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Ez a dokumentum Kkizarolag tajékoztato jellegli és nem valt ki joghatist. Az EU intézményei semmiféle felel6sséget nem
vallalnak a tartalmaért. A jogi aktusoknak — ideértve azok bevezeté hivatkozasait és preambulumbekezdéseit is — az Eurépai
Unié Hivatalos Lapjaban kozzétett és az EUR-Lex portalon megtalalhato valtozatai tekintendok hitelesnek. Az emlitett
hivatalos szovegvaltozatok kozvetleniil elérheték az ebben a dokumentumban elhelyezett linkeken Kkeresztiil

»>B A BIZOTTSAG 2568/91/EGK RENDELETE
(1991. jilius 11.)
az olivaolaj és az olivamaradék-olaj jellemzdirdl és az ezekre vonatkozo elemzési médszerekrol

(HL L 248., 1991.9.5, 1. 0.)

Moddositotta:
Hivatalos Lap
Szam Oldal Datum

»M1 A Bizottsag 3682/91/EGK rendelete (1991. december 17.) L 349 36 1991.12.18.
»M2 A Bizottsag 1429/92/EGK rendelete (1992. majus 26.) L 150 17 1992.6.2.
» M3 Commission Regulation (EEC) No 1683/92 of 29 June 1992 (*) L 176 27 1992.6.30.
> M4 Commission Regulation (EEC) No 1996/92 of 15 July 1992 (*) L 199 18 1992.7.18.
» M5 A Bizottsag 3288/92/EGK rendelete (1992. november 12.) L 327 28 1992.11.13.
»M6 A Bizottsag 183/93/EGK rendelete (1993. januar 29.) L 22 58 1993.1.30.
» M7 modositotta a Bizottsag 826/93/EGK rendelete (1993. aprilis 6.) L 87 6 1993.4.7.
> M8 Commission Regulation (EEC) No 620/93 of 17 March 1993 (*) L 66 29 1993.3.18.
»M9 A Bizottsadg 177/94/EK rendelete (1994. januar 28.) L 24 33 1994.1.29.
»M10 Commission Regulation (EC) No 2632/94 of 28 October 1994 (*) L 280 43 1994.10.29.
> MI11 A Bizottsag 656/95/EK rendelete (1995. maércius 28.) L 69 1 1995.3.29.
»M12 Commission Regulation (EC) No 2527/95 of 27 October 1995 (*) L 258 49 1995.10.28.
»M13 Commission Regulation (EC) No 2472/97 of 11 December 1997 (*) L 341 25 1997.12.12.
»M14 A Bizottsag 282/98/EK rendelete (1998. februar 3.) L 28 5 1998.2.4.
»M15 Commission Regulation (EC) No 2248/98 of 19 October 1998 (*) L 282 55 1998.10.20.
»M16 A Bizottsag 379/1999/EK rendelete (1999. februar 19.) L 46 15 1999.2.20.
»M17 Commission Regulation (EC) No 455/2001 of 6 March 2001 (*) L 65 9 2001.3.7.
»M18 Commission Regulation (EC) No 2042/2001 of 18 October 2001 (*) L 276 8 2001.10.19.
»M19 Commission Regulation (EC) No 796/2002 of 6 May 2002 (*) L 128 8 2002.5.15.
»M20 A Bizottsag 1989/2003/EK rendelete (2003. november 6.) L 295 57 2003.11.13.
»M21 A Bizottsig 702/2007/EK rendelete (2007. jinius 21.) L 161 11 2007.6.22.
»M22 A Bizottsag 640/2008/EK rendelete (2008. julius 4.) L 178 11 2008.7.5.
»M23 A Bizottsag 61/2011/EU rendelete (2011. januar 24.) L 23 1 2011.1.27.
»M24 A Bizottsag 661/2012/EU végrehajtasi rendelete (2012. julius 19.) L 192 3 2012.7.20.

(*) Ez a jogi aktus sosem jelent meg magyar nyelven.
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»M25 A Bizottsag 299/2013/EU végrehajtasi rendelete (2013. marcius 26.) L 90 52 2013.3.28.
»>M26 A Bizottsdg 1348/2013/EU végrehajtasi rendelete (2013. december 16.) L 338 31 2013.12.17.

»M27 A Bizottsag (EU) 2015/1830 felhatalmazason alapuld rendelete (2015. L 266 9 2015.10.13.
jalius 8.)

»M28 A Bizottsag (EU) 2015/1833 végrehajtasi rendelete (2015. oktober 12.) L 266 29 2015.10.13.
»>M29 A Bizottsag (EU) 2016/1227 végrehajtasi rendelete (2016. julius 27.) L 202 7 2016.7.28.


http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/299/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/299/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/299/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/299/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/299/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/299/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/1348/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/1348/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/1348/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/1348/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/1348/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2013/1348/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_del/2015/1830/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2015/1833/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2015/1833/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2015/1833/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2015/1833/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2015/1833/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2015/1833/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2016/1227/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2016/1227/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2016/1227/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2016/1227/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2016/1227/oj/hun
http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2016/1227/oj/hun

01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 3

VB
A BIZOTTSAG 2568/91/EGK RENDELETE
(1991. julius 11.)
az olivaolaj és az olivamaradék-olaj jellemzdirél és az ezekre
vonatkozé elemzési médszerekrol
VY M20

1. cikk

(1)  Azok az olajok, amelyeknek jellemzdi megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 1. és 2. pontja szerintiekkel, szliz olivaolajnak mind-
siilnek a 136/66/EGK rendelet mellékletének 1. a) és b) pontja értelmé-
ben.

(2) Az az olaj, amelynek jellemzoi megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 3. pontja szerintiekkel, lampante olivaolajnak mindsiil
a 136/66/EGK rendelet melléklete 1. c) pontja értelmében.

(3) Az az olaj, amelynek jellemzdi megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 4. pontja szerintiekkel, finomitott olivaolajnak mindsiil
a 136/66/EGK rendelet mellékletének 2. pontja értelmében.

(4) Az az olaj, amelynek jellemzOéi megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 5. pontja szerintiekkel, finomitott olivaolajokbol és
szliz olivaolajokbol allé olivaolajnak mindsiil a 136/66/EGK rendelet
mellékletének 3. pontja értelmében.

(5) Az az olaj, amelynek jellemzdi megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 6. pontja szerintiekkel, nyers olivamaradék-olajnak
mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 4. pontja értelmében.

(6) Az az olaj, amelynek jellemzOéi megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 7. pontja szerintiekkel, finomitott olivamaradék-olajnak
mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 5. pontja értelmében.

(7) Az az olaj, amelynek jellemz6i megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 8. pontja szerintiekkel, olivamaradék-olajnak mindsiil
a 136/66/EGK rendelet mellékletének 6. pontja értelmében.
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VY M26

VM28

VM26

VM28

VY M26

VM28

VY M26

2. cikk

(1) Az olajok I. melléklet szerinti jellemzdinek megallapitasa a kdvet-
kezd elemzési modszerekkel torténik:

a) a szabad zsirsavak mennyiségének az olajsav szazalékban torténd
meghatarozasa a II. melléklet szerinti modszerrel;

b) a peroxid-index meghatarozasa a III. melléklet szerinti modszerrel;

¢) a viasztartalom meghatarozasa a IV. melléklet szerinti modszerrel,

d) a szterinek és a triterpén dialkoholok Osszetételének és mennyi-
ségének kapillaris oszlopos gazkromatografiaval torténé meghata-
rozasa az V. melléklet szerinti modszerrel;

e) a 2-gliceril monopalmitat szazalékanak meghatarozasa a VIIL.
melléklet szerinti modszerrel;

f) a spektrofotometrias elemzés a IX. melléklet szerinti modszerrel;

g) a zsirsavosszetétel meghatarozasa a X. melléklet szerinti modszerrel;

h) az illékony halogénezett oldoszerek meghatarozasa a XI. melléklet
szerinti modszerrel;

1) a szliz olivaolaj érzékszervi jellemzdinek értékelése a XII. melléklet
szerinti modszerrel;

j) a sztigmasztadiének mennyiségének meghatarozasa a XVII.
melléklet szerinti modszerrel,

k) az ECN42 triglicerid-tartalom meghatarozasa a III. melléklet szerinti
modszerrel;

1) az alifds és a triterpénes alkoholtartalom meghatarozasa a XIX.
melléklet szerinti modszerrel;

m) a viasz-, valamint a zsirsav-metilészter- és zsirsav-etilészter-tartalom
meghatdrozasa a XX. melléklet szerinti modszerrel.

(2) A sziiz olivaolajok érzékszervi jellemzdinek nemzeti hatosagok
vagy képvisel6ik altal torténd ellendrzését a tagallamok altal jovahagyott
kostoloi csoportok végzik.



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 5

VY M26

Valamely olajnak az elsé albekezdésben emlitett érzékszervi jellemzoi
akkor tekintend6k a bejelentett kategorianak megfelelonek, ha a
tagallamok 4ltal jovahagyott kostoloi csoport megerdsiti az osztalyozést.

Amennyiben az érzékszervi jellemzok tekintetében a csoport nem erdsiti
meg a bejelentett kategoriat, az érdekelt fél kérésére a nemzeti hato-
sagok vagy képviseloik mas jovahagyott csoportokkal haladéktalanul
elvégeztetnek két ellendrzo értékelést, melyek koziil az egyiket az érin-
tett termeld tagallam 4ltal jovahagyott csoport végzi. Az érintett
jellemzdk akkor tekintenddk a bejelentett kategéridnak megfelelének,
ha az ellenérzd értékelések koziil legalabb kettd megerdsiti az adott
osztalyozast. Amennyiben ez nem all fenn, az ellendrzé értékelések
koltségei az érdekelt felet terhelik.

(3) Az olaj jellemzbéinek a nemzeti hatésagok vagy képviseldik altal
az (1) bekezdésben eldirtaknak megfelelden torténd ellenérzése soran a
mintavételezés a vizsgalati mintdk elokészitésére vonatkozé EN ISO
661, valamint a mintavételezésre vonatkoz6 EN ISO 5555 nemzetkozi
szabvany szerint torténik. Azonban az EN ISO 5555 szabvany 6.8
pontja ellenére, a kdzvetlen csomagolasu olajok esetében a mintavéte-
lezés e rendelet la. melléklete szerint torténik. Az Omlesztett olajok
esetében, amelyekre nem alkalmazhaté az EN ISO 5555 szabvany
szerinti mintavétel, a mintavételezés a tagallam illetékes hatosiga 4ltal
adott utasitasok szerint torténik.

Az EN ISO 5555 szabvany és az EN ISO 661 szabvany 6. fejezetének
sérelme nélkiil a levett mintakat a leheté leggyorsabban s6tét helyen,
hohatastol tavol kell elhelyezni, €s legkésObb a mintavételezést kovetd
6todik munkanapig be kell kiildeni elemzésre; eltéré esetben ugy kell
tarolni a mintakat, hogy azok a laboratoriumba kiildésiik el6tt a szallitas
vagy a tarolas soran ne sériiljenek vagy karosodjanak.

(4) A (3) bekezdésben emlitett ellendrzések céljara a II., III., IX.,
XII. és XX. mellékletben emlitett elemzéseket €s — ha a nemzeti torvé-
nyek eldirjak — az ellenvizsgéalatokat csomagolt termékek esetében a
mindségmegdrzési id6 lejarta el6tt kell elvégezni. Az dmlesztett olajok
mintavételezése esetében az elemzéseket legkésdbb a mintavételt kovetd
hatodik hénapban el kell végezni.

Az e rendeletben eldirt egyéb elemzések vonatkozasaban semmiféle
hataridét nem kell alkalmazni.

Hacsak a mintavétel nem kevesebb mint két honappal a minéségmegdr-
z¢si 1d6 lejarta el6tt torténik, akkor amennyiben az elemzések eredmé-
csa-olaj jellemzoinek, az érintett felet legkésobb egy honappal az elsd
albekezdésben meghatarozott id6tartam lejarta el6tt értesiteni kell.
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VY M26

(5) Az olivaolajok jellemzdinek az (1) bekezdés elsé albekezdésében
eléirt modszerek szerinti meghatarozasa céljabol az elemzés eredményeit
kozvetleniil 6ssze kell vetni az e rendeletben meghatarozott hatarérté-
kekkel.

VY M25
2a. cikk

(1) E cikk alkalmazasdban a ,forgalmazott olivaolaj” egy adott
tagallambol szarmazo6 olivaolaj és olivapogacsa-olaj teljes mennyisége,
amely a szoban forgd tagallamban keriil fogyasztasra, vagy amelyet
ebbdl a tagallambol exportalnak.

(2) A tagallamok gondoskodnak arrdl, hogy a megfeleloségi ellen-
Orzések szelektiv modon, kockézatelemzésre alapozva ¢és megfeleld
gyakorisaggal torténjenek annak biztositasara, hogy a forgalmazott
olivaolaj megfelel a bejelentett kategdrianak.

(3) A kockazatelemzési szempontok kozott szerepelhet:

a) az olaj kategoriaja, az eldallitds idészaka, az olajok mas novényi
olajokkal Osszevetett ara, a keverési €s csomagolasi eljarasok, a
tarolasi 1étesitmények és feltételek, a szarmazasi orszag, a célorszag,
a szallitasi eszkozok vagy a tétel volumene;

b) a gazdasagi szerepldk értékesitési lancban elfoglalt helye, az altaluk
forgalmazott volumen és/vagy érték, az altaluk forgalmazott olajka-
tegoriak skalaja, az olyan elvégzett munkatipusok, mint a kinyerés,
tarolas, finomitas, keverés, csomagolas vagy kiskereskedelmi értéke-
sités;

c) korabbi ellenérzések eredményei, beleértve a feltart hidnyossagok
szamat és tipusat, a forgalmazott olajok altalanos mindségét €s a
hasznalt technikai eszk6zok teljesitményét;

d) a gazdasagi szereplok altal hasznalt, a forgalmazasi eldirasoknak
valo megfeleléssel kapcsolatos mindségbiztositasi rendszereknek
vagy Onellendrzési rendszereknek a megbizhatdsaga;

e) az ellendrzés végrehajtasanak helyszine, kiilondsen, ha az Unidba
vald elsé belépési pontrdl, az Unidbol vald utolsd kilépési pontrol
vagy az olajok eldallitasanak, csomagolasanak, berakodasanak vagy
a végs6 fogyasztd szamara torténd értékesitésének helyérdl van szo;

f) minden egyéb olyan informacidé, amely a megfelelés hianyanak
kockazatara utalhat.

(4) A tagallamok el6re meghatarozzak a kovetkezoket:

a) a tételek megfelelésének hianyara vonatkozé kockazatelemzés szem-
pontjai,

b) az egyes kockazati kategoriak kockazatelemzése alapjan azon gazda-
sagi szereplok vagy tételek és/vagy mennyiségek minimalis szama,
amelyeknél megfeleléségi ellenérzést kell végezni.
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VY M25

A tagéllamban forgalmazott olivaolaj minden ezer tonndjara évente
legalabb egy megfeleldségi ellenérzést kell végezni.

(5) A tagallamoknak ellendrizniiik kell a megfelelést tigy, hogy:

a) barmilyen sorrendben végrehajtjak az I. mellékletben eldirt elemzé-
seket; vagy

b) az I. B. mellékletben a dontési fan eldirt sorrendet kovetve hajtjak
végre azokat, amig el nem jutnak a dontési fan szerepld valamelyik
dontésig.

VYM19

VY M25
3. cikk

Amennyiben megallapitast nyer, hogy egy olaj nem felel meg katego-
rialeirasanak, az érintett tagallam — egyéb szankciok sérelme nélkiil —
hatékony, aranyos és visszatartd erejii, a feltart szabalytalansag sulyos-
saganak megfeleléen meghatarozott szankciokat alkalmaz.

Ha az ellendrzések jelentds szabalytalansagokat tarnak fel, a tagallamok
novelik a forgalmazas szakaszdra, az olajkategéridra, a szdrmazésra
vagy egyéb szempontokra vonatkozé ellendrzések gyakorisagat.

4. cikk

(1)  The Member States may approve assessment panels so that nati-
onal authorities or their representatives can assess and verify organo-
leptic characteristics.

The terms of approval shall be set by Member States and ensure that:
— the requirements of Annex XII.4 are met,

— the panel head is given training recognised for this purpose by the
Member State,

— continued approval depends on performance in annual checks
arranged by the Member State.

Member States shall notify to the Commission a list of approved panels
and the action taken under this paragraph.

(2) Amennyiben a tagallamok szamara problémat jelent ezeknek a
csoportoknak a felallitdsa a sajat teriiletiikon, felkérhetnek egy masik
tagallamban elfogadott kostoloi csoportot.

(3) Valamennyi tagallam listat készit a szakmai- vagy agazati szer-
vezetek altal az (1) bekezdésben meghatarozott feltételekkel Ossz-
hangban felallitott kostoloi csoportokrdl, tovabba biztositja e feltételek
betartasat.

VYM19

6. cikk

(1) Az olivaolaj kinyerésébdl szarmazo olajpogacsa és egyéb
maradékanyagok (KN-kod: 2306 90 11 és 2306 90 19) olajtartalmanak
meghatarozasa a XV. mellékletben szabalyozott modszerrel torténik.
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(2) Az (1) bekezdésben emlitett olajtartalmat az olaj sulyanak a
szarazanyag suly szazalékos aranyaban fejezik ki.

Y M20
7. cikk

A szennyez§ anyagok jelenlétére vonatkozd kozosségi rendelkezéséket
alkalmazni kell.

A halogénezett oldoszerek esetében a kovetkezd hatarértékek vonat-
koznak minden olivaolaj-kategoriara:

— a maximalis oldészertartalom minden egyes kimutatott halogénezett
oldészer esetében: 0,1 mg/kg,

— a maximalis Osszesitett olddszertartalom az Osszes észlelt halogéne-
zett oldoszer tekintetében: 0,2 mg/kg.

VYM25
7a. cikk

Azon természetes vagy jogi személyek és azok csoportjai, amelyek —
akar szakmai, akar kereskedelmi célbol — a sajtololétesitményben
torténd olajkinyeréstél a palackozasi stadiumig tartd (ez utobbit is
magéban foglald) folyamat barmely fazisdban 1évd olivaolajat és oliva-
pogacsa-olajat tarolnak, minden olajkategoria tekintetében nyilvantartast
vezetnek a belépd és a kilép6 tételekrol.

A tagallamok biztositjak, hogy a gazdasagi szerepl6k az elsé bekez-
désben megallapitott kotelezettségnek teljes mértékben megfelelnek.

8. cikk

(1) A tagallamok értesitik a Bizottsagot az e rendelet végrehajtasara
hozott intézkedéseikrél. Téjékoztatjdk a Bizottsagot a késobbiekben
bekovetkezett minden valtozasrol.

(2) A tagallamok minden évben legkésobb majus 31-ig jelentést
nyujtanak be a Bizottsighoz az e rendeletnek az el6z6 naptari év
soran torténd alkalmazasarol. A jelentés mindenképpen tartalmazza az
olivaolajokon végzett megfeleldségi ellenérzéseknek a XXI. mellék-
letben szerepld tablazat szerinti eredményeit.

(3) Az e rendeletben emlitett értesitéseket a 792/2009/EK bizottsagi
rendeletnek (') megfeleléen kell megkiildeni.

9. cikk

A 1058/77/EGK rendelet hatalyat veszti.

10. cikk

(1)  Ez a rendelet az Eurdpai Kézosségek Hivatalos Lapjaban vald
kihirdetését kovetd harmadik napon 1ép hatalyba.

A XII. melléklet szerinti modszer azonban PM1 1992. november
1. «-jétdl hatalyos, kivéve az intervencios rendszer miikodésével

kapcsolatos miiveleteket.

() HL L 228., 2009.9.1., 3. o.
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Ez a moédszer nem vonatkozik az 1992. november 1. el6tti forgalomba-
hozatal céljara készitett szliz olivaolajra.

(2) E rendeletet nem kell alkalmazni a hatalybalépését megel6zen
csomagolt és 1992. oktober 31-ig forgalomba hozott olivaolajra és
olivamaradék-olajra.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazandd
valamennyi tagallamban.
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VY M20

VB

VY M28

VB

VY M20
YM19

VB

VYM23

VM28

V¥ M25

I. melléklet:

Ia. melléklet:

Ib. melléklet:

II. melléklet:

II1. melléklet:
IV. melléklet:

V. melléklet:

VII. melléklet:

IX. melléklet:

X melléklet:

XI. melléklet:

XII. melléklet:

XV. melléklet:
XVI. melléklet:
XVII. melléklet:

XVIIIL. melléklet:

annex XIX:

XX. melléklet:

XXI. melléklet:

MELLEKLETEK

OSSZEFOGLALAS

Az olivaolaj jellemzdi

Olivaolajbdl vagy olivapogacsa-olajbol térténd minta-
vétel kozvetlen csomagolasban szallitott

Dontési fa annak ellendrzésére, hogy egy olivaolaj-minta
megfelel-e a bejelentett kategorianak

A szabad zsirsavak meghatarozasa hideg injektalasos
modszerrel

A peroxidszam meghatarozasa

A viasztartalom meghatarozasa kapillaris gazkromatogra-
fiaval

A szterinek ¢és triterpén-alkoholok Osszetételének és
mennyiségének meghatdrozasa kapillarisoszlop-gazkro-
matografidval

»M21 A 2-gliceril monopalmitat szazalékanak meghata-
rozasa 4

Spektrofotometrids vizsgélat ultraibolya fényben

Zsirsav-metilészterek gazkromatografias meghatarozasa

Az olivaolaj illékony halogénezett olddszereinek

meghatarozasa

A nemzetkdzi olivaolaj-tandcsnak a sziiz olivaolajok
érzékszervi értékelésére szolgald modszere

Az olivamaradék olajtartalma
A jodszam meghatarozéasa

A novényi olajok  sztigmasztadién-Osszetételének

meghatarozasa

Az ECN-42-Es triacil-glicerinek tényleges ¢és elméleti
mennyisége kozotti kiilonbség meghatarozasa

»M28 Az alifis és a triterpénes alkoholtartalom
meghatarozasa kapillaris gadzkromatografidval <

A viasz-, valamint a zsirsav-metilészter- és zsirsav-
etilészter-tartalom kapillaris gazkromatografiaval torténd
meghatirozasanak modszere

A 8. cikk (2) bekezdésében emlitett, olivaolajokon
végzett megfelel6ségi ellenérzések eredményei



VY M27
I MELLEKLET

AZ OLIVAOLAJ JELLEMZOI

Kiilonbség:
Organolep-
. ECN42 .
Peroxid- 2-gliceril-monopal- | Sztigmasz-| (HPLC) és Organolep- tikus
- Zsirsav-etil- Savassag szam Viasztartalom & -monop: &r Kyeg vagy | Delta-K | tikus értékelés [ értekelés
Kategoria i mitat tadiének ECN42 Ky (%) . . e
észterek (FAEE) (*) | (%) (*) mEq mg/kg (**) 1 are 1 K70 () *) Hibamedian | Gyiimdlcsos-
(%) mg/kg (1) | kiilonbsége I L
O,/kg (*) o (Hm) (*) ségi median
(elméleti (Gym) (*)
szamitas) y
1. Extra szliz FAEE-k < 40 <08 <20 C42 + C44 + C46 < 150 <09, haa < 0,05 <10,2| <250 [ <022 | £0,01 Hm =0 Gym > 0
olivaolaj mg/kg palmitinsav
(2013-2014-es Osszaranya %
termesztési <14 %
&) ()
FAEE-k < 35
mg/kg <1,0, haa
(2014’291‘6',05 palmitinsav
termesztési év) bsszaranya %
FAEE-k < 30 > 14 %
mg/kg (a 2016-
os termesztési év
utan)
2. Sziiz olivaolaj — <20 <20 C42 + C44 + C46 < 150 <09, haa < 0,05 <10,2] <260 [ £025 [ £0,01 Hm < 3,5 Gym > 0
palmitinsav
Osszaranya %
<14 %
< 1,0, ha a
palmitinsav
Osszaranya %
> 14 %

910T°80'70 — NH — 89516610
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Y M27

Kategoria

Zsirsav-etil-
észterek (FAEE) (*)

Savassag

(%) (%)

Peroxid-
szam
mEq

Oykg ()

Viasztartalom
mg/kg (**)

2-gliceril-monopal-
mitat

(%)

Sztigmasz-
tadiének

mg/kg (')

Kiilonbség:
ECN42
(HPLC) ¢és
ECN42
kiilonbsége
(elméleti
szamitas)

Koz (%)

Kogs vagy
Kyzo (*)

Delta-K
(*)

Organolep-
tikus értékelés
Hibamedian

(Hm) (*)

Organolep-
tikus
értékelés
Gytimolesos-
ségi median
(Gym) (*)

3. Lampante
olivaolaj

> 2,0

C40 + C42 + C44 + C46
<300 ()

<09, ha a
palmitinsav
Osszaranya %
<14 %

< 1,1, haa

palmitinsav

Osszaranya %
> 14 %

< 0,50

<10,3|

Hm 3,5 ()

4. Finomitott
olivaolaj

C40 + C42 + C44 + C46 < 350

<09, haa

palmitinsav

Osszaranya %
<14 %

<1,1, haa

palmitinsav

Osszaranya %
> 14 %

<103

< 1,10

< 0,16

5.  Finomitott
szliz olivaola-
jokbol allo
olivaolaj

és

C40 + C42 + C44 + C46 < 350

<09, ha a
palmitinsav
Osszaranya %
<14 %

< 1,0, ha a
palmitinsav
Osszaranya %
> 14 %

< 10,3

< 0,90

<0,15
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Kiilonbség:
Organolep-
. ECN42 .
Peroxid- 2-gliceril-monopal- | Sztigmasz-| (HPLC) és Organolep- tikus
K - Zsirsav-etil- Savassag szam Viasztartalom & ., P g Ky vagy | Delta-K | tikus értékelés | értékelés
ategoOria R mitat tadiének ECN42 Ky (%) . e PR
észterek (FAEE) (*)| (%) (*) mEq mg/kg (**) | it Ky79 (%) *) Hibamedian | Gyiimolcsos-
s (%) mg/kg (1) | kilonbsége % - L,
O,/kg (*) o (Hm) (*) ségi median
(elméleti (Gym) (*)
szamitas) y
6. Nyers olivapo- — — — C40 + C42 + C44 + C46 <14 — < 10,6 — — — — —
gacsa-olaj > 350 (°)
7. Finomitott — <03 <5 C40 + C42 + C44 + C46 > 350 <14 — < 10,5 — <2,00 [ £0,20 — —
olivapogacsa-
olaj
8. Olivapogacsa- — <10 <15 C40 + C42 + C44 + C46 > 350 <12 — < 10,5 — <170 [ £0,18 — —
olaj
(") A Kkapillaris kolonnaval elvalaszthatd (vagy el nem vélaszthatd) izomerek Gsszesen.
(®) Ez a hatarérték a 2014. marcius 1. utan eldallitott olivaolajokra vonatkozik.
() A 300-350 mg/kg kozotti viasztartalma olajok lampante olivaolajnak tekintenddk, ha a teljes alifasalkohol-tartalom legfeljebb 350 mg/kg, vagy ha az eritrodiol- és uvaoltartalom legfeljebb 3,5 %.
(*) A hibamedian legfeljebb 3,5 lehet, a gyiimolcsosségi median pedig 0.
() A 300-350 mg/kg kozotti viasztartalma olajok nyers olivapogacsa-olajnak tekintend6k, ha a teljes alifasalkohol-tartalom meghaladja a 350 mg/kg-ot, és ha az eritrodiol- és uvaoltartalom nagyobb mint 3,5 %.
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Zsirsavosszetétel (1) Transzli- Szterindsszetétel
Transz- | nol- +
olajizo- | transzli- h | Szterinek | Eritrodiol
Kategoria Mirisz- Lino- | Arachin-| Eiko- | Behéns- |Lignoce-| merek | mnolén- | Kolesz- | Brasszi- | Kampesz-| Sztigmasz- L?'tt ) F- Dte ta-7- Osszege | ¢és uvaol
tinsav lénsav sav zénsav av rinsav | Osszege |izomerek| terin |kaszterin| terin (%) terin sz os(f)e— Si 1gn11?§)z °| (mgkg) | (%) (**)
W | o | e | e | ) | ) | ) fosszege | ) | %) | (%) | ooy | o
(%) (%) (**) (%)
1. Extra sziiz olivaolaj <003 |<100]<0,60[<0,40([<020]<020]<0,05[<0,05| <05 ]| <0, <40 < Kamp. | > 93,0 <0,5 > 1000 <45
2. Sziiz olivaolaj <003 | <1,00]<0,60]<0,40([<020]<020[<0,05[<005| <05 | =<0, <4,0 < Kamp. | > 93,0 <05 > 1000 <45
3. Lampante olivaolaj <003 | <1,00]<0,60][<0,40(<020]<020]<0,10[{<0,10| 0,5 | <0,1 <40 — > 93,0 <05 >1000 [ <45®
4. Finomitott olivaolaj <003 |<1,00]<0,60[<0,40(<0,20]<0,20[<0,20(<0,30| 0,5 | <0,1 <40 < Kamp. | > 93,0 <0,5 > 1000 <45
5. Finomitott és sziiz olivaolajokbol [ < 0,03 | < 1,00 | <0,60|<0,40|<020[<020[<020=<030| <05 [ <0, <4,0 | <Kamp. | >93,0 <05 | >=1000 <45
allo olivaolaj
6. Nyers olivapogacsa-olaj <003 |{<100]<0,60]|<0,40[<030]<020]<0,20{<0,10] 0,5 ] <0,2 <40 — > 93,0 <05 >2500 [ >4,50)
7. Finomitott olivapogacsa-olaj <003 |{<1,00]<0,60]<0,40[<0,30]<020]<0,40([<035]| <05 ] <0,2 <40 < Kamp. | > 93,0 <05 > 1800 > 45
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Zsirsavosszetétel (1) Transzli- Szterindsszetétel
Transz- | nol- +

olajizo- | transzli- , Szterinek | Eritrodiol
Kategoria Mirisz- Lino- [ Arachin-| Eiko- | Behéns- |Lignoce-| merek nolén- | Kolesz- | Brasszi- | Kampesz- | Sztigmasz- L?'th' B- D.e lta-7- Gsszege és uvaol
tinsav lénsav sav zénsav av rinsav | Osszege |izomerek| terin |kaszterin| terin (%) terin 521Fosgte— sztlgnllazsz— (mg/kg) | (%) (**)

@ | o | | e | | e | o || o) | ) | o) @ | O | el ©

(%) (%) (**) (%)

8. Olivapogacsa-olaj <003 |{<1,00]<0,60]|<0,40[<030]<020]<040]<035| <05 ] =<0,2 <40 < Kamp. | > 93,0 <05 > 1600 > 4.5

(") Egyéb zsirsavtartalom (%): palmitin: 7,50-20,00; palmitolein: 0,30-3,50; heptadekan: < 0,30; heptadecén: < 0,30; sztearin: 0,50-5,00; olaj: 55,00-83,00; linol: 2,50-21,00.

(®) Lasd e melléklet fuggelékét.

(®) Lath B-szitoszterin: Delta-5,23-sztigmasztadienoltkleroszterint+béta-szitoszterint+szitosztanol+delta-5-avenaszterin+delta-5,24-sztigmasztadienol.

(*) A 300-350 mg/kg kozotti viasztartalmi olajok lampante olivaolajnak tekintendok, ha a teljes alifasalkohol-tartalom legfeljebb 350 mg/kg, vagy ha az eritrodiol- és uvaoltartalom legfeljebb 3,5 %.

(®) A 300-350 mg/kg kozotti viasztartalmu olajok nyers olivapogacsa-olajnak tekintenddk, ha a teljes alifasalkohol-tartalom meghaladja a350 mg/kg-ot, vagy ha az eritrodiol- és uvaoltartalom nagyobb mint 3,5 %.

Megjegyzések:

a) Az eredményeket ugyanannyi tizedesjegy-pontossaggal kell megadni, mint amennyi az egyes jellemz6k esetében meg van adva. Ha az elhagyandd értékes szamjegy négynél nagyobb, az utolsod
értékes szamjegyet meg kell novelni eggyel.

b) Ha a jellemz6i koziil barmelyik kivill esik a megallapitott hatarértéken, az olajat egy masik kategoriaba kell sorolni, vagy a tisztasag tekintetében nem megfelelonek kell mindsiteni a rendelet
alkalmazasaban.

¢) Az olaj mindségével kapcsolatos, csillaggal (*) jelzett jellemzdk azt jelentik, hogy: — a lampante olivaolaj esetében ezeket a hatarértékeket nem kell egyidejlileg betartani, — sziiz olivaolajok

valamelyikéhez tartozik.

d) Az olaj mindségével kapcsolatos, két csillaggal (*¥*) jelolt jellemzok azt jelentik, hogy egyik érintett olivapogacsa-olaj esetében sem kell egyidejiileg betartani ezeket a hatarokat.

910T°80°¥0 — NH — 89STAT6610
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Y M27
Fiiggelék

DONTESI FA

Kampeszterin dontési fa sziiz és extra szliz olivaolajokhoz:

{ 4,0 % < Kampeszterin < 4,5 % ]
i

[ Sztigmaszterin < 1,4 % ] ( A-7-sztigmaszterin < 0,3 % E

A tobbi paraméternek meg kell felelnie a rendeletben meghatarozott hatarértékeknek.
Delta-7-sztigmaszterin dontési fa:

— Extra sziiz és sziiz olivaolajokhoz

{ 0,5 % < A-7-sztigmaszterin < 0,8 % ]

T

i
f i ] |

[ App. p-szitoszterin/ ) (Sztigmaszterinsl,él% ] [ AECN42<]0,1 | J

Kampeszterin < 3,3 % ; -
(kampeszt + A7sztig) = 25

A tobbi paraméternek meg kell felelnie a rendeletben meghatarozott hatarértékeknek.

— Olivapogacsa-olaj (nyers és finomitott)

[ 0,5 % < A-7-sztigmaszterin < 0,7 % 1

A tobbi paraméter
hatarértéken beliil van

AECN42<]0,40 | Sztigmaszterin < 1,4 %
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la MELLEKLET

OLIVAOLAJBOL VAGY OLIVAPOGACSA-OLAJBOL TORTENO
MINTAVETEL KOZVETLEN CSOMAGOLASBAN SZALLITOTT

Ez a mintavételi modszer a kozvetlen csomagolast olivaolaj- vagy olivapogacsa-
olaj gyartasi tételekre vonatkozik. A mintavételi modszer annak fiiggvényében
valtozik, hogy a kozvetlen csomagolasu kiszerelés meghaladja-e az 5 litert, vagy
sem.

