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KOMMISSIONENS GENNEMFORELSESFORORDNING (EU) 201 5/ 1833
af 12. oktober 2015

om endring af forordning (EOF) 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 funktionsméde,

under henvisning til Europa-Parlamentets og Radets forordning (EU) nr. 1308/2013 af 17. december 2013 om en felles
markedsordning for landbrugsprodukter og om ophavelse af Ridets forordning (E@F) nr. 92272, (EJF) nr. 234/79, (EF)
nr. 1037/2001 og (EF) nr. 1234/2007 (!), serlig artikel 91, forste afsnit, litra d), samt andet afsnit, og

ud fra felgende betragtninger:

(1) Ved Kommissionens forordning (E@F) nr. 256891 (3 fastswttes der fysisk-kemiske og organoleptiske kendetegn
for olivenolie og olie af olivenpresserester samt metoder til bedemmelse af disse kendetegn. Metoderne ajourferes
regelmessigt pa grundlag af udtalelser fra kemisk sagkyndige og i overensstemmelse med det arbejde, der udferes
i Det Internationale Olivenolierad (i det felgende benavnt »I0C«).

(2)  For at sikre gennemferelsen pd EU-plan af de seneste internationale standarder, der er fastsat i IOC, ber visse
analysemetoder, der er fastsat i forordning (EQF) nr. 2568/91, ajourferes.

(3)  Det har vist sig, at metoden til pavisning af fremmede vegetabilske olier i olivenolie, kan give falske positive
resultater. Henvisningerne til den metode ber derfor udga.

(4)  Forordning (EQF) nr. 256891 ber derfor &ndres i overensstemmelse hermed.

(5)  Foranstaltningerne i denne forordning er i overensstemmelse med udtalelse fra Komitéen for den Felles
Markedsordning for Landbrugsprodukter —

VEDTAGET DENNE FORORDNING:

Artikel 1

I forordning (EQF) nr. 2568/91 foretages folgende andringer:
1) Iartikel 2, stk. 1, foretages folgende @ndringer:
a) Iforste afsnit foretages folgende @ndringer:
i) litra g) affattes séledes:
»g) til bestemmelse af fedtsyrernes sammensatning, metoden i bilag X«
ii) litra 1) affattes sdledes:
»]) til bestemmelse af indholdet af alifatiske alkoholer og triterpenalkoholer, metoden i bilag XIX«
b) andet afsnit udgar
2) 1 bilagsoversigten foretages folgende @ndringer:
a) henvisningerne til bilag X A og X B, herunder titlerne pa disse bilag, erstattes af folgende henvisning:

»Bilag X Bestemmelse af fedtsyremethylestere ved gaskromatografic

(") EUTL 347 af 20.12.2013,s. 671.
(*) Kommissionens forordning (E@F) nr. 2568/91 af 11. juli 1991 om kendetegnene for olivenolie og olie af olivenpresserester og de i den
forbindelse anvendte metoder (EFT L 248 af 5.9.1991, s. 1).
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b) i henvisningen til bilag XIX affattes titlen sdledes:
»Bestemmelse af indholdet af alifatiske alkoholer og triterpenalkoholer ved gaskromatografi pd kapillarkolonne
¢) henvisningen til bilag XXa udgar
3) Tilleg 1 til bilag Ib @ndres som angivet i bilag I til naervarende forordning
4) Bilag V endres som angivet i bilag II til nerverende forordning
5) Bilag IX erstattes af teksten i bilag III til naervarende forordning
6) Bilag X A og X B erstattes af teksten i bilag IV til naervarende forordning
7) Bilag XII @ndres som angivet i bilag V til narverende forordning
8) Bilag XIX @ndres som angivet i bilag VI til narvarende forordning

9) Bilag XXa udgar.

Artikel 2

Denne forordning treeder i kraft pa tredjedagen efter offentliggerelsen i Den Europeiske Unions Tidende.

Denne forordning er bindende i alle enkeltheder og galder umiddelbart i hver
medlemsstat.

Udferdiget i Bruxelles, den 12. oktober 2015.

Pi Kommissionens vegne
Jean-Claude JUNCKER
Formand
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BILAG I

I sammenligningstabellen i tilleeg 1 til bilag Ib til forordning (EQF) nr. 256891 foretages folgende endringer:

1) raekkerne vedrgrende transisomerer i fedtsyrer og fedtsyreindhold affattes séledes:

»— Transisomerer i fedtsyrer Bilag X Bestemmelse af fedtsyremethylestere ved gaskromatografi

— Fedtsyreindhold Bilag X Bestemmelse af fedtsyremethylestere ved gaskromatografic

2) rekken vedrerende alifatiske alkoholer affattes sdledes:

»— Alifatiske alkoholer og triterpenal- | Bilag XIX Bestemmelse af indholdet af alifatiske alkoholer og triterpe-
koholer nalkoholer ved gaskromatografi pd kapillarkolonne
BILAG II

I bilag V til forordning (E@F) nr. 2568/91 affattes punkt 6.2 sdledes:

»6.2. Den procentvise andel af de individuelle steroler beregnes pd grundlag af forholdet mellem arealet af den
tilsvarende top og summen af sterolernes topareal:

sterol, = A x 100

DA
hvor:
A, = topareal x
YA = summen af toparealet for steroler.c
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BILAG 1II

»BILAG IX

SPEKTROFOTOMETRISK UNDERS@GELSE VED ULTRAVIOLET LYS

INDLEDNING

Spektrofotometrisk undersogelse ved ultraviolet lys kan give oplysninger om et fedtstofs kvalitet, dets konserverings-
tilstand og om forandringer frembragt ved teknologiske processer. Absorptionen ved de belgelengder, der er specificeret
i metoden, skyldes tilstedevaerelsen af konjugerede dien- og triensystemer, der er resultatet af oxidationsprocesser og/eller
raffineringsprocesser. Disse absorptioner er udtrykt som specifikke ekstinktioner E}”* (ekstinktionen for en 1 % w/v
oplesning af fedtstoffet i det angivne oplesningsmiddel i en 10 mm kuvette), seedvanligvis betegnet ved K, (ogsd kaldet
ekstinktionskoefficienten).

1. OMRADE

I dette bilag beskrives fremgangsmaden for udferelse af en spektrofotometrisk undersogelse af olivenolie i det
ultraviolette omréde.

