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(Muut kuin lainsddtamisjarjestyksessd hyviksyttavat saddokset)

ASETUKSET

KOMISSION ASETUS (EU) N:o 61/2011,
annettu 24 piivini tammikuuta 2011

oliiviljyn ja wuutetun oliiviéljyn ominaisuuksista seki niiden miiritysmenetelmisti annetun
asetuksen (ETY) N:o 2568/91 muuttamisesta

EUROOPAN KOMISSIO, joka

ottaa huomioon Euroopan unionin toiminnasta tehdyn sopi-
muksen,

ottaa huomioon maatalouden yhteisestd markkinajarjestelystd ja
tiettyjd maataloustuotteita koskevista erityissaannoksista (yhteisid
markkinajirjestelyjd koskeva asetus) 22 pdivind lokakuuta 2007
annetun neuvoston asetuksen (EY) N:o 1234/2007 (}) ja erityi-
sesti sen 113 artiklan 1 kohdan a alakohdan ja 121 artiklan h
alakohdan yhdessd sen 4 artiklan kanssa,

sekd katsoo seuraavaa:

(1)  Komission asetuksessa (ETY) N:o 2568/91 (?) maddritel-
lddn oliividljyn ja uutetun oliividljyn (oliivin puristemas-
saoljyn) fysikaaliset ja kemialliset ominaisuudet sekd ky-
seisten ominaisuuksien maaritysmenetelmit. Kyseiset me-
netelmdt ja oljyjen ominaisuuksiin liittyvit raja-arvot olisi
saatettava ajan tasalle ottaen huomioon asiantuntijake-
mistien lausunto ja kansainvilisen oliivineuvoston puit-
teissa tehty tyo.

(2)  Koska asiantuntijakemistit ovat erityisesti todenneet, ettd
rasvahappojen etyyliestereiden (FAEE) ja rasvahappojen
metyyliestereiden (FAME) pitoisuus on hyodyllinen para-
metri ekstra-neitsytoliivioljyjen laatua médritettdessd, ky-
seisten estereiden raja-arvot ja pitoisuuden maaritysmene-
telmd olisi otettava kdyttoon.

(3)  Talld asetuksella tehtyja muutoksia olisi sovellettava vasta
1 péiviastd huhtikuuta 2011, jotta aikaa jdisi uusiin vaa-
timuksiin sopeutumiselle ja niiden soveltamisen vaa-
timien vélineiden kayttoonotolle ja jottei kaupankaynnille
aiheutettaisi hairioitd. Samoista syistd olisi sdddettdva, ettd
ennen kyseistd paivimadrdd unionissa lainmukaisesti val-
mistettuja ja merkittyjd tai unioniin lainmukaisesti tuo-

() EUVL L 299, 16.11.2007, s. 1.
() EYVL L 248, 5.9.1991, s. 1.

tuja, vapaaseen liikkeeseen laskettuja oliivioljyja ja oliivin
puristemassaoljyjd voidaan pitdd kaupan varastojen lop-
pumiseen asti.

() Sen vuoksi asetusta (ETY) N:o 2568/91 olisi muutettava.

(5)  Tassd asetuksessa sdddetyt toimenpiteet ovat maatalouden
yhteisen markkinajarjestelyn hallintokomitean lausunnon
mukaiset,

ON ANTANUT TAMAN ASETUKSEN:

1 artikla

Muutetaan asetus (ETY) N:o 2568/91 seuraavasti:

1) Lisdtddn 2 artiklan 1 kohtaan luetelmakohta seuraavasti:

”

— vahojen, rasvahappojen metyyliestereiden ja rasvahappo-
jen etyyliestereiden pitoisuuksien mairittiminen liitteen
XX kapillaarikaasukromatografiamenetelmalld,”.

2) Lisatdan liitteiden yhteenvetoon seuraava:

“Liite XX Vahojen, rasvahappojen metyyliestereiden ja rasva-
happojen etyyliestereiden pitoisuuksien maaritta-
minen kapillaarikaasukromatografiamenetelmalla”

3) Korvataan liite I timan asetuksen liitteelld 1.

4) Lisatddn tdman asetuksen liitteessd II esitetty liite XX.

2 artikla

Ennen 1 piivand huhtikuuta 2011 unionissa lainmukaisesti val-
mistettuja ja merkittyjd tai unioniin lainmukaisesti tuotuja, vapa-
aseen liikkeeseen laskettuja tuotteita voidaan pitdd kaupan va-
rastojen loppumiseen asti.
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3 artikla

Tdmd asetus tulee voimaan kolmantena piivini sen jilkeen, kun se on julkaistu Euroopan unionin virallisessa
lehdessd.