A ,.gyartasi tétel” olyan arucikk-készlet, amit olyan koriilmények kozott allitottak
eld, dolgoztak fel és csomagoltak, hogy a minden egyes arucikk 4ltal tartalmazott
olaj az Osszes analitikai jellemz6 tekintetében homogénnek mondhatd. Az egyes
gyartasi tételek azonositasat az Eurdpai Parlament és a Tanacs 2011/91/EU irany-
elvének megfelelden kell elvégezni (*).

Az ,egyedi minta” a kozvetlen csomag altal tartalmazott olajmennyiség, és amit a
gyartasi tételbol emeltek ki véletlenszerten.

1. AZ ELSODLEGES MINTA TARTALMA
1.1. 5 litert meg nem haladé kozvetlen csomagolas

Az ,els6dleges minta” az 5 litert meg nem halad6é kozvetlen csomagolés
esetében az egy gyartasi tételbdl vett egyedi mintak szamat jelenti az 1.
tablazatnak megfelel6en.

1. tabldzat

Az elsédleges minta minimalis méretét a kovetkezék szerint kell
megallapitani

Az elsédleges minta az alabbi szamu

Amennyiben a kdzvetlen csomagola . . . . .
ennyiben a kbzvetlen csomagolds kozvetlen csomagbol szarmazo6 olajat

trtartalma tartalmaz
(a) 1 liter vagy annal nagyobb (a) 1 kozvetlen csomag
(b) kisebb mint 1 liter (b) a legalabb 1 liter dssztérfogatot

kitevé minimalis szamu csomag

Az 1. tablazatban talalhat6, az elsddleges mintat tartalmazé csomagok
szama a tagallamok egyedi igényeinek megfelelden ndvelhetd (példaul, ha
az organoleptikus vizsgalatot nem ugyanaz a laboratorium végzi, mint a
kémiai vizsgalatot, ellendrzé elemzést stb.)

1.2. 5 litert meghalad6 kozvetlen csomagolas

Az ,els6dleges minta” az 5 litert meghalad6 kozvetlen csomag esetében az
Osszes egyedi minta reprezentativ része, amit a 2. tablazatnak megfeleld
redukciods eljaras szerint kell megkapni. Az elsddleges mintat kiilonbozd
mintavételi elemekbdl kell osszeallitani.

Az elsédleges minta ,mintavételi eleme” azokat a csomagokat jelenti,
amelyek egyiittesen az els6dleges mintat teszik ki.

2. tablazat

Vételezend6 egyedi mintdk minimalis szima

Csomagok szama a tételben A vételezendd egyefdl mintak minimalis
szama
Legfeljebb 10 1
11 és 150 kozott 2

(") Az Eurépai Parlament és a Tanacs 2011/91/EU iranyelve (2011. december 13.) azon

arutételt azonositd jelzésekrdl és jelolésekrdl, amelyekhez az adott élelmiszer tartozik
(HL L 334., 2011.12.16., 1. 0.).
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Csomagok széma a tételben A vételezendd egs};(riliqamintzik minimalis
151 és 500 kozott 3
501 és 1500 kozott 4
1501 és 2 500 kozott 5
> 2500/1 000 csomag 1 plusz egyedi minta

Annak érdekében, hogy csokkenthetdé legyen a kozvetlen csomagokbol
torténd mintavétel, az egyedi mintak tartalmat homogenizalni kell az els6d-
leges minta el6allitasahoz. A kiilonb6z6 egyedi mintak adagjait a keverés
altali homogenizalashoz egy kozos tartdlyba kell onteni Ggy, hogy a lehetd
leginkabb védve legyenek a leveg6tol.

Az elsédleges minta tartalmat egy sorozat legkevesebb 1,0 1 drtartalmt
csomagba kell onteni, ezek mindegyike az elsddleges minta egy-egy minta-
vételi elemét képzi.

Az elsddleges mintdk szama a tagallamok egyedi igényeinek megfeleléen
novelheté (példaul, ha az organoleptikus vizsgélatot nem ugyanaz a labo-
ratorium végzi, mint a kémiai vizsgalatot, ellenérzé elemzést stb.)

Minden egyes csomagot ugy kell feltlteni, hogy a tetején a lehetd legki-
sebb legyen a levegéréteg, majd megfeleléen le kell zarni és biztositani,
hogy a termék manipulaciobiztos legyen.

Ezeket a mintavételi elemeket a megfeleld azonositds érdekében fel kell
cimkézni.
2. ELEMZESEK ES EREDMENYEK

2.1. Minden egyes elsédleges mintat az EN ISO 5555 szabvany 2.5. pontja
szerint laboratériumi mintakra kell felosztani, és az Ib. mellékletben
szereplé dontési fa szerinti vagy barmilyen mas véletlenszerii sorrendben
kell elemezni.

2.2. Amennyiben a vizsgalatok minden eredménye megfelel az olaj bejelentett
kategoriaja jellemzGinek, az egész tételt megfelelének kell nyilvanitani.

Amennyiben az elemzések eredményeinek valamelyike nem felel meg az
olaj bejelentett kategérigja jellemzdinek, az egész tételt nem megfelelének
kell nyilvanitani.

3. A GYARTASI TETEL KATEGORIAJANAK ELLENORZESE

kez6 tablazat szerint megnovelheti a gyartasi tétel kiilonb6z6é pontjain véte-
lezendd elsédleges mintdk szamat:

3. tablazat

A gyartasi tétel mérete altal meghatarozott elsédleges mintiak szama

Gyartasi tétel mérete (literben) Elsédleges mintdk szama
7 500 2
7500 — 25 000 3
25000 — 75 000 4
75000 — 125 000 5
> 125000 6 + 1 minden tovabbi 50 000 liter
utan
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Az elsédleges mintat add egyedi mintakat a tételben egymas mellett
elhelyezkedd kozvetlen csomagokbol kell vételezni; minden egyes elsdd-
leges minta elhelyezését fel kell jegyezni, és a mintakat egyértelmii azono-
sitoval kell ellatni.

Minden egyes elsddleges mintat az 1.1. és az 1.2. pontokban ismertetett
eljarasoknak megfeleléen kell vételezni.

Ezt kovetéen minden elsédleges mintdval a 2(1) cikkben ismertetett elem-
zéseket kell elvégezni.

3.2. Ha a 2(1) cikkben ismertetett elemzések eredményeinek egyike legalabb egy
elsédleges minta esetében nem felel meg az olaj bejelentett kategoriaja
jellemzéinek, a teljes mintazott tételt nem megfelelének kell nyilvanitani.
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1b. MELLEKLET

DONTESI FA ANNAK ELLENORZESERE, HOGY EGY OLIVAOLAJ-MINTA
MEGFELEL-E A BEJELENTETT KATEGORIANAK

1. tablazat

EXTRA SZUZ OLIVAOLA]  °™™N .
(mindségi kritériumok) LT

Savassdg % A bejelentett kateg6ridnak
nem megfelel§ olaj.

<08 | >0,8 & >i

Peroxidszdm mEqO,/kg
<20 | >20

i R

UV spektrometria
K270 0,22 K270 >0,22

]

Y.

UV spektrometria

AK < 0,01 AK > 0,01 >

K232 < 2,50 | K232 > 2,50

v ; .
Organoleptikus értékelés { A bejelentett kategéridnak %
e el 590 e > nem megfelel olaj. :
gylim. med. gyiim. med. v

UV spektrometria

.....

Y.

és gyim. med. >0

hibamed. > 0 &
hibamed. > 0

v

Etil-észterek*

igen | nem

*< 40 mglkg 2013/2014-ben
< 35 mgf/kg 2014/2015-ben

3.£ o
<30 mglkg a 2015/2016-0s termesztési

A mindségi kritériumok szempontjdbdl a bejelentett &vidl glke /
kategéridnak megfelel§ olajtipus.

Toviabb a 3. tibldzathoz (tisztasigi kritériumok)
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2. tablazat

Sziiz olivaolajok
(Mindségi kritériumok)

Savassdg %

<20 ‘ >2,0

-~
7
Peroxidszdm mEq O,/kg
<20 >20 >
UV spektrometria
LLLITS
Ky70 < 0,25 ‘ Kz 510,05 > o e,

*
-*

A4 >
% .‘

&
” s A bejelentett .
UV spektrometria ¢+ kategoridnak nem %
> > lelé olaj u
AK £0,01 | AK >0,01 Ay dcglddoioly
L)
% "’. (a) 0’:
: * o
UV spektrometria '~.,..."““_‘,“
K232 < 2,60 ‘ K232 > 2,60 >
Organoleptikus értékelés
Gyiimolcsosségi medidn Gyﬁmblcstissoégi medidn >
=0 vagy )
és gyliimolesosségi medidn

. i > ()
Hibamedidn < 3,5 hibamedidn > 3,5

"“lll-l.....
" 'q
O *
¢ i
* *

A bejelentett "

L)

& .7
A fenti paraméterek értékei megfelelnek az extra sziiz & Kategéridnak nem %
olivaolaj mingségi kovetelményeinek? >: megfelel§ olaj F
- :
L]
(1. tablizat) % (b) 4
o" .‘,
0. K
NEM IGEN e, o*
...'lllllll“‘

Y

A mindségi kritériumok szempontjibol a
bejelentett kategéridnak megfelel§ olajtipus
ovdbb a 3. tdbldzathoz (Tisztasdgi kritériumok)
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3. tablazat

Extra sziiz és sziiz olivaolajok

(Tisztasdgi kritériumok)

MinGségi kritériumok (1. és 2. tdbldzat)

IGEN

v

3,5-sztigmasztadiének mgkg

NEM

>0,05

PPTLLLLITT TS
e T,

R o,
.

A bejelentett %,

kategéridnak nem %
megfelel§ olaj K]

*
G *
" o

¥ .
RRLTTT AT

< 0,05
v

Transz-izomerek a zsirsavak %-dban

tC18:1 < 0,05 tC18:1 > 0,05

\ 2

POTTILLLETTON
0"‘ ' .....0
- *
> & A bejelentett ™
oD e
»  kategéridnak nem

megfelel§ olaj

*, »
LTI LN

=
=
[
[}
.
.
.

t(C18:2 + C18:3) < 0,05 t(C18:2 + C18:3) > 0,05

.

\"

-
*. (@) .
‘e o*

» .
R e e

Zsirsavtartalom
IGEN NEM
A ECN42
<10,2| >10,2]

\ 4

ELLITTS
et vy
.* e

»
..$ 0..
4 *

-1 kategéridnak nem

¥

SzterinOsszetétel és Osszes szterin

IGEN NEM

A4

4 .

D . .
H A bejelentett %
. H
. P H
) megfelel§ olaj  #
* \4

* *

L Y ‘0

-, ... o \d
RELTTTITT Lig

2

Eritrodiol + uvaol %

A\

avamay

e Sag
.
o 0

o °

A bejelentett i

<20 ‘ 2,0 >E+U < 4,5 ‘ > 45
Viaszok! mg/kg
<150 >150

\4

s %,
¢ kategéridnak nem %
s :

megfelel§ olaj §
‘;0 (b) ".

*

->%

A d
RLL PSP L

A bejelentett kategéridnak megfelel§ olajtipus

A\

1C42+C44+C46
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1. fiiggelék

Ekvivalenciatablizat e rendelet mellékletei és a dontési faban meghatarozott elemzések kozott

— Savassag II. melléklet A szabad zsirsavak meghatarozasa
hideg-injektalasos modszerrel
— Peroxidszam I melléklet A peroxidszam meghatarozasa

UV spektrometria

IX. melléklet

Spektrofotometrias vizsgélat

Organoleptikus értékelés

XII. melléklet

A sziiz olivaolaj organoleptikus értéke-
lése

Etil-észterek

XX. melléklet

A viasz-, valamint a zsirsav-metilész-
ter- és a zsirsavak-etilészter-tartalom
kapillaris gazkromatografidval torténd
meghatarozasanak modszere

3,5-sztigmasztadiének

XVII. melléklet

A novényi olajok sztigmasztadién-
Osszetételének meghatarozasa

VY M28
— Zsirsavak transz-izomerjei X. melléklet Zsirsav-metilészterek  gazkromatogra-
fidas meghatarozasa
— Zsirsavtartalom X. melléklet Zsirsav-metilészterek  gazkromatogra-
fids meghatarozasa
VY M26
— AECN42 XVIIIL. melléklet Az ECN42 trigliceridek Osszetételének
meghatérozésa (a HPLC-adatok és az
elméleti sszetétel kozotti kiilonbség)
— Szterindsszetétel és -0ssz- | V. melléklet A szterinek és triterpén-alkoholok
mennyiség Osszetételének  és  mennyiségének
_ Eritrodiol és uvaol meghat'firorzasa kapillarisoszlop-gazkro-
matografidval
— Viaszok IV. melléklet A viasztartalom meghatarozasa kapilla-
ris-gdzkromatografiaval
v M28
— Alifas és triterpénes alko- | XIX. melléklet Az alifas és a triterpénes alkoholtar-
holok talom meghatarozasa kapillaris gazkro-
matografiaval
VY M26

A 2-es pozicién talalhatd
telitett zsirsavak

VII. melléklet

A 2-gliceril-monopalmitat szazalékanak
meghatarozasa
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1I. MELLEKLET

A SZABAD ZSIRSAVAK MEGHATAROZASA HIDEG INJEKTALASOS

3.1.

3.2.

MODSZERREL

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

A modszer az olivaolajok és az olivapogécsa-olajok szabadzsirsav-tartal-
manak meghatarozasat ismerteti. A szabadzsirsav-tartalmat az olajsav
aranya alapjan kiszamitott savassagként adjak meg.

ALAPELV

A mintat feloldjak oldoszerek keverékében és a jelen 1év szabad zsirsa-
vakat kalium- vagy natrium-hidroxid oldattal titraljak.

REAGENSEK

Minden esetben elismert analitikai mindségli reagenseket és desztillalt
vagy hasonldé mindéségii vizet kell hasznalni.

Dietil-éter; 95 % etanol (v/v), azonos térfogategységli keveréke.

Semlegesitse pontosan a felhasznalas pillanatdban kalium-hidroxid
oldattal (3.2.), 100 ml keverékenként 0,3 ml fenolftalein oldat (3.3.)
hozzaadasaval.

1. megjegyzés: a dietil-éter kiemelten tlizveszélyes és robbanasveszélyes
peroxidokat képezhet. Hasznalata soran kiilonleges
Ovatossagra van sziikség.

2. megjegyzés: amennyiben nincs mod dietil-éter hasznalatara, etanolt és
toluolt tartalmazo oldoszerkeverék hasznalhatd. Sziikség
esetén az etanol propanol-2-vel helyettesithetd.

Kalium- vagy natrium-hidroxid, titralt etanolos vagy vizes oldat, c¢(KOH)
[vagy c(NaOH)], megkozelitdleg 0,1 mol/l vagy sziikség esetén c(KOH)
[vagy c(NaOH)], megkozelitéleg 0,5 mol/l. Oldészerek kereskedelmi
forgalomban kaphatok.

A kalium-hidroxid (vagy natrium-hidroxid) oldatanak pontos koncentraci-
ojat ismerni és ellendrizni kell a felhasznalas el6tt. Hasznaljon a felhasz-
nalas el6tt legalabb 6t nappal korabban késziilt, barna iivegben tarolt és
gumidugoval lezart oldatot. Az oldatnak szintelennek vagy szalmaszi-
niinek kell lennie.

Amennyiben a kalium-hidroxid (vagy natrium-hidroxid) vizes oldatanak
hasznalata soran faziselvalas észlelhetd, a vizes oldatot cserélje etanolos
oldatra.

3. megjegyzés: a kalium-hidroxid (vagy natrium-hidroxid) stabil szin-
telen oldatat a kovetkez6 modon lehet elkésziteni.
Forraljon fel 1000 ml etanolt vagy vizet 8 g kalium-
hidroxiddal (vagy natrium-hidroxiddal) és 0,5 g alumi-
niumreszelékkel és folytassa a forralast egy oran keresz-
til. Kozvetleniil ezutan desztillalja. A desztillatumban
oldjon fel sziikséges mennyiségii kalium-hidroxidot
(vagy natrium-hidroxidot). Hagyja néhany napig allni,
majd Ontse le az atlatszo feliiluszo folyadékot a letilepe-
dett kalium-karbonatrdl (vagy natrium-karbonatrol).

Az oldat desztillalas nélkiil is elkészitheté a kovetkez6 modon: 1 000 ml
etanolhoz (vagy vizhez) adjon 4 ml aluminium-butilatot és hagyja allni a
keveréket néhany napig. Ontse le a feliiliszé folyadékot és oldja fel a
kivant mennyiségii kalium-hidroxidot (vagy natrium-hidroxidot). Az oldat
hasznalatra készen all.
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3.3.  Fenolftalein 10 g/l oldata 95-96 % (v/v) etanolban vagy alkalikék 6B
vagy timolftalein 20 g/l oldata 95-96 % (v/v) etanolban. Az erésen szine-
zett olajok esetén alkalikék vagy timolftalein hasznalando.

4. BERENDEZES

Szokvanyos laboratoriumi berendezés, beleértve a kovetkezoket:

4.1.  analitikai mérleg;

4.2. 250 ml-es Erlenmeyer-lombik;

4.3. ,A” osztalyu, 10 ml-es biiretta 0,05 ml-es beosztassal, vagy egyenértékii
automata biiretta.

5. ELJARAS
5.1. A vizsgalati minta el6készitése

Ha a minta zavaros, at kell szlirni.

5.2.  Vizsgalt mennyiség

A mintavételezést a varhaté savassagnak megfeleléen végezze, a kovet-
kez6 tablazat szerint:

(\g?;?:;s ;?rggsg Minta tomege (g) Mérési pontossag (g)
0-2 10 0,02
> 2-7,5 2,5 0,01
>175 0,5 0,001

Mérje meg a mintat az Erlenmeyer-lombikban (4.2.).

5.3. Meghatarozas

Oldja fel a mintat (5.2.) dietil-éter és etanol (3.1.) 50-100 ml korabban
semlegesitett keverékében.

Keverés kozben végezzen titralast 0,1 mol/l kalium-hidroxid (vagy
natrium-hidroxid) oldattal (3.2) (lasd a 4. megjegyzést), amig az indikator
valtozni kezd (az indikator elszinez6dése legalabb 10 masodpercig nem
mulik el).

4. megjegyzés: amennyiben a sziikséges 0,1 mol/l kalium-hidroxid
(vagy natrium-hidroxid) oldat mennyisége meghaladja
a 10 ml-t, hasznéljon 0,5 mol/l oldatot, vagy valtoztassa
meg a mintatomeget a varhato szabad savassag és a
tablazatban javasolt érték szerint.

5. megjegyzés: amennyiben az oldat titralas kozben zavarossa valik,
adjon hozza megfeleld mennyiségii oldoszert (3.1.),
hogy tiszta oldatot kapjon.

Végezzen masodik meghatarozast, ha az elsé eredmény magasabb, mint
az olaj kategoriaja esetében megadott hatarérték.
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6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

Az olajsav tomegszazalékaban kifejezett savassag a kovetkezo:

100 VxexM

X =
1000 m 10 x m

V xecx

ahol:

V = a felhasznalt titralt kalium-hidroxid (vagy natrium-hidroxid) oldat
térfogata ml-ben;

o
Il

a felhasznalt titralt kalium-hidroxid (vagy natrium-hidroxid) oldat
pontos koncentracidja mol/l-ben;

M = 282 g/mol; az olajsav molaris tomege g/mol-ban;

m = a minta tdmege grammban.

Az olajsavban kifejezett savassag megadasa a kovetkez6képpen torténik:
a) a 01 értekek esetén két tizedesjegy pontossaggal,

b) az 1-100 értékek esetén egy tizedesjegy pontossaggal.
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5.1.

5.2

5.3.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

11l MELLEKLET
A PEROXIDSZAM MEGHATAROZASA
CEL
Ez az el6iras olajok és zsirok peroxidszdménak meghatarozasat irja le.

ALKALMAZASITERULET

Az eldiras allati és ndvényi eredetii olajokra és zsirokra alkalmazhato.

MEGHATAROZAS

A peroxidszam a mintaban taldlhatd azon anyagok mennyisége aktiv
oxigén/kg milliekvivalensben kifejezve, amelyek kalium-jodidot oxidalnak
a megadott iizemi koriilmények kozott.

ALAPELV

A vizsgalt mennyiség ecetsavas és kloroformos oldatanak kezelése kalium-jodid
oldattal. A felszabaditott jod titralasa standardizalt natrium-tioszulfat oldattal.

BERENDEZES

Minden felhasznalt berendezésnek redukalo- vagy oxidaléoanyagoktol
mentesnek kell lennie.

Megjegyzés: Ne zsirozza be a csiszolt feliileteket.

3 ml-es tivegkanal.

Megkozelitéleg 250 ml térfogatti lombikok csiszolt nyakkal és dugokkal,
eldzetesen kiszéritva és tiszta, szdraz inert gazzal (nitrogénnel vagy lehetdleg
széndioxiddal) feltdltve.

25 vagy 50 ml-es biiretta 0,1 ml-es beosztassal.

REAGENSEK

. Analitikai reagens minéségii kloroform, amelyet mentesitettek az oxigéntdl a

rajta atbuborékoltatott tiszta, szaraz inert gazarammal.

Analitikai reagens minGségii jégecet, amelyet mentesitettek az oxigént6l a
rajta atbuborékoltatott tiszta, szaraz inert gazarammal.

Kalium-jodid frissen készitett, jodtol és jodsavaktol mentes, telitett vizes
oldata.

Natrium-tioszulfat 0,01 vagy 0,002 mol/l pontosan standardizalt vizes
oldata, kozvetleniil a felhasznalas el6tt standardizalva.

Keményit6oldat, 10 g/l vizes diszperzio, frissen készitve természetes oldhatod
keményit6bol.

MINTA

Figyeljen, Hogy a minta vételezése és tarolasa fénytdl védve torténjen, és
hidegben, teljesen megtoltott tivegedényekben, csiszolt iiveg vagy parafadu-
goval lezarva legyen tarolva.
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ELJARAS
A tesztet szoOrt nappali fény vagy mesterséges megvilagitas mellett kell
végezni. A minta tomegét mérje meg ivegkanalban (5.1.) vagy ennek

hianyaban lombikban (5.2.) a legkozelebbi 0,001 g-ra kerekitve, a vart
peroxidszamnak megfeleléen a kovetkezo tablazat szerint:

Vérhaté peroxidszam A vizsgalt mennyiség silya
(meq) (&
0-12 5,0-2,0
1220 2,0-1,2
20-30 1,2-0,8
30-50 0,8-0,5
50-90 0,5-0,3

Vegye le a lombik (5.2.) dugdjat és tegye bele a vizsgalt mennyiséget
tartalmazo livegkanalat. Adjon hozza 10 ml kloroformot (6.1.). Keveréssel
oldja fel gyorsan a vizsgalt mennyiséget. Adjon hozza 15 ml ecetsavat
(6.2.), majd 1 ml kalium-jodid oldatot (6.3.). Tegye ra gyorsan a dugdt,
razza egy percen keresztiil, majd hagyja allni pontosan &t percig fénytol
védve, 15-25 °C homérsékleten.

Adjon hozza megkozelitbleg 75 ml desztillalt vizet. Titralja a felszabaditott
jodot a natrium-tioszulfat oldattal (6.4.) (0,002 Mol/l oldat a varhatéan
12-nél alacsonyabb peroxidszam esetén és 0,01 Mol/l a varhatéoan 12-nél
magasabb peroxidszam esetén), mikozben erfteljesen razza, indikatorként
keményitéoldatot (6.5.) hasznalva.

Egy tesztminta esetén végezzen két meghatarozast.

Ezzel egyidejiileg végezzen ellenérzé tesztet. Amennyiben az ellendrzd teszt
eredménye meghaladja a 0,05 ml 0,01 mol/l natrium-tioszulfat (6.4.) értéket,
cserélje ki az elszennyezddott reagenseket.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A peroxidszam (PV) aktiv oxigén/kg milliekvivalensben kifejezve a kovet-
kez6 képlettel hatarozhatd meg:

V. x T x 1000

PV
m

ahol:

V = a teszthez felhasznalt standardizalt natrium-tioszulfat oldat
(6.4.) ml-jeinek szama, az ellendrzé teszt figyelembevételével korri-
galva;

T = a felhasznalt natrium-tioszulfat oldat (6.4.) pontos molaris koncent-
racioja;

m = a vizsgalt adag sulya g-ban;

Eredményként a két elvégzett meghatdrozads szdmtani kozepét kell venni.
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1V. MELLEKLET

A VIASZTARTALOM MEGHATAROZASA KAPILLARIS
GAZKROMATOGRAFIAVAL

1. CEL

Ez a modszer az olivaolajok viasztartalmanak meghatarozasara szolgalo
eljarast irja le. A viaszok levalasztasa a szénatomok szama alapjan torté-
nik. A moédszer alkalmas a sajtolassal és az extrakcioval kinyert oliva-
olajok (olivamaradék-olajok) megkiilonboztetésére.

2. ALAPELV

A zsirszerli anyag oszlopkromatografias elvalasztasa, a megfeleld belsd
standard hozziadasaval, hidrataltszilikagél-oszlopon; a tesztkoriilmények
kozott elsként elualodott (a trigliceridekénél kisebb polaritasu) frakcio
levéalasztdsa, majd kapillaris gazkromatografia segitségével torténd anali-
zise.

3. BERENDEZES

3.1. 25 ml-es térfogati Erlenmeyer-lombik.

3.2, 15,0 mm belsé atmérdjii, 3040 cm hosszii kromatografids ilivegoszlop
csappal.

3.3.  Gazkromatograf kapillaris oszloppal torténé hasznalatra, a kdvetkezokbol
allo, kozvetleniil az oszlopra torténd injektalasra alkalmas rendszerrel
felszerelve:

3.3.1. Termosztatikus kamra az oszlopok szamara (oszlopkemence), hémérsék-
let-programozott fiitéssel.

3.3.2. Kozvetleniil az oszlopba vezetett, hideg befecskendezd rendszer.
3.3.3. Lang-ionizaciés detektor és konverter erdsitd.

3.3.4. Regisztralo-integrator berendezés a konverter ersitével (3.3.3.) torténd
hasznalatra, amelynek a valaszideje nem haladja meg az egy masodpercet,
és valtoztathatdo papirsebességili. (Lehetséges olyan informatizalt rend-
szerek hasznalata is, amelyek alkalmasak a gazkromatografiai adatok
szamitogépes feldolgozasara.)

3.3.5. Uvegbél vagy omlesztett szilicium-dioxidbél késziilt 8—12 mm hosszi-
sagu, 0,25-0,32 mm belsdé atmérdji kapillaris oszlop, beliilrél egyenle-
tesen 0,10-0,30 pum rétegvastagsagu folyadékfazissal boritva. (a folyadék-

fazis a célnak megfeleld, kereskedelmi forgalomban SE-52 vagy SE-54
jelzési lehet.)

3.4. 10 pl térfogata mikrofecskendé kozvetleniil az oszlopra torténd injektalas-
hoz, keményitett tivel.

3.5.  Vibralo elektromos keverd.

3.6. Forgod parologtato.

3.7. Gorgbs kemence.

3.8.  Analitikai mérleg, + 0,1 mg-os mérési pontossaggal.
3.9. Szokvanyos laboratoriumi iivegeszkozok.

4. REAGENSEK

4.1. 60 és 200 um kozotti szemcsenagysagu szilikagél.

A szilikagélt 500 °C-on legalabb négy oOran keresztiil melegiteni kell a
kemencében. A kihiilést kovetden a felhasznalt szilikagél-mennyiséghez
képest 2 % vizet kell hozzaadni. Keverje at a keveréket megfeleld modon,
amig egyenletes masszat kap. Felhasznalas el6tt legalabb 12 6ran keresztiil
tartsa sotét helységben.
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4.2.  n-hexan, kromatografiai minéségi.
4.3.  Etil-éter, kromatografiai mindségii.
4.4. n-heptdn, kromatografiai mindségii.

4.5. Hexanos lauril-arachidat standardoldat, 0,1 % (m/V) oldat (belsd stan-
dard). (Palmitil palmitat vagy mirisztil sztearat is megfelel.)

4.5.1. Szudan 1 (I-fenilazo-2-naftol).

4.6. Vivogaz: hidrogén ¢és hélium, gazkromatografiai felhasznalashoz
megfeleld tisztasagu.

4.7.  Segédgazok:
— hidrogén, gazkromatografiai felhasznalashoz megfelel tisztasagu,
— levegd, gazkromatografiai felhasznalashoz megfelel6 tisztasagu.

5. ELJARAS
5.1. A kromatografias oszlop elékészitése

Szuszpendaljon 15 g szilikagélt (4.1.) az n-hexanban (4.2.), és tdltse az
oszlopba (3.2.). A teljes iilepedés utan elektromos razoberendezéssel (3.5.)
tomoritse, hogy homogénebb kromatografias réteget kapjon. 30 ml n-he-
xannal mossa at az oszlopot, az esetleges szennyez6dések eltavolitasa
érdekében. Mérjen le pontosan a mérleggel (3.8.) 500 mg-ot a mintabol
a 25 ml térfogatd Erlenmeyer-lombikba (3.1.), majd adja hozza a
megfeleld mennyiségli bels6 standardot (4.5.), a feltételezett viasztarta-
lomnak megfelelden. Példaul olivaolaj esetében 0,1 mg lauril-arachidat
oldatot, olivamaradék-olaj esetében 0,25-0,5 mg lauril-arachidat oldatot
adjon hozza. Az ily modon el6készitett mintat 2 x 2 ml n-hexan segit-
ségével vigye fel a kromatografias oszlopra (4.2.).

Hagyja lefutni az oldatot 1 mm-rel az abszorbens felszine f6l¢, majd
tovabbi 70 ml n-hexannal mossa at az oszlopot, a természetesen jelen
1év6 n-alkanok eltavolitasa érdekében. Kezdje el a kromatografias elualast,
és gylijtson Ossze 180 ml 99:1 aranyt n-hexan-etil-éter elegyet tigy, hogy
10 masodpercenként megkozelitéleg 15 csepp folyjon at. A minta
elualasat 22 + 4 °C -os szobahémérsékleten kell elvégezni.

Megjegyzések: — A 99:1 aranyl n-hexan/etil-éter keveréket minden nap
frissen kell elkésziteni.

— A viaszok megfelel6 elualodasanak vizualis ellenérzése
érdekében a mintaoldathoz hozzaadhat 100l szudant,
az eluald elegy 1 %-a ardnyaban. Mivel a szinezGanyag
retencios ideje a viaszok és a trigliceridek kozott
helyezkedik el, amikor a szinezék eléri a kromatogra-
fias oszlop aljat, fiiggessze fel az eludlast, ekkorra
ugyanis valamennyi viasz elualodott.

Az igy kapott frakciot a rotacios beparloban (3.6.) parolja szarazra, amig az
oldoszer gyakorlatilag teljesen eltlinik beldle. Az olddszer utolsd 2 ml-ét
gyenge nitrogénarammal tavolitsa el; majd adjon hozzé 2—4 ml n-heptant.

5.2.  Gazkromatografias elemzés
5.2.1. Elozetes miiveletek

A kapillaris oszlopot illessze be a gazkromatografba (3.3) ugy, hogy
az oszlop bemenetét az oszlopra szerelt (,,on-column”) rendszerhez, az
oszlop kimenetét pedig a detektorhoz csatlakoztassa. Végezze el a gazk-
romatografiai rendszer Osszeszerelésének altalanos ellenérzését (gazszerel-
vények szorossaga, a detektor hatékonysaga, a regisztralo rendszer haté-
konysaga stb.).
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Az els6 alkalommal hasznalt kapillaris oszlopokat kondicionalni kell.
Favasson at egy kevés vivogazt a kapillaris oszlopon, majd kapcsolja be
a gazkromatografias berendezést. Melegitse fokozatosan addig, amig
koriilbeliil 4 ora elteltével eléri a 350 °C homérsékletet. Ezt a hémérsék-
letet tartsa legalabb két oran keresztiil, majd hozza a berendezést iizemi
koriilmények kozé (gazaram szabalyozasa, bontdlang begyujtasa, csatla-
koztatas az elektronikus iréhoz (3.3.4.), a kapillaris oszlop kemencéje, a
detektor homérsékletének beallitasa stb.) és allitsa be a jelet az analizis
soran tervezett legmagasabb szintnél legalabb kétszer nagyobb érzékeny-
ségre. Az alapvonalnak linedrisnak kell lennie, illetve mindennemi
cstiestol és ingadozastdl mentesnek.

A negativ egyenes vonalu drift az oszlop illesztékeinek tokéletlen tomitett-
ségét, mig a pozitiv drift az oszlop nem megfeleld kondicionalasat jelzi.

5.2.2. Az iizemi koriilmények megvdlasztisa

Altalaban véve az iranyad6 tizemi koriilmények a kovetkezok:

— oszlophémérséklet:
20 °C/ 5 °C/ 20 °C/
perc perc perc

kiindulasi — 240 °C — 325 °C — 340 °C
hémér-
séklet: (©) (107

80 °C
(1)

— a detektor hdmérséklete: 350 °C,

— a befecskendezett anyag mennyisége: 1 pl az n-heptanoldatbol (2—4 ml),

— vivOgaz: hélium vagy hidrogén, a kivalasztott gaz szamara optimalis
linearis sebességgel (lasd a fiiggeléket),

— a berendezés érzékenysége: az alabbi koriilményeknek megfelelGen:

A fenti feltételek az oszlop és a gazkromatograf jellemzéinek megfeleléen
modosithatok, hogy a kapott kromatogramok lehetdvé tegyék valamennyi
viasz levalasztasat, a csicsok kielégité felbontasban lathatok legyenek
(lasd az abrat), mikozben a Cs, belsd standard retencids ideje 18 + 3
perc. A viaszok legreprezentativabb csticsa a teljes skalaérték minimum
60 %-a legyen.

A cstcsok integralasihoz a paramétereket ugy kell beallitani, hogy az
lehetévé tegye az érintett csucsok teriileteinek pontos becslését.

Megjegyzés: Tekintettel a magas véghémérsékletre, pozitiv drift eléfordu-
lasa elfogadhato, amely azonban nem haladhatja meg a teljes
skalaérték 10 %-at.

5.3. Az elemzés végrehajtasa

A 10 pl térfogata mikrofecskendd segitségével szivjon fel 1 pl oldatot; a
mikrofecskendé dugattyujat felfelé mozgatva iritse ki a tlit. A tlit vezesse
be a befecskendezd berendezés valaszfalan, majd egy-két masodperc
elmultaval fecskendezze be gyorsan az oldatot, és 6t masodperc mulva
lassan huzza ki a tiit.