2. METODENS PRINCIP

En prove opleses i det specificerede oplesningsmiddel, og oplesningens absorbans maéles ved de fastsatte
belgelaeengder i forhold til rent oplesningsmiddel.

De specifikke ekstinktioner ved 232 og 268 nm i isooctan eller ved 232 og 270 nm i cyclohexan beregnes for en
koncentration pd 1 % w/v i en 10 mm kuvette.

3. APPARATUR

3.1.  Et spektrofotometer til méling af ultraviolette belgeleengder (220 nm til 360 nm), med mulighed for aflaesning
ved hver hele nanometer. Af hensyn til ngjagtigheden og reproducerbarheden anbefales det regelmessigt at
kontrollere spektrofotometerets absorbans- og belgeleengdeskala savel som spildlys.

3.1.1. Bolgelengdeskala: Denne kan kontrolleres med et referencemateriale i form af et filter af optisk glas indeholdende
holmiumoxid eller en oplesning af holmiumoxid (forseglet eller ikke), som har skarpt adskilte absorptionsband.
Referencematerialet er beregnet til kontrol og kalibrering af belgeleengdeskalaen i spektrofotometre, der arbejder i
det synlige og ultraviolette omrdde og har en nominel spektral bandbredde pd 5 nm eller derunder. Malingerne
foretages med luft som blindpreve i belgelengdeomradet fra 640 til 240 nm i henhold til de anvisninger, der er
vedlagt referencematerialet. Ved hver andring af spaltebredden korrigeres basislinjen med en tom strilegang.
Bolgelaengderne for standarden er anfort i referencematerialets certifikat.

3.1.2. Absorbansskala: Den kan kontrolleres med kommercielt tilgeengelige forseglede referencematerialer bestdende af
sure kaliumdichromatoplesninger i visse koncentrationer og med certificerede absorbansveerdier ved Amax
(i form af fire oplosninger af kaliumdichromat i perchlorsyre, som er forseglet i fire UV-kvartskuvetter,
dvs. maling af linearitet og fotometrisk nejagtighed i UV-omradet). Efter korrektion af basislinjen males kaliumdi-
chromatoplesningerne mod en blindpreve af den anvendte syre i henhold til de anvisninger, der er vedlagt
referencematerialet. Absorbansveerdierne er anfert i referencematerialets certifikat.

Fotocellens og fotomultiplikatorrgrets respons kan ogsd kontrolleres pd folgende vis: 0,2000 g ren
kaliumchromat til spektrofotometri afvejes og opleses i 0,05 N kaliumhydroxidoplesning i en 1 000 ml
mélekolbe, og der fyldes op til maerket. Der overferes praecis 25 ml af denne oplesning til en 500 ml malekolbe,
som fortyndes op til market med den samme kaliumhydroxidoplgsning.

Derefter médler man denne oplesnings ekstinktion ved 275 nm med kaliumhydroxidoplesningen som reference.
Den malte ekstinktion med en 1 cm kuvette skal vaere 0,200 + 0,005.

3.2. Firkantede kvartskuvetter med lag, til maling af ultraviolette belgeleengder (220 til 360 nm), med en optisk
vejlengde pd 10 mm. Nér kuvetterne er fyldt med vand eller et andet passende oplgsningsmiddel, ber der ikke
vare forskelle pd mere end 0,01 ekstinktionsenheder mellem dem.
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3.3. 25 ml malekolbe, klasse A.

3.4.  Analysevagt, hvorpd der kan aflases ned til 0,0001 g.

4. REAGENSER

Under analysen md der kun benyttes reagenser af anerkendt analysekvalitet og destilleret eller demineraliseret
vand eller vand af tilsvarende renhedsgrad, medmindre andet er anfort.

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

5. FREMGANGSMADE

5.1.  Proven skal vaere fuldstendig homogen og fri for suspenderede urenheder. Er den ikke det, skal den filtreres pé
papir ved en temperatur pa ca. 30 °C.

5.2.  Ca. 0,25 g af den séledes forberedte prove afvejes ngjagtigt (med 1 mg nejagtighed) i en 25 ml malekolbe, der
fyldes op til merket med det angivne oplesningsmiddel, og oplesningen homogeniseres. Den fremkomne
oplesning skal vare fuldsteendig klar. Ved opalescens eller uklarhed filtreres hurtigt pd papir.

BEMERK: Generelt er en masse pa 0,25-0,30 g tilstraekkeligt til at méle jomfruolivenoliers og ekstra jomfruoli-
venoliers absorbans ved 268 nm og 270 nm. Til mélinger ved 232 nm er der almindeligvis behov for 0,05 g af
proven, sd der forberedes normalt to serskilte oplesninger. Til malinger af absorbans i olier af olivenpresserester,
raffinerede olivenolier og forfalskede olivenolier, er der almindeligvis behov for en mindre andel af proven,
f.eks. 0,1 g, da disse olier har en hgjere absorbans.

5.3.  Hvis det er nedvendigt, korrigeres basislinjen (220-290 nm) med oplesningsmiddel i begge kvartskuvetter (prove
og reference). Derefter fyldes kvartskuvetten med preven med preveoplosningen, og ekstinktionerne mdles
ved 232, 268 og 270 nm mod det oplesningsmiddel, der anvendes som reference.

De aflaste ekstinktionsvaerdier skal ligge inden for omradet 0,1-0,8 eller inden for spektrofotometerens liniaritets-
interval, som ber kontrolleres. Gor de ikke det, gentages malingerne, idet der benyttes mere koncentrerede eller
mere fortyndede oplesninger.

5.4. Efter méling af absorbansen ved 268 og 270 nm madles absorbansen ved Amax, Amax + 4 og Amax — 4. Disse
absorbansveerdier anvendes til at bestemme den specifikke ekstinktions variation (AK).

BEMERK: Amax anses for at vare 268 nm for isooctan, der anvendes som oplesningsmiddel, og 270 nm for
cyclohexan.