Sitd sovelletaan 1 péivastd huhtikuuta 2011.

Tama asetus on kaikilta osiltaan velvoittava, ja sitd sovelletaan sellaisenaan kaikissa jasenval-
tioissa.

Tehty Brysselissd 24 pdivind tammikuuta 2011.

Komission puolesta
José Manuel BARROSO
Puheenjohtaja
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HPLC:11d
. L1 . madritetyn i . Aistinvarainen
Rasvahappojen metyyliesterit I—ltappopl- Peroll(mdllu Vahat 9ol I Imitaatti Stﬁm asta- ja teoreetti- Aistinvarainen arvio
Luokka (FAME) ja rasvahappojen 01§uus u mg/kg gyseyy 1m00 nopaimitaatl recnt sesti laske- | Ky30 (*) | Kyzg () | Delta-K (*) | amio Hedelmiisyyden
oo (%) mEq O,/kg (%) mg/kg Virheen medi- L
etyyliesterit (FAEE) . . (**) | tun . . mediaani (Mf)
*) * () ECN42:n aani (Md) (%) )
vilinen ero
1. Ekstra-neitsytoliivioljy T FAME + FAEE < 0,8 < 20 < 250 | < 0,9 jos palmitiinihapon ko- [ < 0,10 < 0,2 <250]<0,22| <0,01 Md =0 Mf > 0
< 75 mgfkg tai 75 mglkg konaisprosenttiosuus % < 14 %
. 1< 52 OF$§£g+jaF?l:]fEE ] < 1,0 jos palmitiinihapon ko-
- konai i % > 14 %
FAME) < 1,5 onaisprosenttiosuus % %
2. Neitsytoliivioljy — < 2,0 < 20 < 250 < 0,9 jos palmitiinihapon ko- [ < 0,10 < 0,2 < 2,60 [ <0,25] < 0,01 Md < 2,5 Mf > 0
konaisprosenttiosuus % < 14 %
< 1,0 jos palmitiinihapon ko-
konaisprosenttiosuus > 14 %
3. Lamppuoliividljy — > 2,0 — <300 () | < 0,9 jos palmitiinihapon ko- [ < 0,50 <03 — — — Md > 2,5 () —
konaisprosenttiosuus % < 14 %
< 1,1 jos palmitiinihapon ko-
konaisprosenttiosuus % > 14 %
4. Jalostettu oliivioljy — <03 <5 < 350 | < 0,9 jos palmitiinihapon ko- — <03 — <1,10 | <0,16 — —
konaisprosenttiosuus % < 14 %
< 1,1 jos palmitiinihapon ko-
konaisprosenttiosuus % > 14 %
5. Jalostetusta oliivioljystd — < 1,0 <15 < 350 | < 0,9 jos palmitiinihapon ko- — < 0,3 — <090 | < 0,15 — —
ja  neitsytoliivioljystd konaisprosenttiosuus % < 14 %
valmistettu oliiviljy < 1,0 jos palmitiinihapon ko-
konaisprosenttiosuus % > 14 %
6. Raaka oliivin puriste- — — — > 350 (% <14 — < 0,6 — — — — —
massaoljy
7. Jalostettu oliivin puris- — < 0,3 <5 > 350 <14 — < 0,5 — <200 ]| < 0,20 — —
temassaoljy
8. Oliivin puristemassadljy — <10 <15 > 350 < 1,2 — <05 — <1,70 | <0,18 — —

DYa] uauIf[ea utuorun uedooiny

(") Sellaisten isomeerien yhteismddrd, joka voidaan (tai jota ei voida) erottaa kapillaarikolonnin avulla.

(3) Tai jos virheen mediaani on enintddn 2,5 ja hedelmiisyyden mediaani 0.

(%) Kun 6ljyn vahapitoisuus on 300-350 mg/kg, sitd pidetdin lamppudljyni, jos alifaattisten alkoholien kokonaispitoisuus on enintddn 350 mg/kg tai jos erytrodioli- ja uvaolipitoisuus on enintddn 3,5 prosenttia.