Addig folytassa a rogzitést, ameddig a viaszok teljesen elualodtak.



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 32

VY M21
Az alapvonalnak minden esetben meg kell felelnie az el6irt feltételeknek.
5.4. A csticsok azonositisa

Az egyes cslcsok azonositasat a retencios id6 alapjan és az azonos koriil-
mények kozott analizalt, ismert retencids idejli viaszkeverékekkel Ossze-
hasonlitva végezze.

A sziliz olivaolajban talalhat6 viaszok kromatogramja az abran lathato.

5.5.  Mennyiségi értékelés

A belsé standard €s a nyilt szénlancii C4p—Cyq €szterek csucsainak terii-
letét elektronikus integralassal szamitsa ki.

Az egyes észterek mg/kg zsirszerli anyagban kifejezett viasztartalmat a

kovetkez6 képlet segitségével lehet kiszamitani:

A, x mg x 1000

észter, mg/kg = A x
m
S

ahol:
A, = az egyes észterek csucsanak teriilete négyzetmilliméterben;

Ay = a belsd standard csucsanak teriilete négyzetmilliméterben;

mg = a hozzédadott belsd standard tomege milligrammban;
m = a meghatarozni kivant minta tdmege grammban.
6.  AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

Jegyezze fel a kiilonboz6 C40—Cye viasztartalmak dsszegét mg/kg zsirszer(i
anyagban megadva (ppm).

Megjegyzés: A meghatarozandd Osszetevok a Cyp-es és a Cyg-0s észterek
kozotti tartomanyban 1évé paros szénatomok csucsainak
felelnek meg, az alabbi abran lathatd olivaolajviasz-kroma-
togram példajanak megfeleléen. Ha a Cyg-0s észter duplan
jelenik meg, az azonositas érdekében tanacsos elvégezni egy
olyan olivamaradék-olaj viaszfrakcidinak az analizisét,
amelyen a Cyg-0s csucs konnyen felismerhetd, mivel tisztan
kiemelkedik.

Az eredményeket egy tizedesjegy pontossagig kell megadni.
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Abra
Egy olivaolaj viasztartalmainak kromatogramja (')
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Jelmagyarazat::
LS. = Lauril-arachidat
1. = Diterpén észterek

2 + 2" = Cy -es észterek
3 + 3" = Cyy -es észterek
4 + 4" = Cyy -es észterek Cyy
5. = Cyq -0s észterek

6. = Szterinészterek és triterpénes alkohol.

(") A szterinészterek elualdédasa utan a kromatografias vonalon nem mutatkozhatnak jelentds cstcsok (trigliceri-
dek).
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Fiiggelék

A gaz linedris sebességének meghatiarozasa

Fecskendezzen be 1-3 p metant (vagy propant) a normal iizemi koriilményekre
beallitott gazkromatografba. Stopperora segitségével mérje meg a metan vagy
propan oszlopon torténd ataramlasanak idejét, a befecskendezés pillanatatol a
csucs elualasanak pillanataig (ty).

A linedris sebességet — cm/s-ben — az L/ty; Osszefiiggés adja meg, ahol L az
oszlop hosszlisdga cm-ben, ty; pedig a stopperoraval mért idé6 masodpercben.
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V. MELLEKLET

A SZTERINEK ES TRITERPEN-ALKOHOLOK OSSZETETELENEK ES
MENNYISEGENEK MEGHATAROZASA KAPILLARISOSZLOP-
GAZKROMATOGRAFIAVAL

1. CEL

Ez a modszer az olivaolajok és olivapogacsa-olajok egyes és Osszes
szterin- €s a triterpén-alkohol-tartalmanak meghatarozasara szolgalo
eljarast irja le.

2. ALAPELV

Az olajat, amelyhez bels6é standardként o-kolesztanolt adnak, etanolos
kalium-hidroxid oldattal elszappanositjak, majd az el nem szappano-
sithatd anyagot dietil-éterrel kivonjak.

A szterin- és triterpén-alkohol-frakciot vékonyréteg kromatografias
modszerrel, bazisos szilikagél lemezen elvalasztjak az el nem szappa-
nosithatd  anyagtol. A  szilikagélbél  visszanyert  szterineket
trimetilszilil-éterré alakitjak és kapillarisoszlop-gazkromatografia alkal-
mazasaval elemzik.

3. BERENDEZES
Hagyomanyos laboratoriumi felszerelés kiilonds tekintettel a kovetke-
z6kre:

3.1. 250 ml térfogatu lombik visszafolyos hiitével és csiszolatos tiveg csat-
lakozasokkal.

3.2. 500 ml térfogatt valasztotdlesér.

3.3. 250 ml térfogati lombikok.

34. Komplett elemzdberendezés vékonyréteg kromatografidhoz, 20 x 20

nagysagu iiveg targylemezekkel.

3.5. 254 vagy 366 nm hullamhosszisagh ultraibolya lampa.
3.6. 100 pl és 500 pl térfogatu mikrofecskendd.
3.7. Hengeres sziir6tolcsér G 3 pordzus valaszfallal (15-40 pm porozitas),

megkozelitdleg 2 cm atmérdji és megkozelitleg 5 cm magas, vakuum
alatti szlirésre alkalmas, csiszolt iiveg apacsatlakozoval.

3.8. 50 ml térfogata vakuum Erlenmeyer lombik csiszolatos {iveg anyacsat-
lakozoval a sziir6tolesérrel (3.7. pont) vald hasznalathoz.

3.9. 10 ml térfogata kupos fenekii kémesd, csiszolatos iivegdugoval.

3.10. Gazkromatograf split injektoros kapillaris oszloppal torténd hasznalatra,
a kovetkezokbol felszerelve:

3.10.1.  termosztatikus kamra az oszlopok szdmadra (oszlopkemence) a kivant
hémérséklet £ 1 °C pontossagon beliili tartdsahoz;

3.10.2.  Szabalyozhaté homérsékletii injektalo egység perszilan boritasu iiveges
g6z016gtetd berendezéssel és split rendszerrel;

3.10.3. langionizacios detektor (FID);

3.10.4. regisztralo-integrator berendezés a langionizacios detektorral (3.10.3.
pont) torténd hasznalatra, mely alkalmas manualis integraciora.

3.11. Omlesztett szilicium-dioxidbol késziilt, 20-30 m hosszisagu, 0,25-0,32
mm belsé atmérdji, egyenletes 0,10-0,30 pm vastagsagt, 5 % difenil-
és 95 % dimetil-polisziloxan dsszetételii bevonattal ellatott (SE-52 vagy
SE-54 allofazis vagy annak megfeleld) kapillaris oszlop.
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3.12. 10 pl térfogatd mikrofecskendd gazkromatografidhoz, split injekta-
lashoz alkalmas cementalt tiivel.

3.13. Kalcium-klorid széritoberendezés

4. REAGENSEK

4.1 Kalium-hidroxid (minimum 85 %-os koncentracioju).
4.2. Kalium-hidroxid, megkozelitleg 2 N etanolos oldat.

130 g kéalium-hidroxid (4.1. pont) hiités kozben feloldva 200 ml desz-
tillalt vizben, majd etanollal feltdltve egy liter mennyiségiire (4.10.
pont). Az oldatot jol lezart, sotét szinl livegben kell tarolni, legfeljebb

két napig.
4.3. Analizishez megfeleld tisztasagu dietil-éter.
44. Kalium-hidroxid, megkdozelitéleg 0,2 N etanolos oldat.

13 g kalium-hidroxid (4.1. pont) feloldva 20 ml desztillalt vizben, majd
etanollal feltdltve egy liter mennyiségiire (4.10. pont).

4.5. Analizishez megfeleld tisztasdgl vizmentes natrium-szulfat.
4.6. Szilikagél bevonatu, 0,25 mm vastagsagu liveg targylemezek (20 x 20

cm), fluoreszencia indikator nélkiil (kereskedelmi fogalomban haszna-
latra készen kaphato).

4.7. Toluol, kromatografias minéség.

4.8. Aceton, kromatografias mindség.

4.9. n-hexan, kromatografids mindéség.

4.10. Dietil-éter, kromatografids mindség.

4.11. Analizishez megfeleld tisztasagu etanol.

4.12. Analizishez megfelel tisztasagu etil-acetat.

4.13. Referenciaoldat a vékonyréteg-kromatografidhoz: koleszterin vagy

fitoszterinek és eritrodiol 5 %-os oldata etil-acetatban (4.11. pont).

4.14. 2,7—diklorfluoreszcein 0,2 %-os oldata etanolban. Enyhén megligositva
néhany csepp 2 N alkoholos kalium-hidroxid oldat hozzaadasaval (4.2.

pont).
4.15. Vizmentes piridin, kromatografias minéség (lasd 5. megjegyzés).
4.16. Analizishez megfeleld tisztasagl hexametildiszilazan.
4.17. Analizishez megfeleld tisztasagu trimetilklorszilan.
4.18. Szterin-trimetilszilil-éterek referenciaoldatai.

A felhasznalaskor kell eléallitani az azokat tartalmazo olajokbol szar-
mazo6 szterinekb6l és eritrodiolbol.

4.19. a-kolesztanol, 99 % feletti tisztasagl (a tisztasagot GC elemzéssel kell
ellen6rizni).

4.20. a-kolesztanol, 0,2 % (m/V) oldata etil-acetatban (bels6é standard).(4.11.
pont).

4.21. Fenolftaleinoldat, 10 g/l etanolban (4.10. pont).

4.22. Vivogaz: hidrogén vagy hélium, gazkromatografiai felhasznalashoz
megfeleld tisztasagi.

4.23. Segédgazok: hidrogén, hélium, nitrogén és levegd, gazkromatografiai
felhasznalashoz megfeleld tisztasagh.
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4.24. n-hexan (4.9. pont)/etil-éter (4.10. pont) 65:35 (V/V) aranyu keveréke.

4.25. Szililez6 reagens piridin/hexametildiszilazan/trimetilklorszilan 9:3:1
(V/V/V) aranyu keverékébol.

5. ELJARAS

5.1 El nem szappanosithat anyag készitése.

S5.1.1. Egy 500 pl mikrofecskend6 (3.6. pont) segitségével tegyen a 250 ml-es
lombikba (3.1. pont) olyan mennyiségli 0,2 %-os a-kolesztanol kloro-
formos oldatot (4.20. pont), amelyben a kolesztanol mennyisége az
analizishez vett minta szterintartalmanak megkozelitéleg 10 %-a.
Példaul 5 g mintdhoz adjon 500 pl 0,2 %-os o-kolesztanol oldatot
(4.20. pont), ha olivaolajat analizal, és 1 500 pl-t, ha olivapogacsa-
olajat analizal. Enyhe nitrogénaramban vald parologtatassal, meleg
vizfirdében, szaritsa ki, majd a lombik lehiitése utan mérjen pontosan
5 £ 0,01 g-ot a szaraz, szlirt mintabol ugyanabba a lombikba.

1. megjegyzés: Az észlelhetd mennyiségli koleszterint tartalmazé allati
vagy novényi olajok és zsirok esetében olyan cstucsok
jelennek meg, amelyek retencios ideje kozel van a
kolesztanoléhoz. Ennek el6forduldsa esetén a szterinf-
rakciot kétszer kell elemezni, egyszer belsd standard
nélkiil, egyszer pedig belsé standarddal.

5.1.2. Adjon hozza 50 ml 2 N etanolos kalium-hidroxid oldatot (4.2. pont) és
néhany forrkdvet, csatlakoztassa a visszafolyos hiitét, és vizflirdében
fokozatosan hevitse forrasig, amig a szappanképzddés meg nem indul
(az oldat tisztava valik). Folytassa a melegitést tovabbi 20 percen
keresztiil, majd adjon hozza 50 ml desztillalt vizet a kondenzator
tetején keresztiil, ezutin szerelje le a kondenzatort, és hiitse le a
lombikot megkdzelitéleg 30 °C-ra.

5.1.3. A lombik tartalmat toltse at egy 500 ml térfogatu valasztotolesérbe
(3.2. pont) tobb rész desztillalt vizzel (50 ml) torténd Oblités mellett.
Adjon hozzd megkozelitéleg 80 ml dietil-étert (4.10. pont) és koriil-
beliil 60 masodpercen keresztiil razza erdteljesen; a nyomas kiengedé-
séhez id6szakosan forditsa at a valasztotolesért és nyissa meg az elza-
rocsapot. Hagyja allni, mig a két fazis teljesen szét nem valik (2.
megjegyzes).

Valassza le a szappanos oldatot amennyire csak lehetséges, és gytijtse
Ossze egy masik valasztotolcsérbe Végezzen két tovabbi kivonast
a vizes-alkoholos fazison hasonld moddon, esetenként 60-70 ml
etil-éter felhasznalasaval (4.10. pont).

2. megjegyzés: Az emulzidk megsziintetheték hozzaadott kis mennyi-
ségli etilalkohol segitségével (4.11. pont).

5.1.4. A harom éterkivonatot keverje Ossze egy kozos valasztotolesérben 50
ml vizzel. Folytassa az atmosast vizzel (50 ml-enként), amig a mosoviz
mar nem valik rozsasziniivé egy csepp fenolftaleinoldat hozzdadaséara
(4.21. pont).

A mosoviz eltavolitasat kdvetden, szlirje at vizmentes natrium-szulfaton
(4.5. pont) egy 250 ml térfogati lombikba, amelynek sulyat el6zéleg
lemérte, a tolcsért és a sziirdt mossa ki tobb adagban, kis mennyiségii
dietil-éterrel (4.10. pont).

5.1.5. Desztillacioval parologtassa el az oldoszert egy rotaciés beparloban,
30 °C-on, vakuumban. Adjon hozza 5 ml acetont és az illékony oldo-
szert teljesen tavolitsa el enyhe légaramban. Kemencében 103£2 °C-on
hémérsékleten szaritsa a maradékot 15 percen keresztiil. Exszikka-
torban hagyja kihiilni, és mérje meg a stlyat 0,1 mg pontossiggal.
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5.2. A szterin- és triterpén-alkohol-frakciok (eritriol + uvaol) elkiilonitése

5.2.1. A bazisos vékonyréteg kromatografias lemezek elékészitése. Meritse be
a szilikagél lapokat (4.6. pont) teljesen 0,2 N etanolos kalium-hidroxid
oldatba (4.5. pont) 10 masodpercre, majd hagyja ket vegyifiilke alatt
szaradni két oraig, végiil helyezze 6ket 100 °C homérsékletii kemen-
cébe egy orara.

Vegye ki a lapokat a kemencébdl, és felhasznalasig tegye Oket
kalcium-kloridot tartalmazé exszikkatorba (3.13. pont) (az igy kezelt
lapokat 15 napon beliil fel kell hasznalni).

3. megjegyzés: Amennyiben bazikus szilikagél lapokat hasznal a szte-
rinfrakcid levalasztasahoz, akkor nincsen sziikség az el
nem szappanosithaté anyagok timfolddel torténd keze-
1ésére. Ebbdl az kovetkezik, hogy minden savas jellegii
komponens (zsirsavak és egyéb savak) visszamarad a
startvonalon, és a szterinek sdvja egyértelmiien elvalik
a nyilt szénlanct alkohol- és a triterpénalkohol-savok-
tol.

5.2.2. Hexan/etil-éter elegyét (4.24. pont) (4. megjegyzés) vezesse be egy
futtatokadba megkozelitleg 1 cm mélységben. Zarja le a kadat, és
hagyja hiivos helyen megkozelitdleg fél oran keresztiil, hogy bealljon
az egyensuly a gbz és a folyadék kozott. Futtatoszerbe martott sziird-
papircsikok erdsithetdk a kad belsé feliiletére. Ezzel megkdzelitdleg
egyharmaddval csokkenthetd a futtatasi id6, és egyenletesebb lesz az
Osszetevok eludlodasa.

4. megjegyzés: A futtatdelegyet minden vizsgalathoz ki kell cserélni,
hogy tokéletesen reprodukalhatd futtatasi koriilmé-
nyeket biztositson; az el6bbi helyett hasznalhatja
n-hexan/etil-éter 50:50 térfogataranyti (v/v) oldatat is.

5.2.3. Készitsen az el nem szappanosithatd anyagbol (5.1.5. pont) megkdze-
litleg 5 %-os etil-acetatos oldatot (4.12. pont), és a 100 ul térfogath
mikrofecskendd segitségével ebb6l az oldatbol 0,3 ml-t vigyen fel
egyenletes és vékony csikokban egy kromatografias lap (5.2.1. pont)
alsé részére (2 cm-re a szélétdl). A szterin- és triterpén-alkoholsav
futtatds utani azonositasara a csikokhoz igazodva vigyen fel 2-3 pl
referenciaoldatot (4.13. pont).

52.4. A lemezt helyezze az 5.2.2. pont szerint el6készitett futtatokadba. A
kornyezeti homérsékletet 15-20 °C kozott kell tartani (5. megjegyzés).
A kadat azonnal fedéllel zérja, le és a mintat hagyja eludlodni, ameddig
az oldoszerfront el nem éri a lemez fels6 szélétdl szamitott 1 cm tavol-
sagot. Ekkor vegye ki a lemezt a futtatokadbol, és meleglevegd-aram
segitségével vagy rovid idore elszivofiilkébe helyezve parologtassa el
az oldoszert.

5. megjegyzés: Magasabb homérséklet hatasara romlik az elvéalasztas
hatasfoka.

5.2.5. Kismértékben és egyenletesen permetezze be a lemezt 2,7—diklorfluo-
reszcein oldattal (4.14. pont), és hagyja megszaradni. Mikor ultraibolya
fényben nézi a lapot, a szterin- és triterpén-alkoholsavokat a referencia-
oldat foltjaival torténd Osszehasonlitas alapjan lehet felismerni (4.13.
pont). A fluoreszkalo teriilet mentén jeldlje be a savok hatarait fekete
ceruzaval (lasd VRK-lemezek 3. dbra).

5.2.6. A kijelolt teriileten talalhato szilikagélt kaparja le egy fémspatulaval.
Az eltavolitott és aprora zazott anyagot tegye egy szlr6tolcsérbe (3.7.
pont). Adjon hozza 10 ml forré etil-acetatot (4.12. pont), és alaposan
keverje Ossze fémspatula segitségével, majd vakuumban sziirje le, a
szlirletet gylijtse Ossze a sziir6tdlcsérhez csatlakoztatott Erlenmeyer
lombikban (3.8. pont).
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A lombikban maradé anyagot mossa ki haromszor dietil-éterrel (4.3.
pont) (minden alkalommal megkozelitdleg 10 ml-rel), a sziiredéket
gylijtse ugyanabba a tolcsérhez csatlakoztatott lombikba. Parolja be a
sziiredéket megkozelitéleg 4-5 ml térfogatira, és a maradék oldatot
toltse egy 10 ml térfogati kémcsébe (3.9. pont), amelynek sulyat
elozéleg lemérte; a kémcesovet gyenge nitrogénaramban, kismértéki
melegitéssel parolja be, majd oldja be ismét par csepp acetonban
(4.8. pont) és beparlassal ismét szaritsa ki.

A kémcsOben maradt anyag a szterin- és triterpén-alkoholfrakcio.

5.3. Trimetilszilil-éterek készitése.

5.3.1. Toltse a szterin- és triterpén-alkohol-frakciot tartalmazod kémcsébe a
szililez6 reagenst (4.25. pont) (6. megjegyzés), a szterinek és triter-
pén-alkoholok minden milligrammjahoz 50 pl-nyi mennyiségben ugy,
hogy az kozben ne vegyen fel nedvességet (7. megjegyzés).

6. megjegyzés: A hasznalatra kész oldatok kereskedelmi forgalomban
kaphatok. Egyéb szililezd reagensek, mint példaul
bisz-trimetilszilil-trifluoroacetamid + 1 %
trimetil-klorszilazdn,  amelyet  azonos  térfogatu
vizmentes piridinnel kell higitani, szintén kaphatok.

A piridin helyettesithetd azonos mennyiségii acetonitrillel.

5.3.2. Dugodzza le a kémcsovet, és ovatosan (felforditas nélkiil) razza addig,
amig az Osszetevok teljesen feloldodnak. Ezutan hagyja legalabb 15
percig szobahémérsékleten allni, majd ezt kovetéen centrifugalja
néhany percig. A tiszta oldat gazkromatografids vizsgalatra kész.

7. megjegyzés: Kismértékii opalossag kialakuldsa, ami normalis jelen-
ség, nem okoz problémat. A fehér csomok kialakulasa
vagy a rozsaszin elszinez6dés megjelenése a nedvesség
jelenlétét, illetve a reagens elhasznalodasat jelzik.
Ebben az esetben a tesztet meg kell ismételni (kiza-
rolag, ha hexametildiszilazan/trimetilklorszilan elegyet
hasznal).

5.4. Gazkromatografias elemzés.

54.1. Elézetes miiveletek és az oszlop tomitése.

5.4.1.1. A kapillaris oszlopot (3.11. pont) illessze be a gazkromatografba ugy,
hogy az oszlop bemenetét csatlakoztassa a split injektorhoz, az oszlop
kimenetét pedig a detektorhoz.

Végezze el a gazkromatografias berendezés altalanos ellendrzését (gaz-
szerelvények szivargasa, a detektor hatasfoka, a hasitorendszer és a
felvevo rendszer hatasfoka stb.).

5.4.1.2.  Amennyiben els6 alkalommal hasznalja az oszlopot, célszer(i azt kondi-
cionalni. Fuvasson at egy kevés vivogazt a kapillaris oszlopon, majd
kapcsolja be a gazkromatografias berendezést, és kezdje el fokozatosan
melegiteni addig, amig a hdmérséklet legalabb 20 °C-kal meghaladja az
tizemi hémérsékletet (8. megjegyzés). Ezt a homérsékletet tartsa
legalabb két oOran keresztil, majd helyezze az egész berendezést
tizemi koriilmények kozé (gazaramok és a split-folyamat szabalyozasa,
bontolang begytjtasa, csatlakoztatas az elektronikus irdhoz, az oszlop
beszabalyozasa, a detektor és az injektor hémérséklete stb.), és rogzitse
a jelet az analizis soran tervezett legmagasabb szintnél legalabb kétszer
nagyobb érzékenységgel. Az alapvonalnak linearisnak kell lennie,
illetve mindennemi cstcstol és ingadozastdol mentesnek.
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A negativ egyenes vonalil drift az oszlop csatlakozasainak tokéletlen
tomitettségét jelzi, mig a pozitiv drift az oszlop nem megfelelé kondi-
cionalasat jelzi.

8. megjegyzés: A kondicionalas hémérsékletének legalabb 20 °C-kal
alacsonyabbnak kell lennie, mint az alkalmazott allo-
fazis esetén varhat6 maximalis hémérséklet.

54.2. Az tizemi koriilmények megvalasztasa.

5.4.2.1. Az iranyadd ilizemi koriilmények a kdvetkezok:
— oszlophémérséklet: 260 + 5 °C;
— az injektor hémérséklete: 280-300 °C;
— a detektor homérséklete: 280-300 °C;

— a vivégaz linedris sebessége: hélium 20-35 cm/s, hidrogén 30-50
cm/s;

— bontési tényezd: 1:50-1:100;

— a berendezés érzékenysége: a minimalis elnyelés 4—16-szorosa;
— a rogzités érzékenysége: 1-2 mV teljes méréstartomany;

— a befecskendezett anyag mennyisége: 0,5-1 ul TMSE oldat.

A fenti feltételek az oszlop és a gazkromatograf jellemzdinek megfele-
16en modosithatok, hogy a kapott kromatogramok megfeleljenck a
kovetkezo feltételeknek:

— a P-szitoszterin-csucs retencios idejének 20 + 5 percnek kell lennie;

— a kampeszterin-csticsnak olivaolaj esetén (atlagos tartalom 3 %) a
teljes skala 20 + 5 %-anak, szdjaolaj esetén (atlagos tartalom 20 %)
a teljes skala 80 + 10 %-anak kell lennie;

— minden jelenlévd szterint szét kell véalasztani. A szétvalasztason tul
minden cstcsot teljesen fel kell bontani, azaz a csics vonaldnak a
kovetkez6é cstcs kezdete eldtt vissza kell térnie az alapvonalhoz.
Azonban a nem teljes felbontas elfogadhatd abban az esetben, ha a
TRR 1,02-nél (szitosztanol) 1évd cstics a fliggdleges segitségével
kiszamithato.

5.4.3. Az elemzési eljaras.

543.1. A 10 pl térfogati mikrofecskendé segitségével szivjon fel 1 pl hexant
majd 0,5 pl levegdt, ezt kovetéen pedig 0,5-1 pl mintaoldatot. A
mikrofecskendd dugattyujat felfelé mozgatva firitse ki a tit. A tit
vezesse be a befecskendezd berendezés valaszfalan, majd 1-2 masod-
perc elmultaval fecskendezze be gyorsan az oldatot, és kb. 5 masodperc
mulva lassan htzza ki a tiit.

Automatikus injektor is alkalmazhato.

5.4.3.2. Folytassa a rogzitést, ameddig a jelenlévd triterpén-alkoholok TMSE
keveréke teljesen elualodott. Az alapvonalnak tovabbra is meg kell
felelnie az el6irasoknak (5.4.1.2.).

5.4.4. A csucsok azonositasa

Az egyes csucsok azonositasat a retencidés id6 alapjan és az azonos
koriilmények kozott analizalt szterin és triterpén-alkoholok TMSE
keverékkel Osszehasonlitva végezze (lasd Fiiggelék).
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A szterinek a kovetkezd sorrendben elualdodnak: koleszterin, brasszi-
kaszterin, ergoszterin, 24—metilén-koleszterin, kampeszterin, kampesz-
tanol, sztigmaszterin, A 7-kampeszterin, A 5,23—sztigmasztadienol,
kleroszterin, B-szisztoszterin, szisztosztanol, A  5-avenaszterin,
A5,24—sztigmasztadienol, A 7—sztigmasztenol, A 7—avenaszterin, eritro-
diol és uvaol.

Az SE-52 és SE-54 oszlopok B-szitoszterinjének retencios ideje az 1.
tablazatban lathato.

Az 1. abran és a 2. abran néhany olaj jellegzetes kromatogramja
lathato.

54.5. Mennyiségi értékelés.

5.4.5.1. Az a-kolesztanol és a szterin és triterpén-alkoholok csucsainak teriiletét
az integrator segitségével szamitsa ki. Ne vegye figyelembe az 1.
tablazat felsorolasaban nem szerepld vegyiiletektdl szarmazd csucsokat
(az ergoszterint nem kell figyelembe venni). Az a-kolesztanol reakcid
egyiitthatojanak értékét vegye 1-nek.

5.4.5.2. Az egyes szterinek mg/kg zsirszerli anyagban megadott koncentracidjat
a kovetkezé modon lehet kiszamitani:

A, xmg x 1000

szterin X =
Ay Xm

A, = az x szterin csucsanak teriilete a rendszer altal hasznalt mérték-
egységben;

az o-kolesztanol csucsanak teriilete a rendszer altal hasznalt
mértékegységben;

g
I

mg = a hozzaadott a—kolesztanol tomege milligrammban;
m = a meghatdrozni kivant minta tdmege grammban.

6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

6.1. Jegyezze fel az egyes szterinek mg/kg zsirszerli anyagban megadott
mennyiségét, illetve Osszegiiket az ,,0sszes szterin” mennyiségeként.

Az egyes szterinek és az eritrodiol és uvaol Osszetételét egy tizedes
pontossagig kell megadni.

Az Osszes szterin Osszetételét tizedes nélkiil kell megadni.

Vv M28
6.2. Az egyes szterinek koncentraciojat a vonatkozd csucs teriiletének és az
Osszes szterincsucs teriiletének hanyadosabol hatarozza meg:

A
sterol, = =<~ x 100
>4

ahol:

>
Il

X X csucsanak teriilete;

YA = az Osszes szterincsucs alatti teriilet.

VY M26
6.3. Lathato  B-szitoszterin: ~ AS5-23-sztigmasztadienol + kleroszterin + f3-
szitoszterin + szitosztanol + A5-avenaszterin + A5-24-sztigmasztadie-
nol.
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6.4. Szamitsa ki az eritrodiol- és uvaol-szazalékot:

Er + Uv

—— x 100
EI‘+UV+ZAX

Eritrodiol + Uvaol =

Abhol:

YA = a szterin Osszteriilete a rendszer altal hasznalt mértékegységben;
Er = az eritrodiol teriilete a rendszer altal hasznalt mértékegységben;

Uv = az uvaol teriilete a rendszer altal hasznalt mértékegységben;
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Fiiggelék

A gaz linearis sebességének meghatarozasa

Fecskendezzen 1-3 pl metant vagy propant a normal tizemelési koriilményekre
beallitott gazkromatografba, és mérje meg a metan vagy propan oszlopon torténd
aramlasanak idejét a befecskendezés pillanatatol a csiics megjelenésének pillana-

thig (tM).

A cm/s-ben megadott linearis sebesség az L/tM kifejezésbdl adodik, ahol az L
oszlop hossza centiméterben, a tM pedig a stopperdraval mért idé6 masodpercben.

1. tablazat

A szterinek relativ retencios ideje

Relativ retencios id6

Csties Megnevezes SE 54 SE 52
oszlop oszlop

1 Koleszterin A-5-kolesztén-33-ol 0,67 0,63
2 Kolesztanol So-kolesztan-3/3-ol 0,68 0,64
3 Brasszikaszterin [24S]-24-metil-A-5,22-kolesztadién-3/3-ol 0,73 0,71
* Ergoszterin [24S]-24-metil-AS5,7,22-kolesztatrién-3f-ol 0,78 0,76
4 24-metilén-koleszterin 24-metilén-A-5,24-kolesztadién-3/3-01 0,82 0,80
5 Kampeszterin (24R)-24-metil-A-5-kolesztén-3/3-ol 0,83 0,81
6 Kampesztanol (24R)-24-metil-kolesztan-3/3-ol 0,85 0,82
7 Sztigmaszterin (248S)-24-etil-A-5,22-kolesztadién-3/3-o0l 0,88 0,87
8 A-7-kampeszterin (24R)-24-metil-A-7-kolesztén-3/3-ol 0,93 0,92
9 A-5,23-sztigmasztadienol | (24R,S)-24-etil-A-5,23-kolesztadién-3/3-ol 0,95 0,95
10 Kleroszterin (24S)-24-etil-A-5,25-kolesztadién-3/3-ol 0,96 0,96
11 S3-szitoszterin (24R)-24-etil-A-5-kolesztén-3/3-ol 1,00 1,00
12 Szitosztanol 24-etil-kolesztan-3/3-ol 1,02 1,02
13 A-5-avenaszterin (24Z)-24-etilidén-A-5-kolesztén-3/3-ol 1,03 1,03
14 A-5,24-sztigmasztadienol | (24R,S)-24-etil-A-5,24-kolesztadién-3/3-ol 1,08 1,08
15 A-7-sztigmaszterin (24R,S)-24-etil-A-7-kolesztén-3/3-ol 1,12 1,12
16 A-T-avenaszterin (24Z)-24-etilidén-A-7-kolesztén-3/3-ol 1,16 1,16
17 Eritrodiol So-olean-12-én-3p28-diol 1,41 1,41
18 Uvaol A12-urszén-3328-diol 1,52 1,52
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1. abra

Lampante olivaolaj szterin- és triterpén-alkohol-frakciéjanak gazkromatogramja (belso
standardokkal)
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2. abra
Egy finomitott olivaolaj szterin- és triterpén-alkohol-frakciéjanak gazkromatogramja (belsé
standardokkal)
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3. dbra

Olivapogacsa-olaj VRK-lemeze azzal a teriilettel, amit le kell kaparni a szterinek és triterpén-
alkoholok meghatarozasahoz

1 — Szkvalén
2 — Triterpén- és alifas alkoholok
3 — Szterinek és triterpén-alkoholok

4 — Start és szabad zsirsavak
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VIl. MELLEKLET

A 2-GLICERIL MONOPALMITAT SZAZALEKANAK MEGHATA-
ROZASA

1. CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a modszer a palmitinsav-tartalom meghatarozasanak analitikus elja-

lékanak értékelésének segitségével.

A modszer a szobahémérsékletii (20 °C), folyékony ndvényi olajokra
alkalmazhato.

2. ALAPELV

Az el6készités utan az olajminta reakcioba 1ép a pankreatin-lipazzal: a

hidrolizis nyoman elvalasztodnak a 2-pozicion 1évé monogliceridek. A
monoglicerid-frakcion beliil a 2-gliceril monopalmitat szazalékat — a
szililesedés utan — kapillaris gazkromatografia segitségével hatarozzuk
meg.

3. BERENDEZES ES LABORATORIUMI ESZKOZOK

3.1. 25 ml térfogatii Erlenmeyer-lombik
3.2. 100, 250 és 300 ml térfogata foéz6poharak

3.3. 21-23 mm belsé atmérgjii, 400 mm hosszii kromatografias iivegoszlop
Osszesiitott tiveglemezzel a csapnal

3.4. 10, 50, 100 és 200 ml térfogatu kalibralt kémcsovek

3.5. 100 és 250 ml térfogata gombolyt fenekli lombik

3.6. Forgd parologtatd

3.7. 10 ml térfogatu, kapos alju centrifugakémcsé csiszolt tivegdugoval
3.8. Laboratoriumi centrifuga 10 és 100 ml térfogati kémcsovekkel
3.9. A hémérsékletet 40 °C + 0,5 °C-on tartd termosztat

3.10. 1 és 2 ml térfogatl mérdpipettak

3.11. 1 ml-es fecskendd

3.12. 100 pl-es mikrofecskendd

3.13. 1000 ml-es tolcsér

3.14.  Gazkromatograf kapillaris oszloppal, az alabbiakbol allo, kozvetleniil az
oszlopra torténé injektalasra alkalmas,,on column” rendszerrel, valamint a
kivalasztott hémérsékletet 1 °C pontossaggal tartd kemencével felsze-
relve

3.15.  Kozvetlenill az oszlopba vezetett, ,,on column” hideg befecskendezd
rendszer

3.16. Langionizaciés detektor és elektrométer

3.17.  Regisztralo-integrator berendezés az elektrométerrel torténd hasznalatra,
amelynek a valaszideje nem haladja meg az egy masodpercet, és valtoz-
tathatd papirsebességii

3.18.  Uvegbdl vagy émlesztett szilicium-dioxidbol késziilt, 8—12 méter hosszi-
sagl, 0,25-0,32 mm belsé atmérdjii, 5 % 0,10-0,30 um rétegvastagsagi
metil-polisziloxannal vagy fenil-metil-polisziloxannal bélelt kapillaris
oszlop, amely 370 °C-on hasznalhato
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4.2.