6. ANGIVELSE AF RESULTATERNE

6.1.  Som maéleresultat registreres den specifikke ekstinktion (ekstinktionskoefficient) ved de forskellige belgelaengder,
som beregnes efter formlen:

EA
cXs

K\ —

hvor:

K\ = den specifikke ekstinktion ved belgeleengden A
EX

den ekstinktion, der er malt ved belgeleengden A

¢ = oplesningens koncentration i g pr. 100 ml

©
|

= kvartskuvettens vejlengde i cm

angives med to decimaler.
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6.2. Den specifikke ekstinktions variation (AK)

Variationen i den absolutte vaerdi af den specifikke ekstinktion (AK) er givet ved:

AR — ‘Km_(K)\m—4J;K)\m+4>‘

hvor Km er den specifikke ekstinktion ved den belgelengde, henholdsvis 270 nm og 268 nm, der giver
maksimal absorption, afthangig af hvilket oplesningsmiddel der anvendes.

Resultaterne angives med to decimaler.«
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BILAG IV

»BILAG X

BESTEMMELSE AF FEDTSYREMETHYLESTERE VED GASKROMATOGRAFI

1. ANVENDELSESOMRADE

Dette bilag indeholder vejledning om bestemmelse ved gaskromatografi af frie og bundne fedtsyrer i vegetabilske
fedtstoffer og olier efter deres omdannelse til fedtsyremethylestere (FAME).

De bundne fedtsyrer af triacylglycerolerne (TAG) og, athangig af esterificeringsmetoden, de frie fedtsyrer, omdannes
til fedtsyreethylestere (FAME), som bestemmes ved gaskromatografi pd kapillarkolonne.

Den metode, der er beskrevet i dette bilag, gor det muligt at bestemme FAME fra C,, til C,,, herunder mattede, cis-
og transenkeltumzttede og cis- og transflerumeattede fedtsyremethylestere.

2. PRINCIP

Gaskromatografi anvendes til den kvantitative analyse af FAME. FAME fremstilles i henhold til del A. Derefter
injiceres de i injektoren og inddampes i denne. Adskillelsen af FAME udferes pa analytiske kolonner med specifik

polaritet og leengde. Til detektion af FAME anvendes en flammeionisationsdetektor. Testbetingelserne af angivet i
del B.

Ved gaskromatografien af FAME med flammeionisationsdetektor kan hydrogen eller helium anvendes som baregas
(mobil fase). Hydrogen fremskynder adskillelsen og giver mere spidse toppe. Den stationare fase er et mikroskopisk
lag af tynd flydende film pé en inert fast overflade af kvartsglas.

Nér de flygtiggjorte forbindelser, som analyseres, passerer gennem kapillarkolonnen, interagerer de med den
stationare fase, som dakker overfladen pd kolonnens inderside. Da de forskellige forbindelser interagerer pé forskellig
vis, eluerer de pa forskellige tidspunkter. Dette kaldes forbindelsens retentionstid for et givet set analyseparametre.
Sammenligningen af retentionstiderne anvendes til at bestemme de forskellige forbindelser.

DEL A
REMSTILLING AF METHYLESTERE AF FEDTSYRER FRA OLIVENOLIE OG OLIE AF OLIVENPRESSERESTER
1. OMFANG

I denne del beskrives fremstillingen af methylestere af fedtsyrer. Den omfatter metoder til fremstilling af
methylestere af fedtsyrer fra olivenolie og olie af olivenpresserester.

2. ANVENDELSESOMRADE

Fremstillingen af fedtsyremethylestere fra olivenolie og olie af olivenpresserester udferes ved omestring med en
methanoloplesning af kaliumhydroxid ved stuetemperatur. Hvorvidt preven skal renses for omestringen,
athaenger fra provens indhold af frie fedtsyrer og af, hvilket analytisk parameter, der skal bestemmes. I den
forbindelse kan folgende skema anvendes:

Oliekategori Metode
Jomfruolivenolie med et syreindhold pd < 2,0 % 1. Fedtsyrer
2. Transfedtsyrer
Raffineret olivenolie 3. AECN42 (efter rensning med silicagel SPE)

Olivenolie bestdende af raffineret olivenolie og jomfru-
olie
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Olickategori Metode
Raffineret olie af olivenpresserester
Olie af olivenpresserester
Jomfruolivenolie med et syreindhold pd > 2,0 % 1. Fedtsyrer (efter rensning med silicagel SPE)
Ra olie af olivenpresserester 2. Transfedtsyrer (efter rensning med silicagel SPE)
3. AECN42 (efter rensning med silicagel SPE)
3. METODER
3.1. Omestring med en oplesning af kaliumhydroxid i methanol ved stuetemperatur
3.1.1.  Princip
Methylestre dannes ved omestring i en oplesning af kaliumhydroxid i methanol, hvilket er mellemstadiet inden
forsabning.
3.1.2.  Reagenser
3.1.2.1. Methanol med hgjst 0,5 % (m/m) vand.
3.1.2.2. Hexan, til kromatografi.
3.1.2.3. Heptan, til kromatografi.
3.1.2.4. Diethylether, analyseren.
3.1.2.5. Acetone, til kromatografi.
3.1.2.6. Elueringsvaeske til rensning af olien ved kolonne-/SPE-kromatografi, blanding af hexan/diethylether 87/13 (v/v).
3.1.2.7. Kaliumhydroxid, ca. 2 M oplesning i methanol: 11,2 g kaliumhydroxid opleses i 100 ml methanol.
3.1.2.8. Silicagelpatroner, 1 g (6 ml), til fastfaseekstraktion.
3.1.3.  Apparatur
3.1.3.1. Reagensglas (volumen: 5 ml) med skrueprop med teflonpakning.
3.1.3.2. Malepipetter eller automatpipetter pd 2 ml og 0,2 ml.
3.1.4.  Rensning af olieprover

Om nedvendigt renses preverne ved at fore olien gennem en silicagelpatron til fastfaseekstraktion. En
silicagelpatron (3.1.2.8) anbringes i et elueringsapparat til eluering under vakuum og skylles med 6 ml hexan
(3.1.2.2). Skylningen foretages uden vakuum. Derefter sattes der en oplesning af olien (ca. 0,12 g) i 0,5 ml
hexan (3.1.2.2) pd kolonnen. Oplesningen treenger ned i gelen og elueres derefter med 10 ml
hexan/diethylether (87:13, v/v) (3.1.2.6). Eluaterne samles og blandes og deles i to lige store portioner. Den ene
portion inddampes til terhed pd rotationsfordamper under reduceret tryk og ved stuetemperatur. Remanensen
opleses i 1 ml heptan. Oplesningen er parat til gaskromatografisk analyse. Den anden portion inddampes, og
remanensen oplases i 1 ml acetone til HPLC-triglyceridanalyse, hvis det er pdkraevet.
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3.1.5.

