af mettede og umettede fedtsyrer i 1-, 2- og 3-stillingen i TAG'erne (se formel (3)):

molprocent SFA = 10,887 % + 2,942 % = 13,829 %

molprocent UFA = 100,000 % — 13,829 % = 86,171 %
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— 4.5.5.
— 4.5.5.1

— 4.5.5.2

— 4.5.53

— 4.5.6.

Beregning af fedtsyresammenseetningen i triacylglycerolernes 2- og 1,3-stilling
Mzttede fedtsyrer i 2-stillingen [P(2) og S(2)] (se formel (4))
molprocent P(2) = 10,887 % * 0,06 = 0,653 molprocent

molprocent $(2) = 2,942 % * 0,06 = 0,177 molprocent

Umettede fedtsyrer i 2-stillingen [Po(1,3), O(1,3), L(1,3) og Ln(1,3)] (se formel (5))

molprocent Po(2) = % * (100 - 0,653 - 0,177) = 1,262 molprocent
molprocent O(2) = %;f:ﬁ * (100 - 0,653 - 0,177) = 85,296 molprocent
molprocent L(2) = % % (100 - 0,653 -0,177) = 11,457 molprocent
molprocent Ln(2) = % % (100 - 0,653 - 0,177) = 1,153 molprocent

Fedtsyrer i 1,3-stillingen [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), L(1,3) og Ln(1,3)] (se formel (6))

10,887 - 0,653
molprocent P(1,3) = — + 10,887 = 16,004 molprocent
2,942 -0,177
molprocent $(1,3) = — 2,942 = 4,325 molprocent
1,097 - 1,262

molprocent % Po(1,3) = + 1,097 = 1,015 molprocent

2

74,116 — 85,296

molprocent O(1,3) = + 74,116 = 68,526 molprocent

9,955 -11,457

7 + 9,955 = 9,204 molprocent

molprocent L(1,3) =

1,002 - 1,153
molprocent Ln(1,3) = — + 1,002 = 0,927 molprocent

Beregning af triacylglyceroler

Pd grundlag af den beregnede fedtsyresammensatning i 2- og 1,3-stillingen:

FA i 1,3-stillingen 2-stillingen
P 16,004 % 0,653 %
S 4,325 % 0,177 %
Po 1,015 % 1,262 %
(0] 68,526 % 85,296 %
L 9,204 % 11,457 %
Ln 0,927 % 1,153 %
[ alt 100,0 % 100,0 %

beregnes folgende triglycerider:
LLL

PoPoPo

PoLL med en stillingsisomer

SLnLn med en stillingsisomer
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— 4.5.6.1.

— 4.5.6.2

— 4.5.6.3

PoPoL med en stillingsisomer
PPoLn med to stillingsisomerer
OLLn med to stillingsisomerer
PLLn med to stillingsisomerer
PoOLn med to stillingsisomerer

TAG'er med én fedtsyre (LLL, PoPoPo) (se formel (7))

9,204 % x 11,457 % x 9,204 %
10 000

molprocent LLL = =0,09706 mol LLL

1,015 % * 1,262 % = 1,015 %

=0,00013 mol PoPoPo
10 000

molprocent PoPoPo =

TAGer med to fedtyrer (PoLL, SLnLn, PoPoL) (se formel (8))

1,015 %+ 11,457 % * 9,204 % * 2
molprocent PoLL + LLPo = 10 000 =0,02141

9,204 % * 1,262 % * 9,204 %
molprocent LPoL = i 0 OOOO * = 0,01069

0,03210 mol PoLL

4,325 % % 1,153 % % 0,927 % x 2
molprocent SLnLn + LnLnS = ox 10 000(; orL_ 0,00092

0,927 % % 0,177 % * 0,927 %
molprocent LnSLn = 927 % 107070(f’* 927 % = 0,00002

0,00094 mol SLnLn

1,015 % % 1,262 % % 9,204 % * 2
molprocent PoPoL + LPoPo = o 1008: o = 0,00236

1,015 %« 11,457 % x 1,015 %
molprocent PoLPo = ox 0¥ S 0,00118
10 000

0,00354 mol PoPoL

TAG'er med tre forskellige fedtsyrer (PoPLn, OLLn, PLLn, PoOLn) (se formel (9))
16,004 % % 1,262 % x 0,927 % * 2

molprocent PPoLn = =0,00374
10 000
0,927 % % 0,653 % *« 1,015 % * 2
1 t LnPPo = — ’ ’ =0,00012
molprocent LnPPo 10000
1,015 % = 1,153 % * 16,004 % * 2
molprocent PoLnP = =0,00375

10 000

0,00761 mol PPoLn
68,526 % * 11,457 % % 0,927 % x 2

| t OLLn = =0,14556
molprocen n 10 600
0,927 % * 85,296 % * 9,204 % * 2
| t LnOL = — ! : = 0,14555
molprocent Ln 10000
9,204 % * 1,153 % * 68,526 % * 2
molprocent LLnO = 10000 =0,14544

0,43655 mol OLLn
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16,004 % * 11,457 % x 0,927 % * 2

| t PLLn = = 0,033
molprocen n 10000 99
0,927 % % 0,653 % * 9,204 % * 2
| t LnPL = — ’ ’ =0,00111
molprocent Ln 10000
9,204 % * 1,153 % * 16,004 % * 2
molprocent LLnP = ox 10 OBZ oL 0,03397

0,06907 mol PLLn
1,015 % % 85,296 % % 0,927 % * 2

molprocent PoOLn = =0,01605
10 000
0,927 % % 1,262 % * 68,526 % * 2
| t LnPoO = — : ’ =0,01603
molprocent LnPo 10000
68,526 % * 1,153 % * 1,015 % x 2
molprocent OLnPo = ox ox ors 0,01604