43.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

409.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

5.1
5.1.1.

10 pl-es, legalabb 7,5 cm hossz mikrofecskendé keményitett tiivel,
kozvetleniil az oszlopra torténd injektalashoz.

REAGENSEK

0,063 és 0,200 mm kozotti szemesenagysagu szilikagél (70/280 mesh), a
kovetkezoképpen elkészitve: helyezze a szilikagélt egy porcelan
csészébe, 160 °C-os kemencében szaritsa ki 4 oran keresztiil, majd
hagyja kihiilni szobahdmérsékleten egy szaritoban. Adjon hozza a szili-
kagél sulya 5 %-anak megfeleld vizmennyiséget a kovetkezoképpen: egy
500 ml térfogati Erlenmeyer-lombikban mérjen le 152 g szilikagélt,
adjon hozza 8 g desztillalt vizet, dugaszolja be, majd Ovatosan razza
fel, hogy a viz egyenletesen oszoljon el. Felhasznalas el6tt hagyja allni
legalabb 12 oraig.

n-hexan (kromatografiai mindségii)
Izopropanol
Izopropanol, vizoldat 1/1 (V/V)

Pankreatin lipaz. A felhasznalt lipaznak 2,0 és 10 lipaz egység/mg lipaz-
tevékenységet kell mutatnia (Kereskedelmi forgalomban is kaphatok 2 és
10 lipaz egység/enzim mg lipaztevékenységet mutatd pankreatin lipazok.)

Tris-hidroximetilaminometan-pufferoldat: 1 M vizes oldatat allitsa be pH
8 értékiire koncentralt HCI (sosav) (1/1 V/V) hozzaadasaval (ellendrizze
potenciométerrel)

Natrim-kolat (enzim mindségii), 0,1 %-os vizes oldat (ezt az oldatot az
elkészitését kovetd 2 héten beliil fel kell hasznalni)

Kalcium-klorid, 22 %-os vizes oldat

Dietil-éter kromatografidhoz

Kifejlesztéoldat: n-hexan/dietil-éter keverék (87/13) (V/V)
Natrium-hidroxid, (stlyra) 12 %-os oldat

Fenolftalein, 1 %-os etanol oldat

Vivégaz: hidrogén vagy hélium, gazkromatografiai felhasznalashoz
megfeleld tisztasagn

Segédgazok: hidrogén, minimum 99 %-o0s, nedvességtél ¢és szerves
szennyezOdésektdl mentes, illetve levegd, szintén gazkromatografiai
felhasznalashoz megfeleld tisztasag

Szilanizacios reagensek: 9/3/1 (V/V/V) aranyu piridin-hexametildiszili-
zin-trimetilkloroszilan keverék. A hasznalatra kész oldatok kereskedelmi
forgalomban kaphatok; egyéb szilanizicids reagensek is felhasznalhatok,
mint példaul N, 0-bis (trimetilszilil) trifluoroacetamid + 1 % trimetilklo-
roszilan azonos térfogata viztelen piridinnel vald keveréshez.

Referenciaminték: tiszta monogliceridek, vagy olyan monoglicerid-keve-
rékek, amelyeknek ismert, a mintdhoz hasonld szazalékos Osszetételiik
van.

ELJARAS
A minta elékészitése

A 3 %-nal kisebb szabad savassagu olajokat nem sziikséges semlegesi-
teni a szilikagéllel elvégzett oszlopkromatografia el6tt. A 3 %-nal
nagyobb szabad savassagu olajokat az 5.1.1.1. pontnak megfeleléen
semlegesiteni kell.
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5.1.1.1. Toltsén az 1 000 ml-es tolesérbe (3.13.) 50 g olajat és 200 ml n-hexant.
Adjon hozza 100 ml izopropanolt, és az olaj 5 %-kal megemelt szabad
savassaganak megfelelé mennyiségii 12 %-os natrium-hidroxid oldatot
(4.11.). Egy percen keresztiil razza erteljesen. Adjon hozza 100 ml
desztillalt vizet, majd razza fel ismét, ezutan hagyja letilepedni.

A levalasztast kdvetden tavolitsa el az alsd szappanréteget. Tavolitsa el
az esetleges tobbi réteget (nyalka, oldhatatlan anyag) is. Mossa at a
semlegesitett olaj hexanoldatat tobbszor 50-60 ml 1/1 (V/V)
izopropanol/viz oldatban (4.4.), amig a fenolftalein rozsaszin arnyalata
el nem tiinik.

A hexan nagyobbik részét tavolitsa el vakuum alatt végzett beparlassal
(hasznaljon példaul forgd parologtatdt), és toltse at az olajat egy
100 ml-es gombolyli lombikba (3.5.). Szaritsa ki az olajat vakuumban,
amig az olddszer teljesen el nem tavozik.

Az eljaras végén az olaj savassiganak 0,5 %-nal alacsonyabbnak kell
lennie.

5.1.2. A fent leirtak szerint el6készitett olajbol 1,0 g-ot tdltson egy 25 ml
térfogata Erlenmeyer-lombikba (3.1.), és oldja fel 10 ml kifejlesztéol-
datban (4.10.). Hagyja leiilepedni az oldatot legalabb 15 percen keresztiil,
a szilikagéllel végzett oszlop-kromatografia elott.

Ha az oldat zavaros, centrifugazza ki, a kromatografidhoz sziikséges
optimalis feltételeket teremtve. (Hasznalatra kész, 500 mg-os SPE szili-
kagél hiivelyek is felhasznalhatok a célra).

5.1.3. A4 kromatogrdfias oszlop eldkészitése

Ontsén az oszlopba (3.3.) megkozelitdleg 30 ml kifejlesztdoldatot
(4.10.), helyezzen az oszlop als6 felébe iivegrud segitségével egy vatta-
darabot; nyomkodja meg, hogy a levegd tavozzon beldle.

Egy f6z8poharban készitsen szuszpenzidt, 25 g szilikagélt (4.1.)
megkozelitéleg 80 ml kifejlesztdoldatban feloldva, és egy tdlesér segit-
ségével Ontse az oszlopba.

Ellendrizze, hogy az egész szilikagél be lett toltve az oszlopba; mossa at
a kifejlesztdoldattal (4.10.), nyissa ki a csapot, és hagyja, hogy a
folyadék szintje érjen fel megkozelitéleg 2 mm-rel a szilikagél felsé
szintje folé.

5.1.4.  Oszlopkromatografia

Egy 25 ml térfogati Erlenmeyer-lombikban (3.1.) mérjen le pontosan
1,0 g, az 5.1. pontnak megfelelden elokészitett mintat.

Oldja fel a mintat 10 ml kifejleszt6oldatban (4.10.). Az igy kapott oldatot
ontse az 5.1.3. pontnak megfeleléen elokészitett kromatografias oszlopba.
Keriilje az oszlop felszinének mozgatasat.

Nyissa meg a csapot, és hagyja atfolyni a mintaoldatot, amig az el nem
éri a szilikagél szintjét. Fejlessze ki 150 ml kifejleszt6oldattal. Allitsa a
térfogataramot 2 ml/percre (Ggy, hogy koriilbeliil 60—70 perc alatt 150 ml
oldat folyjon at az oszlopba).

Az eluatumot fogja fel egy elézetesen lemért, 250 ml térfogata gombolyi
lombikban. Véakuum alatt parologtassa el az olddszert, az utolsod
nyomokat nitrogénaram segitségével tavolitva el.

Meérje le a gombolyti lombikot, és szamitsa ki a kinyert kivonatot.
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(Hasznalatra kész SPE szilikagél hiivelyek hasznalata esetén a kovetke-
z8képpen jarjon el: Ontsén 1 ml oldatot (5.1.2.) az eldzetesen 3 ml
n-hexannal elokészitett hiivelyekbe.)

Az atmosas utan fejlessze ki az oldatot 4 ml 9/1 (V/V) aranyl n-hexan/
dietil-éter keverékkel.

Fogja fel az eluatumot egy 10 ml térfogata kémcsében, és parologtassa el
nitrogénaram segitségével a teljes kiszaradasig.

A kiszaritott maradékot tegye ki a pankreatin-lipaz hatdsanak (5.2.).
Rendkiviil fontos, hogy SPE hiivelyen valo athaladas el6tt, illetve utan
egyarant ellendrizze a zsirsavosszetételt).

5.2. Hidrolizis pankreatin-lipazzal

5.2.1.  Meérjen a centrifugakémcsdbe 0,1 g, az 5.1. pontnak megfelelden eloké-
szitett olajat. Adjon hozza 2 ml pufferoldatot (4.6.), 0,5 ml natrium-kolat-
oldatot (4.7.) és 0,2 ml kalcium-klorid-oldatot; minden hozziadas utan
alaposan razza fel a keveréket. Zarja le a kémcsovet a csiszolt dugodval,
majd tegye a 40 £ 0,5 °C hémérsékleten tartott termosztatba (4.17.).

5.2.2. Adjon hozza 20 mg lipazt, razza fel alaposan (keriilje a dugd benedve-
sedését), majd tegye a kémcsdvet a termosztatba pontosan 2 percre.
Ezutan vegye ki, rdzza fel erdteljesen pontosan 1 percig, és hagyja
kihtilni.

5.2.3. Adjon hozz4 1 ml dietil-étert, zarja le a dugoval és erdteljesen razza fel,
majd centrifugalas utan az éteroldatot mikrofecskendé segitségével ontse
at egy tiszta és szaraz kémcsGbe.

5.3. A szilanizalt szarmazékok és a giazkromatografia elokészitése

5.3.1. Egy mikrofecskendé segitségével toltson 100 pl oldatot (5.2.3.) egy
10 ml térfogata kupos fenekii kémcsdbe.

5.3.2.  Enyhe nitrogénarammal parologtassa el az olddszert, adjon hozza 200 pl
szilanizacios reagenst (4.15.), dugaszolja be a kémcsovet, és hagyja
ilepedni 20 percig.

5.33. A 20 perc leteltével adjon hozzd 1-5 ml n-hexant (a kromatografiai
koriilmények fliggvényében): az igy kapott oldat készen all a gazkroma-
tografias eljarasra.

5.4. Gazkromatografia

Az iizemi koriilmények a kovetkezok:

— az injektor hdmérséklete (oszlopra szerelt ,,on column” injektor): az
oldoszer forraspontjanal (68 °C) alacsonyabb,

— a detektor hdmérséklete: 350 °C,

— az oszlop hémérséklete: a kemence hémérsékletének programozasa: 1
percig 60 °C, percenként 15 °C-kal emelve 180 °C-ig, majd percen-
ként 5 °C-kal 340 °C-ig, majd 13 percig 340 °C,

— vivOgaz: hidrogén vagy hélium, az 1. abran tiikkr6z6d6 felbontashoz
sziikséges linedris sebességre beallitva. A Cs, triglicerid retencios
idejének 40 + 5 percnek kell lennie (lasd a 2. abrat). (A fent leirt
izemi koriilmények tajékoztatd jellegliek. Minden esetben optimali-
zalni kell 6ket a kivant felbontas elérése érdekében. A 2-gliceril
monopalmitatnak megfeleld cstics minimalis magassaganak a regiszt-
ralo berendezés skalaja 10 %-anak kell lennie),
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— a befecskendezett anyag mennyisége: 0,5-1 pl n-hexan oldat (5 ml)
(5.3.3).

5.4.1. A csucsok azonositisa

Az egyes monogliceridek azonositdsat a retencios idék alapjan, és az
azonos koriilmények kozott analizalt standard monoglicerid-keverékek
retencios idejével Osszehasonlitva kell elvégezni.

5.4.2. Mennyiségi értékelés
Az egyes csucsok teriiletét elektronikus integralassal szamitsa ki.

6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A gliceril monopalmitat szdzalékat az ehhez tartozé csucs teriilete, illetve
az Osszes monoglicerid csticsok teriiletének Osszege kozotti arany alapjan

szamitsa ki (lasd a 2. abrat), a kovetkezd képlet alapjan: EA—[: x 100
ahol:
A, = a gliceril monopalmitathoz tartozé csucs teriilete
YA = az Osszes monogliceridcsucs teriiletének Gsszege
Az eredményt egy tizedesjegy pontossagig kell megadni.
7. ANALIZIS JEGYZOKONYV
Az analizis jegyz6konyvnek a kovetkezoket kell tartalmaznia:
— a fenti mddszerre vald hivatkozas,

— a minta maradéktalan azonositasahoz sziikséges mindenfajta informa-
cio,

— az analizis eredménye,

— a fenti modszert6l, akar az érintett felek dontésébdl, akar egyéb okbol
kifolyolag torténd mindennemii eltérés,

— a laboratorium részletes azonositasa, az analizis idopontja és az anali-
zisért felelos személyek alairasa.
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A 20 % észterezett olajjal (100 %) kevert finomitott olivaolajra kifejtett lipazhatas nyoman
keletkezett szilanizaciés reakciétermékek kromatogramja.
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2. abra

Kromatogram:

(A) nem észterezett olivaolaj, a lipazreakcié utin; a szilanizacié utan; ilyen kériilmények
kozott (8-12 m-es Kapillaris oszlop) a viaszfrakcié a digliceridfrakcioval egy idében,
vagy kevéssel utina elualodik.

A lipazreakcié utin a triglicerid-tartalom nem haladhatja meg a 15 %-ot.
A
k%
*
USRI L
h—Jt__.z__—l 3 4
1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
10 15 20 25 30 35 40 45
Jelmagyarazat::
1 = Szabad zsirsavak

2 = Monogliceridek
3 = Digliceridek
4 = Trigliceridek
* = 2-monopalmitin

** = Csy triglicerid
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Kromatogram:

(B) észterezett olaj a lipazreakcio utian; a szilanizacié utan; ilyen koriilmények kozott (8—
12 m-es kapillaris oszlop) a viaszfrakcié a digliceridfrakcioval egy idében, vagy kevéssel
utana elualodik.

A lipazreakcié utin a triglicerid-tartalom nem haladhatja meg a 15 %-ot.
B

*
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1 2
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10 15 20 25 30 35 40 45
Jelmagyarazat:
1 = Szabad zsirsavak

2 = Monogliceridek
3 = Digliceridek
4 = Trigliceridek
* = 2-monopalmitin

** = Csy triglicerid
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8. MEGJEGYZESEK
1. megjegyzés: A LIPAZ ELKESZITESE

Kielégitd lipazaktivitasu lipdzok kaphatok kereskedelmi forga-
lomban, de lehetséges laboratoriumi elkészitésiik is a kovet-
kezék szerint:

Hutson le 5 kg friss sertés-hasnyalmirigyet 0 °C hémérsék-
letre. Tavolitsa el a kornyez6 szilard zsiradékot és a kot6szo-
vetet, majd dorzsolje szét egy keverdgépben, hogy pépes
folyadékot kapjon. A keverdvel keverje Ossze a pépet 2,5 1
vizmentes acetonnal 4—6 oran keresztiil, majd centrifugalja.
Extrahalja a maradékot még haromszor, azonos mennyiségi
acetonnal, majd két alkalommal aceton és dietil-éter 1/1 (V/V)
keverékével, majd kétszer dietil-éterrel.

Szaritsa a maradékot in vacuo 48 oran keresztiil, hogy stabil
port kapjon, amely hiitdszekrényben és nedvességtol védve
hosszan tarolhato.

2. megjegyzés: A LIPAZ AKTIVITASANAK BEALLITASA

Készitsen olivaolaj-emulziot a kovetkezoképpen:

Megfeleld keverében 10 percen keresztiil razza Ossze a
165 ml 100 g/l-es gumiarabikum-oldatbdl, 15 g jégzazalékbol
és 20 ml el6zetesen semlegesitett olivaolajbol allo keveréket.

Egy fézépoharba tegyen 10 ml-t ebbdl az emulziobol, majd
ezutan 0,3 ml 0,2 g/ml-es natrium-kolat oldatot és 20 ml
desztillalt vizet.

Tegye a fozopoharat egy 37 °C homérsékleten tartott termosz-
tatba; helyezze bele egy pH-mér6 elektrodait és egy keverds-
piralt.

Egy biretta segitségével cseppenként adagoljon natrium-
hidroxid-oldatot (0,1 N), amig a pH-érték 8,3 nem lesz.

Adjon hozza megfeleld mennyiséget a lipaz vizes szuszpen-

inditsa el a stopperdrat, és olyan sebességgel csepegtesse a
natrium-hidroxid-oldatot, hogy a 8,3 pH-érték megmaradjon.
Minden percben olvassa le a felhasznalt lugoldat térfogatat.

A megfigyeléseket rogzitse grafikonon, az idéértékeket hasz-
nalva abszcisszaként, az allandd pH-érték fenntartasahoz
szilkséges 0,1 N-es lugoldat ml-ben kifejezett térfogatat
pedig ordinataként. Linearis grafikont kell kapnia.

A felhasznalt por lipaz egység/mg-ban kifejezett aktivitdsa a
kovetkezd képlettel hatarozhatdo meg:

_V><N><100
B m

A

ahol:
A a lipaz egység/mg-ban kifejezett aktivitasa,

V a percenként felhasznalt natrium-hidroxid-oldat ml-ek
szama (a grafikonbol kiszamitva),

N a natrium-hidroxid-oldat molaris koncentracidja,
m a lipdz por vizsgalt mennyiségének tomege mg-ban.

A lipazegység definicidja a kovetkezd: az az enzimmennyi-
ség, amely percenként 10 p—savekvivalenst szabadit fel.

VY M20
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IX. MELLEKLET

SPEKTROFOTOMETRIAS VIZSGALAT ULTRAIBOLYA FENYBEN
ELOSZO

Az ultraibolya fényben végzett spektrofotometrids vizsgalat segitségével a zsir
mindségével, tartositasi allapotaval és a technologiai folyamatok altal benne
okozott valtozasokkal kapcsolatos informaciok allapithatok meg. A moédszernél
megadott hullimhosszok elnyelése az oxidacids folyamatok és/vagy finomitasi
eljarasok kovetkeztében jelen 1évé konjugalt dién- és triénrendszereknek koszon-
hetd. Ezeket az abszorpciokat fajlagos kioltasban £ { Z,“n (azaz a zsir meghatarozott
oldoszerrel késziilt, 1 %-os oldatadban, 10 mm-es vastagsagban mért kioltasban)
fejezik ki, amelyet egyezményesen K-val (mds néven ,.kioltasi tényez4”) jeldlnek.

1. ALKALMAZASI KOR

A melléklet az olivaolajok ultraibolya fényben torténd spektrofotometrikus
vizsgalatanak eljarasat ismerteti.

2. A MODSZER ELVE

Egy mintat feloldanak a sziikséges olddszerben, majd az adott hullam-
hossztartomanyban meghatarozzak az oldat kioltasat a tiszta oldathoz
viszonyitva.

A fajlagos abszorbancia kiszamitasa 232 nm-en és 268 nm-en izooktanban
vagy 232 nm-en és 270 nm-en ciklohexanban, 1 szazalékos koncentraci-
onal, 10 mm-es kiivettaban torténik.

3. BERENDEZES

3.1. Egy, az ultraibolya hullamhosszon (220 ¢és 360 mm kozott) torténd
mérésre alkalmas spektrofotométer, amely képes a nanométeregységek
egyenkénti leolvasasara. Az abszorbancia- és a hullamhosszskala, illetve
a szort fény pontossagat és reprodukalhatosagat rendszeresen ellendrizni
kell.

3.1.1. Hullamhosszskala: Ellenérzése holmium-oxidot vagy holmium-oxid
oldatot tartalmazo, jol elkiilonilé abszorpcids savokkal rendelkezd (zart
vagy nem zart) optikailiveg-szlirébol all6 referenciaanyag segitségével
torténhet. A referenciaanyagok alkalmasak a lathatd és ultraibolya tarto-
manyokban mérd, legfeljebb 5 nm névleges spektralis savszélességgel
rendelkez6 spektrofotométerek hullamhosszskalainak ellenérzésére és
kalibralasara. A méréseket 640-240 nm hullamhossztartomanyban, levegds
vakmintaval szemben végzik a referenciaanyagokhoz mellékelt utasita-
soknak megfeleléen. Az alapkorrekciét tires sugarmenettel végzik minden
egyes résszélesség-valtozasnal. A minta hullamhosszai a referenciaanyag
tanusitvanyaban talalhatoak.

3.1.2. Abszorbanciaskala: Ellendrzése kereskedelmi forgalomba kaphato, savas
kalium-dikromat oldatokat tartalmazo, meghatarozott koncentracioju és a
Amax mellett tantsitott abszorbancia értékii zart referenciaanyagok segit-
ségével torténhet (kalium-dikromat négyféle, perklorsavas, négy
UV-kvarckiivettaba zart oldata. A négy oldat a linearitas és fotometrikus
pontossag UV-fényben torténé mérésére szolgal). A kalium-dikroméat olda-
tokat az alapkorrekciot kovetden a hasznalt savbol 4&ll6 vakmintéval
szemben mérik a referenciaanyagokhoz mellékelt utasitasoknak megfele-
16en. A minta abszorbanciaértékei a referenciaanyag tantsitvanyaban talal-
hatoak.

Egy masik lehet6ség a fotocella és a fénysokszorozo atvitelének ellen-
Orzéséhez a kovetkez6: mérjen ki 0,2000 g tiszta kalium-kromatot a spekt-
rofotometridhoz és oldja fel 0,05 N kalium-hidroxid-oldatban egy 1 000
ml térfogatt mér6lombikban, majd a lombikot tdltse fel a jelig. Az igy
kapott oldatbél vegyen pontosan 25 ml-t, tegye at egy 500 ml térfogata
mér6lombikba, majd ugyanazzal a kalium-hidroxid-oldattal toltse fel a
lombikot a jelig.
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Mérje meg az igy kapott oldat kioltasat 275 nm hullamhosszon, referen-
ciaként a kalium-hidroxid-oldatot hasznalva. Az 1 cm-es kiivettaval mért
kioltasnak 0,200 + 0,005 értékiinek kell lennie.

3.2. Az ultraibolya-hulldmhosszon (220 és 360 nm kozott) torténd mérésre
alkalmas, 10 mm-es optikai atviteli uttal rendelkezd, kupakkal ellatott,
szogletes kvarckiivettdk. Vizzel vagy mas megfeleld oldoszerrel feltoltve
a kiivettdk nem mutathatnak egymashoz képest 0,01 kioltasi egységnél
nagyobb kiilonbséget.

3.3.  Egyjelti mérélombikok, 25 ml térfogat, A osztaly.

3.4. 0,0001 g pontossaggal méré analitikai mérleg.

4. REAGENSEK

Ellenkez6 értelmii utasitas hianyaban az elemzés soran csak elismert anali-
tikai minéségli reagenseket és desztillalt vagy asvanymentesitett vizet,
illetve hasonlo tisztasagu vizet hasznaljon.

Oldoszer: Izooktan (2,2,4-trimetil-pentan) a 232 nm-en és 268 nm-en
torténé meéréshez vagy ciklohexan a 232 nm-en és 270 nm-en torténd
méréshez, a desztillalt vizhez viszonyitva 232 nm-en 0,12-nal, 270
nm-en pedig 0,05-nal kisebb abszorbanciaval, 10 mm-es kiivettaban
mérve.

5. ELJARAS

5.1. A mintanak teljesen homogénnek kell lennie, és nem lehetnek benne
lebegd szennyezddések. Ellenkezd esetben kb. 30 °C hoémérsékleten at
kell szfirni papiron.

5.2. A fentiek szerint el6készitett minta megkozelitleg 0,25 g-jat pontosan (1
mg pontossaggal) be kell mérni egy 25 ml-es mérdlombikba, az eldirt
oldoszerrel a jelig fel kell tolteni, majd homogenizalni kell. A kapott
oldatnak teljesen atlatszonak kell lennie. Amennyiben opalossag vagy
zavarossag lép fel, papiron gyorsan at kell szlrni.

MEGJEGYZES: Altalanossagban 0,25-0,30 g tomeg elegend$ a sziiz és az
extra szliz olivaolaj abszorbanciajanak 268 nm-en és 270 nm-en torténd
méréséhez. A 232 nm-en torténd mérésekhez altalaban 0,05 g tomegi
minta sziikséges, ezért altalaban két kiilon oldat késziil. Az olivapoga-
csa-olajok, a finomitott olivaolajok és a hamisitott olivaolajok abszorban-
cidgjanak méréséhez altalaban kisebb mintaadag, pl. 0,1 g is elegendd
magasabb abszorbancidjuknak koszonhetden.

5.3.  Sziikség esetén korrigalja az alapot (220-290 nm) mindkét kvarckiivet-
tabol (minta és referencia) vett oldattal, majd toltse fel a mintat tartalmazo
kvarckiivettat a tesztoldattal, és a hasznalt olddszert referenciaként hasz-
nalva mérje meg a kioltasokat 232, 268 vagy 270 nm-en.

A mért kioltasi értékeknek 0,1 és 0,8 kozé kell esniiik, vagy a spektrofo-
tométer linearitasi tartomanyén beliil kell lenniiik, amelyet ellendrizni kell.
Ha nem igy van, a mérést meg kell ismételni toményebb, illetve higabb
oldatokkal.

5.4. Az abszorbancia 268 vagy 270 nm-en torténé mérését kovetéen mérje meg
az abszorbanciat Amax, Amax + 4 és Amax — 4 értékeken. Ezeket az
abszorbanciaértékeket a fajlagos kioltasban bekovetkezd valtozas (AK)
meghatarozéasara hasznaljak.

MEGJEGYZES: a Mmax 268 nm izooktan olddszer esetében, illetve 270
nm ciklohexan esetében.
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6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

6.1.  Fel kell jegyezni a kiilonb6z6 hullamhosszokon a kovetkezé modon kisza-
mitott fajlagos kioltasokat (kioltasi tényezoéket):

i
Kl =—=
cXs
ahol:
KX = fajlagos kioltas A hullamhosszon;

EL = a A hullamhosszon mért kioltas;
C = az oldat koncentracidja g/100 ml-ben;
s = a kvarckiivetta atviteli ithossza cm-ben;
kerekitve 2 tizedesjegyre.
6.2. A fajlagos kioltas valtozasa (AK)

A kioltas abszolut értékének valtozasat (AK) az alabbi képlet adja meg:

AK — |Km— <sz—4+1ﬁm+4)|

2

ahol Km a maximaélis abszorpciohoz tartozd, 270 nm és 268 nm (a hasz-
nalt oldattol fiiggden) hullamhosszon mért fajlagos kioltas.

kerekitve 2 tizedesjegyre.



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 59

VY M28

X. MELLEKLET

ZSIRSAV-METILESZTEREK GAZKROMATOGRAFIAS MEGHATA-
ROZASA

1. ALKALMAZASI KOR

Ez a melléklet utmutatast nydjt a ndvényi zsirokban és olajokban 1évé szabad
és kotott zsirsavak gazkromatografids meghatrozasahoz azok zsirsav-metil-
észterré alakitasat kovetden.

A triacil-glicerinek kotott zsirsavai, valamint az észteresitési modszertdl
fliggben — a szabad zsirsavak zsirsav-metil-észterré alakulnak, amelyeket
kapillaris gazkromatografia segitségével lehet meghatarozni.

Az ebben a mellékletben bemutatott mddszer lehetové teszi a zsirsav-meti-
lészterek meghatarozasat Ci,-t6l Cyy-ig, beleértve a telitett, a cisz- és a
telitetlen transz-, valamint a cisz- és a tObbszorosen telitetlen transz zsir-
sav-metilésztereket.

2. ALAPELV

A zsirsav-metilészterek mennyiségi elemzésére gazkromatografiat hasznal-
nak. A zsirsav-metilésztert az A. résznek megfelelden készitik eld. Ezt kove-
téen injektorba fecskendezik és elparologtatjak azt. A zsirsav-metilészter
elvalasztiasat meghatarozott polaritasu és hosszisagi analitikai oszlopokon
végzik. A zsirsav-metilészterek észlelésére langionizacios detektort (FID)
hasznalnak. Az elemzés feltételei a B. részben talalhatdak.

Vivégazként (mozgd fazis) hidrogén vagy hélium hasznalhat6 a zsirsav-meti-
lészterek FID-vel végzett gazkromatografidja soran. A hidrogén felgyorsitja
az elvalasztast és élesebb csiicsokat ad. A stacioner fazis egy szilicium-
dioxidbol késziilt kozombos, szilard feliileten 1évé vékony folyadékfilm
mikroszkopikus rétege.

Mikozben athaladnak a kapillaris oszlopokon, a vizsgalt elparologtatott
vegyliletek kolcsonhatasba lépnek az oszlop belsd feliiletét boritd stacioner
fazissal. A kiilonbozd vegyiiletek az eltéré kolcsonhatas kovetkeztében eltérd
idében (ezt nevezik a vegyiilet retencios idejének egy adott elemzési para-
méterkészleten) elualnak. A retencios id6k Osszehasonlitasa teszi lehetévé a
kiilonbozd vegyiiletek azonositasat.

A. RESZ

ZSIRSAV-METILESZTEREK ELOALLITASA OLIVAOLAJBOL ES
OLiVAPOGACSA-OLAJBOL

1. ALKALMAZASI KOR

Ez a rész a zsirsav-metilészterek eldallitasat hatdrozza meg. Zsirsav-
metilészterek olivaolajbol és olivapogacsa-olajbol torténd eldallitasara
szolgaldo modszereket foglal magaban.

2. ALKALMAZASI KOR

A zsirsav-metilészterek olivaolajbol és olivapogacsa-olajbol torténd
elballitasat kalium-hidroxid metanolos oldataval torténd atészterezéssel
végzik szobahOmérsékleten. A mintanak az atészteresitést megel6z6 tisz-
titdsanak sziikségessége a minta szabad zsirsavtartalmatol és a meghata-
rozando6 analitikus paraméterétdl fiigg; az alabbi tablazat alapjan valaszt-
hato:
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Olajkategoria Modszer
< 2,0 % savassagu sziiz olivaolaj | 1. Zsirsav
2. Transz-zsirsavak
Finomitott Olivaolaj 3. AECN42 (SPE Slelkagéllel
torténd tisztitast kovetden)
Finomitott olivaolajbol ¢és sziiz
olivaolajbol allo olivaolaj
Finomitott olivapogéacsa-olaj
Olivapogacsa-olaj
> 2,0 % savassagl sziiz olivaolaj | 1. Zsirsavak (SPE szilikagéllel
Nyers olivapogécsa-olaj torténd tisztitast kovetden)

2. Transz-zsirsavak (SPE szilika-
géllel torténd tisztitast kove-
téen)

3. AECN42 (SPE szilikagéllel
torténd tisztitast kovetden)

3. MODSZERTAN
3.1. Kalium-hidroxid metanolos oldatival szobahémérsékleten torténé

atészterezés.
3.1.1.  Alapelv

A metilészterek kalium-hidroxid metanolos oldataval torténd atésztere-
zéssel, az elszappanositas bekovetkezését megel6z6 kozbensd stadium-
ként képz6dnek.

3.1.2.  Reagensek

3.1.2.1. Legfeljebb 0,5 tomegszazalék viztartalmi metanol.

3.1.2.2. Hexan, kromatografids mindség.

3.1.2.3. Heptan, kromatografias mingség.

3.1.2.4. Dietil-éter, elemzéshez stabilizalt.

3.1.2.5. Aceton, kromatografias mingség.

3.1.2.6. Eluél6 olddészer az olaj oszlop-/SPE-kromatografidval torténd tisztitasara,
hexan/dietil-éter 87:13 térfogataranyu elegye.

3.1.2.7. Kalium-hidroxid, kb. 2M metanololdat: oldjon fel 11,2 g kalium-hidro-
xidod 100 ml metanolban.

3.1.2.8. Szilikagél patronok, 1 g (6 ml), szilard fazis kioldashoz.

3.13.  Késziilékek

3.1.3.1. Lecsavarhato fedelii kémcsovek (5 ml térfogati) PTFE-tomit6gytiris
kupakkal.

3.1.3.2. Kalibralt vagy automatikus pipettak, 2 ml-es és 0,2 ml-es.



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 61

VY M28
3.1.4.  Olajmintak tisztitasa

A mintakat sziikség esetén gy tisztitjak, hogy az olajat szilikagél szilard
fazisu extrakcids patronon engedik at. A szilikagél patront (3.1.2.8.) egy
vakuumos eluald rendszerbe helyezik és6 ml hexannal (3.1.2.2.) mossak
at; a mosas vakuum nélkil torténik. Ezt kovetden az olaj (hozzavetdle-
gesen 0,12 g) 0,5 ml hexannal késziilt oldatat az oszlopra toltik. Az
oldatot atfuttatjdk az oszlopon, majd 10 ml hexan/dietil-éterrel (87:13
térfogatarany) (3.1.2.6.) elualjak. A kombinalt eluatumokat homogeni-
zaljak és két hasonld mennyiségre osztjak szét. Rotacidos beparloban
csokkentett nyomas alatt, szobahdmérsékleten szarazra paroljak az egyi-
ket. A maradékot 1 ml heptanban feloldjak, ezt kovetden az oldat készen
all a gazkromatografias zsirsavelemzésre. A masik részt elparologtatjak,
majd a maradékot 1 ml acetonban feloldjak a triglicerid sziikség esetén
elvégzendd folyadékkromatografias elemzéséhez.

3.1.5. Az eljards

Egy 5 ml-es lecsavarhato fedeli kémcsében (3.1.3.1.) mérjen le kb. 0,1
g-ot az olajmintabdl. Adjon hozza 2 ml heptant (3.1.2.2.) és razza Ossze.
Adjon hozza 0,2 ml metanolos kalium-hidroxid oldatot (3.1.2.7.),
helyezze fel a PTFE-tomitgyliris kupakot, szoritsa ra a kupakot, és
razza Ossze erételjesen 30 masodpercig. Hagyja, hogy rétegek képzod-
jenek, mig a felsé oldat tiszta nem lesz. Dekantélja a metilésztert tartal-
maz6 felsd réteget. A heptanos oldat ekkor injektalhatd a gazkromatog-
rafba. Az elemzés megkezdéséig javasolt az oldatot hiitészekrényben
tarolni. Az oldat tarolasa 12 dranal tovabb nem javasolt.

B. RESZ
ZSIRSAV-METILESZTEREK GAZKROMATOGRAFIAS ELEMZESE
1. ALKALMAZASI KOR

Ez a rész altalanos iranymutatot ad a kapillaris oszlopokat hasznalo
gazkromatografias vizsgalat alkalmazasara, az A. részben megallapitott
modszer segitségével kapott zsirsav-metilészterekbdl allo keverék mind-
ségi és mennyiségi jellemzdinek meghatarozasara.