() Kun oljyn vahapitoisuus on 300-350 mg/kg, sitd pidetdin raakana oliivin puristemassadljynd, jos alifaattisten alkoholien kokonaispitoisuus on yli 350 mg/kg ja jos erytrodioli- ja uvaolipitoisuus on yli 3,5 prosenttia.
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Rasvahappojen pitoisuus (*) Translino- Sterolikoostumus
Trans- | lisomee- -
- rien ja .| Erytrodioli
oleiiniiso- translino- Beetasito- | Delta-7- Kokonais- ja uvaoli
Luokka Myristiini- | Linoleeni- | Arakidoni- | Eikoseeni- | Beheeni- | Lignoserii- [ meerien . . | Brassika- | Kampeste- | Stigmaste- . . sterolit ) o
h > leeniiso- | Kolesteroli ) : . steroli | stigmaste- (%)
appo happo happo happo happo nihappo | summa meerien %) steroli roli roli %) oli (mg[kg) =)
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) summa (%) (%) (%) 0 %)
(%)
1. Ekstra-neitsytoliivioljy < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | <005 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 <05 | =1000 < 4,5
2. Neitsytoliivioljy < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Kamp. | > 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
3. Lamppuoliividljy < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 < 0,10 | <£0,10 < 0,5 < 0,1 < 4,0 — > 93,0 <05 | 21000 | <450
4. Jalostettu oliivioljy < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Kamp. | > 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
5. Jalostetusta oliividljystd ja | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 <0,2 < 0,2 < 0,20 | < 0,30 < 0,5 <01 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
neitsytoliivioljystd ~ valmis-
tettu oliivioljy
6. Raaka oliivin puristemassa- | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,20 < 0,10 < 0,5 < 0,2 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >2500 | >45(®
oljy
7. Jalostettu oliivin puristemas- | < 0,05 <10 < 0,6 <04 <03 < 0,2 < 0,40 < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < Kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1800 > 4,5
saoljy
8. Oliivin puristemassaéljy < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,40 < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 < 0,5 > 1600 > 4.5

1) Muiden rasvahappojen pitoisuus (%): palmitiinihappo: 7,5 - 20,0; palmitoleiinihappo: 0,3 - 3,5; heptadekaanihappo: < 0,3; heptadekeenihappo: < 0,3 steariinihappo: 0,5 - 5,0; oleiinihappo: 55,0 - 83,0; linolihappo: 3,5 - 21,0

)

%) Seuraavien summa: delta-5-23-stigmastadienoli + klerosteroli + beetasitosteroli + sitostanoli + delta-5-avenasteroli + delta-5-24-stigmastadienoli

%) Kun 6ljyn vahapitoisuus on 300 - 350 mg/kg, sitd pidetidn lamppu6ljynd, jos alifaattisten alkoholien kokonaispitoisuus on enintdin 350 mg/kg tai jos erytrodioli- ja uvaolipitoisuus on enintddn 3,5 prosenttia.

#) Kun 6ljyn vahapitoisuus on 300 - 350 mg/kg, sitd pidetddn raakana oliivin puristemassadljynd, jos alifaattisten alkoholien kokonaispitoisuus on yli 350 mgfkg ja jos erytrodioli- ja uvaolipitoisuus on yli 3,5 prosenttia.

(
(
(
(

Huom.

a) Analyysitulokset on ilmaistava yhtd monen desimaalin tarkkuudella kuin kunkin ominaisuuden osalta esitetdan.
Viimeinen luku on py®éristettivd yhdelld yksikolld ylospiin, jos sitd seuraava luku on suurempi kuin 4.
b) Jos 6ljyn yksikin ominaisuus poikkeaa annetuista arvoista, sen luokka muutetaan tai todetaan, ettei se tiytd tdssd asetuksessa sdddettyjd puhtausvaatimuksia.
o) Oljyyn laatuun viittaavat tihdelld (*) merkityt ominaisuudet tarkoittavat, etti:
— lamppuoliividljyn ei tarvitse tdyttdd kaikkia raja-arvoja koskevia vaatimuksia samanaikaisesti,
— jos neitsytoliivi6ljy ei tdytd jotain raja-arvoa koskevaa vaatimusta, 6ljyn luokka muutetaan, mutta se sdilyy edelleen luokiteltuna johonkin neitsytoliividljyluokista.
d) Kaksi tihted (**) oliiviéljyn jonkin laatuominaisuuden kohdalla tarkoittaa, ettd oliivin puristemassadljyjen ei tarvitse tdyttdd kaikkia raja-arvoja koskevia vaatimuksia samanaikaisesti.”
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LITE II

"LIITE XX

Menetelmid vahojen, rasvahappojen etyyliestereiden ja rasvahappojen metyyliestereiden pitoisuuksien

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

madrittimiseksi kapillaarikaasukromatografian avulla

TARKOITUS

Talld menetelmilld madritetdan vahojen, rasvahappojen metyyliestereiden ja rasvahappojen etyyliestereiden pitoi-
suudet oliivioljyissd. Vahat ja alkyyliesterit eroavat toisistaan hiiliatomien lukuméddrin perusteella. Menetelmédd
suositellaan kdytettdvin vilineend oliivioljyn ja oliivin puristemassadljyn erottamiseksi toisistaan sekd ekstra-neit-
sytoliivioljyn laatuparametrina, jonka avulla voidaan havaita, onko ekstra-neitsytoliivioljyyn vilpillisesti sekoitettu
heikompilaatuisia oljyjd (neitsyt- tai lamppudljyja tai erditd hajuttomiksi tehtyjd 6ljyja).