2.1.

2.2.

2.2.1.

2.2.2.

2.2.3.

2.3.

3.1.

Fremgangsmdde

I et 5 ml reagensglas med skrueprop (3.1.3.1) afvejes ca. 0,1 g af oliepreven. Der tilsattes 2 ml heptan (3.1.2.2)
og rystes. Efter tilseetning af 0,2 ml kaliumhydroxidoplesningen i methanol (3.1.2.7) lukkes glasset med
proppen med teflonpakning, og det rystes kraftigt i 30 sekunder. Glasset henstilles, indtil det ovre lag af
oplesningen er blevet klart. Det ovre lag, som indeholder methylestrene, dekanteres fra. Heptanoplesningen er
parat til injektion i gaskromatografen. Det tilrddes, at oplesningen opbevares i keleskab indtil kromatogra-
feringen. Det frarddes at opbevare oplesningen i mere end 12 timer.

DEL B
ANALYSE AF FEDTSYREMETHYLESTERE VED GASKROMATOGRAH
OMFANG

Denne del giver generelle retningslinjer for gaskromatografisk bestemmelse pa kapillarkolonne af den kvalitative
og kvantitative sammensztning af en blanding af fedtsyremethylestere fremstillet i henhold til den metode, der
er angivet i del A.

Denne del galder ikke for polymeriserede fedtsyrer.

REAGENSER
Baeregas
Inert gas (helium eller hydrogen) vel torret og indeholdende mindre end 10 mg oxygen/kg.

Note 1: Hydrogen ger det muligt at foretage analysen dobbelt s& hurtigt, men indeberer en risiko. Der
forefindes sikkerhedsanordninger.

Hjaelpegasser
Hydrogen (renhedsgrad > 99,9 %), fri for organiske urenheder.
Luft eller oxygen, fri for organiske urenheder.

Nitrogen (renhedsgrad > 99 %).

Referencestandard

En methylesterblanding af rene fedtsyrer eller methylesterne af et fedtstof, der sd vidt muligt har samme
sammensatning som det fedtstof, der skal analyseres. Cis- og transisomerer af octadecen-, octadecadien- og
octadecatrienmethylestere er nyttige til at bestemme transisomerer i umattede syrer.

ltning af polyumttende fedtsyrer ber undgas.

APPARATUR

Instruktionerne vedrerer det seedvanlige udstyr til gaskromatografering med kapillarkolonne og flammeionisati-
onsdetektor.

Gaskromatograf

Gaskromatografen skal omfatte folgende elementer:
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3.1.1.  Injektionssystem

Der benyttes et injektionssystem med kapillarkolonner, hvor injektionssystemet ber vare specielt udformet til
anvendelse med sddanne kolonner. Injektoren kan vare med eller uden split.

3.1.2. Own

Ovnen skal vere i stand til at opvarme kapillarkolonnen til en temperatur pd mindst 260 °C og holde den
valgte temperatur inden for 0,1 °C. Sidstnavnte er sarlig vigtigt, ndr der anvendes ror af kvartsglas.

Det anbefales i alle tilfelde at anvende temperaturprogrammeret opvarmning, navnlig til fedtsyrer med mindre
end 16 kulstofatomer.

3.1.3.  Kapillarkolonne

3.1.3.1. Roret skal veere af et materiale, som er inaktivt i forhold til de stoffer, der skal analyseres (normalt glas eller
sintret kvarts). Den indre diameter skal vare pd mellem 0,20 mm og 0,32 mm. Den indvendige overflade skal
undergd en passende behandling (f.eks. forbehandling, deaktivering), inden den stationare fasebelegning
paferes. En leengde pd 60 m er tilstraekkeligt for fedtsyrer og cis- og transisomerer af fedtsyrer.

3.1.3.2. Stationzr fase: poler polysiloxan (cyanopropylsilicone) og bundne (tvarbundne) kolonner er velegnede.

Note 2: Der er risiko for, at polare polysiloxaner kan gere det vanskeligt at identificere og adskille linolensyre
og C,,-syrer.

Belagningerne skal vaere tynde, dvs. 0,1-0,2 pm.

3.1.3.3. Samling og konditionering af kolonnen

Der treffes de normale forholdsregler ved samlingen af kapillarkolonner, dvs. placering af kolonnen i ovnen
(baerer), valg og montering af samlinger (teethed), anbringelse af kolonnens ender i injektoren og detektoren
(reduktion af dedvolumener). Kolonnen anbringes under en strem af baregas (f.eks. 0,3 bar (30 kPa) for en
kolonne med en leengde pd 25 m og en indre diameter pd 0,3 mm).

Kolonnen konditioneres ved temperaturprogrammering af ovnen ved 3 °C/min. fra den omgivende temperatur
til en temperatur pd 10 °C under den stationare fases dekomponeringsgreense. Ovnen holdes pd denne
temperatur i 1 time, indtil basislinjen har stabiliseret sig. Den genindstilles pd 180 °C, sd der opnds isotermiske
betingelser.

Note 3: Korrekt prakonditionerede kolonner fds i handelen.

3.1.4.  Flammeioniseringsdetektor og omformer-forsteerker

3.2. Injektionssprejte

Injektionssprajten skal have en maksimumskapacitet pd 10 pl med inddelinger pé 0,1 pl.