Ez a rész nem alkalmazhato polimerizalt zsirsavakra.

2. REAGENSEK
2.1.  Vivégiz

Inert gaz (hélium vagy hidrogén), alaposan kiszaritva, kevesebb, mint 10
mg/kg oxigéntartalommal.

1. megjegyzés:
A hidrogén megkétszerezi az elemzés sebességét, azonban veszélyes.
Rendelkezésre allnak véddfelszerelések.

2.2. Segédgazok

2.2.1. Hidrogén (tisztasag > 99,9 %), szerves szennyezddésektdl mentes.
2.2.2. Levegd vagy oxigén, szerves szennyezOdésektdl mentes.
2.2.3. Nitrogén (tisztasag > 99 %).

2.3. Referenciaminta

Tiszta zsirsavak metil-észtereinek, illetve ismert Osszetételii zsirok
metil-észtereinek keveréke, lehetség szerint a vizsgalt zsiros anyaghoz
hasonld. Az oktadekan-, oktadekadién- és oktadekatrién-metilészterek
cisz- és transz-izomerjei hasznosak a telitetlen savak transz-izomerjeinek
azonositasahoz.

Meg kell akadalyozni a tobbszordsen telitetlen zsirsavak oxidaciojat.
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3. ESZKOZOK
A kovetkez6 itmutato a kapillaris oszlopokat és lang-ionizacios detektort
alkalmazd  gazkromatografidhoz  hasznalt szokasos  felszerelésre
vonatkozik.
3.1. Gazkromatograf

A gazkromatograf a kovetkezd elemekbdl 4all:

3.1.1.  Befecskendezd rendszer

Hasznaljon kapillaris oszlopokkal rendelkezé befecskendezd rendszert,
amely esetben a befecskendezd rendszernek kifejezetten az ilyen
oszlopokkal torténd hasznalatra tervezettnek kell lennie. A befecsken-
dez6 rendszer lehet osztott tipust vagy az oszlopon 1év6 osztatlan tipust.

3.1.2. Kemence

A kemencének képesnek kell lennie a kapillaris oszlop legalabb 260 °C
hémérsékletre torténé hevitésére, illetve a kivant homérséklet tartdsara
0,1 °C-on beliili pontossaggal. Az utobbi kovetelmény kiilonosen fontos
olvasztott szilicium-dioxid csovek hasznalata esetén.

A hémérséklet-programozott fiités hasznlata minden esetben ajanlatos,
kiilondsen a 16-nal kevesebb szénatomot tartalmazé zsirsavak esetén.

3.1.3.  Kapillaris oszlop

3.1.3.1. A vizsgalt anyagok tekintetében semleges anyagbol (altalaban iiveg vagy
szilicium-dioxid) késziilt cs6. A belsé atméréje 0,20-0,32 mm. A belsd
feliilletét a stacioner fazisbol allo6 bevonat felvitele eldtt megfeleléen
kezelni kell (példaul feliiletkikészités, inaktivalas). A zsirsavakhoz és a
zsirsavak cisz- €s transz-izomerjeihez 60 m hosszisag elegendo.

3.1.3.2. Stacioner fazis, polaris polisziloxan (cianoszilikonok) kotott (keresztbe
kapcsolt) oszlopok hasznalhatok.

2. megjegyzes:
Fennall a veszélye, hogy a polaris polisziloxanok megnehezitik a lino-
Iénsav és a C,, savak azonositasat ¢s levalasztasat.

A bevonatoknak vékonyak, azaz 0,1-0,2 um-eseknek kell lenniiik.

3.1.3.3. Az oszlop Osszeszerelése és kondicionalasa

Tartsa be a kapillarisoszlopok 0sszeszerelésének normal szabalyait,
vagyis az oszlopok elrendezése a kemencén (talapzaton), szerelvények
kivalasztasa és Osszeszerelése (szivargasmentesség), az oszlop végének
elhelyezése a befecskendezd rendszerben és a detektorban (a holtterek
csokkentése). Helyezze az oszlopot vivogaz arama ala (példaul 0,3 bar
(30 kPa) 25 m hosszl és 0,3 mm belsé atmérdji oszlop esetén).

Kondiciondlja az oszlopot a kemence kornyezeti homérsékletérol indulo,
a stacioner fazis lebomlasi hatara alatti 10 °C-ig terjed6, 3 °C/perc
sebességli felflitésével. Tartsa a kemencét ezen a homérsékleten egy
oran keresztiil, a nullapont stabilizalodasaig. Az izotermikus koriilmé-
nyek kozott torténd munkahoz allitsa vissza 180 °C homérsékletre.

3. megjegyzés: A megfeleléen kondicionalt oszlopok kereskedelmi
forgalomban kaphatok.
3.1.4. Langionizacios detektor és konvertererdsito
3.2 Fecskendd

A fecskendé maximalis térfogata 10 pl, 0,1 pl-es beosztasokkal.

3.3. Adatgyiijté rendszer

Detektorokkal ellatott, online bekotott adatgytijté rendszerek, csticsok
Osszegzésére és normalizalasra képes szoftverrel.
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4. AZ ELJARAS

A 4.1-4.3. pontban leirt miiveletek a lang-ionizacios detektor hasznala-
tara vonatkoznak.

4.1. Vizsgalati koriilmények
4.1.1. A kapillaris oszlopok optimalis iizemi koriilményeinek kivalasztasa

A kapillaris oszlopok hatasfok- és permeabilitasi jellemzdinek koszon-
hetéen az alkotoelemek elvalasztisa és az elemzés id6tartama nagymér-
tékben fligg a vivégaz oszlopbeli sebességétdl. Ezért az tizemi koriilmé-
nyek optimalizalasara van sziikség ennek a paraméternek (egyszeriibben
az oszlop nyomasveszteségének) a valtoztatasaval, attol figgden, hogy
az elvalasztast szeretnénk novelni vagy gyorsabb analizist szeretnénk
végezni.

Az alabbi koriilmények bizonyultak megfelelonek a zsirsav-metilészterek
(C4—Cyg) elvalasztasara. A kromatogramokra a B. fiiggelék tartalmaz

példakat:

Injektor hémérséklete: 250 °C

Detektor homérséklete: 250 °C

Kemence hémérséklete: 165 °C (8 perc 210 °C-ra 2 °C/
perc sebességgel

Hidrogén vivogaz: Oszlopfej nyomasa: 179 kPa

Teljes ataramlé mennyiség: 154,0 mL/perc;

Megosztasi arany: 1:100

Befecskendezett mennyiség: 1 pl

4.1.2. A feloldas meghatarozasa (lasd az A. mellékletet)

Az 1. és II. szomszédos csucsok R feloldasa az alabbi képlettel szamol-

hato ki:

R =2 x ((dqy — dgllog+om) vagy R = 2 x (g -

ta)/(©q + ogp)) (USP) (United States Pharmacopeia — Amerikai
Gyogyszerkonyv),

vagy

R = LI8 x ((tym — tm)(®osmy T ®osar) (EP, BP, JP, DAB), (JP

(Japanese Pharmacopeia — Japan Gyogyszerkonyv), EP (Pharmacopée

Européenne — Eurdpai Gyogyszerkonyv), (BP (British Pharmacopeia —
Brit Gyogyszerkonyv))

ahol:

dy1y az 1. cslces retencids tavolsaga;

dyapya 1L csucs retencios tavolsiga;

tyr az L csucs retencios ideje;

tyary @ L. csucs retencios ideje;

o) az L. csucs alapjanak szélessége;

oqpa II. csucs alapjanak szélessége;

o 5 az adott vegyiilet csticsszélessége a cslcs kozépmagassagaban,

Ha o) = oq), az R értékét az alabbi képlettel kell kiszdmolni:

R = (d,qr) — di)/o = (dyary — diry)/4o

ahol:

o a standard eltérés (lasd A fliggelék, 1. abra).
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Ha a két cstes kozotti dyqry — dyy dr tdvolsag 4o, az E feloldasi
tényez6 = 1.

Ha két csucs nincs teljesen elvalasztva, a két cstcs inflexids pontjanak
tangensei a C pontban keresztezik egymast. A két cstcs teljes elvalasz-
tasahoz a két csucs kozotti tavolsagnak az alabbinak kell lennie:

dyary — dyry = 6 o ahol R = 1,5 (lasd A. fiiggelék, 3. dbra).

5. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
5.1. Minéségi elemzés

Azonositsa a B. fliggelék 1. abrajanak kromatogramjabol a minta
metil-észter csucsait, amennyiben sziikséges, interpolalas, vagy pedig a
metil-észterekbdl allo referenciakeverékekhez (lasd a 2.3. pontot) tarto-
zokkal vald Osszehasonlitas utjan.

5.2. Mennyiségi elemzés
5.2.1. Az dsszetétel meghatarozasa

Az alabbi modon szamitsa ki az egyes zsirsav-metilészterek w; tomeg-
hanyadat (a metil-észter tomegszazalékaban kifejezve):

5.2.2.  Szdamitdsi modszer
5.2.2.1. Altaldnos eset

Szamitsa ki egy adott i Osszetevd esetében a mennyiséget a
metil-észterek tomegének szazalékaban kifejezve gy, hogy meghata-
rozza az adott Osszetevd csucsa alatti teriilet nagysagat az Gsszes cstcs
alatti teriilethez képest, a kovetkez6 képlet segitségével:

Wi = (A‘/ZA) x 100

ahol:

A; az egyes i zsirsav-metilészterek csucsa alatti teriilet;

YA az egyes i zsirsav-metilészterek csucsai alatti teriiletek Osszege.

Az eredményeket két tizedesjegy pontossaggal kell megadni.

4. megjegyzés: A zsirok ¢€s olajok esetében a zsirsav-metilészterek
tomeghanyada megegyezik a triacil-glicerinek tomegha-
nyadaval g/100 g-ban kifejezve. Azokat az eseteket,
ahol ez a feltételezés nem érvényes, lasd az 5.2.2.2.
pontban.

5.2.2.2. A korrekcios tényez6k hasznalata

Bizonyos esetekben, példaul a nyolcnal kevesebb szénatommal rendel-
kezd zsirsavak vagy a masodlagos csoportokat tartalmazo savak jelenlé-
tében, a teriileteket korrekcios tényezokkel (Fci) kell korrigalni. Ezeket a
tényezoket minden egyes eszk6zhoz meg kell hatarozni. Erre a célra a
megfeleld tartomanyban 1évo, hitelesitett zsirsav-Osszetételii referencia-
anyagokat kell hasznalni.

5. megjegyzés: Ezek a korrekcios tényez6k nem azonosak az A. mellék-
letben talalhaté elméleti FID korrekcids tényezdkkel,
mivel magukban foglaljak a befecskendez6 rendszer telje-
sitményét stb. is. A nagyobb eltérések esetén azonban a
teljes rendszer teljesitményét ellendrizni kell.
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Ennél a referenciakeveréknél az i zsirsav-metilészter tomegszazaléka a
kovetkezd képlet segitségével adhatd meg:

w; = (m; /[Zm) x 100
ahol
m; az i zsirsav-metilészter tomege a referenciakeverékben;

Im a referenciakeverékben 1év0 kiilonb6zé zsirsav-metilészterek 6sszes
tomege.

A referenciakeverék kromatogramjabdl szamitsa ki az i zsirsav-meti-
1észter teriiletre vetitett szazalékat a kovetkezd képlet segitségével:

w; = (A/ZA) x 100
ahol:
A; az i zsirsav-metilészter teriilete a referenciakeverékben;

XA a referenciakeverékben 1évé kiilonbozé zsirsav-metilészterek 0sszes
teriilete.

Az F korrekcios tényezd az alabbi:
F. = (m; x ZA)/(A/Zm)
Példaul az i egyes zsirsav-metilészterek tomegszazaléka a kovetkezd:
w; = (F; x AY/Z (F; x Ay
Az eredményeket két tizedesjegy pontossaggal kell megadni.
6. megjegyzeés:
A szamitott érték megfelel az egyes zsirsav-metilészterek a triacil-glice-

rinként szamolt tomegszazalékaval g/100 g-ban kifejezve.

5.2.2.3. A bels6 standard hasznalata

Bizonyos elemzések esetén (példaul amikor nem mindegyik zsirsav
mennyiségét hatdrozzuk meg, amikor négy és hat szénatomot tartalmazo
savak vannak jelen a 16 és 18 szénatomos savak mellett, vagy ha egy
mintdban az egyik zsirsav pontos mennyiségét kell meghatarozni) belsd
standardot kell hasznalni. Leggyakrabban az 5, 15 vagy 17 szénatomos
zsirsavakat hasznaljak. A belsd standardhoz (amennyiben sziikséges)
meg kell hatarozni a korrekcios tényezot.

Az i Osszetevd metil-észterekhez viszonyitott tomegszazalékat a kovet-
kezd képlet segitségével lehet kiszamitani:

w; = (myg % F; x Aj/(m x Frg x Arg)
ahol:
az i zsirsav-metilészter teriilete;
Ajs a belsd standard teriilete;
F, az i zsirsav zsirsav-metilészterben kifejezett korrekcids tényezdje;
F;s a belsd standard korrekcios tényezoje;
m  a vizsgalt mennyiség tomege milligrammban;
myg a belsd standard tomege milligrammban.

Az eredményeket két tizedesjegy pontossaggal kell megadni.
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6. VIZSGALATI JEGYZOKONYV
A vizsgalati jegyzokonyvnek tartalmaznia kell a metil-észterek eloké-
szités €és a gazkromatografids elemzés modszerét. Meg kell emliteni
benne minden, e standard modszerben nem szerepld vagy opcionalisnak
tekinthetd tizemi koriilményt vagy az eredményekre esetlegesen hatassal
1év6 barmilyen eseményt.
A vizsgalati jegyz6konyvnek tartalmaznia kell a minta egyértelmii azono-
sitdsdhoz sziikséges valamennyi adatot.

7. A MODSZER PONTOSSAGA

7.1. A Kkorvizsgalatok eredményei

A modszer pontossaganak korvizsgalatdval kapcsolatos informéciok az
I0C/T.20/Doc. No 33. szabvany C mellékletében talalhatoak. Az ebbdl a
korvizsgalatbol szarmazo értékek valoszinlileg nem alkalmazhatok a
megadottakon kiviil méas koncentraciotartomanyokra és matrixokra.

7.2. Megismételhetéség

Az ugyanazon modszerrel ugyanazon tesztanyagon, ugyanazon laborato-
riumban, ugyanazon kezeldszemély altal, ugyanazon berendezésen, és a
két teszt elvégzése kozott eltelt rovid ido alatt kapott két fiiggetlen
egyedi teszteredmény kozotti abszolit kiilonbség az esetek nem tobb
mint 5 %-ban lesz nagyobb az 10C/T.20/Doc. No. 33. szabvany C
mellékletének 1-14. tablazatdban megadott r értéknél.

7.3. Reprodukalhatésag

Az ugyanazon modszerrel ugyanazon tesztanyagon, kiilonbdzé laborato-
riumban, kiilonb6z6 kezel6személy altal, kiilonboz6é berendezésen kapott
két egyedi teszteredmény kozotti abszolut kiilonbség az esetek nem tobb
mint 5 %-aban lesz nagyobb az IOC/T.20/Doc. No. 33. szabvany C
mellékletének 1-14. tablazataban megadott R értéknél.
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A. fiiggelék

1. abra

=0,48L

2me

0 5 szélességgel az ABC haromszog magassaganak felénél és b szélességgel az NPM haromszdg magassdganak felénél.

2. abra 3. abra

(R=1)

6
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B. fiiggelék

1. dbra

Olivapogacsa-olajbol hideg metilezéssel nyert gazkromatografias profil.

&

=

—

Eltéré rendelkezés hianyaban a kromatografias cstcsok a metil- és etil-észtereknek felelnek meg.
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XI. MELLEKLET

OLIVAOLAJ ILLEKONY HALOGENEZETT OLDOSZEREINEK
MEGHATAROZASA

MODSZER

A goztér-mintavételezési technikdn alapuld gazkromatografias elemzés.
BERENDEZES

Elektronbefogasos detektorral (ecd) felszerelt gazkromatografias berendezés.
Goztér-mintavételezd berendezés.

Uvegbdl késziilt 2 m hosszd, 2 mm atmérdjii gazkromatografias oszlop,
stacioner fazis. OV101 10 % vagy avval egyenértékii a kalcinalt, savazott,
szilanizalt és 80-100 szemcsenagysagl kovafold impregnalasahoz.

Vivo- és segédgazok: az elektronbefogasos detektalashoz alkalmas nitrogén
a gazkromatografias eljarashoz.

10 ml és 15 ml térfogata teflonboritast iiveglombikok aluminiumdugéval, a
fecskend6 bevezetésére alkalmas kialakitassal.

Hermetikus zarasu bilincsek.
0,5-2,0 ml térfogata gazfecskendd.
REAGENSEK

Standard: a gazkromatografias eljarashoz megfeleld tisztasagu halogénezett
oldoszerek.

ELJARAS

. Mérjen pontosan 3 g olajat egy iiveglombikba (jbol nem felhasznalhato);

zarja le hermetikusan. Tegye egy termosztatban 70 °C homérsékletre egy ora
hosszara. Egy fecskendé segitségével oOvatosan szivjon ki a gdztérbol
0,2-0,5 ml-t. A fecskendd tartalmat fecskendezze be a kovetkezd6 moddon
beallitott gazkromatografias berendezés oszlopaba:

— injektor hdmérséklete: 150 °C,
— oszlop hémérséklete: 70-80 °C,
— detektor hdmérséklete: 200-250 °C.

Ettdl eltéré homérsékletek is beallithatok, amennyiben az eredmények
egyenértékiiek lesznek.

Referenciaoldatok: készitsen a mintaban feltételezett tartalomnak megfeleld
0,05-1 ppm (mg/kg) toménységli standard oldatokat olyan finomitott oliva-
olajbdl, amelyben oldoszerek nyomokban sem talalhatok meg. A halogéne-
zett oldoszerek pentan segitségével higithatok.

Mennyiségi becslés: hasonlitsa dssze a minta, illetve a feltételezett tomény-
séghez legkozelebb allo standard oldat cstcsainak magassagat vagy teriiletét.
Amennyiben az eltérés 10 %-nal nagyobb mértékii, akkor az elemzést meg
kell ismételni egy masik standard oldattal torténd dsszehasonlitassal, egészen
addig, ameddig az eltérés 10 %-on belili nem lesz. A tartalmazott
mennyiség meghatarozésa az elemi befecskendezések atlaga alapjan torténik.

Az eredmények kifejezése: ppm-ben (mg/kg). Az eljaras érzékelési korlatja
0,01 mg/kg.
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XII. MELLEKLET

A NEMZETKOZI OLIVAOLAJ-TANACSNAK A SZUZ OLIVAOLAJOK
ERZEKSZERVI ERTEKELESERE SZOLGALO MODSZERE

1. CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Az ebben a mellékletben bemutatott nemzetkdzi modszernek a célja, hogy
megallapitsa az 1308/2013/EK eurdpai parlamenti és tandcsi rendelet\ (")
VIIL. melléklete VIIIL. részének 1. pontja szerinti szliz olivaolaj érzékszervi
jellemzdinek értékelési eljarasat, és létrehozza az e jellemz6k alapjan
torténd osztalyozasukra szolgalé modszert. A modszer a fakultativ cimkeé-
zésre vonatkozo Utmutatast is tartalmaz.

Az ismertetett modszer csak a szliz olivaolajokra alkalmazandd, valamint
azok osztalyozasara vagy cimkézésére az érzékelt hibak intenzitasa és a
gylimolcsosség szerint, egy valogatott, képzett és vizsgaztatott kosto-
1okbol allo, értékeld bizottsagként miik6dé csoport altal meghatarozott
modon.

Az I0C (Nemzetkozi Olivaolaj-Tanacs) e mellékletben emlitett szabva-
nyai a legutolsd rendelkezésre allo verzidjukban keriiltek alkalmazasra.

2. AZ ERZEKSZERVI ELEMZES ALTALANOS ALAPSZOKESZLETE

Lasd az 10C/T.20/Doc. No 4 ,Sensory Analysis: General Basic Vocabu-
lary” (Erzékeszervi elemzés: Altalanos alapszokészlet) szabvanyt.

3. SZAKKIFEJEZESEK
3.1.  Negativ tulajdonsagok

Dohos/seprés Az olyan olajbogyokbol sajtolt olaj jellegzetes zamata,
amelyek az egymasra halmozés, illetve a tdrolasi koriilmények miatt a
légmentes erjedés elérehaladott allapotaban vannak, vagy olyan olajé,
amely az olajtarold6 medencékben és kadakban a légmentes erjedés folya-
mataban 1évo fejtési ,liledékkel” érintkezett.

Penészes-nedves-foldes A tobb napon keresztiil nedves helyen tortént
tarolas kovetkeztében, a penész €s élesztdgombak altal megtamadott olaj-
bogyobol nyert olaj jellegzetes zamata, vagy olyan olivabogyokbol nyert
olaj jellegzetes zamata, amelyeket foldesen, sdrosan takaritottak be, és
lemosasuk elmaradt.

Boros-ecetes/savanyu-fanyar Némely olajnak a borra vagy ecetre emlé-
keztet6 jellegzetes zamata van. Ez a zamat alapvetéen az olajbogyoknak,
illetve a nem megfelelden lemosott sajtoldszitan maradt olajbogyd-pépnek
a leveg6n valo erjedési folyamatabol szarmazik, amelynek eredményeként
ecetsav, etil-acetat és etanol képzodik.

Avas Olyan olajok zamata, amelyek intenziv oxidaciés folyamaton
mentek keresztiil.

Fagyott oliva (nedves fas) Az olajfan fagyasnak kitett olajbogydokbol
kivont olajok jellegzetes zamata.

(') Az Eurdpai Parlament és a Tanacs 2013. december 17-i 1308/2013/EU rendelete a

mezdgazdasagi termékpiacok kozos szervezésének létrehozasarol és a 922/72/EGK, a
234/79/EK, az 1037/2001/EK ¢és az 1234/2007/EK tanacsi rendelet hatalyon kiviil helye-
zésér6l (HL L 347., 2013.12.20., 671. o.).
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3.1.1. Egyéb negativ tulajdonsagok

Siilt vagy égett Olyan olajok jellegzetes zamata, amelyek eléallitasuk
soran — és kiilondsen az olajbogyopép termikus keve-
rése alatt — tilzott mértékben és/vagy tul hosszi ideig
lettek felmelegitve, ha ez nem megfelelé hémérsékleti
koriilmények kozott tortént.

Szénds-fas A kiszaradt olajbogyobdl kinyert bizonyos olajok
jellegzetes zamata.

Nyers Egyes régi olajok altal keltett jellegzetes hatas,
melyek kostolaskor stiri, nyalés érzést okoznak.

Kendzsiros A gazolajra, gépzsirra vagy asvanyi olajra emlékeztetd
zamat.
Vizes Erjedt novényi nedvekkel hosszabb ideig érintke-

zésben maradt olajok altal szerzett zamat.

Sos A so6s paclében tartositott olajbogyobodl nyert olajok
jellegzetes zamata.

Fémes Fémekre emlékezteté aroma. Az olyan olaj jellegze-
tessége, amely a zuzés, a keverés, a sajtolas vagy a
tarolas soran hosszabb ideig fémfeliiletekkel érintke-
zett.

Eszparto Uj eszpartofii-szitan kipréselt olivabogyokbol szér-
maz6 olajok jellegzetes zamata. A zamat véltozhat
attol fiiggden, hogy a sajtoloszitat zold vagy szaraz
eszpartofiibol készitették-e.

Férges Az olajbogyo-furdlégy (Bactrocera oleae) larvaitol
er6sen megtamadott olajbogyobol szarmazoé olaj
zamata.

Uborkas A hermetikusan lezart allapotban, példaul badogtar-

talyban til hosszu ideig tartott olaj jellegzetes zamata,
amely a 2,6-nonadienal képzodésének tulajdonithato.

3.2.  Pozitiv tulajdonsagok

Gyiimélcsos Az olajra jellemz6 mindazon — olajbogyofajta szerint
valtozo — szagérzetek, amelyek az egészséges és friss,
z0ld vagy érett gyliimoélcs kozvetlen vagy retronazalis
uton valo szaglasabol szarmaznak.

Keserii A z0ld vagy az érési folyamat kezdetén 1évé olajbo-
gyobol nyert olivaolaj jellegzetes alapize, amelyet a
nyelven V alakban elhelyezkedd kehelyformaju izle-
16bimbok érzékelnek.

Csipds Az egész szajliregben, de kiilondsen a torokban érzé-
kelhetd kapard érzés, amely elsdsorban a még éretlen
olajbogyobdl, a gazdasagi év elején termelt olaj saja-
tossaga.

VY M29
3.3. A cimkézésnél alkalmazhaté fakultativ kifejezések

Kérelemre az értékelé csoport elndke tanusithatja, hogy az értékelt olajok
az érzékelés intenzitasanak fliggvényében kizardlag a kovetkezd kifeje-
zések és jelzOk szerinti meghatarozasoknak és fokozatoknak felelnek meg.
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Pozitiv tulajdonsagok (gyiimolcsds, kesernyés és csipds) az érzékelés
intenzitasanak fiiggvényében:

— erds, ha az érintett tulajdonsag medianja 6-nal nagyobb;
— kozepes, ha az érintett tulajdonsdg medidnja 3 és 6 kozott van;
— enyhe, ha az ¢érintett tulajdonsag medianja 3-nal kisebb.

Gyiimélcsésség Az olajra jellemz6 mindazon — olajbogyofajta
szerint valtozo — szagérzetek, amelyek az egész-
séges és friss gyiimoles kozvetlen és/vagy retro-
nazalis Gton valo szaglasabdl szarmaznak, és ahol
sem a zOld, sem az érett gylimdlcsdsség nem
dominans.

Zold gyiimolesosség Az olajra jellemz6 mindazon — olajbogyofajta
szerint valtozo —, a z6ld gylimdlcsre emlékeztetd
szagérzetek, amelyek a zold egészséges €s friss
gyiimdlcs kozvetlen és/vagy retronazalis Uton
valé szaglasabol szdrmaznak.

Erett gyiimélesosség Az olajra jellemzé mindazon — olajbogy6fajta
szerint valtozd —, az érett gylimolcsre emlékez-
teté szagérzetek, amelyek az egészséges és friss
gylimoles kozvetlen és/vagy retronazalis Uton
valo szaglasabol szarmaznak.

Kiegyensulyozott olaj  Olyan olaj, amely nem mutat kiegyensulyozatlan-
sagot; ezen azt a szaglasi-izlelési és érintési
érzetet kell érteni, amikor a kesernyés tulaj-
donsag medianja és a csipds tulajdonsag medi-
anja legfeljebb két ponttal van a gylimdlcsos
tulajdonsag medianja folott.

Lagy olaj Olyan olaj esetében alkalmazhato, amelynél a
kesernyés és a csipGs tulajdonsag medianja 2
vagy annal kisebb.

Kifejezések az érzékelés intenzitasanak fliggvényében:

Az érzékszervi vizsgalati jegyz6konyvben

szerepld kifejezések Az ¢rintett tulajdonsag medianja

Gylimdlcsosség —

Erett gyiimolcsosség —

Z6ld gytimolesosség —

Enyhe gyiimolcsosség Kevesebb mint 3
Kozepes gyiimolcsosség 3 és 6 kozott
Erés gyiimolcsosség 6 felett
Enyhe érett gyiimolcsosség Kevesebb mint 3
Kozepes érett gyiimolcsdsség 3 és 6 kozott
Ers érett gylimolcsosség 6 felett

Enyhe z6ld gylimolesosség Kevesebb mint 3
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Az érztkszervi viz”s gélat.i jc?gyzékényvben Az érintett tulajdonsag medianja
szerepld kifejezések

Kozepes z0ld gylimolcsdsség 3 és 6 kozott

Erés zold gyiimdlesosség 6 felett

Enyhe kesernyésség Kevesebb mint 3

Kozepes kesernyésség 3 és 6 kozott

Er6s kesernyésség 6 felett

Enyhe csipdsség Kevesebb mint 3

Kozepes csipOsség 3 és 6 kozott

Er6s csipGsség 6 felett

Kiegyensulyozott olaj A kesernyés tulajdonsag
medianja és a csipds tulaj-
donsag medianja legfeljebb
két ponttal van a gylimodlcsos
tulajdonsag medianja folott

Lagy olaj A kesernyés tulajdonsag
medianja és a csipds tulaj-
donsag medianja legfeljebb 2

VY M26

4. AZ OLAJKOSTOLO POHAR

Lasd az IOC/T.20/Doc. No 5, ,,Glass for Oil Tasting” (Olajkostold pohar)
szabvanyt.

5. VIZSGALOTEREM

Lasd az IOC/T.20/Doc. No 6, ,,Guide for the Installation of a Test Room”
(Segédlet a vizsgaloterem kialakitasahoz) szabvanyt.

6. BERENDEZES

A kostolok szamara a feladatuk megfelel6 ellatasahoz sziikséges a kovet-
kezd felszerelést minden kostolofiilkében biztositani és annak konnyen
elérhetének kell lennie:

— a mintakat tartalmazo (azonos méretil) poharak, kodszammal ellatva,
oraiiveggel lefedve és 2842 °C-on tartva;

— értékelSlap (lasd 1. abra) nyomtatva, vagy elektronikusan, feltéve,
hogy megfelel az értékeldlap feltételeinek, sziikség esetén a haszna-
latra vonatkozo6 utasitasokkal;

— toll vagy kitordlhetetlen tinta;

— talcan almaszeletek és/vagy viz, szénsavas viz és/vagy kétszersiilt;

— egy pohar kornyezeti hémérsékletli viz;

— a 8.4. és 9.1.1. pontban felsorolt altalanos szabalyokra emlékeztetd
tabla;

— kopbesészék.
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7. A CSOPORT ELNOKE ES A KOSTOLOK
7.1. A csoport elnoke

A csoport elnokének alapos szakképzettséggel kell rendelkeznie, és a
kiilonféle tipusu olivaolajok ismerdjének €s tapasztalt szakértdjének kell
lennie. Ez a személy a csoport kulcsembere, 6 felelds a csoport munka-
janak megszervezéséért és lebonyolitasaért.

A csoport vezetdjének feladata az érzékszervi vizsgalatokhoz hasznalt
eszkozokkel, az érzékszervi képességekkel kapcsolatos tovabbképzések
megszervezése, az aprolékos eldkésziiletek elvégzése, a tesztek megszer-
vezése és lebonyolitdsa, valamint rendelkezik azokkal a képességekkel és
tirelemmel, amelyek sziikségesek a tesztek tudomdanyos alapossiggal
torténd megtervezésévez és kivitelezéséhez.

Egy személyben felelds a kostolok kivalasztasaért, a képzésiikért, a képes-
séglik megfeleld szintentartdsa érdekében, és ellendrzi teljesitményliket.
Szintén az elnok felelds a kostolok értékeléséeért, amelynek mindig objek-
tivnek kell lennie, és amelyhez specidlis eljarasokat kell kifejleszteni. Az
eljarasok teszteken, valamint szigora elfogadasi és elutasitasi kritériu-
mokon kell alapulniuk. Lasd az I0C/T.20/Doc. No 14, ,,Guide for the
selection, training and monitoring of skilled virgin olive oil tasters”
(Utmutaté a megfeleld képeségekkel rendelkezé sziiz olivaolaj kostolok
kivalasztasahoz, képzéséhez ¢és ellendrzéséhez) szabvanyt.

A csoport elndke felel a csoport teljesitményéért, ennélfogva annak érté-
keléséért, melynek soran mindig megbizhatonak és partatlannak kell bizo-
nyulnia. Minden esetben szemléltetnie kell, hogy a moédszerek és a
kostolok az ellendrzése alatt allnak. Javasolt a csoport iddszakos feliilvizs-
galata (I0C/T.20/Doc. No 14, § 5).

Ové a végsd felelsség a csoport feljegyzéseinek taroldsaért. Ezeknek a
feljegyzéseknek barmikor nyomon kévethetdknek kell lenniiik. A feljegy-
zéseknek meg kell felelniiik a nemzetkozi érzékszervi vizsgalati szabva-
nyok altal lefektetett biztositékoknak és minGségi eldirasoknak, és
mindenkor biztositaniuk kell a mintdk anonimitasat.

Az elndk felelds a leltarozasért, valamint annak biztositasaért, hogy a
modszer elbirasszerii betartasahoz sziikséges berendezések és eszkozok
tisztitasa és karbantartisa megfelel6 legyen, és az err6l, valamint a
megfeleld tesztkoriilmények meglétérdl szolo irott tantisitvanyt megérizze.

Az elndk felel a mintak fogadasaért, valamint azok tarolasaért a labora-
toriumba vald beérkezésiiktél kezdédéen és a tesztelés utan is. Ennek
soran végig biztositania kell a mintak anonimitasat és megfeleld tarolsat;
ennek biztositasara irasos formaban ki kell dolgoznia a folyamatot gy,
hogy az nyomonkovetheté legyen és a megfelelé garanciakat biztositsa.

Ezen feliil, az elnok felel a mintak el6készitéséért, kodolasaért és atada-
saért a kostoloknak, az elére rogzitett protokollnak megfelelé kisérleti
elrendezésben, valamint a kostolok altal szolgaltatott adatok Osszegyijté-
séért és statisztikai feldolgozasaért.

Az elndk feleldssége minden olyan eljaras kidolgozasa vagy felvazolasa,
ami sziikséges lehet ennek a szabvanynak a teljesitéséért és a kostoloi
csoport megfeleld miitkodéséhez.

Annak érdekében, hogy ellendrizze a csoport megfelelé mikodését, az
elnoknek meg kell talalnia a modjat, hogy a csoportja adatait 6sszhason-
lithassa mas, sziiz olivaolajokat elemzd kostoloi csoportok adataival.
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A csoport elndkének feladata a kostolocsoport tagjainak Osztonzése, az
érdeklédésiik, kivancsisaguk felkeltése a koztiik kialakitott versenyszellem
révén. Ennek érdekében javasolt biztositania a kétirany( informacidaram-
last a csoport tagjaival, a tagokat folyamatosan informalnia az altaluk
elvégzett feladatokrol és a kapott eredményekrdl. Biztositja azt, hogy a
véleményét ne ismerjék meg, illetve megakadalyozza, hogy az erdsebb
személyiségek nézeteiket rakényszeritsék a tobbi kostolora.