PERIAATE

Oljy, johon on lisitty soveltuva sisdinen standardi, fraktioidaan kromatografisesti hydratoitua silikageelid sislt-
véssd kolonnissa. Koeolosuhteissa eluoitunut jae (jonka polaarisuus on triasyyliglyserolien polaarisuutta heikompi)
otetaan talteen ja médritetddn suoraan kapillaarikaasukromatografian avulla.

LAITTEISTO

Erlenmeyer-pullo, 25 ml.
Lasikolonni nestekromatografiaa varten, sisihalkaisija 15 mm ja pituus 30-40 cm, varustettu hanalla.

Kaasukromatografi, jota voidaan kiyttdd kapillaarikolonnin kanssa ja johon kuuluu kolonniin suoraan injektointia
varten sellainen jérjestelmd, jonka osat ovat:

. Termostaattisiitoinen limpétilaohjelmoitu uuni

. Kolonniin liitetty kylméinjektori, jonka avulla niyte voidaan sy6ttdd suoraan kolonniin

. Liekki-ionisaatiodetektori ja muuntaja-vahvistin

. Integroiva piirturi (Huomautus 1), joka sopii kiytettaviksi muuntaja-vahvistimen (kohta 3.3.3) kanssa.

Huomautus 1: Voidaan kiyttdd myos tietokonepohjaisia jirjestelmid, joissa kaasukromatografin tiedot sydtetddn tietokoneen avulla.

. Kvartsilasinen kapillaarikolonni (vahojen sekd metyyli- ja etyyliesterien méirittimiseksi), jonka pituus on

8-12 m ja sisdhalkaisija 0,25-0,32 mm ja jonka sisdpinta on péillystetty nestefaasilla (Huomautus 2) siten, ettd
nestekerroksen paksuus on tasaisesti 0,10-0,30 pm (Huomautus 2).

Huomautus 2: Soveltuvia kaupallisia nestefaaseja ovat muun muassa SE52, SE54, jne.

Mikroruisku, 10 pl, jossa on karkaistu neula, jonka avulla niyte voidaan injektoida suoraan kolonniin.

Sdhkokiyttoinen ravistelija.

Pyorohaihdutin

Muhvelivuni

Analyysivaaka, jonka tarkkuus + 0,1 mg

Tavanomaiset laboratorion lasivilineet.



L 23/6

Euroopan unionin virallinen lehti

27.1.2011

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

REAGENSSIT

Silikageeli, 60-200 um mesh. Silikageeli pannaan muhvelivuniin 500 °Cn limpétilaan vihintddn 4 tunniksi.
Jadhdytetdan ja lisitddn vettd 2 % silikageelin méirdstd. Sekoitetaan massan homogenisoimiseksi ja sdilytetddn
eksikkaattorissa vdhintddn 12 tunnin ajan ennen kdyttod.

n-heksaani, kromatografialaatua tai jadmien maédritykseen soveltuvaa laatua (puhtausaste on tarkistettava).

VAROITUS: Hoyryt ovat herkisti syttyvid. Eristettivd limmonlahteistd, kipinoistd ja avoliekeistd. Pullot on pidet-
tdvi aina asianmukaisesti suljettuina. Riittdvistd ilmanvaihdosta kiyton aikana on huolehdittava. Varottava hoyry-
jen syntymistd. Poistettava tulipaloriskin mahdollisesti aiheuttavat laitteet, kuten lammittimet tai sahkolaitteet, joita
ei ole valmistettu syttymattomaéstd materiaalista. Haitallista hengitettyni: voi vahingoittaa hermosoluja. Valtettdva
hoyryjen hengittimistd. Tarvittaessa on kiytettdvd asianmukaisia hengityssuojaimia. Varottava aineen joutumista
silmiin tai iholle.

Etyylieetteri, kromatografialaatua.