10 000

0,04812 mol PoOLn
ECN42 = 0,69512 mol TAG’er

Anmerkning 1: Elueringsrakkefolgen kan bestemmes ved beregning af det @kvivalente kulstofantal, ofte defineret
ved udtrykket ECN = CN — 2n, hvor CN er kulstofantallet, og n er antallet af dobbeltbindinger; den kan beregnes
mere nejagtigt, hvis dobbeltbindingens placering tages i betragtning. Hvis n,, n; og ny, er antallet af dobbelt-
bindinger i henholdsvis olie-, linol- og linolensyre, kan det «kvivalente kulstofantal beregnes efter formlen:

EN = CN - dyn, — dinj — dpny,

hvor koefficienterne d,, d; og dy, kan beregnes ved hjalp af referencetriglyceriderne. Under de betingelser, der er
specificeret ved denne metode, vil resultatet ligge taet ved:

ECN = CN - (2,60 n,) - (2,35 n) — (2,17 ny,)

Anmerkning 2: Med flere referencetriglycerider er det ogsd muligt at beregne oplesningsevnen med hensyn til
triolein:

a = RT'RT triolein
ved hjlp af den reducerede retentionstid RT! = RT — RT oplesningsmiddel.

Ud fra en afbildning af log a mod f (antal dobbeltbindinger) kan retentionstiderne for alle de triglycerider af
fedtsyrer, som findes i referencetriglyceriderne, bestemmes (se figur 1).

Anmerkning 3: Kolonnen skal vere sa effektiv, at toppene af LLL (trilinolein) adskilles tydeligt fra toppene af de
triglycerider, der har nasten samme retentionstid. Elueringen fortszttes, indtil ECN 52-toppen.

Anmerkning 4: Der sikres en pracis méling af alle relevante toparealer for denne bestemmelse, hvis den anden
top svarende til ECN 50 giver 50 % af fuldt udslag pa skriveren.
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Figur 1
Afbildning af log a mod f (antal dobbeltbindinger)
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Antal dobbeltbindinger

La: laurinsyre; My: myristinsyre; P palmitinsyre; S stearinsyre; O oliesyre; L linolsyre; Ln linolensyre;
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Figur 2

Olivenolie med lavt indhold af linolsyre
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Med oplesningsmiddel: acetone/acetonitril.

PROFIL a: Hovedkomponenter i kromatogramtoppene: ECN42 (1) LLL + PoLL; (2) OLLn + PoOLn; (3) PLLn; ECN44: (4)
OLL + PoOL; (5) OOLn + PLL; (6) POLn + PPoPo; (7) OOL + PoOO; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO;
(11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) 00O + PoPP; (14 + 15) SOL + POO; (16) POP; ECN50: (17)
SOO; (18) POS + SLS.
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Med oplesningsmiddel: propionitril

PROFIL b: Hovedkomponenter i kromatogramtoppene: ECN42: (1) LLL; (2) OLLn + PoLL; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL; (5)
OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11)
POOP + SPoL + SOLn + SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) 00O + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN50: (17) SOO;
(18) POS + SLS
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Figur 3

Olivenolie med hejt indhold af linolsyre
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Med oplesningsmiddel: acetone/acetonitril (50:50).

Profil a: Hovedkomponenter i kromatogramtoppene: ECN42: (1<) LLL + PoLL; (2«) OLLn + PoOLn; (3«) PLLn; ECN44:
(49 OLL + PoOL; (59 OOLn + PLL; (6 POLn + PPoPo; ECN46: (7<) OOL + PoOO; (8<) PLO + SLL + PoOP; (9¢) PLP +
PoPP; ECN48: (10) 00O; (11¢ POO + SLL + PPoO; (124 POP + PLS; ECN50: (13« SOO; (144 POS + SLS
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Med oplesningsmiddel: propionitril

Profil b: Hovedkomponenter i kromatogramtoppene: ECN42: (1) LLL; (2 + 2<) OLLn + PoLL; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL;
(5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11)
PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo; ECN48: (12) PLP; (13) 00O + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN50: (17) SOO;
(18) POS + SLS; ECN52: (19) AOO.«
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»BILAG XXI

Resultaterne af overensstemmelseskontroller, der er udfert pa olivenolie, jf. artikel 8, stk. 2

0206 1

[ va |

Meerkning Kemiske parametre Organoleptiske kendetegn (*) Endelig konklusion
Oprin- Br::les% Oprindelsesbe- | Opbevari Ukorrekt T(EIT ef:)rre I bekraftend Medi- Mefd -
Prove Kategori delses- | Kontrolsted () | ifelge prindeisesbe- | Lpbevarings- | tkorre: Laselighed | O/IO (°) | grenseveerdi- craetiende O[I0 () | anfor antor OfIO () | Indgreb Sanktion
. tegnelse forskrifter information fald, hvilke? () lugt og
land forskrif- erne mangler
smag
terne JIN

(") lindre marked (fabrik, tapperi, detailhandel), eksport, import
(3 Alle kendetegnene for olivenolie i bilag I skal have en kode
(°) Overensstemmende/ikke overensstemmende

(*) Kraeves ikke for olivenolie og olie af olivenpresserester«
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	Kommissionens gennemførelsesforordning (EU) n r. 299/2013 af 26. marts 2013 om ændring af forordning (EØF) nr. 2568/91 om kendetegnene for olivenolie og olie af olivenpresserester og de i den forbindelse anvendte metoder