Az elnok feladata még a kostolok idében vald értesitése, az esetleges
kérdéseik megvalaszolasa a tesztek elvégzésével kapcsolatban, de tartoz-
kodnia kell a javaslattételtdl, illetve a mintakkal kapcsolatos vélemény-
nyilvéanitastol.

Vv M28
7.1.1. A csoport elnokhelyettese

A csoport elndkét indokolt esetben helyettesitheti bizottsagi elndkhelyet-
tes, aki a vizsgalatok elvégzésével kapcsolatos feladatokért fog felelni. A
helyettesnek rendelkeznie kell a csoport elnokétdl elvart valamennyi kész-
séggel.

7.2. Kostoldok

Az olivaolajok érzékszervi vizsgalataban részt vevé személyeknek onkén-
tesen kell jelentkezniiik. Ezért javasolt a jelolteknek egy irasos kérelmet
benytjtaniuk. A jeldlteket a csoport elndke valasztja ki, képzi és ellendrzi
a hasonl6 mintdk megkiilonboztetésére iranyuld képességeik szerint, szem
el6tt tartva, hogy a pontossaguk a képzések soran egyre finomodni fog.

A kostoloknak tényleges érzékszervi megfigyelokként kell viselkedniiik,
félre kell tenniiik a személyes véleményiiket és csak az észlelt érzékszervi
észleléseikr6l kell beszamolniuk. Ennek érdekében a kostoloknak mindig
csendben, nyugodt koériilmények kozott kell dolgozniuk, siirgetés nélkiil,
ugy, hogy a lehetd legnagyobb érzékszervi figyelmet szenteljék a vizsgalt
mintanak.

Minden egyes teszthez 8 és 12 kozotti szamt kostolo sziikséges. Ugyan-
akkor célszerli ennél tobb kostolot talalni az esetleges hidnyzok helyette-
sitésére.

VY M26
8. TESZTKORULMENYEK

8.1. A minta talalasa

Az olajmintat a vizsgalathoz egy szabvanyos poharban kell talalni a
kovetkez6 szabvany szerint: IOC/T.20/Doc. No 5, ,,Glass for Oil Tasting”
(Olajkostold pohar).

A poharnak 14-16 ml vagy 12,8-14,6 g olajat kell tartalmaznia, ha a
mintdk tomegének mérése sziikséges, €s azt minden esetben le kell
fedni oraiiveggel.

Minden egyes poharat egy kodszammal kell ellatni, ami véletlenszertien
kivalasztott betiik vagy szamok sorozatabol all. A kodokat szagtalan
modszerrel kell jeldlni.

8.2. A teszt és a minta homérséklete

A vizsgalatra szant olajmintakat poharakban, 28 °C + 2 °C-on kell tartani
a teszt teljes idOtartamara. Azért erre a homérsékletre esett a valasztas,
mert ezen a hémérsékleten konnyebb meghatarozni az érzékszervi kiilonb-
ségeket, mint a kornyezeti hémérsékleten, és mert az alacsonyabb hémér-
sékleteken az aromaanyagok alig parolognak, illetve olyan illékony
komponensek keletkeznek, amelyek a melegitett olajokra jellemzbek.
Lasd az IOC/T.20/Doc. No 5 ,,Glass for Oil Tasting” (Olajkostold pohar)
szabvanyt azokra a modszerekre nézve, melyekkel a poharakban 1évé
mintak melegithetok.
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A vizsgalohelyiség hémérsékletének 20 °C és 25 °C fok kozott kell
lennie (lasd I0C/T.20/Doc. No 6).

8.3.  Vizsgalati id6

Az olajok kostolasara a reggel a legalkalmasabb idészak. Bizonyitott,
hogy vannak a nap folyaméan optimalis iz- és illatérzékelési periddusok.
Az étkezések eldtt megfigyelhetd egy iddszak, amikor az illat- és izlelési
érzékenység megnovekszik, mig az étkezéseket kovetden csokken az érzé-
keld képesség.

Ezt a feltételt azonban nem szabad szélséségesen kihasznalni, mikor az
¢hség megzavarja a kostolokat, és ezaltal csokkenti a megkiilonboztetési
képességiiket, kiillonosen a preferencia-, illetve elfogadasi feltételeiket;
ezért javasolt a kostolas idGpontjat reggel 10:00 ora és dél (12:00)
kozottre tenni.

8.4. Kostolok: altalanos viselkedési szabalyok

Ezek az ajanlasok a kostolok munkdjuk soran tanusitott viselkedésére
vonatkoznak.

A kostoloknak, amikor a csoport elndke behivja Oket egy érzékszervi
vizsgalaton torténd részvételre, a kitlizott idépont eldtt meg kell jelennitiik
és be kell tartaniuk a kovetkezoket:

— A teszt meghatarozott kezdési ideje el6tt legalabb 30 perccel nem
dohéanyozhatnak, illetve nem fogyaszthatnak kavét.

— Nem hasznalhatnak semmilyen illatositd szert, kozmetikai szert vagy
szappant, amelynek az illata eltart a teszt kezdetéig. A sziikséges
gyakorisagi kézmosashoz illatmentes szappant kell hasznalniuk,
amelyet ledblitenek, majd kezeiket megszaritjak, az illat eltavolitasa
érdekében.

— A teszt végzése el6tt legalabb egy oraval nem ehetnek.

— Fizikai rosszullét esetén, kiilondsen ha ez érinti a szaglasi vagy izlelési
képességet, vagy ha barmilyen olyan pszichologiai hatas alatt allnak,
ami megakadalyozza Oket abban, hogy a munkajukra figyeljenek, a
kostoloknak tartdzkodniuk kell a teszten vald részvételtol, és errdl a
megfelel6 modon értesiteniiik kell a csoport vezetdjét.

— Amennyiben a fentieknek megfelelnek, a kostolok a leheté legszaba-
lyosabb és legcsendesebb modon elfoglaljak a szamukra kijeldlt
fiilkét.

— Figyelmesen elolvassak az értékeld lapon 1évé utasitasokat, és addig
nem kezdik meg a minta vizsgalatat (nyugodtan és siirgetés nélkiil),
amig teljesen biztosak nem lesznek az elvégzendd feladatban. Ameny-
nyiben valamilyen kétség meriilne fel, személyesen megbeszélhetik a
tapasztalt problémakat a csoport elndkével.

— A kostoloknak a feladatuk elvégzése alatt csendben kell maradniuk.

— A mobiltelefonjukat végig kikapcsolva kell tartaniuk annak érdekében,
hogy az ne vonja el sem a sajat, sem a kollégaik figyelmét.

9. A SzUZ OLIVAOLA] ERZEKSZERVI ERTEKELESENEK ES
OSZTALYOZASANAK ELJARASA

9.1. Kostolasi technika
VY M29

9.1.1. A kostolo felveszi a poharat, ekkor még rajta tartja a poharon az oraiive-
get, ¢és kissé megdonti; ezutan ebben a helyzetben korbeforgatja a poharat,
hogy a lehet6 legnagyobb mértékben benedvesitse a pohar belsé feliiletét.
Amikor eddig a fazisig eljutott, leveszi az oraiiveget és lassu, mély 1éleg-
zetvételekkel megszagolja a mintat az olaj értékelése érdekében. A szaglas
nem tarthat tovabb 30 masodpercnél. Amennyiben ez alatt az id6 alatt
nem jut dontésre, akkor az wijboli probalkozas el6tt rovid pihenét kell
tartania.
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A kostolo a szaglasi teszt befejezését kovetben az aromat (teljes retrona-
zalis, szagléasi, izlési és tapintdsi érzet) értékeli. Ennek elvégzéséhez
kortyol egy kicsit (megkozelitdleg 3 ml) az olajbol. Nagyon fontos,
hogy az olajat elossza a teljes szajiiregben, a szdj és a nyelv elejétdl
kezd6d6en végig az oldalak mentén a hatsé részig és a szajpadlasig,
mivel ismert tény, hogy a négy alapiz, az édes, a sos, a savanyu és a
keserti érzékelése a nyelv, a szajpadlas és a torok kiilonbozé teriiletein
valtozd intenzitasu.

Nagyon fontos, hogy a kostold a nyelv hatsé részén megfeleldé mennyi-
ségll olajat lassan teritsen szét a szajpadlas és a torok iranyaba, mialatt
arra figyel, hogy milyen sorrendben jelennek meg a kesernyés és a csipGs
ingerek. Amennyiben ez nem torténik meg, egyes olajok esetén mindkét
inger elkeriilheti a figyelmet, vagy a kesernyés ingert elnyomhatja a
csipOs inger.

A szajon keresztiil torténd gyors, egymast kovetd belégzések nem csak a
minta egész szdjban torténd szétteritését teszik lehet6vé a kostold
szamara, hanem azt is, hogy az orr hatuljan keresztiil érzékelje az illékony
aromas Osszetevoket.

Megjegyzés: ha a kostolok egy minta estében nem érzékelnek gyiimol-
csOsséget és a jellemz6 negativ tulajdonsag intenzitasa 3,5 vagy kevesebb,
az értékeld csoport elndoke ugy hatarozhat, hogy a kostolok szobahdmér-
sékleten ismételten végezzék el a minta vizsgalatat (COI/T.20/Doc.
No 6/Rev. 1, 2007. szeptember, 3. szakasz — General specifications for
installation of a test room — A vizsgdloterem kialakitisanak dltalanos
eldirdsai), meghatarozva a szobahémérséklet fogalmat és koriilményeit.
Amikor a minta eléri a szobahémérsékletet, a kostoloknak azt ujra kell
értékelnitik kizardlag annak ellendrzése céljabol, hogy a gyliimdlcsosség
érzékelhet6-e. Amennyiben igen, annak intenzitasat a skalan meg kell
jelolniiik.

A csipdsség kozvetlen érzékelését is figyelembe kell venni. Ennek érde-
kében javasolt az olajat le is nyelni.

VY M26
T 9.1.2. Sziz olivaolajok érzékszervi vizsgalatanal javasolt egy sorozat alkalmaval
legfeljebb NEGY MINTA vizsgalata, egy nap pedig harom sorozat vizs-
galata annak érdekében, hogy elkeriilhet legyen a tobbi minta kozvet-
leniil ezt kovetd kostolasa altal okozott kontraszthatas.

Mivel az egymast kovetd kostolasok az érzékeld képesség kifaradasat
vagy elvesztését okozzak — amit az el6z6 mintdk okoznak — olyan
terméket kell hasznalni, amellyel eltavolithaté az el6z6 kostolas soran a
szajban marado olaj.

Javasolt ehhez egy kis szelet almat 6sszeragni, amely Osszeragas utan egy
kopOcesészébe kophetd. Ezt kovetéen a kostold oblitse ki a szajat egy
kevés szobahémérsékletli vizzel. Legalabb 15 percnek kell eltelnie egy
kostolas befejezése és egy Gjabb megkezdése elott.

9.2. Hogyan hasznilja a késtolé az értékelélapot?

A kostolok altal hasznalando értékelélap ezen Melléklet 1. abrajan lathato.

A csoportban részt vevé minden kostolonak meg kell szagolnia, majd
meg kell kostolnia a megvizsgalando (') olajat.

(") Visszautasithatjdk az olaj megkostolasat, ha rendkiviil intenziven érzékelnek egy vagy
tobb negativ tulajdonsagot; ebben az esetben ezt a rendkiviili koriilményt fel kell jegy-
ezniiik az értékel6lapra.



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 78

VY M26

Ezt kovetden a rendelkezésére allo értékeldlap 10 cm-es skalajan be kell
jelolnie, hogy mekkora intenzitassal érzékeli az egyes negativ és pozitiv
tulajdonsagokat Abban az esetben, ha a kostolok a 4. pontban fel nem
tiintetett negativ tulajdonsagot észlelnek, azokat — a meghatarozassal ella-
tott kifejezések koziil a legpontosabban koriilird kifejezést, illetve kifeje-
zéseket alkalmazva — feljegyzik az ,,egyéb” rovatba.

VY M28
9.3. Hogyan dolgozza fel az értékelé csoport elnoke az adatokat?

Az értékeld csoport elndke Osszegylijti az egyes kostolok altal kitoltott
értékel6lapokat; ellendrzi a kiilonféle tulajdonsagokhoz rendelt intenzitasi
fokozatokat. Ha ugy véli, hogy rendellenességet észlel, felkéri a kostolot
az értékeldlap feliilvizsgalatara, és — sziikség esetén — a vizsgalat
megismétlésére.

Az értékeld csoport elndke beviheti az egyes kostolok altal megallapitott
adatokat az IOC/T.20/Doc. No 15 szabvanyban el6irt szamitogépes prog-
ramba a vizsgalat eredményeinek statisztikai kiszamitasa céljabol, azok
medianjanak kiszamitasa alapjan. Lasd a 9.4. pontot és ezen melléklet
fliggelékét. Az egy mintara vonatkozo adatok feldolgozasa egy matrix
segitségével torténik, amely a 9 érzéki tulajdonsagnak megfeleld 9
oszlopbol és a csoport n szamu kostolojanak megfeleld n szama sorbol
all.

Ha egy, az értékeld csoportnak legalabb 50 %-a altal érzékelt tulajdonsag
az ,egyéb” rovatba tartozik, ki kell szamitani e hiba medianjat, és az
olajat ennek megfelel6en kell osztalyozni.

A nagy josagfokll variacios egyiitthatd (a legerdsebb intenzitdsi és
gyiimdlcsosségi tulajdonsdgu) értéke, ami meghatdrozza a besorolast,
nem lehet nagyobb, mint 20 %.

Ha ennek az ellenkezdje all fenn, a csoport vezetjének egy masik kosto-
lasi idépontban meg kell ismételtetnie az adott minta értékelését.

Ha ez a helyzet gyakran eléfordul, akkor a csoport elndkének javasolt
kiilon képzésben részesitenie a kostolokat (IOC/T.20/Doc. No 14, § 5) és
alkalmaznia kell az ismételhetéségi indexet és az eltérési indexet a csoport
teljesitményének ellendrzésére (I0C/T.20/Doc. No 14, § 6).

VY M29
9.4. Az olaj osztalyozasa

Az olajat a hibamedidn és a gylimolcsosségi median fliggvényében az
alabbi osztalyokba soroljak. A hibamedian a legnagyobb intenzitassal
érzékelt hiba medianja. A hibamediant és a gyiimolcsosségi mediant
egy tizedesjegy pontossaggal kell megadni.

Az olaj osztalyozasa a hibamedian és a gyiimolcsosségi median értéke-
inek az alabb bemutatott referenciatartomanyokkal valé Gsszehasonlitasa
alapjan torténik. Ezen tartomanyok hatarait a modszerhiba figyelembevé-
telével allapitottak meg, ezért abszolut értékeknek tekinthetok. A szadmi-
togépes programok tablazatba foglalt statisztikai adatok, illetve grafikus
abrazolas utjan lehet6vé teszik az osztalyozas vizualis megjelenitését.

a) Extra szliz olivaolaj: a hibamedian 0 és a gylimolcsosségi median 0-
nal nagyobb.

b) Sziiz olivaolaj: a hibamedian 0-nal nagyobb, de legfeljebb 3,5, és a
gylimolcsosségi median 0-nal nagyobb.

¢) Lampante sziiz olivaolaj: a hibamedian 3,5-nél nagyobb, vagy a hiba-
median legfeljebb 3,5 és a gyiimolcsosségi median 0.
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Y M29

1. megjegyzés: ha a kesernyés és/vagy csipds tulajdonsag medianja
meghaladja az 5,0-6t, az értékeld csoport elndke ezt
bejegyzi a vizsgalati jegyz6konyvbe.

A megfeleléségi ellendrzések keretében végzett elem-
zések esetében egy probat végeznek. Egymasnak ellent-
mondd elemzések esetén kiilon kostolasok soran parhu-
zamos vizsgalatot kell elvégezni. A vizsgalatnak statisz-
tikailag homogén eredményeket kell adnia (lasd a 9.5.
pontot). Ellenkez esetben a minta vizsgalatit még
kétszer ujra el kell végezni. Az osztalyozasi tulajdon-
sagok medianjanak végsé értékét mindkét median atlaga
alapjan szamoljak ki.

9.5. A parhuzamos vizsgalat elfogadasi és elutasitasi kritériumai
A lejjebb meghatarozott normalizalt hiba szolgal annak meghatarozasara,

hogy a parhuzamos vizsgalat eredményei homogének vagy statisztikailag
elfogadhatok-e:

- \Mel — M€2|

Ahol Me; és Me, a két vizsgalat medianja (az elsd, illetve a masodik
vizsgalaté) és Uy és U, a két érték esetében kapott kiterjesztett bizonyta-
lansag, amelyek szdmitasa a fliggelékben meghatarozottak szerint a kovet-
kezéképpen torténik:

E,

(CV, x Me,)
100

Kiterjesztett bizonytalansag, ¢ = 1,96; ezért:

Uy =c x s* and s* =

U; = 0,0196 x CV, x M
ahol CV, a nagy josagfokl variacios egyiitthato.

Annak kijelentéséhez, hogy a két érték statisztikailag nem kiilonbozo,
E,-nek legfeljebb 1,0-nak kell lennie.
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v M26
Fiiggelék
A median és a konfidenciaintervallumok Kiszamitiasasara hasznalt médszer
Median
Me=[p (X <x,) <% "p(X<x,) =>%]

A median az az X, valos szam, amelyre egyszerre igaz, hogy az eloszlas
értékei (X) 0,5 vagy annal kisebb valdsziniiséggel (p) kisebbek ennél a szamnal
(Xm), és hogy az eloszlas értékei 0,5 vagy annal nagyobb valosziniiséggel (p)
kisebbek vagy egyenlék ezzel a szammal X . Egy gyakorlatiasabb meghatarozas
szerint a median a ndvekvd sorozatba rendezett szamok 50. centilisének felel
meg. Egyszeriibben kifejezve, a median a paratlan szam® sorrendbe rendezett
sorozat kozépsé értéke, vagy a paros szamu sorrendbe rendezett sorozat két
kozépso értékének atlaga.

Nagy josagfoku széras

A median koriili szorodas megbizhato becslése érdekében a Stuart és Kendall (4)
szerinti nagy josagfoka szoras becslésére vonatkozé modszert kell alkalmazni. A
kovetkezé képlet az aszimptotikus szorast fejezi ki, azaz a megfigyelt adatok
median koriili szorodasanak olyan, nagy josagfoku becslését, ahol N a megfigye-
lések szama, az IQR az interkvartilis terjedelem, és amely a valdszini eloszlas
eseteinek pontosan 50 %-at foglalja magaban:

. 1,25 xIQR
S  =—=
1,35 x VN

Az interkvartilis terjedelem kiszdmitasdhoz meg kell hatdrozni a 75. és a 25.
centilis kozotti eltérés nagysagat

IQR = 75.centilis — 25.centilis

A centilis az az X, €rték, amelyre egyszerre igaz, hogy eloszlasi értékei egy
meghatarozott szdzadrésznek megfeleld vagy anndl kisebb valdszinliséggel (p)
kisebbek X, -nél, és hogy eloszlasi értékei egy meghatarozott szazadrésznek
megfeleld vagy annal nagyobb valoésziniiséggel (p) kisebbek vagy egyenlok
mint X,.. A szézadrész az eloszlas kivalasztott hanyadat fejezi ki. A medién
esetében ez 50/100-dal egyenld.

centilis = [p (X < xpc) < ]n% "p (X < xpc) = 1’1%]

A gyakorlatban a centilis az az eloszlasi érték, amely egy, az eloszlasi vagy
stirliségi gorbe altal behatarolt meghatarozott teriiletnek felel meg. Példaul a
25. centilis azt az elosztasi értéket jelenti, amely megfelel egy 0,25 vagy 25/100
nagysagu teriiletnek.

E szerint a mddszer szerint a centilisek szamitasa a matrix adataiban megjelend
valos értékek alapjan torténik (centilisszamitasi-modszer).

Nagy josagfoku variaciés egyiitthatd %-ban kifejezve

A VEj% egy olyan tiszta, azaz mértékegység nélkiili szam, amely a vizsgalt
szamok sorozatanak szorodasi szazalékat jeloli. Ez az egyiitthatd ezért igen
alkalmas a csoporttagok megbizhatosaganak ellenérzésére.

S*
Me

CV, =-—x 100
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VY M26
A median 95 %-os konfidenciaintervalluma

A 95 %-os konfidenciaintervallum (az els6faji hiba értéke 0,05, azaz 5 %) azt az
értéktartomanyt jelenti, amelynek értékeit — feltételezve, hogy a vizsgalatot
végtelen sokszor meg lehet ismételni — a median felveheti. A gyakorlatban az
emlitett intervallum a vizsgalatok szorddasi tartomanyat adja meg az elfogadott
mikodési koriilmények kozott, feltételezve, hogy a vizsgalatokat tobbszor el lehet
végezni. Az intervallum, éppugy, mint a VEj%, segit a vizsgalatok megbizhato-
saganak értékelésében.

Klp5 = Me + (¢ x s7)
K1 s = Me — (¢ x s)

ahol a C értéke 95 %-os konfidenciaintervallum esetén 1,96-tal egyenld.

A szamitési lap egy péld4ja megtalalhato az IOC/T 20/Doc. No 15. szabvany 1.
mellékletében.
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1.1.

1.2.

2.2.

2.3.

2.4.

XV. MELLEKLET

AZ OLIVAMARADEK OLAJTARTALMA

Berendezés

— megfeleld extrakcios berendezés, 200-250 ml térfogati gombolyt alji
lombikkal felszerelve,

— elektromos fiitésti fiirdd (példaul homokfiirdd, vizflirdé) vagy f6zdlap,

— analitikai mérleg,

— maximum 80 °C-ig szabalyozhaté kemence,

— 103 + 2 °C pontossaggal szabalyozhatd termosztattal felszerelt elekt-
romos flitésli kemence, amely levegdarammal atjarhatd vagy csokkentett
nyomadson {izemeltethetd,

— mechanikai 6rl6, amely konnyen tisztithato és lehetévé teszi az oliva-
maradékanyagok hémérséklet-emelkedés nélkiili, illetve nedvességtartal-
muk, illéanyag-tartalmuk vagy a hexannal kivonhaté anyagtartalmuk
érzékelhetd valtozasa nélkiili zazasat,

— extrahalo hiively és pamutvatta vagy sziirdpapir, amelyekrdl a hexannal
kivonhat6 anyagokat el6zéleg mar eltavolitottak,

— szaritoberendezés,

— 1 mm atmér6jii nyilasokkal rendelkez6 szita,

— eldzoleg kiszaritott apro habkddarabok.

Reagens

Miiszaki fokozati kozonséges hexan, amely elparolgasat kovetéen kevesebb,

mint 0,002 g/100 ml maradékot hagy.

ELJARAS

. A tesztminta elokészitése

A minta megoérlésére sziikség esetén hasznalja az el6zdleg megfeleléen
megtisztitott mechanikus Orl6t, hogy olyan méretii részecskéket kapjon,
amelyek maradék nélkiil atjutnak a szitan.

Az 0rl6 tisztitasara hasznalja fel a minta megkozelitdleg huszadrészét, ezt az
drleményt Ontse ki, 6rolje meg a fennmaradd mennyiséget, keverje Ossze
ovatosan, majd késedelem nélkiil elemezze.

A vizsgilati anyag mennyisége

Kozvetleniil az 6rlés befejezését kovetden a teszthez mérjen meg a mintabol
megkozelitéleg 10 g mennyiséget 0,01 g pontossaggal.

Az extrahal6 hiively

Tegye a vizsgalt mennyiséget a hiivelybe és pamutvattaval dugdzza le.
Amennyiben sziirGpapirt hasznal, csomagolja bele az anyagot.

Elozetes szaritas

Amennyiben az olivamaradék nagyon nedves (azaz a nedvességtartalma és
az illoanyagtartalma meghaladja a 10 %-ot), helyezze a betoltott hiivelyt
(vagy sziir6papirt) megfeleld idére egy legfeljebb 80 °C hoémérsékletre
felfiitott kemencébe és végezzen elGzetes szaritist, hogy a nedvességtar-
talmat és az illdanyag-tartalmat 10 % ala csokkentse.
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2.5.

2.6.

2.7.

2.8.

A gombolyii fenekii lombik elokészitése

Mérje meg a korabban egy 103 + 2 °C hémérsékletli kemencében kiszaritott
és szaritoban legalabb 1 oran keresztiil hiitott, 1-2 darab habkovet tartalmazo
lombikot 1 mg pontossaggal.

Elozetes extrahalas

Helyezze be a vizsgalt anyagot tartalmazo hiivelyt (vagy szlirGpapirt) az
extrahald berendezésbe. Ontse a lombikba a sziikséges mennyiségii hexant.
Illessze a lombikot az extrahald berendezésbe, és helyezze ezt az Gsszealli-
tast az elektromos fiitésii fiirdre. Allitsa be tgy a fiitési sebességet, hogy a
visszaaramlas sebessége masodpercenként legalabb 3 csepp legyen (mérsé-
kelt, nem heves forras). Négyoras extrahalast kovet6en hagyja lehiilni.
Vegye ki a hiivelyt az extrahald berendezésb6l és helyezze levegbaramba,
hogy kihajtsa a beleivodott oldoszert.

Masodik kivonas

Ontse a hiively tartalmat a mikro8rl6be és Ordlje meg a lehetd legfino-
mabbra. Ontse vissza a megorolt keveréket veszteség nélkiil a hiivelybe és
helyezze vissza az extrahalod berendezésbe.

Ugyanannak a kezdeti kivonatot tartalmazé lombiknak a segitségével foly-
tassa az extrahalast tovabbi két 6ran keresztiil.

A lombikban igy kapott oldatnak tisztanak kell lennie. Amennyiben mégse,
szlirje 4t sziirGpapiron, és mossa at néhanyszor az eredeti lombikot és a
szir6papirt hexannal. A sziirletet és a mosashoz hasznalt hexant gyiijtse
egy masik gombolyti fenekli lombikba, amelyet elézdleg kiszaritott és
1 mg pontossaggal megmért.

Az oldészer eltavolitasa és a kivonat mérése

Az oldoszer nagyobbik részét desztilldlassal tavolitsa el elektromos fiitésii
fiirdén. Az olddszer tobbi részét a lombik 103 £ 2 °C hémérsékletii kemen-
cében torténé 20 perces hevitésével tavolitsa el. Az olddszer eltavolitasat
rendszeres légbefiivassal vagy lehetSleg inertgdz-befuvassal, illetve a
nyomas csokkentésével segitse.

Hagyja a lombikot a szaritoberendezésben legalabb egy oran keresztiil
lehiilni, majd mérje meg 1 mg pontossaggal.

Melegitse ismét 10 percen keresztiil a fenti modszerrel és hiitse le a szari-
toberendezésben, majd mérje meg Ujra.

A két mérés kozotti kiilonbség nem haladhatja meg a 10 mg-ot. Ameny-
nyiben meghaladja, végezzen 10 perces melegitéseket és hiitéseket mind-
addig, amig az eltérés 10 mg vagy kevesebb. Jegyezze fel a lombik utoljara
mért tomegét.

Végezzen ismételt meghatarozast a vizsgalati mintan.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

. A szamitasi modszer és képlet

a) A kivonat a kapott termék tomegszazalékaban kifejezve:
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hol:
ano S a kivonat a kapott termék tomegszdzalékdban kife-

jezve,

m, a vizsgalt mennyiség tomege grammban,

m; a kivonat tomege a szaritast kovetden, grammban.

Amennyiben a megismételhetdség feltétele teljesiil, a két mérés szamtani
kozépértékét tekintse eredménynek.

Az eredményeket egy tizedesjegy pontossaggal adja meg.

b) A kivonat olajtartalma szarazanyagtartalomban kifejezve, a kovetkezd
képlet segitségével:

100 . .
S X ———— = a kivonat olajtartalma a szarazanyagtartalom szazalé-

100-U " aban kifejezve,

ahol: S = a kivonat a kapott termék tomegszazalékaban kifejezve (lasd
az (a) pontot),

U = annak nedvesség- és illoanyag-tartalma.
3.2. Megismételhetdség

Az egyidében vagy az ugyanazon elemz§ altal gyors egymasutanban
megismételt meghatarozassal kapott két eredmény kozotti kiilonbség nem
haladhatja meg a 0,2 g hexan kivonat/100 g mintaértéket.

Amennyiben ez a feltétel nem teljesiil, ismételje meg az elemzést két ujabb
vizsgalati anyagon. Amennyiben a kiilonbség ebben az esetben is
meghaladja a 0,2 g-ot, akkor a négy meghatarozas szamtani kozépértékét
tekintse eredménynek.
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2.1.

4.1.

4.2.

4.3.

44.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

XVI MELLEKLET
A JODSZAM MEGHATAROZASA
CEL
Ez a nemzetkdzi szabvany az allati és novényi zsirok és olajok, a tovabbi-

akban: zsirok, jodszdma megallapitdsanak modszerét irja le.

MEGHATAROZAS

E nemzetkdzi szabvany alkalmazisdban a kovetkezd meghatarozasok érvé-
nyesek:

Jjodszam: a minta altal e nemzetkdzi szabvanyban meghatarozott ilizemi
koriilmények mellett abszorbealt jod tomege.

A jodszamot g jod/100 g minta mértékegységben fejezik ki.

ALAPELV

A minta feloldasa oldészerben, majd wijs reagens hozzaadasa. egy meghata-
rozott id6 elteltével kalium-jodid oldat és viz hozzaadasa, majd a felszaba-
ditott jod titralasa natrium-tioszulfat oldattal.

REAGENSEK

Minden reagensnek elismert analitikai mindségiinek kell lennie:

viz, az ISO 3696 el6irasainak megfeleld, 3. fokozat.

kalium-jodid, 100 g/l oldat, nem tartalmaz jodsavat vagy szabad jodot.

keményitd, oldat.

Keverjen el 5 g oldhatd keményitét 30 ml vizben, adja ezt a keveréket
1 000 ml forrasban 1évd vizhez, forralja harom percig, majd hagyja lehilni.

natrium-tioszulfat, standard volumetrikus oldat, ¢ (Na,S,05.5H,0) = 0,1
mol/l, hasznalat el6tt hét napnal nem régebben standardizalva.

oldészer, azonos térfogatt ciklohexan és ecetsav Osszekeverésével késziilt,

Wijs reagens, jod-monoklorid ecetsavban. Hasznalhatdé a kereskedelmi
forgalomban kaphat6 Wijs reagens.

BERENDEZES

A szokasos laboratoriumi berendezés, valamint a kovetkezok:

iiveg mérdkanalak, a vizsgalt mennyiséghez és a lombikba torténé benyl-
lashoz megfelel6ek (6.2.),

kupos fenekii lombikok, 500 ml térfogatuak, csiszolt tivegdugoval ellatva,
teljesen szarazak.

A VIZSGALATI MINTA ELOKESZITESE

Szaritsa ki a homogenizalt mintat natrium-szulfaton, majd szlije le.

ELJARAS

. Vizsgélt mennyiség

A vizsgalt mennyiség tomege a varhaté jodszam fiiggvényében valtozik az
1. tablazat szerint.
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7.2.

7.3.

1. tablazat
Virhats jodszém A vizsglt me(rgu)lyiség tomege

kevesebb, mint 5 3,00
5-20 1,00
21-50 0,40
51-100 0,20
101-150 0,13
151-200 0,10

Mérje meg a vizsgalt mennyiséget egy iiveg mérdkanallal (5.1.) 0,1 mg
pontossaggal.

Meghatarozas

Helyezze a vizsgalt mennyiséget az 500 ml térfogati kémcsébe (6.2.).
Adjon hozzd 20 ml oldoészert (4.5.), hogy feloldja a zsirt. Adjon hozza
pontosan 25 ml Wijs reagenst (4.6.), tegye be a dugét, forgassa Ossze a
lombik tartalmat, és tegye a lombikot sotét helyre. A Wijs reagenshez ne
hasznéljon pipettat.

Készitsen vakprobat hasonloképpen az oldoszerrel és reagenssel, de a vizs-
galt anyag kihagyasaval.

A 150-nél alacsonyabb jodszamu mintdk esetén egy oraig, a 150-nél maga-
sabb jodszamu mintak, illetve a polimerizalt termékek, és a jelentos
mértékben oxidalodott termékek esetén két oraig hagyja a lombikot a sotét-
ben.

A fenti id6 elteltével adjon mindegyik kémcs6hdz 20 ml kalium-jodid
oldatot (4.2.) és 150 ml vizet (4.1.).

Végezzen titralast a standard volumetrikus natrium-tioszulfat oldattal (4.4.),
ameddig a jod miatt kialakult sarga szin majdnem teljesen eltiinik. Adjon
hozzéa néhany csepp keményitdoldatot (4.3.), és folytassa a titralast, ameddig
a kék szin heves razas mellett el nem tiinik.

Megjegyzés: Megengedett a végpont potenciometrikus meghatarozasa.
A meghatdrozasok szama
Végezzen a mintdn két meghatarozast.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A jodszam a kovetkezd képlettel adhatdé meg:

12,69 ¢ (V; — V3)

)
m

ahol:

c = a felhasznalt standard volumetrikus natrium-tioszulfat oldat (4.4.)
pontos toménységének szamértéke mol/l-ben;

V; = a vakprobahoz felhasznalt standard volumetrikus natrium-tioszulfat

oldat (4.4.) térfogata ml-ben;
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V, = a meghatarozashoz felhasznalt standard volumetrikus natrium-
tioszulfat oldat (4.4.) térfogata ml-ben;

m = a vizsgalt anyag (7.1.) tomege g-ban.

A két meghatarozas szamtani kozépértéket tekintse eredményként, ameny-
nyiben teljesiil a megismételhetdség kovetelménye (9.2.).
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XVII. MELLEKLET

A NOVENYI OLAJOK SZTIGMASZTADIEN-OSSZETETELENEK
MEGHATAROZASA

1. CEL

A sztigmasztadiének meghatdrozdsa az e szénhidrogéneket alacsony
koncentracioban tartalmazé ndvényi olajokban, kiilondsen sziiz olajban
és nyers olivamaradék-olajban.

2. HATALY

Ez a szabvany minden ndvényi olajra alkalmazhat6, viszont a mérések
csak abban az esetben megbizhatdak, ha ezeknek a szénhidrogéneknek a
mennyisége 0,01-4,0 mg/kg kozott van. A mddszer kiilondsen alkalmas a
finomitott noévényi olajok (oliva, olivamaradék, napraforgd, palma stb.)
jelenlétének sziiz olivaolajban torténd kimutatdsira, mivel a finomitott
olajok tartalmaznak sztigmasztadiéneket, a szliz olajok pedig nem.