VAROITUS: Erittdin helposti syttyvi ja kohtalaisen myrkyllinen. Arsyttdd ihoa. Haitallista hengitettyni. Saattaa
aiheuttaa silmévaurioita. Vaikutukset voivat ilmaantua viipeelld. Saattaa muodostua rdjihtdvid peroksideja. Hoyryt
voivat syttyd. Eristettdvd lammonldhteistd, kipinoistd ja avoliekeistd. Pullot on pidettivd aina asianmukaisesti
suljettuina. Riittdvistd ilmanvaihdosta kdyton aikana on huolehdittava. Varottava hoyryjen syntymisti. Poistettava
tulipaloriskin mahdollisesti aiheuttavat laitteet, kuten limmittimet tai sahkolaitteet, joita ei ole valmistettu sytty-
mittomastd materiaalista. Ei saa haihduttaa kuivaksi tai lihes kuivaksi. Veden tai muun sopivan aineen lisdys
vihentdd peroksidien muodostumista. Ei saa nielld. Valtettdvda hoyryjen hengittdmistd. Varottava pitkdaikaista tai
toistuvaa ihokosketusta.

n-heptaani, kromatografialaatua, tai iso-oktaani.

VAROITUS: Syttyvdd. Haitallista hengitettynd. Eristettdvd lammonldhteistd, kipinoistd ja avoliekeistd. Pullot on
pidettdvad aina asianmukaisesti suljettuina. Riittavistd ilmanvaihdosta kdyton aikana on huolehdittava. Viltettiva
hoyryjen hengittdmistd. Varottava pitkdaikaista tai toistuvaa ihokosketusta.

Lauryyliarakidaatin standardilivos (Huomautus 3), 0,05 % (m/V) liuos heksaanissa (sisdinen standardi vahoille).

Huomautus 3: Voidaan kdyttdd myos palmityylipalmitaattia, myristyylistearaattia tai lauryyliarakidaattia.

Metyyliheptadekanoaatin standardiliuos, 0,02 % (m/V) heksaanissa (sisiinen standardi metyyli- ja etyylies-
tereille).

Sudan 1 (1-fenyyliatso)-2-naftoli).

Kantajakaasut: vety tai helium, puhdasta kaasukromatografista laatua.

VAROITUS

Vety. Erittdin helposti syttyvd puristettuna. Eristettdvd lammonldhteistd, kipindistd ja avoliekeistd tai sihkolaitteista,
joita ei ole valmistettu syttymattomistd materiaaleista. On varmistettava, ettd pullon venttiili on kiinni aina, kun se
ei ole kiytossd. Paineenalenninta on aina kdytettdvd. Jousen paine paistetidn pois ennen pullon venttiilin avaa-
mista. Ald seiso pullon edessi venttiilii avatessasi. Riittavistd ilmanvaihdosta kiyton aikana on huolehdittava. Vety
ei saa siirtdd pullosta toiseen. Kaasua ei saa sekoittaa pullossa. Pullot on kiinnitettivd kaatumisen estdmiseksi.
Sdilytettdvd auringonvalolta ja limmonlihteiltd suojattuna. Varastointipaikan on oltava sellainen, ettei sielld voi
tapahtua syOpymistd. Vaurioituneita tai merkitsemattomid pulloja ei saa kayttdd.

Helium. Korkeassa paineessa puristettu kaasu. Se pienentdd hengitettdvan hapen méirad. Pullo on pidettiva suljet-
tuna. Riittdvéstd ilmanvaihdosta kdyton aikana on huolehdittava. Varastointitiloihin, jotka eivit ole asianmukaisesti
tuuletettuja, ei pidd mennd. Paineenalenninta on aina kéytettdvd. Jousen paine pddstetddn pois ennen pullon
venttiilin avaamista. Kaasua ei saa siirtdd pullosta toiseen. Pullot on kiinnitettdvi kaatumisen estimiseksi. Ald seiso
pullon edessé venttiilid avatessasi. Séilytettivd auringonvalolta ja limmonlahteiltd suojattuna. Varastointipaikan on
oltava sellainen, ettei sielld voi tapahtua sydpymistd. Vaurioituneita tai merkitsemattomid pulloja ei saa kayttda. Ei
saa hengittdd. Kdytetddn yksinomaan teknisiin tarkoituksiin.
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4.9.

5.2.
5.2.1.

Apukaasut:

— Vety, puhdasta kaasukromatografista laatua.
— Paineilma, puhdasta kaasukromatografista laatua.

VAROITUS

Paineilma. Korkeassa paineessa puristettu kaasu. Kdytettdvd varoen syttyvien aineiden lahistolld, silld useimpien
paineilman sisdltimien orgaanisten yhdisteiden itsesyttymislimpétila on suuressa paineessa huomattavasti alhai-
sempi. On varmistettava, ettd pullon venttiili on kiinni, kun se ei ole kdytossd. Paineenalenninta on aina kéytettava.
Jousen paine péistetddn pois ennen pullon venttiilin avaamista. Ald seiso pullon edessi venttiilid avatessasi. Kaasua
ei saa siirtdd pullosta toiseen. Ald sekoita kaasua pullossa. Pullot on kiinnitettivi kaatumisen estimiseksi. Siily-
tettdva auringonvalolta ja limmonldhteiltd suojattuna. Varastointipaikan on oltava sellainen, ettei sielld voi tapahtua
syopymistd. Vaurioituneita tai merkitsemattomid pulloja ei saa kéyttdd. Teknisiin tarkoituksiin tarkoitettua paine-
ilmaa ei saa kayttdd hengittimiseen tai hengityslaitteissa.