3.3. Dataopsamlingssystem

Dataopsamlingssystem, som er forbundet online med detektorerne, og som anvendes sammen med et
softwareprogram, der egner sig til integration og normalisering af toppe.
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4. FREMGANGSMADE
4.1 til 4.3 angdr anvendelse af en flammeionisationsdetektor.
4.1. Provebetingelser
4.1.1.  Valg af optimale driftsbetingelser for kapillarkolonne
Grundet kapillarkolonnens ydeevne og permabilitet athaenger adskillelsen mellem bestanddelene og analysetiden
stort set af baregassens hastighed i kolonnen. Derfor vil det vaere nedvendigt at optimere driftsbetingelserne
ved at justere dette parameter (eller, enklere, ved at mindske trykket ved kolonnetoppen) athengig af, om
formélet er at forbedre adskillelsen eller at foretage analysen hurtigere.
Folgende betingelser har vist sig at vaere velegnede til adskillelse af fedtsyremethylestere (C, til C,;). I tilleg B er
der vist eksempler pd kromatogrammer:
Injektortemperatur: 250 °C
Detektortemperatur: 250 °C
Ovntemperatur: 165 °C (8 minutter) til 210 °C ved 2 °C/min
Baeregas hydrogen: tryk ved kolonnetop: 179 kPa
Samlet gennemstromning: 154,0 ml/min.
Splitforhold 1:100
Injektionsvolumen: 1pl
4.1.2.  Bestemmelse af oplesningen (se tilleg A)

Oplesningen R af de to ved siden af hinanden liggende toppe I og II beregnes ved hjelp af formlen:
R=2x(dy - dy)loy + oy) eller R =2 x ((t,, —t)/(©, + ©y) (USP) (United States Pharmacopeia)),
Eller

R =1,18 x ((t,y — t,;)/(@s50) + @os5u) (EP, BP, JP, DAB), (JP (Japanese Pharmacopeia), EP (Pharmacopée

Européenne), (BP (British Pharmacopeia))

T

hvor:

d,, er retentionsafstanden for top I

d, er retentionsafstanden for top 1I

t,y er retentionstiden for top I

t.m er retentionstiden for top II

w, er bredden pa basen af top I

@y er bredden pé basen af top II

5 er bredden pa toppen af den angivne forbindelse, ved midten af toppen

Hvis o, ~ o, beregnes R efter folgende formel:
R = (dr(ll) - dr(l))/“’ = (dr(H) - dr([))/ 40
hvor:

o er standardafvigelsen (se tilleg A, figur 1).
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Hvis afstanden dr mellem de to toppe d,, - d, er lig med 4o, er oplesningsfaktoren R = 1.

Hvis to toppe ikke er fuldstendig adskilt, skaerer tangenterne til de to toppes inflektionspunkter hinanden i

punkt C. For at adskille de to toppe fuldsteendigt, skal afstanden mellem de to toppe veere lig med:

d - dyy = 6 0 som giver R = 1,5 (se tilleg A, figur 3).

5. ANGIVELSE AF RESULTATER
5.1. Kvalitativ analyse
Provens methylestertoppe identificeres ud fra kromatogrammet i tilleg B, figur 1, om nedvendigt ved
interpolation eller ved sammenligning af dem med referenceblandingen af methylestere (som beskrevet i 2.3).
5.2. Kvantitativ analyse
5.2.1.  Bestemmelse af sammensetningen
Massefraktionen, w;, for hver fedtsyremethylester, udtrykt i vaegtprocent af methylestere beregnes som falger:
5.2.2.  Beregningsmetode
5.2.2.1. Generelt

Indholdet af en given bestanddel i, udtrykt i vaegtprocent methylestere, beregnes ved, at man bestemmer den

procentdel, som den tilsvarende tops areal udger i forhold til summen af arealerne af samtlige toppe, ud fra

felgende formel:
w, = (A/ZA) * 100

hvor:

A, er arealet under toppen af den enkelte fedtsyremethylester i

TA er summen af arealerne under toppene af alle de enkelte fedtsyremethylestere.

Resultaterne angives med to decimaler.

Note 4: For fedtstoffer og olier er massefraktionen af fedtsyremethylestere lig med massefraktionen af triacylgly-
cerolerne i gram pr. 100 g. I de tilfelde, hvor man ikke kan arbejde med denne antagelse, henvises
til 5.2.2.2.

5.2.2.2. Anvendelse af korrektionsfaktorer

I visse tilfeelde, f.eks. ved tilstedeverelse af fedtsyrer med mindre end otte kulstofatomer eller syrer med andre
funktionelle grupper, korrigeres arealerne med specifikke korrektionsfaktorer (Fci). Disse faktorer bestemmes for
hvert enkelt instrument. Til dette formal anvendes dertil egnede referencematerialer med certificeret fedtsyre-
sammensatning i det tilsvarende interval.

Note 5: Disse korrektionsfaktorer er ikke identiske med de teoretiske korrektionsfaktorer ved brug af flammeio-

nisationsdetektor, som er angivet i tilleg A, da de ogsd omfatter injektionssystemets ydelse m.m. I
tilfeelde af veesentlige forskelle bor hele systemets ydelse kontrolleres.

For denne referenceblanding udtrykkes vagtprocenten af FAME i ud fra formlen:
w, = (m/ m) x 100
hvor:

m er massen af FAME i i referenceblandingen

Sm er summen af masserne af referenceblandingens forskellige bestanddele som fedtsyremethylestere.
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5.2.2.3.

7.1.

Ud fra referenceblandingens kromatogram beregnes arealprocenten for FAME i som felger:
w, = (A/ZA) x 100

hvor:

A, er arealet af FAME i i referenceblandingen

TA er summen af alle arealer af alle fedtsyremethylestere i referenceblandingen.

Korrektionsfaktoren F_ er sd

F. = (m; x ZA)/(A/Zm)

For proven er vagtprocenten for hver FAME i:

w, = (F; x A)[Z (F, x A)

Resultaterne angives med to decimaler.

Note 6: Den beregnede veerdi svarer til vaegtprocenten af den enkelte fedtsyre beregnet som triacylglyceroler
pr. 100 g fedtstof.

Anvendelse af en intern standard

I forbindelse med visse analyser (f.eks. ndr det ikke er alle fedtsyrerne, der er elueret, som det er tilfeldet, ndr
syrer med fire og seks kulstofatomer er til stede sammen med syrer med 16 og 18 kulstofatomer, eller ndr det
er nedvendigt at bestemme den absolutte mangde af en fedtsyre i en prove), er det nedvendigt at anvende en
intern standard. Der benyttes ofte fedtsyrer med 5, 15 eller 17 kulstofatomer. Den eventuelle korrektionsfaktor
for den interne standard bestemmes.