3. ALAPELV

A nem szappanosithato anyag levalasztasa. A szteroidos szénhidrogén
frakcié szilikagélen torténd levalasztasa oszlopkromatografidas modszer
segitségével és elemzése gazkromatografias modszer segitségével.

4. BERENDEZES

4.1.  Visszafolyés hiitében valo felhasznalasra alkalmas 250 ml térfogata
lombikok.

4.2. 500 ml térfogati valasztotolesérek.
4.3. 100 ml térfogata kerek alji lombikok.
4.4. Forgod beparlo.

4.5. Uveg kromatogréafias oszlop (1,5-2,0 cm belsd atméré, 50 cm hossz)
tefloncsappal, tiveggyapot dugoval vagy szinterelt {iveglappal az
aljan. A szilikagél oszlop el6készitéséhez ontson hexant a kromatografias
oszlopba megkozelitéleg 5 cm mélységben, majd toltse fel hexanban
eloszlatott szilikagélb6l (15 g szilikagél 40 ml hexanban) allo iszappal,
tovabbi hexan hozzaadasa mellett. Hagyja leiilepedni, az tilepedés befeje-
z¢sét kismértékii razassal segitse. Adjon hozza vizmentes natrium-szulfatot
megkozelitdleg 0,5 cm magassagban, majd végiil elualja a feleslegben
1évé hexant.

4.6. Gazkromatografids berendezés langionizacidés detektorral, az oszlopra
szerelt osztott vagy hideg befecskendezdvel és + 1 °C pontossaggal prog-
ramozhaté kemence.

47. Omlesztett kovafold kapilldrisoszlop — gazkromatografias eljarashoz
(0,25 vagy 0,32 mm belsd atmérdji, 25 m hossza), 0,25 mm rétegvastag-
sagban 5 % fenil-metil-szilikon fazis bevonatu.

1. megjegyzeés:

Hasznalhatok egyéb, azonos vagy alacsonyabb polaritast oszlopok is.

4.8. Integralo-rogzitd berendezés, lehetbleg volgy-volgy integralasi modszer
elvégzésére képes.

4.9. 5-10 ml térfogatt mikrofecskendd a gazkromatografias eljarashoz, cemen-
talt tiivel.

4.10. Elektromos fiitépalast vagy f6zolap.
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5. REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai minéségiinek kell lennie, kivéve ha masként
nincs el6irva. A felhasznalt viznek desztillalt viznek vagy legalabb
hasonl6 tisztasagi viznek kell lennie.

5.1. Hexéan vagy alkdnok keveréke 65-70°C, rektifikdlo oszlopon leparolva.

2. megjegyzés:

A szennyezddések eltavolitasa céljabol az oldoszert desztillalni kell.
5.2. 96 v/v etanol.
5.3.  Vizmentes natrium-szulfat.

5.4. Kalium-hidroxid 10 %-os alkoholos oldata. Adjon 10 ml vizet 50 g
kalium-hidroxidhoz, keverje el, majd oOntse fel a keveréket etanollal
500 ml-re.

3. megjegyzés:

A kalium-hidroxid alkoholos oldatanak szine allas kozben barndva valto-
zik. Mindennap frissen kell késziteni, és jol lezart sotét iivegpalackban
kell tarolni.

5.5.  Szilikagél 60 a kromatografias oszlophoz, 70-230 nyilasméreti (Merck,
7734 referenciaszamu vagy azzal megegyez0).

4. megjegyzés:

A szilikagél rendszerint kozvetleniil felhasznalhaté, mindennemii kezelés
nélkiil. Néhany szilikagél adag azonban alacsony aktivitasu lehet, ami
rossz kromatografias szétvalasztast eredményez. Ilyen korilmények
mellett a szilikagélt az alabbi modon kell kezelni: aktivalja a szilikagélt
legalabb négy oran keresztill tartd, 550 °C hémérsékleten torténd hevités-
sel. A felmelegitést kovetéen tegye a szilikagélt szaritoberendezésbe, amig
a szilikagél le nem hiil, ekkor toltse be egy zarhatdo lombikba. Adjon
hozza 2 % vizet, és razza addig, amig a por csomodmentes nem lesz és
szabadon folyik.

Amennyiben a szilikagéladagok a kromatogramokon zavard cstcsokat
eredményeznek, a szilikagélt a fenti médon kell kezelni. Egy masik lehe-
téség az extra tisztasagll szilikagél 60 hasznalata (Merck, 7754 referenci-
aszam).

5.6. Koleszta-3, 5-dién (Sigma, 99 % tisztasagu) (200 ppm toménységii) torzs-
oldata hexanban (10 mg 50 ml-ben).

5.7.  Koleszta-3, 5-dién 20 ppm toménységii standard oldata hexanban, a fenti
oldat higitasabol.

5. megjegyzés:
Az 5.6. és az 5.7. oldatok legalabb 4 honapon keresztiil stabilak, ameny-
nyiben 4 °C-nal alacsonyabb hémérsékleten taroljak.

5.8.  n-nonakozan megkdzelitéleg 100 ppm toménységli hexanoldata.

5.9. Vivégaz a kromatografids eljarashoz: 99,9990 % tisztasagli hélium vagy
hidrogén.

5.10. Segédgazok a langionizacids detektorhoz: 99,9990 % tisztasagi hidrogén
és tisztitott levego.
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6.  ELJARAS
6.1. A nem szappanosithaté anyag készitése

6.1.1. Mérjen 20 = 0, 1 g olajat egy 250 ml térfogatli lombikba (4.1.), adjon
hozza 1 ml-t a koleszta-3, 5-dién standard oldatabol (20 pg) és 75 ml-t a
natrium-hidroxid 10 %-os alkoholos oldatabol, szerelje fel a visszafolyds
htét, és harminc percen keresztiil forralja gyengén. Vegye le a flitéesz-
kozrél a mintat tartalmazo6 lombikot, és hagyja kissé lehiilni az oldatot (ne
hagyja, hogy teljesen lehiiljon, mert a minta megkot). Adjon hozza 100 ml
vizet, majd 100 ml hexan felhasznilasdval Ontse a mintat a vélasztotol-
csérbe (4.2.). Razza a mintat hevesen 30 maésodpercen keresztiil, majd
hagyja szétvalni.

6. megjegyzes:

Amennyiben olyan emulzi6 keletkezik, amely nem tlinik el gyorsan, adjon
hozza kis mennyiségii etanolt.

6.1.2. Ontse az also vizes fazist egy masik valasztotolesérbe, és 100 ml hexan
segitségével végezzen ismét extrahalast. Engedje ki még egyszer az alsé
fazist, és mossa at haromszor a hexankivonatokat (masik valasztotol-
csérben vegyitve) mindharom alkalommal etanol-viz (1: 1) keverékével,
amig semleges pH-értéket nem ér el.

6.1.3. Vezesse at a hexanoldatot vizmentes natrium-szulfaton (50 g), mossa at
20 ml hexannal, és parolja be a forgd beparloban 30 °C hémérsékleten
csokkentett nyomds mellett, amig ki nem szarad.

6.2. A szteroidos szénhidrogén-frakcié levalasztasa

6.2.1. A maradékot két 1 ml-es hexanadag segitségével Ontse a frakcionald
oszlopba, engedje a mintat az oszlopba addig, ameddig az oldat szintje
a natrium-szulfatig siillyed, és kezdje meg a kromatografias eliciét a
hexannal megkozelitdleg 1 ml/perc sebességgel. Az eluatum elsd
25-30 ml-jét ontse ki, majd gylijtse Ossze a kovetkezé 40 ml-nyi frakciot.
Az Osszegylijtést kovetden Ontse at ezt a frakciot egy 100 ml térfogath
kerek alju lombikba (4.3.).

7. megjegyzés:

Az els6 frakcio a telitett szénhidrogéneket tartalmazza (lasd az la. abrat),
a masodik a szteroidosakat. A tovabbi elucié eredményeképpen szkvalén
és rokonvegyiiletei keletkeznek. A telitett és a szteroidos szénhidrogének
jO szétvalasztasa érdekében sziikség van a frakciok térfogatainak optima-
lizalasara. Ehhez az els6 frakcio térfogatat ugy kell beallitani, hogy a
masodik frakcié elemzésekor a telitett szénhidrogéneket jelentd cstcsok
alacsonyak legyenek (lasd az lc. 4brat); amennyiben nem jelennek meg,
de a standard csucs intenzitasa alacsony, csokkenteni kell a térfogatot. Az
elsé és a masodik frakcid Osszetevoi kozotti szétvalasztasra maskiilonben
nincs sziikség, mivel amennyiben a gazkromatografias korilmények a
6.3.1. pontnak megfeleléen vannak beallitva, akkor a gazkromatografias
elemzési eljaras soran nem fordul eld a cstcsok atfedése. A masodik
frakcid térfogatanak optimalizalasara altalaban nincsen sziikség, mivel a
tovabbi komponensek szétvalasztasa megfelelo. A standard oldatnal 1,5
perccel alacsonyabb retencidos idénél megfigyelhetd nagyméretli csucs
jelenléte azonban a szkvalénnek kdszonhetd és a rossz felbontas jele.

6.2.2. Parolja be a masodik fazist a forgd beparloban 30 °C hdémérsékleten
csokkentett nyomdas mellett, amig ki nem szarad, majd ezutdn azonnal
oldja fel a maradékot 0,2 ml hexanban. Az elemzés megkezdéséig tartsa
az oldatot hiitészekrényben.

8. megjegyzés:

A 6.13. és a 622, maradék nem tarthatd szarazon és
szobahOmérsékleten. A keletkezésiiket kovetéen azonnal hozza kell adni
az oldoszert, és hiitészekrényben kell tarolni.
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6.3. Gazkromatografias eljaras

6.3.1. Az osztott befecskendezés lizemi koriilményei:
— injektor homérséklete: 300 °C,
— detektor hdmérséklete: 320 °C,

— integral6-rogzité berendezés: az integralas paramétereit tigy kell rogzi-
teni, hogy a teriiletek pontos becslését eredményezze. Javasolhato a
volgy-volgy modszer hasznalata,

— érzékenység: a minimalis higitas 16-szorosa,
— a befecskendezett oldat mennyisége: 1 pl,

— a kemence beprogramozott hdmérséklete: 235 °C kiindulasi hémér-
séklet 6 percen keresztiil, majd percenként 2 °C-os homérséklet-emel-
kedés 285 °C hémérsékletig,

— injektor 1:15 ardnya dramlasosztoval,
— vivogaz: hélium vagy hidrogén megkozelitéleg 120 kPa nyomassal.

Ezek a koriilmények a kromatografids berendezés és az oszlop jellemz6-
inek megfelelden szabalyozhatok be ugy, hogy a kromatogramok
megfeleljenek az alabbi kovetelményeknek: belsd standard csucsa
megkozelitdleg a 6.3.2. pontban megadott id6n beliil 6t perccel; a belsé
standard cstcsa a teljes skalanak legalabb 80 %-a.

A gazkromatografias rendszert a kolesztadién torzsoldatanak (5.6.) és az
n-nonakozan oldat (5.8.) befecskendezésével kell ellenérizni. A koleszta-3,
5-dién csucsnak az n-nonakozan csucs el6tt kell jelentkeznie (lc. abra);
amennyiben nem ez torténik, két dolgot tehet: csokkenti a kemence
hémérsékletét és/vagy kevésbé polaris oszlopot hasznal.

6.3.2. A csucsok azonositasa

A Dbelsé standard csucsa megkdozelitéleg 19 percnél jelentkezik, és a 3,5-
sztigmasztadiéné pedig ehhez képest megkdzelitdleg 1,29 perc retencids
idénél (lasd az 1b. 4brat). A 3,5-sztigmasztadién rendszerint egy kis
mennyiségli izomerrel egyiitt fordul eld, és a kettd egyiitt elualodik
egyetlen kromatografikus cstucsként. Ha azonban az oszlop tulsagosan
poléris vagy magas felbontoképességet mutat, az izomer egy kis csticsként
jelentkezik a 3,5-sztigmasztadién csucsa el6tt és ahhoz kozel (lasd 2.
abra). Annak biztositasara, hogy a sztigmasztadiének egyetlen csucsként
eludlodjanak, javasolhatd egy kevésbé polaris vagy nagyobb belsd
atmér6jli oszlop hasznalata.

9. megjegyzés:

Referenciaként sztigmasztadiéneket finomitott novényi olaj elemzésébdl
lehet nyerni, kisebb mennyiségli minta hasznalataval (1-2 g). A sztigmasz-
tadiének egy kimagaslo és konnyen azonosithatd cstcsot eredményeznek.

6.3.3. Mennyiségi elemzés

A sztigmasztadién-tartalom az aldbbi képlet alapjan hatdrozhatdé meg:

A, X M,
ti tadiének isé /kg-ban = 2 — ¢
sztigmasztadiének mennyisége mg/kg-ban A~ x M

C 0



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 92

VM1l

ahol: A = a sztigmasztadién-csucs teriilete (amennyiben a cstics két
izomerre bomlik fel, a két cstics teriiletének Osszege),

A, = a bels6 standard teriilete (kolesztadién),

M, = a hozzdadott standard tomege, mikrogrammban,

M, = a felhasznalt olaj tomege grammban.

Erzékelési korlat: megkozelitéleg 0,01 mg/kg.
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1. abra

Az omlesztett kovafold kapillaris oszlopon (0,25 mm belsé atmérd, 25 m, 5 %
fenilmetil-szilikon bevonat 0,25 um rétegvastagsagban) elemzett olivaolaj-
mintakbol kapott gazkromatogramok.
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a) Els6 frakcio (30 ml) szliz olivaolajbdl, a standard csticsaival.

b) Masodik frakcio (40 ml) 0,10 mg/kg sztigmasztadién-tartalmi olivaolajbol.

c) Masodik frakcié (40 ml), amely tartalmaz egy kis mennyiséget az elsé frak-

ciobol.
STIG-3,5
LS.
isomer
l A _.M W }l n” \
l ] T
0 10 20 min

2. abra

DB-5 oszlopon elemzett finomitott olivaolaj gazkromatogramja, amelyen latszik a

3,5-sztigmasztadién izomerje.
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XVIII. MELLEKLET

AZ ECN-42-ES TRIACIL-GLICERINEK T,ENYLEGES E,S ELMELETI
MENNYISEGE KOZOTTI KULONBSEG MEGHATAROZASA

1. HATASKOR

A modszer a nagy teljesitményli folyadékkromatografias (HPLC)
elemzés révén az olajpban mért, 42-es ekvivalens szénszdmu
triacil-glicerinek kisérleti értékeinek (ECN-42ypc) és a zsirsavosszeté-
telbdél kiszamitott, 42 ekvivalens szénszamu triacil-glicerinek elméleti
értékének (ECN-42,.41011) abszolut kiilonbségét hatdrozza meg.

2. ALKALMAZASI KOR

A mobdszer olivaolajokra alkalmazand6. A modszer a (linolsavban
gazdag) magolajok kis mennyiségeinek jelenlétét hivatott kimutatni

3. A MODSZER ALAPELVE

Az ECN-42-es triacil-glicerinek nagy teljesitményii folyadékkromatogra-
fids elemzés révén meghatarozott mennyisége és az ECN-42-es
triacil-glicerinek  (a  zsirsavisszetétel — gaz-folyadék-kromatografias
modszer [GLC] szerint meghatarozott] elméleti mennyisége a valodi
olivaolajok esetében bizonyos hatarértéken belill megegyezik. Ameny-
nyiben a kiilonbség meghaladja az egyes olajtipusokra elfogadott érté-
keket, megallapithatd, hogy az olaj magolajokat tartalmaz.

4. MODSZER

Az ECN-42-es triacil-glicerinek elméleti mennyiségének megallapitasara
és a HPLC-adattal dsszevetve kapott kiilonbség kiszamitdsara szolgald
modszer végrehajtasa alapvetden mas modszerek révén nyert analitikai
adatok koordinaciojaval torténik. A moédszeren belill harom fazis kiilo-
nithetd el: a zsirsavOsszetétel meghatarozasa kapillaris gazkromatografi-
aval, az ECN-42-es triacil-glicerinek Osszetételének elméleti kiszamitasa
és az ECN-42-es triacil-glicerinek HPLC-vel torténé meghatarozasa.

4.1. Eszkozok
4.1.1. 250 és 500 ml-es gdmblombikok.

4.1.2. 100 ml-es fézdpoharak.

4.1.3.  Uveg kromatografids kolonna, 21 mm belsé atmérével, 450 mm hosszii-
saggal, csappal és feliill normalizalt kipos furattal.

4.1.4. 250 ml-es elvalasztd tolcsér, alul normalizalt kipos dugéval a kolonna
tetejéhez vald csatlakoztatas biztositasara.

4.1.5. 600 mm hosszua tivegpalca.
4.1.6. 80 mm atmérdjl iivegtolcsér.
4.1.7. 50 ml-es mér6lombikok.
4.1.8. 20 ml-es mér6lombikok.
4.1.9. Rotacios beparlo.

4.1.10. Nagy teljesitményti folyadékkromatograf, amely lehetévé teszi a kolonna
hémérsékletének termosztatikus szabalyozasat.

4.1.11. 10 pl befecskendezok.

4.1.12. Detektor: differencial-refraktométer. A teljes skalan mért érzékenység
legalabb a refraktiv index 107* egysége.
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4.1.13. Kolonna: 250 mm hossza és 4,5 mm belsé atmérdji rozsdamentes acél
cs6, megtoltve 5 um atmérdji, 22-23 %-ban oktadecil-szilan alakban
1év6 szenet tartalmazo szilikarészecskékkel.

4.1.14. Adatfeldolgozo szoftver.

4.1.15. Kb. 2 ml térfogati ampullak, teflonbevonati szeptummal és csavaros
kupakkal.

4.2. Reagensek

A reagenseknek analitikai tisztasagunak kell lennitik. Az eluald oldésze-
rek, melyeket gaztalanitani kell, tobbszor Gjra felhasznalhatok anélkiil,
hogy ez hatassal lenne a szétvalasztasra.

4.2.1. Kromatografiai mindségli petroleum-éter (40—-60 °C) vagy hexan.
4.2.2. Frissen desztillalt, peroxidmentes etil-éter.

4.2.3. Elualé oldészer az olaj oszlopkromatografidval torténd tisztitisara:
petroleum-éter és etil-éter 87:13 térfogataranyt elegye.

4.2.4. Szilikagél, 70-230 mesh, ,,Merck 7734” tipus, 5 tomegszazalékon stan-
dardizalt viztartalommal.

42.5. Uveggyapot.
4.2.6. Aceton HPLC-hez.
4.2.7. Acetonitril vagy propionitril HPLC-hez.

4.2.8. Elualdé oldoszer HPLC-hez: acetonitril + aceton (az aranyokat a kivant
elvalasztasnak megfelelden kell beallitani, 50:50 aranyG keverékkel
kezdve) vagy propionitril.

4.2.9. Oldaskonnyit6 oldoszer: aceton.

4.2.10. Referenciatrigliceridek: hasznalhatok a kereskedelmi forgalomban
kaphato trigliceridek (tripalmitin, triolein stb.), ekkor a retencids id6ket
az ekvivalens szénszam fliggvényében kell abrazolni, vagy hasznalhatok
szdjaolajrol (szdjaolaj, valamint olivaolaj és tiszta olivaolaj 30:70 aranyu
keverékével) késziilt referenciakromatogrammok (lasd az 1. és 2.
megjegyzést, illetve az 1-4. 4brat).

4.2.11. Szilard fazist extrakcios oszlop szilikafazissal, 1 g, 6 ml.

4.3, A mintak elokészitése

Mivel tobb interferalé anyag hamis pozitiv eredményekhez vezethet, a
mintat mindig tisztitani kell, a siitGolajokban talalhatd polaris vegyiiletek
meghatarozasahoz hasznalt 2507-es [IUPAC-moddszernek megfeleléen.

4.3.1. A kromatogrdfidas kolonna elékészitése

Toltse meg a kolonnat (4.1.3.) koriilbeliil 30 ml elulalé olddszerrel
(4.2.3.), majd a kolonna belsejébe helyezzen iiveggyapotot (4.2.5.),
amelyet az livegpalca segitségével (4.1.5.) nyomjon a kolonna aljara.

Egy 100 ml-es féz6poharban szuszpendaljon 25 g szilikagélt (4.2.4.) 80
ml eluald keverékben (4.2.3.), majd iivegtolcsér (4.1.6.) segitségével
ontse a kolonnaba.

Annak biztositasahoz, hogy a szilikagél teljes mennyisége atjusson a
kolonnaba, mossa ki a f6zOpoharat az eluald keverékkel, és a mosasra
hasznalt mennyiségeket is juttassa a kolonnaba.

Nyissa ki a csapot, és annyi oldészert engedjen a kolonnabol elualni,
hogy annak szintje kb. 1 cm-rel Iépje tal a szilikagél szintjét.
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4.3.2.  Oszlopkromatografia

Meérjen be 0,001 g pontossaggal 2,5 £ 0,1 g, el6z6leg szlirt, homogeni-
zalt és sziikség esetén vizmentesitett olajat egy 50 ml-es mér6lombikba
4.1.7).

Oldja fel koriilbeliil 20 ml eluald olddszerben (4.2.3.). Az oldodas eldse-
gitése¢hez sziikség esetén enyhén hevitse. Hiitse szobahdmérsékleten, és
az eludlo oldoszerrel allitsa be a volument.

Mérbpipetta segitségével tegyen 20 ml oldatot a 4.3.1. pont szerint
elékészitett kolonnaba, nyissa meg a csapot, és engedje az oldoszert a
szilikagélréteg szintjéig eludlni.

Ezutan elualjon 150 ml elualdé oldészerrel (4.2.3.), az oldoszer sebes-
ségét kb. 2 ml/percre beallitva (igy kb. 60—70 percig tart, amig 150 ml
atmegy a kolonnan).

Az eluatumot egy eldzdleg siitében kitaralt, 250 ml-es gdmblombikban
(4.1.1.) fogja fel, és tomegét pontosan mérje meg. Rotacids beparld
(4.1.9.) segitségével, csokkentett nyomason tavolitsa el az oldoszert, és
mérje meg a HPLC-elemzéshez és metil-észter készitéséhez hasznalatos
oldat elkészitéséhez sziikséges maradékanyag tomegét.

A kolonnabdl az extra sziliz, a szliz, a kdzonséges, a finomitott és az
olivaolaj kategoridk esetében legaldbb a minta 90 %-at, lampante és
olivapogacsa-olajok esetében legalabb 80 %-at kell visszanyerni.

4.3.3.  Szilard fazisu extrakcioval torténd (SPE) tisztitds

A szilikatolteti SPE-kolonnat 6 ml hexéan (4.2.3) vakuumban — a kisza-
ritas elkeriilése mellett — torténd ateresztésével kell aktivalni.

Mérjen ki 0,001 g pontossaggal 0,12 g-ot 2 ml-es ampullaba (4.1.15), és
oldja fel 0,5 ml hexannal (4.2.3.).

Toltse meg az SPE-kolonnat az oldattal, és vakumban elualja 10 ml
(87:13 térfogataranyti) hexan-dietil-éterrel (4.2.3.).

Az Osszegyljtott frakciot a rotacios beparloval (4.1.9.) csokkentett
nyomas mellett, szobahdmérsékleten, szarazsagig kell beparolni. A
maradékanyagot 2 ml, triacilglicerol elemzéséhez szolgaldo acetonban
(4.2.6.) fel kell oldani.

4.4. HPLC-elemzés
4.4.1. Mintdk elékészitése kromatografids elemzéshez

A vizsgalati mintabol készitsen 5 %-os oldatot, ugy, hogy egy 10 ml-es
mérélombikba mérje ki a minta 0,5 = 0,001 g-jat, és az oldaskonnyitd
oldoszerrel (4.2.9.) 10 ml-ig toltse fel.

4.4.2. Eljaras

Allitsa 6ssze a kromatografias rendszert. A teljes rendszer kitisztitisahoz
szivattyizza 1,5 ml/perc sebességgel az elual6 oldoszert (4.2.8.). Varjon,
ameddig kialakul egy stabil alapvonal.

Fecskendezzen be 10 pl mennyiségili, a 4.3. pont szerint eldkészitett
mintat.

4.43. Az eredmények kiszamitasa és kifejezése

Hasznédlja a teriiletnormdldsi modszert, azaz tételezze fel, hogy az
ECN-42-ECN-52-es triacil-glicerinekhez tartozo cstcsok alatti teriiletek
Osszege 100 %.

Szamitsa ki az egyes trigliceridek relativ szazalékat a kovetkezd képlet
segitségével:

triglicerid % = csucs alatti teriilet x 100/cstcs alatti teriiletek Osszege.

Az eredményeket legalabb két tizedesjegyig kell megadni.

Lasd az 1-4. megjegyzést.
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4.5. Triacil-glicerinek Osszetételének (molszazalék) kiszamitasa zsirsav-
osszetételi adatokbol (teriiletszazalék)

4.5.1. A zsirsavisszetétel meghatarozdasa

A zsirsavosszetételt az ISO 5508 segitségével, kapillaris kolonna felhasz-
nalasaval kell meghatdrozni. A metil-észtereket a COI/T.20/Doc. No 24
szerint kell elkésziteni.

4.5.2. A szamitashoz sziikséges zsirsavak

A glicerideket ekvivalens szénszamuk (ECN) alapjan kell csoportositani,
figyelembe véve az ECN ¢és a zsirsavak kozotti alabbi ekvivalenciakat.
Csak a 16 és 18 szénatomszamu zsirsavakat kellett figyelembe venni, az
olivaolaj tekintetében ugyanis kizardlag ezek fontosak. A zsirsavakat
100 %-ra kell normalni.

Molekulatomeg
Zsirsav Rovidités ECN
MW)
Palmitinsav P 256,4 16
Palmitoleinsav Po 254,4 14
Sztearinsav S 2845 18
Olajsav (0] 282,5 16
Linolsav L 280,4 14
Linolénsav Ln 278.4 12

4.5.3. A teriiletszazalék molra valo atszamitasa valamennyi zsirsav esetében (1)

tertilet % P tertilet % S teriilet % Po

molP = ——— molS = — molPo = ———
MW P MW S MW Po

teriilet ¢ teriilet % L teriilet % L

mol O — eriilet % O mol L — eriilet % mol Ln — eriilet % Ln
MW O MW L MW Ln

4.5.4.  Zsirsavak 100 %-ra torténd normdlasa (2)

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

mol % P (1,2,3) =

mol S % 100

1%S (1,2,3) =
mol % S (1,2,3) mol (P + S + Po + O + L + Ln)

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

moles % Po (1,2,3) =

mol O * 100

1%0 (1,23) =
mol % O (1,2,3) mol (P + S + Po + O + L + Ln)

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

mol % L (1,2,3) =

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

mol % Ln (1,2,3) =

Az eredmény azt adja meg, hogy a triacil-glicerinekben az 0sszes
(1, 2, 3-) pozicioban egyes zsirsavak milyen molszazalékos aranyban
vannak jelen.

Ezutan a P és S telitett zsirsavak (SFA) és a Po, O, L és Ln telitetlen
zsirsavak (UFA) 0sszegét kell kiszamitani, az alabbiak szerint (3):

mol % SFA = mol % P + mol % S

mol UFA = 100 — mol % SFA
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4.5.5. A zsirsavosszetétel kiszamitasa a triacil-glicerinek 2- és 1,3- pozicioiban

A zsirsavakat az aldbbiak szerint harom csoportra osztjak: az egyik

csoport a 2- pozicidban, két masik, azonos csoport pedig az 1- és a 3-

pozicidban 1évé zsirsavakra vonatkozik, ahol a telitett (P és S) és teli-

tetlen zsirsavakra (Po, O, L és Ln) kiilonb6z6 tényezoket alkalmaznak.
4.5.5.1. Telitett zsirsavak a 2- pozicioban [P(2) és S(2)] (4)

mol % P(2) = mol % P (1,2,3) x 0,06
mol % S(2) = mol % S (1,2,3) * 0,06
4.5.5.2. Telitetlen zsirsavak a 2- pozicioban [Po(2), O(2), L(2) és Ln(2)] (5):

mol % Po(1,2,3)

mol % Po(2) = * (100 — mol % P(2) — mol % S(2))

mol % UFA
1% 0(1,2,3
mol % 0(2) = 7m§101°(y EJFA ), (100 — mol % P(2) — mol % S(2))
0
1% 1(1,2,3
mol % L(2) = %&J’FA’) % (100 — mol % P(2) — mol % S(2))
0

mol % Ln(1,2,3)

mol % Ln(2) = ol % UFA

* (100 — mol % P(2) — mol % S(2))

4.5.5.3. 1,3- pozicidban 1évé zsirsavak [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), L(1,3) és
Ln(1,3)] (6):

1% P(1,2,3) — mol % P(2
mol % P(1,3) = 2 & (,,3; mol % ()+mol%P(l,2,3)

1% S(1,2.3) — mol % S(2
mol % S(13) = L% (,,; mol % S2) L ol % S(1,2,3)

mol % Po(1,2,3) — mol % Po(2)

mol % Po(1,3) = + mol % Po(1,2,3)

2
1% 0(1,2,3) — mol % O(2

mol % 0(1,3) — moL% Ol ; mol % O2) o1 % 0(1,2,3)
1% L(1,2,3) — mol % L(2

mol % L(1,3) — Mo (”2) mol% L) | mol % L(1,2,3)

1% Ln(1,2,3) — mol % Ln(2
mol % Ln(1,3) = mol % Ln(l, ,3; mol % Ln(2) + mol % Ln(1,2,3)

4.5.6.  Triacil-glicerinek kiszamitasa

4.5.6.1. Egy zsirsavval rendelkezd triacil-glicerinek (AAA, itt LLL, PoPoPo) (7)

mol % A(1,3) % mol % A(2) * mol % A(1,3)
10 000

mol % AAA =

4.5.6.2. Két zsirsavval rendelkezd triacil-glicerinek (AAB, itt PoPoL, PoLL) (8)

mol % A(1,3) * mol % A(2) % mol % B(1,3) * 2

0, —
mol % AAB = 10 000

mol % A(1,3) % mol % B(2) % mol % A(1,3)
10 000

mol % ABA =
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4.5.6.3. Harom kiilonb6z6 zsirsavval rendelkezd triacil-glicerinek (ABC, itt

OLLn, PLLn, PoOLn, PPoLn) (9)

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

0, —
mol % ABC = 10000
mol % BCA — mol % B(1,3) * mol % C(2) * mol % A(1,3) * 2
10 000
mol % CAB — mol % C(1,3) % mol % A(2) * mol % B(1,3) * 2

10 000

4.5.6.4. ECN-42-es triacil-glicerinek

Az ECN-42-es triacil-glicerineket a (7), (8) és (9) egyenleteknek
megfelelden kell kiszdmitani, és a HPLC-nél a vart elicié sorrendjében
(altalaban csak harom cstics) megadni.

LLL

PoLL és LPoL pozicidés izomer

OLLn, valamint OLnL és LnOL poziciés izomerek
PoPoL ¢és PoLPo pozicids izomer

PoOLn, valamint OPoLn and OLnPo pozicids izomerek
PLLn, valamint LLnP és LnPL pozicidés izomerek
PoPoPo

SLnLn és LnSLn pozicidés izomer

PPoLn, valamint PLnPo és PoPLn pozicids izomerek

Az ECN-42-es triacil-glicerineket a kilenc triacilglicerol — pozicids
izomerjeikkel egylitt vett — Osszege révén, legalabb két tizedesjegyig
kell megadni.

AZ EREDMENYEK ERTEKELESE

Ossze kell hasonlitani a kiszamitott elméleti tartalmat és a HPLC-elem-
zéssel meghatarozott tartalmat. Ha a HPLC-adatbol kivont elméleti adat
kiilonbsége abszolut értékben nagyobb, mint a megfelelé olajkategoriara
a szabvanyban meghatarozott értékek, a minta magolajat tartalmaz.

Az eredményeket két tizedesjegyig kell megadni.
PELDA (A SZAMOK A MODSZERLEIRASBAN SZEREPLO

PONTOKRA UTALNAK)

— 4.5.1.  Zsirsavak molszazalékanak kiszamitasa ~ GLC-adatokbol
(normalt teriiletszdazalék)

A GLC-modszerrel a zsirsavosszetételre az alabbi adatokat

kaptuk:

Zsirsav P S Po (6] L Ln
MW 256,4 284,5 254,4 282,5 280,4 278,4
Teriilet % 10,0 3,0 1,0 75,0 10,0 1,0
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— 4.5.3. A teriiletszazalék molra valo atszamitasa valamennyi zsirsav
esetében (lasd az (1) képletet)

10
mol P = 3564 0,03900 mol P
1S = 3 = 0,01054 1S
o 2845 e
1
mol Po = 3544 = 0,00393 mol Po
10 = 75 = 0,26549 10
o 2825 e
1L 10 0,03566 1L
m = = m
© 2804 ©
1
mol Ln = m = 0,00359 mol Ln
Osszesen=0,35821 mol triacilglicerol

— 4.5.4.  Zsirsavak 100 %-ra torténé normalasa (lasd a (2) képletet)

0,03900 mol P % 100
mol % P(123) = = 03;;1201 m; — 10,887 %

0,01054 mol S * 100
mol % S(123) = —— 351;1201 m; — 2942 %

0,00393 mol Po * 100

mol % Po(1.2.3) = =g = 1,097 %
mol % O(1,2,3) = 0’265;25“81; ?n; 100 _ 24116 %
mol % L(123) = 0’03506;;;1; il:l 100 _ 495594
mol % Ln(1,2,3) = 0’0033,93?;311?; 100 1 002 %
Osszes mol % = 100 %

zsirsavak Osszege (lasd a (3) képletet):
mol % SFA = 10,888 % + 2,944 % = 13,829 %
mol % UFA = 100,000 % — 13,831 % = 86,171 %

— 4.5.5 A zsirsavosszetétel kiszamitasa a triacil-glicerinek 2- és 1,3-
pozicioiban

— 4.5.5.1. Telitett zsirsavak a 2- pozicidban [P(2) és S(2)] (lasd a (4)
képletet)

mol % P(2) = 10,887 % * 0,06 = 0,653 mol %

mol % S(2) = 2,942 % * 0,06 = 0,177 mol %

— 4.5.5.2. Telitetlen zsirsavak a 2- pozicioban [Po(1,3), O(1,3), L(1,3)
¢és Ln(1,3)] (lasd az (5) képletet)

1,097 %

mol % Po(2) = g ¢ (100 — 0,653 — 0,177) = 1,262 mol %

mol % 0(2) = % % (100 — 0,653 —0,177) = 85,296 mol %

mol % L(2) = % % (100 — 0,653 —0,177) = 11,457 mol %
1,002 %

mol % Ln(2) % (100 — 0,653 —0,177) = 1,153 mol %

= 86,171 %
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— 4.5.53

— 4.5.6.