MENETTELY
Kromatografiakolonnin esikisittely

Suspendoidaan 15 g silikageelid (kohta 4.1) n-heksaaniin (kohta 4.2) ja lisitddn kolonniin (kohta 3.2). Annetaan
laskeutua itsestddn. Autetaan laskeutumista sihkokayttoiselld sekoittajalla, jotta saadaan homogeenisempi kroma-
tografiakerros. Valutetaan lipi 30 ml n-heksaania mahdollisten epdpuhtauksien poistamiseksi. Punnitaan analyy-
sivaa’alla (kohta 3.8) tarkasti noin 500 mg niytettd 25 mlin erlenmeyer-pulloon (kohta 3.1) ja lisitdan sopiva
médrd sisdistd standardia (kohta 4.5) oletetun vahapitoisuuden mukaan. Esimerkki: oliivioljyyn lisitdan lauryy-
liarakidaattia 0,1 mg ja oliivin puristemassadljyyn 0,25-0,50 mg, tai oliivi6ljyihin (kohta 4.6) 0,05 mg metyy-
liheptadekanoaattia.

Siirretddn ndin valmistettu ndyte kahden 2 mln n-heksaaniannoksen avulla kromatografiakolonniin.

Liuottimen annetaan valua, kunnes se on 1 mm absorbentin pinnan ylipuolella. Valutetaan vield n-heksaani/etyy-
licetteriseosta (suhde 99:1) ja kerdtddn 220 ml valumisnopeuden ollessa noin 15 pisaraa 10 sekunnissa. (Tdmi jae
sisdltid metyyli- ja etyyliestereiti ja vahoja). (Huomautus 4) (Huomautus 5).

Huomautus 4: N-heksaani/etyylieetteriseos, suhde 99:1, on valmistettava uudelleen joka péiva.

Huomautus 5: Vahojen eluoitumisen tarkkailemiseksi silmiméiriisesti voidaan nayteliuokseen lisitd 100 pl 1-prosenttista Sudan 1
-viriainetta eluutioliuoksessa.

Viriaineen retentioaika on vahojen ja triasyyliglyserolien retentioaikojen vilissi. Eluointi on keskeytettiva, kun vari
saavuttaa kromatografiakolonnin pohjan, silld tilloin kaikki vahat ovat eluoituneet.

Talld tavoin saatu jae kuivataan pyorohaihduttimessa, kunnes lihes kaikki liuotin on saatu poistettua. Viimeiset
2 ml poistetaan heikon typpivirtauksen avulla. Kerdtddn metyyli- ja etyyliestereiti sisiltiavéd jae 2—4 ml:lla n-heptaa-
nia tai iso-oktaania.

Kaasukromatografinen analyysi
Esivalmistelut

Kolonni liitetdin kaasukromatografiin (kohta 3.3) siten, ettd injektioportti yhdistetddn on-column -jirjestelmdin ja
ulostulo detektoriin. Tarkistetaan kaasukromatografisten laitteiden toimivuus (kaasusilmukoiden kunto, detektorin
ja piirturijarjestelmin tehokkuus jne.).

Jos kolonnia ei ole aikaisemmin kéytetty, se on ensin esikasiteltivd. Kolonnin ldpi johdetaan kevyt kaasuvirtaus ja
kaasukromatografi kdynnistetddn. Limmitetddn asteittain, kunnes ldmpdtila on noin neljin tunnin kuluttua ko-
honnut 350 °C:een.
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Tatd lampotilaa pidetddn ylld vihintddn 2 tunnin ajan. Sen jilkeen laitteisto sdddetddn kdyttoolosuhteisiin (kaa-
suvirtojen sadto, liekin sytytys, kytkeminen elektroniseen piirturiin (kohta 3.3.4), uunin limpétilan sdito kolonnia
varten, detektorin sddto jne.). Signaali sdddetddn niin, ettd sen herkkyys on vihintddn kaksi kertaa niin suuri kuin
médrityksessé tarvitaan. Saadun pohjaviivan on oltava suora, siini ei saa olla minkaanlaisia piikkejd eikd ryomintdd
mihinkddn suuntaan.