Vagtprocenten af bestanddel i, udtrykt som methylestere, bestemmes ud fra formlen:
w = (myg x F < A)f(m x Fig x Ay)

hvor:

A, er arealet af FAME i

A er arealet af den interne standard

F, er korrektionsfaktoren for fedtsyren i, udtrykt som FAME

F, er korrektionsfaktoren for den interne standard

m er massen af proven, i mg

my, er massen af den interne standard, i mg.

Resultaterne angives med to decimaler.

PROVERAPPORT

Proverapporten skal indeholde en beskrivelse af de metoder, der er anvendt til fremstilling af methylesterne og
til gaskromatograferingen. Den skal ogsd indeholde alle de enkeltheder, der ikke er navnt i denne
standardmetode, eller som betragtes om valgfri, samt en redegorelse for eventuelle forhold, der kan have haft
indflydelse pa resultaterne.

Prgverapporten skal indeholde alle nedvendige oplysninger til fuldstaeendig identifikation af preven.

N@JAGTIGHED
Resultater af den sammenlignende laboratorieprevning

Narmere oplysninger om en sammenlignende laboratorieprevning, for sd vidt angdr metodens praecision, findes
i bilag C til standarden I0C/T.20/Doc. No 33. De vardier, der er fremkommet ved denne sammenlignende
laboratorieprevning, galder ikke ngdvendigvis for andre koncentrationsintervaller og matrixer end de angivne.
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7.2. Repeterbarhed

Den absolutte forskel mellem to uathangige enkeltresultater, der er opndet med den samme metode pa identisk
testmateriale pd det samme laboratorium af den samme person med det samme udstyr inden for et kort
tidsinterval, vil i hejst 5 % af tilfeeldene vaere storre end r angivet i tabel 1-14 i bilag C til standard IOC|T.20/
Doc. No 33.

7.3. Reproducerbarhed

Den absolutte forskel mellem to enkeltresultater, der er opndet med den samme metode pd identisk
testmateriale pd forskellige laboratorier udfert med forskelligt udstyr, vil i hejst 5 % af tilfeldene veare storre
end R angivet i tabel 1-14 i bilag C til standard IOC|T.20/Doc. No 33.
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Tilleg A

Figur 1

=0,48L
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med bredden o, ; i den halve hejde af trekanten (ABC) og b bredde i den halve hejde af trekanten (NPM).
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I I

(R=1)

6c




L 266/44 Den Europeaiske Unions Tidende 13.10.2015

Tilleg B

Figur 1

Gaskromatografisk profil af olie af olivenpresserester, fremkommet ved metoden med kold methylering
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Toppene er for methyl- og ethylestrene, hvor intet andet er anfert.«
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BILAG V

I bilag XII til forordning (EQF) nr. 2568/91 foretages folgende aendringer:

1) Stk. 1 affattes siledes:

»1.

FORMAL OG ANVENDELSESOMRADE

Formélet med den internationale metode, der er beskrevet i dette bilag, er at fastlagge proceduren for
vurdering af jomfruoliers organoleptiske kendetegn, jf. punkt 1 i del VIII i bilag VII til Europa-Parlamentets
og Rédets forordning (EU) nr. 1308/2013 (¥), og at fastlegge metoden til klassifikation af jomfruolie pa
grundlag af sddanne kendetegn. Metoden omfatter ogsd angivelser til frivillig maerkning.

Den beskrevne metode gealder kun for jomfruolier og for klassifikation og merkning af sddanne olier i
forhold til de opfattede manglers intensitet og den frugtagtige karakter, der bestemmes af en gruppe udvalgte
og optrenede smagere, der er nedsat som et panel.

De IOC-standarder, der er navnt i dette bilag, anvendes i den seneste tilgaengelige version.

(*) Europa-Parlamentets og Réddets forordning (EU) nr. 1308/2013 af 17. december 2013 om en falles
markedsordning for landbrugsprodukter og om ophavelse af Radets forordning (EQF) nr. 922/72, (EQF)
nr. 234/79, (EF) nr. 1037/2001 og (EF) nr. 12342007 (EUT L 347 af 20.12.2013, 5. 671).c

2) Afsnit 3.2, 3.3 og 3.4 affattes sdledes:

»3.1.1. Andre negative egenskaber

3.2

Opbhedet eller
breendt

Ho

Grov

Fedtet
Grontsags-vand
Saltlage
Metallisk

Esparto

Larvebefeengt

Agurk

Karakteristisk flavour ved olie forarsaget af overdreven og/eller langvarig opvarmning under

bearbejdningen, iser ndr pastaen blandes termisk, hvis det gores under uegnede termiske
forhold.

Karakteristisk flavour ved visse olier, som er udvundet af udterrede oliven.

Tyk, pastaagtig fornemmelse i munden, som frembringes af visse gamle olier.
Flavour ved olie, der minder om dieselolie, fedt eller mineralsk olie.

Flavour, som olien fir som felge af langvarig kontakt med forgearet grentsagsvand.
Flavour ved olie, der er udvundet af oliven, som har varet konserveret i saltlage.

Metallisk flavour, der minder om metal. Den er karakteristisk for olie, der har veret i lang-
varig kontakt med metaloverflader under knusning, blanding, presning eller opbevaring.

Karakteristisk flavour ved olie, der er udvundet af oliven, som er presset i nye madtter af
espartogras. Lugten/smagen kan variere, alt efter om matterne er lavet af gront eller torret
espartogres.

Flavour ved olie, der er udvundet af oliven, som har veret hardt angrebet af larver af oli-
venfluen (Bactrocera oleae).

Flavour, der fremkommer, ndr en olie har varet pakket hermetisk i for lang tid, iser i blik-
beholdere, og som tilskrives dannelsen af 2,6-nonadienal.

Positive egenskaber

Frugtagtig

Bitter

Skarp

En rakke olfaktoriske fornemmelser, der athanger af olivensorten, og som kendetegner
olie, som er udvundet af sunde og friske, gronne eller modne frugter. De opfattes direkte
og/eller via den bageste del af naesen.

Karakteristisk smag af olie, der er udvundet af gronne oliven eller oliven, der er lige ved at
skifte farve. Den opfattes af de bagerformede papiller, der danner tunge-V'et.

En prikkende fornemmelse, der er karakteristisk for olier, som er udvundet i produktionsa-
rets begyndelse, is@r af endnu umodne oliven. Den kan opfattes i hele mundhulen og navn-
lig i svaelget.