Jos ilmenee negatiivista suoraviivaista rydmintdd, se on merkki kolonnin liitdntojen viasta. Positiivinen ryémintd
johtuu kolonnin riittimattomastd esikasittelysta.

Toimintaolosuhteiden valinta vahoille sekd metyyli- ja etyyliestereille (Huomautus 6)
Kromatografia tehdddn yleensi seuraavissa kiyttoolosuhteissa:
— Kolonnin limpétila:

20 °C minuutissa 5 °C minuutissa

aluksi 80 °C (1) 140 °C 335°C (20)
— Detektorin limpétila: 350 °C
— Injektoidun aineen mdird: 1 pl n-heptaanilivosta (2—4 ml)
— Kantajakaasu: helium tai vety valitun kaasun optimaalisella lineaarisella nopeudella (ks. lisdys A)
— Laitteen herkkyys: siten, ettd edelld mainitut edellytykset tayttyvit.
Huomautus 6: Koska loppulimpétila on korkea, positiivinen ryomintd sallitaan, mutta se saa olla enintddn 10 % huippuarvosta.
Kyseisid kayttoolosuhteita voidaan muuttaa kolonnin ja kaasukromatografin ominaisuuksien perusteella, jotta
kaikki vahat ja rasvahappojen metyyli- ja etyyliesterit saadaan erotettua ja piikkien erotus on riittdva (ks. kuvat
2, 3 ja 4) ja jotta sisdisen lauryyliarakidaattistandardin retentioaika on 18 * 3 minuuttia. Vahojen edustavimman
piikin on oltava yli 60 % huippuarvosta; metyyli- ja etyyliestereiden osalta kdytettivin sisdisen metyyliheptadekano-
aattistandardin on saavutettava huippuarvo.
Piikkien integrointiparametrit asetetaan niin, ettd haluttujen piikkien pinta-alat voidaan arvioida oikein.
Miiritys
10 pl:n mikroruiskuun vedetddn 10 pl liuosta; vedetdin mannilld neula tyhjdksi. Tyonnetddn neula injektiolaittee-
seen ja 1-2 sekunnin kuluttua injektoidaan nopeasti. Noin 5 sekunnin kuluttua vedetddn neula hitaasti pois.
Piirturi pidetddn kdynnissd, kunnes vahat tai stigmastadieenit (riippuen analysoitavasta jakeesta) ovat eluoituneet
taydellisesti.
Pohjaviivan on koko ajan oltava vaatimusten mukainen.
Piikkien tunnistus

Piikit tunnistetaan retentioaikojen perusteella vertaamalla samoissa olosuhteissa maddritettyihin vahojen, joiden
retentioajat tunnetaan, seoksiin. Alkyyliesterit tunnistetaan oliividljyjen tirkeimpien rasvahappojen (palmitiini- ja
oleiinihappo) metyyli- ja etyyliesterien perusteella.

Kuva 1 esittdd neitsytoliivioljyn vahojen kromatogrammia. Kuvissa 2 ja 3 on kahden vihittdismyytavin ekstra-
neitsytoliivioljyn kromatogrammit; ensimmaéinen metyyli- ja etyyliesterien kanssa ja toinen ilman niitd. Kuvassa 4
on kromatogrammit huippulaatuisesta ekstra-neitsytoliivioljystd ja samasta 6ljystd, johon on sekoitettu 20 % ha-
juttomaksi tehtyd oljya.



27.1.2011

Euroopan unionin virallinen lehti

L 23/9

5.5.

Vahojen kvantitatiivinen miaritys

Sisdisen lauryyliarakidaattistandardin ja C 49 — C 44 -alifaattisten esterien piikkien pinta-alat lasketaan integraatto-
rilla.

Kokonaisvahapitoisuus (mg/kg rasvaa) lasketaan muodostamalla yksittdisten vahojen summa seuraavasti:

(ZA,) - m - 1000

Vahat, mg/kg = o

jossa:

>
>
I

kunkin esterin piikin pinta-ala tietokoneella laskettuna

A = sisdisen lauryyliarakidaattistandardin piikin pinta-ala tietokoneella laskettuna

my = lisityn sisdisen lauryyliarakidaattistandardin massa milligrammoina

m = madritettdvan ndytteen massa grammoina.

. Metyyli- ja etyyliesterien kvantitatiivinen mddritys

Sisdisen metyyliheptadekanoaattistandardin, C;¢- ja Cyg-rasvahappojen metyyliesterien ja C;¢- ja C;g-rasvahappojen
etyyliesterien piikkien pinta-alat madritetdén integraattorin avulla.