L 266/45
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3.3, Frivillig anvendelse af ord og udtryk pi etiketter

Panellederen kan pd anmodning attestere, at de bedemte olier opfylder de definitioner og intervaller, der
svarer til folgende udtryk og tilleegsord i forhold til intensiteten og opfattelsen af egenskaberne.

Positive egenskaber (frugtagtig, bitter og skarp): I forhold til intensiteten af opfattelsen benyttes udtrykket:
— intens, hvis medianen for den pagzldende egenskab er pa over 6

— middel, hvis medianen for den pagaldende egenskab er pd mellem 3 og 6

— let, hvis medianen for den péagaldende egenskab er pad under 3.

Frugtagtig En rakke olfaktoriske fornemmelser, der athanger af olivensorten, og som kendetegner
olie, som er udvundet af sunde og friske frugter, der hverken er domineret af gronne eller
modne frugter. De opfattes direkte ogfeller via den bageste del af nasen.

Umoden frugt  En rakke olfaktoriske fornemmelser, der athenger af olivensorten og minder om umoden
frugt, og som kendetegner olie, som er udvundet af umodne, sunde og friske frugter. De
opfattes direkte ogfeller via den bageste del af nasen.

Moden frugt En rakke olfaktoriske fornemmelser, der afthanger af olivensorten og minder om moden
frugt, og som kendetegner olie, som er udvundet af sunde, friske frugter. De opfattes di-
rekte ogleller via den bageste del af nasen.

Afbalanceret Olie, der ikke er uafbalanceret. Ved uafbalanceret forstas den lugt-, smags- og bergringsfor-
nemmelse, hvor medianen for egenskaben bitter og/eller medianen for egenskaben skarp er
to point sterre end medianen for egenskaben frugtagtig.

Mild olie Olie, hvor medianen for egenskaben bitter og medianen for egenskaben skarp er lig med el-
ler mindre end 2.«

3) Tafsnit 7 indsaettes folgende efter afsnit 7.1:

»7.1.1. Stedfortraedende panelleder

I velbegrundede tilfelde kan en stedfortreedende panelleder treede i panellederens sted og udfere pligter
vedrorende udferelsen af forsegene. Stedfortreederen skal have alle de nedvendigheder ferdigheder, som
kraves af en panelleder. 0171«

4) Afsnit 7.2 affattes saledes:

»7.2.  Smagere

De personer, der virker som smagere ved organoleptiske bedemmelser af olivenolie, gor det frivilligt.
Kandidater ber derfor indgive en skriftlig ansogning. Kandidater udvelges, treenes og overviges af
panellederen i overensstemmelse med deres evne til at skelne mellem prover, der ligner hinanden. Man ber
erindre, at deres evne til at skelne ngjagtigt vil forbedres ved traening.

Smagerne skal handle som reelle sensoriske observaterer, som tilsidesatter deres personlige smag og alene
rapporterer de fornemmelser, de opfatter. For at gore det skal de altid arbejde i tavshed og pa en afslappet og
uforceret made, idet de sd vidt muligt retter deres sensoriske opmarksomhed mod den prove, de bedemmer.

Der kraves mellem 8 og 12 smagere til hver test. Det er dog klogt at holde nogle ekstra smagere i reserve, sa
de kan traede til i tilfeelde af fraveer.c

5) Afsnit 9.3 affattes siledes:

»9.3.  Panellederens anvendelse af data

Panellederen indsamler de profilskemaer, som smagerne har udfyldt, og gennemgar de intensiteter, der er
tildelt de forskellige egenskaber. Hvis han konstaterer en anormalitet, skal han anmode smageren om at
kontrollere sit profilskema og om nedvendigt gentage forsoget.
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Panellederen indtaster hvert panelmedlems vurderingsdata i et computerprogram, som f.eks. det program, der
foreslas i standarden I0C|T.20/Doc. No 15, med henblik pé at foretage en statistisk beregning af analysere-
sultaterne med udgangspunkt i beregningen af deres median. Se dette bilags afsnit 9.4 og tilleg. Data for en
prove registreres i en matrix bestdende af ni kolonner, der svarer til de ni sanseegenskaber, og antal linjer
svarende til antal smagere i panelet.

Nér en mangel er opfattet og anfert i rubrikken »Andet« af mindst 50 % af panelet, skal panellederen beregne
medianen for denne mangel og den tilsvarende klassifikation.

VARDIEN af den robuste variationskoefficient, som definerer klassifikationen (mangel med den starkeste
egenskab for intensitet og frugtagtighed) mé ikke overstige 20 %.

Hvis den gor det, skal panellederen gentage bedommelsen af den specifikke prove i en anden
smagningssession.

Hvis denne situation ofte opstdr, ber panellederen serge for yderligere oplering af smagerne (IOC/T.20/Doc.
No 14, § 5) og bruge repeterbarhedsindekset og afvigelsesindekset til at kontrollere smagernes arbejde
(I0C/T.20/Doc. 14, § 6).«

6) Afsnit 9.4 affattes siledes:
»9.4.  Klassifikation af olien

Olien Kklassificeres pd folgende made i forhold til medianen for mangler og medianen for egenskaben
frugtagtig. Ved medianen for manglerne forstds medianen for den mangel, der opfattes med den storste
intensitet. Medianen for mangler og medianen for egenskaben frugtagtig udtrykkes med én decimal.

Olien klassificeres ved at sammenligne veardien af medianen for mangler og medianen for egenskaben
frugtagtig med de referenceintervaller, der er anfert nedenfor. Da gransevardien for disse intervaller er
fastlagt under hensyntagen til metodens fejlmargen, anses de for at vare absolutte. Med computer-
programmer er det muligt at vise klassifikationen i en tabel med statistiske data eller som grafik.

a) Ekstra jomfruolie: Medianen for mangler er lig med 0, og medianen for egenskaben frugtagtig er storre
end 0.

b) Jomfruolie: Medianen for mangler er storre end 0 og lig med eller mindre end 3,5, og medianen for
egenskaben frugtagtig er storre end 0.

¢) Bomolie: Medianen for mangler er storre end 3,5, eller medianen for mangler er mindre end eller lig
med 3,5, og medianen for egenskaben frugtagtig er lig med 0.

Note 1: Nér medianen for egenskaben bitter og/eller skarp er storre end 5,0, skal panellederen angive det pa
testbeviset.

Hvis der foretages analyser i forbindelse med kontrol af overensstemmelse, gennemfores der et forseg. Hvis
der foretages kontrolanalyser, skal panellederen gennemfore en dobbelt analyse ved forskellige smagninger.
Medianen af egenskaber beregnes pd grundlag af alle profilskemaer for begge forsog.«
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7) Figur 1 affattes saledes:

Mudret/bundfald
Mug/fugt/jord
Vinagtig/eddikeagtig
syrlig/sur

Frostbidte oliven

(vadt trae)

Harsk

Andre negative egenskaber:

Beskrivelse:

Frugtagtig

Bitter

Skarp

Smagerens navn:
Provens kode:
Dato:

Bemarkninger:«

»Figur 1
PROFILSKEMA FOR JOMFRUOLIE

Intensitet af sansning af mangler

Metallisk [] Ho [] Larvebefengt [] Grov []
Saltlage [] Ophedet eller braendt [] Grentsagsvand []
Esparto [] Agurk [] Fedtet []

Intensitet af sansning af positive egenskaber

Gron [ Moden []

Smagerens kode:

Underskrift:
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BILAG VI
I bilag XIX til forordning (EQF) nr. 256891 foretages folgende seendringer:
1) Titlen affattes sdledes:

»BESTEMMELSE ~AF INDHOLDET AF ALIFATISKE ALKOHOLER OG TRITERPENALKOHOLER VED
GASKROMATOGRAFI PA KAPILLARKOLONNE«

2) Afsnit 1 affattes sdledes:

»1. GENSTAND

I dette bilag beskrives en fremgangsmade til at bestemme indholdet af alifatiske alkoholer og triterpenalkoholer i
olier og fedtstoffer.«

3) Afsnit 4.11 affattes saledes:

»4.11. Referenceoplesning til tyndtlagskromatografi: C,,-C,¢-alkoholer 0,5 % i chloroform, eller en fraktion af
alkoholer, fremstilles som angivet i punkt 5.2 af det uforsabelige stof i en olie af olivenpresserester.«

4) Afsnit 5.2.5. og 5.2.6. affattes séledes:

»5.2.5. Pladen sprojtes let og ensartet med 2',7’-dichlorfluoresceinoplosningen, ndr pladen observeres under
ultraviolet lys. Bdndet med alifatiske alkoholer identificeres ved, at det ligger pad linje med pletten fra
referenceoplesningen, hvorefter bandet med alifatiske alkoholer og bandet umiddelbart derover, som
indeholder triterpenalkoholer, markeres med en sort blyant (Note 4).

Note 4: Anvisningen om at udtage bade bindet med alifatiske alkoholer og bindet med triterpenalkoholer
skyldes, at under denne metodes betingelser er der en betydelig mangde alifatiske alkoholer i bandet
med triterpenalkoholer. I figur 1 i tillegget er vist et eksempel pa adskillelse ved hjalp af tyndtlags-
kromatografi.

5.2.6. Med en metalspatel skrabes silicagelen i det markerede omréde af. Det fjernede materiale pulveriseres fint og
placeres i filtertragten (3.7). Der tilseettes 10 ml varm chloroform, bland omhyggeligt med metalspatelen og
filtrer under vakuum; filtratet opsamles i den koniske kolbe (3.8), der er forbundet med filtertragten.

Silicagelen i tragten vaskes tre gange med ethylether (ca. 10 ml ad gangen), idet filtratet samles i den samme
kolbe, der er forbundet med filtertragten. Filtratet inddampes til et rumfang pd 4-5 ml, som overfores til det
pd forhind vejede 10 ml proverer (3.9), og der inddampes til terhed med let opvarmning i en svag strom af
nitrogen. Remanensen genoplases i nogle fa draber acetone, der inddampes igen til torhed, reret placeres i en
ovn ved 105 °C i ca. 10 minutter, og det afsvales i en ekssikkator og vejes.

Remanensen i provergret udger alkoholfraktionen.«
5) Afsnit 5.4.4 affattes séledes:
»5.4.4. Identifikation af toppene

De enkelte toppe identificeres pd basis af retentionstiderne og ved sammenligning med blandinger af
standard-TMSE-blandingen, der er analyseret under de samme betingelser.

Figur 2 og 3 i tillegget viser eksempler pa kromatogrammer for alkoholfraktionen af en raffineret olivenolie.c
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6) Tillegget affattes sdledes:

Eksempel pa adskillelse ved hjalp af tyndtlagskromatografi og eksempler pd kromatogrammer

sTilleg

Figur 1

Tyndtlagskromatografiplade af den uforsabelige fraktion af olivenolie, der er elueret med hexan/ethylether

Vi oW N

(65/35)

-

C,¢-alkohol
C,,-alkohol
C,,-alkohol
Blanding af C, 5, 54 3,-alkoholer

Uforsabeligt stof i ekstra jomfruolie

L T '
3 z 3 3 %
A Steroler
B Alifatiske alkoholer
C  Triterpenalkoholer
D  Squalen
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Figur 2

Kromatogram af alkoholfraktionen af en raffineret olivenolie

1 2 b 8 9
5
4
10
7
11
2
&‘ni'il P ! .i " " % ] l l __;J_Al—.lv'

1 = Phytol 5 = C,,-alkohol 9 = 24-methylen-cycloartenol
2 = Geranylgeraniol 6 = C,,-alkohol 10 = Citrostadienol

3 = Alcohol C,, (IS) 7 = Cyg-alkohol 11 = Cyclobranol

4 = C,,-alkohol 8 = Cycloartenol
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Figur 3
Alifatiske alkoholer og triterpenalkoholer i en raffineret olivenolie og i en olivenolie efter anden
centrifugering
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1 = Phytol 5 = C,,-alkohol 9 = 24-methylen-cycloartenol (24MeCA)

2 = Geranylgeraniol (CX) 6 = C,,-alkohol 10 = Citrostadienol

3 = C,,-alkohol 7 = C,4-alkohol 11 = Cyclobranol«
4 = C,,-alkohol 8 = Cycloartenol (CA)
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