Lasketaan kunkin alkyyliesterin pitoisuus (mg/kg rasvaa) seuraavasti:

. Ay -mg - 1000
Esteri, mg/kg = W
S

jossa:

s
I

kunkin Cy4- ja Cyg-esterin piikin pinta-ala tietokoneella laskettuna
A = sisdisen metyyliheptadekanoaattistandardin piikin pinta-ala tietokoneella laskettuna

lisityn sisdisen metyyliheptadekanoaattistandardin massa milligrammoina

B
1}

m = madritettdvan ndytteen massa grammoina.

TULOSTEN ILMOITTAMINEN

C40~Cye:nt (Huomautus 7) eri vahojen pitoisuuksien summa ilmoitetaan mg/kg rasvaa.
IImoitetaan C;4—C;g-rasvahappojen metyyli- ja etyyliesterien pitoisuuksien summa ja molempien yhteismaara.
Tulokset ilmoitetaan mgfkg:n tarkkuudella.

Huomautus 7: Piikkien pinta-aloista méritetddn niiden komponenttien mddrdt, joissa on parillinen maird C-atomeja vililld
C40—Cye, liitteend olevassa kuvassa esitetyn oliiviljyn vahojen kromatogrammin mukaisesti. Jos Cy4-esteri esiintyy
kahtena piikkind, sen tunnistamiseksi on syytd analysoida oliivin puristemassadljyn vahojen jae, jossa Cyn piikki
on helppo tunnistaa, koska se on selvisti hallitsevin.

IImoitetaan etyyli- ja metyyliesterien valinen suhde.
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Kuva 1

Esimerkki oliivioljyn vahajakeen kaasukromatogrammista ()

30 .00(]

25.00

20 .00

15.00 4

10 .00

2 L
500 3

0004 — —_—

Niiden rasvahappojen metyyli- ja etyyliesterien piikit, joiden retentioajat ovat vililldi 5-8 minuuttia
Merkkien selitykset:

LS. = lauryyliarakidaatti

1 = diterpeeniesterit

2+2" = Cyp-esterit

3+3" = Cyy-esterit

4+4" = Cyy-esterit

%
|

= Cyq-esterit

(=)
1}

steroliesterit ja triterpeenialkoholit.

(*) Kun steroliesterit ovat eluoituneet, kromatogrammissa ei pitdisi olla merkittivid piikkejd (triasyyliglyseroleja).
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Metyyliesterit, etyyliesterit ja vahat neitsytoliivioljyssd

Merkkien selitykset:

1 - Cyg-metyyli

2 - Cyg-etyyli

3 — metyyliheptadekanoaatti 1.S.
4 — Cg-metyyli

5 — Cyg-etyyli

6 — skvaleeni

7 — lauryyliarakidaatti .S

A — diterpeeniesterit

B — vahat

C - steroliesterit ja triterpeeniesterit

Kuva 2




L 23/12 Euroopan unionin virallinen lehti 27.1.2011

Kuva 3

Metyyliesterit, etyyliesterit ja vahat ekstra-neitsytoliivioljyssd

12-10-87 07:36:20

TNJECT
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CHANNEL @

LON BATTERY
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—

Merkkien selitykset:

1 — metyyliheptadekanoaatti .S
2 - Cyg-metyyli

3 — Cyg-etyyli

4 — skvaleeni

5 — lauryyliarakidaatti LS.

A — diterpeeniesterit

B — vahat

C - steroliesterit ja triterpeeniesterit
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Kuva 4
Kromatogrammit ekstra-neitsytoliiviéljysti ja samasta oljystd, johon on sekoitettu 20 % hajuttomaksi tehtyd
oljya
23-Mar-2007
C.M.lsb 062
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Merkkien selitykset:

1 — metyylimyristaatti LS.

2 — metyylipalmitaatti

3 — etyylipalmitaatti

4 — metyyliheptadekanoaatti LS.
5 — metyylilinoleaatti

6 — metyylioleaatti

7 — metyylistearaatti

8 — etyylilinoleaatti

9 — etyylioleaatti

10 — etyylistearaatti
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Lisdys A

Lineaarisen kaasuvirtausnopeuden miiritys
Injektoidaan 1:3 pl metaania (tai propaania) tavanomaisiin kdyttoolosuhteisiin siidettyyn kaasukromatografialaitteistoon.
Otetaan tarkka aika siitd, miten kauan kaasu kulkee kolonnin lipi, alkaen injektiohetkestd piikin muodostumiseen (tM).

Lineaarinen nopeus (cm/s) saadaan kaavasta L[tM, jossa L on kolonnin pituus senttimetreini ja tM on sekunteina mitattu
aika.”