— 4.5.6.1.

1,3-pozicioban 1év6 zsirsavak [P(1,3), S(1,3), Po(1,3),
0(1,3), L(1,3) és Ln(1,3)] (lasd a (6) képletet)

mol % P(1,3) = w
mol % S(1,3) = szﬂ
mol % Po(1,3) = w
mol % O(1,3) = 74,”62&
mol % L(1,3) = M
mol % Ln(1,3) = w

Triacil-glicerinek kiszamitasa

+

+ 10,887 = 16,004 mol %

+ 2,942 = 4,325 mol %

+ 1,097 = 1,015 mol %

74,116 = 68,526 mol %

+ 9,955 = 9,204 mol %

+ 1,002 = 0,927 mol %

Az sn-2- és sn-3- poziciokban kiszamitott zsirsavosszetétel-

bol:

Zsirsav 1,3- poz. 2- poz.
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 %
Ossz 100,0 % 100,0 %

az alabbi triacil-glicerinek kiszamitdsara keriil sor:

LLL

PoPoPo

PoLL 1 poziciés izomerrel

SLnLn 1 pozicids izomerrel

PoPoL 1 pozicids izomerrel

PPoLn 2 pozicids izomerrel

OLLn 2 poziciés izomerrel

PLLn 2 poziciés izomerrel

PoOLn 2 pozicids izomerrel

Egy zsirsavval rendelkezd triacil-glicerinek (LLL, PoPoPo)

(lasd a (7) képletet)

9,204 % * 11,457 % * 9,204 %

mol % LLL =

mol % PoPoPo =

10 000

= 0,09706 mol LLL

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

= 0,00013 mol PoPoPo

10 000
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— 4.5.6.2.

— 4.5.63.

Két zsirsavval rendelkezd triacil-glicerinek (PoLL, SLnLn,
PoPoL) (lasd a (8) képletet)

1,015 % % 11,457 % # 9,204 % # 2
mol % PoLL + LLPo — ——> " ’100(‘)’0*’ ° 2 002141

9,204 % * 1,262 % * 9,204 %
0, — —
mol % LPoL = 10000 = 0,01069

0,03210 mol PoLL

4325% x 1,153 % * 0,927 % % 2

mol % SLnLn + LnLnS = 10 000 = 0,00092
0,927 % % 0,177 % * 0,927 %
1% LnSLn — — : d — 0,00002
mol % LnSLn 10 000 :
0,00094 mol SLnLn
1,015 % * 1,262 % % 9,204 % # 2
mol % PoPoL. + LPoPo — ——> 0% D202 0 * AR 0 ¥ 2 00236
10 000
1,015 % * 11,457 % % 1,015 %
1% PoLPo — ’ d — 0,00118
mol % PoLPo 10 000 ’

0,00354 mol PoPoL

Harom kiilonb6z6 zsirsavval rendelkezé triacil-glicerinek
(PoPLn, OLLn, PLLn, PoOLn) (lasd a (9) képletet)

16,004 % * 1,262 % * 0,927 % * 2

1% PPoLn — - 4
mol % PPoLn 10000 0,0037
0,927 % % 0,653 % * 1,015 % * 2
1% LnPPo = = d : — 0,00012
mo o L.n (6] 10000 ,
1,015% * 1,153 % # 16,004 % * 2
mol % PoLnp — 013 % * L. = 003 008 % * 200375

0,00761 mol PPoLn

68,526 % x 11,457 % * 0,927 % * 2

0, p—
mol % OLLn — o — 0,14556
0, 0, 0,
ol % Lo — 0927 % * 85296 % + 9204% x 2 _ |, o
10 000
9204 % * 1,153 % * 68,526 % * 2
1% LL =2 2 2 = 0,14544
mol % LLnO 10 600 0,145
0,43655 mol OLLn
0, 0, 0,
ol v pLLy _ 16.004% * 11457 % « 0927% =2 (oo
10 000
0,927 % * 0,653 % * 9,204 % * 2
1% LoPL = - d : — 0,00111
mot 7ot 10 000 :

9.204 % % 1,153 % * 16,004 % * 2
1%LLoP = 2 : d — 0,03397
fmotve LLn 10 000 ’

0,06907 mol PLLn
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1,015 %  85.296 % % 0,927 % x 2
mol % PoOLn — 2015 % * ’100130*’ %% 2 0.01605

0,927 % * 1,262 % * 68,526 % * 2
10 000

mol % LnPoO = 0,01603

68,526 % * 1,153 % x 1,015 % x 2

1 % OLnP
mol % OLnPo 10000

0,01604

0,04812 mol PoOLn
ECN42=0,69512 mol triacil-glicerinek

1. megjegyzés: Az elualasi sorrend meghatarozhatd az ekvivalens szénszamok
kiszamitasaval, amelyet gyakran az ECN = CN —2n 0Osszefiiggéssel adnak
meg (ahol a CN a szénatomszam, az n pedig a kettés kotések szama), de a
kettés kotések eredetének figyelembevételével sokkal pontosabban szamithato.
Amennyiben n,, n;, illetve nj,, az olajsavra, linolsavra, illetve linolénsavra
jellemzd kettds kotések szamat jelenti, az ekvivalens szénszam a kovetkezd
képlettel szamithato ki:

EN = CN -d,n, —dn; — dy,ny,

ahol a d,, d; és dj, egyiitthatokat a referenciatrigliceridek alapjan lehet kisza-
molni. Az e modszerben meghatarozott feltételek mellett a kapott Gsszefiiggés
megkozelitdleg a kovetkezo:

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

2. megjegyzés: Tobb referenciatriglicerid segitségével ki lehet szamitani a felbon-
tast a triolein tekintetében is:

a = RT'/RT triolein

a redukalt retencios idd felhasznalasaval: RT! = RT — RToldészer.

A log a és az f (a kettds kotések szama) fliggvénye lehet6vé teszi a retencids
értékek kiszamitasat a referenciatrigliceridekben talalhatd zsirsavak minden trig-
liceridjére (lasd az 1. abrat).

3. megjegyzés: Az oszlop hatasfoka tegye lehet6vé a trilinolein csucsanak a
szomszédos retencids idejii trigliceridektdl torténd egyértelmii elkiiloniilését. Az
eluciot az ECN-52-es csucsig kell végezni.

4. megjegyzés: Ezen meghatarozas szempontjabol valamennyi fontos cstcs terii-
letének pontos mérése akkor biztositott, ha az ECN-50-hez tartozé masodik cstics
az adatrogzitd késziilék teljes skalajanak 50 %-anal van.
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1. dbra
A log a és f (kettos kotések szama) grafikonja
StStSt
+05 -
o
D
o
+0 25+

StStln

-025 -

StStLn

-05 +

LnLnLn

Kett6s kotések szama

La: laurinsav My: mirisztinsav; P: palmitinsav; S: sztearinsav; O: olajsav; L: linolsav; Ln: lino-
lénsav
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2. abra

Alacsony linolsavtartalmu olivaolaj

13

14415

1
4 Ej\f\/ 16 1
. L p \_f_/_}é_fva 12 ) U \-_JA 18 19

Oldoszer: aceton/acetonitril.

a) profil: A kromatografias csucsok o 0sszetevéi: ECN-42: (1) LLL + PoLL; (2) OLLn + PoOLn;
(3) PLLn; ECN-44: (4) OLL + PoOL; (5) OOLn + PLL; (6) POLn + PPoPo; (7) OOL + PoOO;
ECN-46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo;
(12) PLP; ECN-48: (13) OOO + PoPP; (14 + 15) SOL + POO; (16) POP; ECN-50: (17) SOO;
(18) POS + SLS.

b)

13
15

,YMJA—J-: ﬁfxug AV IS T

Oldoszer: propionitril.

b) profil: A kromatografias csucsok f6 dsszetevdi: ECN-42: (1) LLL; (2) OLLn + PoLL; (3) PLLn;
ECN-44: (4) OLL; (5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL; ECN-46:
(8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo; (12) PLP;
ECN-48: (13) OOO + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN-50: (17) SOO; (18) POS +
SLS
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3. abra
Magas linolsavtartalmi olivaolaj
a)
06
13
03 1
0.0

Oldoészer: aceton/acetonitril (50:50).

a) profil: A kromatografias csucsok f6 Osszetevéi: ECN-42: (1°) LLL + PoLL; (2°) OLLn +
PoOLn; (3”) PLLn; ECN-44: (4’) OLL + PoOL; (5°) OOLn + PLL; (6”) POLn + PPoPo; ECN46:
(77) OOL + PoOO; (8”) PLO + SLL + PoOP; (9°) PLP + PoPP; ECN48: (10°) OOO; (11’) POO
+ SLL + PPoO; (12°) POP + PLS; ECN-50: (13*) SOO; (14’) POS + SLS

b)
4 8[| 10 13 15
0.4
6 16
02 1
5 9 12 17
1 , 11 1
2 18
2
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Oldoszer: propionitril.

b) profil: A kromatografias csucsok f6 Osszetevéi: ECN-42: (1) LLL; (2 + 2°) OLLn + PoLL; (3)
PLLn; ECN-44: (4) OLL; (5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL;
ECN-46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo;
ECN-48: (12) PLP; (13) OOO + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN-50: (17) SOO;
(18) POS + SLS; ECN-52: (19) AOO.
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ANNEX XIX

AZ ALIFAS ES A TRITERPENES ALKOHOLTARTALOM
MEGHATAROZASA KAPILLARIS GAZKROMATOGRAFIAVAL

1. TARGY

Ez a melléklet egy az olajok és zsirok alifas és triterpénes alkoholtar-
talmanak meghatarozasara szolgald modszert irnak le.

2. PRINCIPLE OF THE METHOD

The fatty substance, with 1-eicosanol added as internal standard, is
saponified with ethanolic potassium hydroxide and then the unsaponifi-
able matter extracted with ethyl ether. The alcoholic fraction is separated
from the unsaponifiable matter by chromatography on a basic silica gel
plate; the alcohols recovered from the silica gel are transformed into
trimethylsilyl ethers and analysed by capillary gas chromatography.

3. EQUIPMENT

3.1. 250 ml round-bottomed flask fitted with a reflux condenser having
ground-glass joints.

3.2. 500 ml separating funnel.
3.3. 250 ml round-bottomed flasks.

3.4. Chromatographic tank for thin-layer chromatographic analysis, for glass
plates of dimensions 20 x 20 cm.

3.5. Ultraviolet lamp having a wavelength of 366 or 254 nm.
3.6. 100 pl and 500 pl microsyringes.

3.7. A cylindrical filter funnel with a G3 porous septum (porosity 15 to 40
um) of diameter approximately 2 cm and a depth of some 5 cm, with an
attachment suitable for filtration under vacuum and a 12/21 male ground
glass joint.

3.8. 50 ml vacuum conical flask with a 12/21 ground-glass female joint
which can be fitted to the filter funnel (3.7).

3.9. A 10 ml test tube with a tapering bottom and a sealing stopper.

3.10.  Gas chromatograph for use with a capillary column, and provided with a
splitting system composed of:

3.10.1. Thermostatic chamber for columns (column oven) to hold the tempera-
ture desired with a precision of = 1 °C.

3.10.2. A temperature-adjustable injection unit with a persilanised glass vapori-
sing element.

3.10.3. A flame ionisation detector and converter-amplifier.

3.10.4. Recorder-integrator for operation with the converter-amplifier (3.10.3),
with response time not exceeding one second and with variable paper-
speed.

3.11.  Glass or fused silica capillary column, of length 20 to 30 m, internal
diameter 0,25 to 0,32 mm, with SE-52 or SE-54 liquid phase or equi-
valent, with a film thickness between 0,10 and 0,30 pm.

3.12.  Microsyringe for gas chromatography, of 10 pl capacity with hardened
needle.

3.13.  Analytical balance sensitive to 1 mg (with 0,1 mg display).
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4. REAGENTS

4.1. Potassium hydroxide, approximately 2 N ethanolic solution: 130 g potas-
sium hydroxide (minimum concentration 85 %) is dissolved, with
cooling, in 200 ml distilled water and then made up to one litre with
ethanol. The solution should be stored in a well-stoppered opaque glass
bottle.

4.2. Ethyl ether, pure for analysis.
43. Anhydrous sodium sulphate, analytical purity.

4.4. Glass plates coated with silica gel, without fluorescence indicator, thick-
ness 0,25 mm (commercially available ready for use).

4.5. Potassium hydroxide, approximately 0,2 N ethanolic solution; 13 g of
potassium hydroxide are dissolved in 20 ml of distilled water and made
up to one litre with ethanol.

4.6. Benzene, for chromatography (see 5.2.2).
4.7. Acetone, for chromatography (See 5.2.2).
4.8. Hexane, for chromatography (see 5.2.2).
4.9. Ethyl ether, for chromatography (see 5.2.2).
4.10.  Chloroform, for chromatography.

vV M28
T 4.11. Referenciaoldat a vékonyréteg-kromatografidhoz: C,;—C,g alkoholok 0,5
%-o0s kloroformban, vagy olivapogacsa-olaj el nem szappanosithato
anyagabol az 5.2. pontban meghatarozottak szerint kinyert alkoholos
frakciok.

VM1
4.12. 0,2 % solution of 2', 7'-dichlorofluorescein in ethanol. Make slightly
basic by adding a few drops of 2 N alcoholic potassium hydroxide
solution.

4.13.  Anhydrous pyridine, for chromatography.
4.14.  Hexamethyl disilazane.
4.15.  Trimethylchlorosilane.

4.16.  Standard solutions of trimethylsilyl ethers of aliphatic alcohols from
Cyg to Cyg. They may be prepared from mixtures of pure alcohols at
the time they are required for use.

4.17. A 0,1 % (m/v) solution of 1-eicosanol in chloroform (internal standard).
4.18.  Carrier gas: hydrogen or helium, gas-chromatographic purity.
4.19.  Auxiliary gas: nitrogen, gas-chromatographic purity.

S. PROCEDURE
5.1. Preparation of the unsaponifiables

5.1.1.  Using a 500 pl microsyringe place, into a 250 ml round-bottom flask, a
volume of 0,1 % 1-eicosanol solution in chloroform (4.17) containing a
quantity of 1-eicosanol approximately equal to 10 % of the aliphatic
alcohols content in that portion of sample to be taken for analysis.
For example, to 5 g of sample add 250 pl of the 0,1 % 1-eicosanol
solution if olive oil and 1500 pl if olive pomace oil.

Evaporate to dryness in current of nitrogen and then weigh accurately
5 g of the dry filtered sample into the same flask.
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5.1.2.  Add 50 ml of 2 N potassium hydroxide ethanolic solution, fit the reflux
condenser and heat the apparatus to slight boiling on a steam bath,
stirring continuously throughout the heating process until saponification
has taken place (the solution becomes clear). Continue heating for a
further 20 minutes and then add 50 ml of distilled water through the
condenser. The condenser is then disconnected and the flask cooled to
approximately 30 °C.

5.1.3.  The contents of the flask are quantitatively transferred to a separating
funnel of 500 ml capacity by adding distilled water several times, using
a total of around 50 ml distilled water. Add approximately 80 ml of
ethyl ether, shake vigorously for approximately 30 seconds and allow to
settle (Note 1).

Separate off the lower aqueous phase collecting it in a second separating
funnel. Two further extractions are effected on the aqueous phase, in the
same manner, using each time 60 to 70 ml ethyl ether.

Note 1: Emulsions may be eliminated by adding, using as a spray, small
quantities of ethyl alcohol or methyl alcohol.

5.1.4.  The ethyl ether extracts are combined in a separating funnel and washed
with distilled water (50 ml at a time) until the washing water gives a
neutral reaction.

Discard the washing water, dry with anhydrous sodium sulphate and
filter, into a flask of 250 ml capacity which has been weighed before-
hand, the funnel and filter being washed with small quantities of ethyl
ether which are added to the total.

5.1.5. Distil the ether down to a few ml, then bring to dryness under a slight
vacuum or in a current of nitrogen, completing drying in an oven at
100 °C for approximately a quarter of an hour, and then weigh after
cooling in a desiccator.

5.2. Separation of alcoholic fractions

5.2.1.  Preparation of basic TLC plates: the silica gel plates (4.4) are immersed
completely, in 0,2 N potassium hydroxide solution (4.5) for 10 seconds,
and then left to dry for two hours under an extractor hood and finally
placed in an oven at 100 °C for one hour.

Remove from the oven and keep in a calcium chloride desiccator until
required for use (plates treated in this way must be used within 15 days).

Note 2: When basic silica gel plates are used to separate the alcoholic
fraction there is no need to treat the unsaponifiables with
alumina. It follows that all acid compounds (fatty acids and
others) are retained at the origin thereby obtaining both alip-
hatic alcohol and terpenic alcohol bands which are both sepa-
rated distinctly from the sterol band.

5.2.2. Place a 65/35 by volume hexane/ethyl ether mixture in the plate-deve-
loping chamber to a depth of approximately 1 c¢cm (!).

Close the chamber using an appropriate cover and leave for half an hour
to allow equilibration between vapour and liquid. Strips of filter paper
dipping into the eluent may be affixed to the inside surfaces of the tank
to reduce the development time by approximately one third and obtain
more uniform, regular elution of the components.

(") In these cases in particular, a 95/5 by volume benzene/acetone eluent mixture must be
used to obtain distinct band separation.
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Note 3: The developing solution must be replaced for each analysis in
order to obtain reproducible developing conditions.

5.2.3.  An approximately 5 % solution of unsaponifiable matter (5.1.5) in chlo-
roform is prepared and 0,3 ml of the solution is streaked as a uniform
strip of minimum thickness, using the 100 pl microsyringe, on a TLC
plate at approximately 2 cm from the bottom of the TLC plate. Aligned
with the origin, 2 to 3 pl of the aliphatic alcohols reference solution
(4.11) are spotted for the identification of the aliphatic alcohols band
after development has been completed.

5.2.4. Place the plate inside the development tank as stated in 5.2.2. The
ambient temperature should be maintained between 15 and 20 °C.
Immediately close the chamber with the cover and allow to elute until
the solvent front reaches approximately 1 cm from the upper edge of the
plate.

The plate is then removed from the development chamber and the
solvent evaporated under a hot air current or the plate is left for a
while under the extractor hood.

Vv M28
T 525. A lemezt kis mértékben és egyenletesen be kell permetezni 2,7-diklor-
fluoreszcein oldattal, amikor ultraibolya fényben nézik azt. Az alifas
alkoholsavokat a referenciaoldat foltjaival torténd Gsszehasonlitas alapjan
lehet felismerni: jelolje be a savok hatarait fekete ceruzaval; egyiittesen
korvonalazva az alifas alkoholok savjat és a kozvetleniil felette 1évo
savot, amely a terpénes alkoholok savja (4. megjegyzés).

4. megjegyzés: Az alifas alkoholok savjat és a terpénes alkoholok savjat
csoportositani kell, tekintettel arra, hogy egyes alifas
alkoholok atvandorolhatnak a triterpénes alkoholok
sdvjaba. A VRK elvélasztasra példa talalhato a fiiggelék
1. abrajaban.

5.2.6. A kijelolt teriileten talalhato szilikagélt kaparja le egy fémspatulaval. Az
eltavolitott és aprora zizott anyagot tegye egy szlrétolcsérbe (3.7.).
Adjon hozza 10 ml forrd kloroformot és alaposan keverje Ossze féms-
patula segitségével, majd vakuumban sziirje le, a sziirletet gyiijtse Ossze
a kupos feneki lombikban (3.8.), amely a szir6tolcsérhez van
csatlakoztatva.

A tolcsérben bennmaradd szilikagélt mossa ki haromszor etil-éterrel
(minden alkalommal megkdzelitéleg 10 ml-rel), a sziiredéket gytijtse
ugyanabba a tdlcsérhez csatlakoztatott lombikba. Pérolja be a sziiredéket
megkozelitdleg 4-5 ml térfogatira, és a maradék oldatot toltse egy 10
ml térfogatt kémcsébe (3.9.), amelynek stlyat elézdleg lemérte; a
kémcsovet gyenge nitrogénaramban kismértékii melegitéssel parolja be.
Oldja fel ismét a maradékot néhany csepp acetonnal, ismét szaritsa meg,
parolja, majd helyezze egy kemencébe 105 °C hémérsékletre 10 percre,
ezutan vegye ki, hiitse le szaritdberendezésben és mérje meg a stlyat.

A kémcsdben 1évé maradvany az alkoholos frakciobol all.

vYM19
5.3. Preparation of the trimethylsilyl ethers

5.3.1.  The reagent for silylation, consisting of a mixture of 9:3:1 by volume
(Note 5) of pyridine-hexamethyldisilazane-trimethylchlorosilane in the
proportion of 50 pl for each milligram of aliphatic alcohols, is added
to the test tube containing the alcoholic fraction, avoiding all absorption
of moisture (Note 6).
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Note 5: Solutions which are ready for use are available commercially.
Other silanising reagents such as, for example, bis-trimethyl-
silyl, trifluor acetamide + 1 % trimethyl chlorosilane, which has
to be diluted with an equal volume of anhydrous pyridine, are
also available.

Note 6: The slight opalescence which may form is normal and does not
cause any interference. The formation of a white floc or the
appearance of a pink colour are indicative of the presence of
moisture or deterioration of the reagent. If these occur the test
must be repeated.

5.3.2.  Stopper the test tube, shake carefully (without overturning) until the
aliphatic alcohols are completely dissolved. Stand for at least 15 minutes
at ambient temperature and then centrifuge for a few minutes. The clear
solution is ready for gas chromatographic analysis.

5.4. Gas chromatography analysis
5.4.1. Preliminary operations, column packing

5.4.1.1. Fit the column in the gas chromatograph, attaching the inlet end to the
injector connected to the splitting system and the outlet end to the
detector. Carry out a general check of the gas chromatography assembly
(tightness of gas fittings, efficiency of the detector, efficiency of the
splitting system and of the recording system, etc.).

5.4.1.2. If the column is being used for the first time it is recommended that it
should be subjected to conditioning. A little carrier gas is passed through
the capillary column and then the gas chromatography assembly is swit-
ched on and gradually heated until a temperature not less than 20 °C
above the operating temperature (see Note 7) is attained. That tempera-
ture is held for not less than two hours and then the assembly is brought
to the operating conditions (regulation of gas flow, split flame ignition,
connection to the electronic recorder, adjustment of the temperature of
the capillary column oven, the detector and the injector, etc.) and the
signal is adjusted to a sensitivity not less than twice the highest level
contemplated for the execution of the analysis. The course of the base
line must be linear, without peaks of any kind, and must not drift. A
negative straight-line drift indicates leakage from the column connecti-
ons; a positive drift indicates inadequate conditioning of the column.

Note 7: The conditioning temperature shall be at least 20 °C less than
the maximum temperature contemplated for the liquid phase
employed.

5.4.2. Choice of operating conditions

5.4.2.1. The guideline operating conditions are as follows:

— column temperature: the initial isotherm is set at 180 °C for eight
minutes and then programmed at 5 °C/minute to 260 °C and a
further 15 minutes at 260 °C,

— temperature of evaporator: 280 °C,

— temperature of detector: 290 °C,

— linear velocity of carrier gas: helium 20 to 35 cm/s, hydrogen 30 to
50 cm/s,

— splitting ratio: 1:50 to 1:100,

— sensitivity of instrument: 4 to 16 times the minimum attenuation,
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— sensitivity of recording: 1 to 2 mV fs,
— paper speed: 30 to 60 cm/h,
— quantity of substance injected: 0,5 to 1 pl of TMSE solution.

The above conditions may be modified according to the characteristics
of the column and of the gas chromatograph to obtain chromatograms
satisfying the following conditions:

— alcohol Cyq retention time shall be 18 = 5 minutes,

— the alcohol C,, peak shall be 80 + 20 % of the full scale value for
olive oil and 40 + 20 % of the full scale value for seed oil.

5.4.2.2. The above requirements are checked by repeated injection of the stan-
dard TMSE mixture of alcohols and the operating conditions are
adjusted to yield the best possible results.

5.4.2.3. The parameters for the integration of peaks shall be set so that a correct
appraisal of the areas of the peaks considered is obtained.

5.4.3. Analytical procedure

5.4.3.1. Using the microsyringe of 10 pl capacity draw in 1 pl of hexane
followed by 0,5 pl of air and subsequently 0,5 to 1 pl of the sample
solution; raise the plunger of the syringe further so the needle is
emptied. Push the needle through the membrane of the injection unit
and after one to two seconds inject rapidly, then slowly remove the
needle after some five seconds.

5.4.3.2. Recording is effected until the TMSE of the aliphatic alcohols present
have been eluted completely. The base line shall always correspond to
the requirements of 5.4.1.2.

VY M28
5.4.4. A csucsok azonositasa
Az egyes csucsok azonositidsa a retencids idé alapjan és az azonos

koriilmények kozott analizdlt TMSE keverék Osszehasonlitdsaval torté-
nik.

A 3. fuggelék 2. abrajan lathaté egy példa a finomitott olivaolaj alko-
holos frakcidjanak gazkromatogramjara.

YM19
5.4.5. Quantitative evaluation

5.4.5.1. The peak areas of 1-eicosanol and of the aliphatic alcohols Cy, Cy4, Cyg
and C,g are calculated by electronic integration.

5.4.5.2. The contents of each aliphatic alcohol, expressed in mg/1 000 g fatty
substance, are calculated as follows:

A -m, - 1000
alcohol x = ———
A,rm
where:
A, = area of the alcohol peak x
A, = area of 1-eicosanol
mg = mass of l-eicosanol in milligrams
m = mass of sample drawn for determination, in grams.
6. EXPRESSION OF THE RESULTS

The contents of the individual aliphatic alcohols in mg/1 000 g of fatty
substance and the sum of the ‘total aliphatic alcohols’ are reported.
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Fiiggelék
Példa VRK-elvalasztasra és kromatogram példak
1. abra

Az olivaolaj hexan-dietil-éterrel (65/35) elualt nem szappanosithaté
frakci6janak vékonyréteg-kromatografias lemeze

e

® -

1 Cy¢ alkohol
C3q alkohol
C,q alkohol

Szterinek
Alifas alkoholok
Triterpénes alkoholok

O o w »

Cy0-20-26.30 alkoholkeverékek Szkvalén

wm R~ W

Extra szliz nem szappanosithat6
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2. dabra

Egy finomitott olivaolaj alkoholos frakciojanak kromatogramja

10

e N JBEW

1 = Fitol 5 = Cy4 alkohol 9 = 24-Metilén-cikloartenol
2 = Geranil-geraniol 6 = C,4 alkohol 10 = Citrostadienol
3 = C, alkohol (IS) 7 = C,g alkohol 11 = Ciklobranol

4 = C,, alkohol 8 = Cikloartenol
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3. dabra
Finomitott olivaolaj és egy masodik centrifugalason atesett olivaolaj alifas és triterpénes
alkoholjai
3 : o
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1 = Fitol 5 = Cyy alkohol 9 = 24-Metilén-cikloartenol
(24MeCA)
2 = Geranil-geraniol (CX) 6 = C,4 alkohol 10 = Citrostadienol
3 = C, alkohol 7 = Cy,g alkohol 11 = Ciklobranol

4 = C,, alkohol 8 = Cikloartenol (CA)
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XX. MELLEKLET

A viasz-, valamint a zsirsav-metilészter-és zsirsav-etilészter-tartalom
kapillaris gazkromatografiaval torténé meghatiarozasanak moédszere

1. A MODSZER CELJA

A modszer célja az olivaolaj viasz-, zsirsav-metilészter- és zsirsav-
etilészter-tartalmanak meghatarozasa. Az egyes viaszok és alkilészterek
elvalasztasa a szénatomszam alapjan torténik. Javasolt a modszer alkal-
mazasa az olivaolaj és az olivapogacsa-olaj megkiilonboztetésére, vala-
mint az extra sziiz olivaolaj mindségének meghatarozasara, mivel
alkalmas az extra sziiz olivaolajbodl és alacsonyabb mindségli olajbol
— legyen az sziiz, lampante vagy valamely szagtalanitott olaj —
megtéveszté szandékkal 1étrehozott keverékek azonositasara.

2. ALAPELV

Megfeleld belsé standardok hozzaadasa az olajhoz, majd frakcionalas
kromatografias eljaras segitségével hidratéltszilikagél-oszlopon. A vizs-
galati koriilmények kozott elualt (a triacilglicerineknél kisebb polari-
tast) frakcio levalasztasa, majd kapillaris gazkromatografia segitségével
torténd kozvetlen elemzése.

3. ESZKOZOK
3.1. 25 ml-es térfogati Erlenmeyer-lombik,
3.2. 15,0 mm belsé atmérdjii, 3040 cm hosszii folyadékkromatografias

iivegoszlop megfeleld csappal,

3.3. kapillarisoszloppal torténd hasznalatra alkalmas gazkromatograf,
kozvetleniil az oszlopra torténd injektalasra alkalmas rendszerrel,
amely a kovetkezd részekbol all:

33.1. termosztatvezérlésii kemence homérséklet-programozassal,

33.2. kozvetleniil az oszlopra torténé injektalasra alkalmas hideg befecsken-
dez6 rendszer,

3.3.3. langionizacios detektor és konverter-erdsito,

334. regisztralé-integralé berendezés (1. megjegyzés) a konverter-erdsitovel
(3.3.3. pont) torténd haszndlatra, melynek valaszideje nem haladja meg
az egy masodpercet, ¢és valtoztathatd papirsebességi,

1. megjegyzés: Lehetséges olyan informatizalt rendszerek hasznalata is,
amelyek alkalmasak a gazkromatografiai adatok szami-
togépes feldolgozasara.

3.3.5. omlesztett szilicium-dioxidbol késziilt, 8-12 m  hosszisagy,
0,25-0,32 mm bels6é atmérdji, beliilrdl egyenletesen 0,10-0,30 pum
rétegvastagsagu folyadékfazissal (2. megjegyzés) boritott (a viaszok,
zsirsav-metilészterek és zsirsav-etilészterek elemzésére szolgald)
kapillarisoszlop,

2. megjegyzés: E célra hasznalhatok a kereskedelmi forgalomban 1évo
megfelel folyadékfazisok, mint az SE52, SE54 stb.

3.4. 10 pl térfogatth mikrofecskendé kozvetleniil az oszlopra torténé injek-
talashoz, keményitett tiivel,

3.5. elektromos razéberendezés,
3.6. rotacios beparlo,
3.7. tokos kemence,

3.8. analitikai mérleg, = 0,1 mg-os mérési pontossaggal,
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3.9. szokvanyos laboratoriumi tivegeszkozok.

4. REAGENSEK

4.1. szilikagél, 60-200 um mesh. Helyezze a szilikagélt az 500 °C homér-
sékletii tokos kemencébe legalabb négy ora hosszara. Hagyja lehiilni,
majd adjon hozzd a felhasznalt szilikagél mennyisége 2 %-anak
megfeleld vizmennyiséget. Alaposan razza fel a sirli szuszpenziot,
hogy homogénné valjék, majd hasznalat el6tt legalabb 12 oran
keresztiil tartsa a szaritoberendezésben.

4.2. n-hexan, kromatografia vagy maradékvizsgalat céljara alkalmas (a tisz-
tasagot ellendrizni kell).

FIGYELEM! Gozei a levegével keveredve gyulékony elegyet alkotnak!
A vizsgalathoz tavolitson el minden gyujtoforrast (héforras, szikra,
nyilt lang)! Gy6z6djon meg rola, hogy az iivegek mindig jol le
legyenek zarva! Hasznalat soran gondoskodjon megfeleld szell6zésrol!
Elézze meg a gozfelhalmozdodast és tavolitson el minden tlizveszélyes
targyat, pl. a nem éghetetlen anyagokbol késziilt fiitéberendezéseket és
elektromos késziilékeket! Az anyag belélegezve idegsejt-karosodast
okozhat. Ne I¢legezze be a gdzt! Sziikség esetén hasznaljon megfeleld
1¢élegeztetd berendezést! Szembe és borre ne keriiljon!

4.3. Etil-éter, kromatografia céljara alkalmas.

FIGYELEM! Kiemelten tlizveszélyes és kozepesen toxikus anyag!
Bdrrel érintkezve irritaciot okoz. Belégzése karos. Szemkarosodast
okozhat. Késleltetett karos hatdsokat okozhat. Robband peroxidokat
képezhet. Gézei a levegdvel keveredve gyulékony elegyet alkothatnak.
A vizsgalathoz tavolitson el minden gytjtoforrast (héforras, szikra,
nyilt lang)! Gy6z6djon meg rola, hogy az iivegek mindig jol le
legyenek zarva! Hasznalat soran gondoskodjon megfelel$ szell6zésrol!
El6zze meg a gbzfelhalmozddast és tavolitson el minden tlizveszélyes
targyat, pl. a nem éghetetlen anyagokbol késziilt fiitéberendezéseket és
elektromos késziilékeket! Ne parolja szarazra, illetve majdnem teljesen
szarazra! Viz vagy mas megfeleld redukaloszer hozzaadasaval mérsé-
kelhet6 a peroxidképzddés. Ne igya meg az anyagot! Ne Iélegezze be a
gbzt! Keriilje a hosszan tartd vagy ismételt borkontaktust!

44. n-heptan, kromatografia céljara alkalmas, vagy izo-oktan.

FIGYELEM! Tizveszélyes anyag! Belégzése karos. A vizsgalathoz
tavolitson el minden gyuajtoforrast (héforras, szikra, nyilt lang)!
Gy6z6djon meg rdla, hogy az iivegek mindig jol le legyenek zarva!
Hasznalat soran gondoskodjon megfelelé szelldzésrol! Ne 1élegezze be
a gbzt! Keriilje a hosszan tartdé vagy ismételt bérkontaktust!

4.5. Lauril-arachidat 0,05 % (m/v) standard oldata (3. megjegyzés)
heptanban (bels6 standard viaszhoz).

3. megjegyzés: Palmitil-palmitat, mirisztil-sztearat és arachidil-laureat
egyarant hasznalhato.

4.6. Metil-heptadekanoat 0,02 % (m/v) standard oldata heptinban
(bels6 standard metil- és etilészterekhez).

4.7. Szudéan 1 (1-fenilazo-2-naftol).
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4.8. Vivogaz: hidrogén vagy hélium, gazkromatografia céljara alkalmas
tisztasagban.

FIGYELMEZTETES

Hidrogén. Nyomas alatt kiemelten tiizveszélyes. A vizsgéalathoz tavo-
litson el minden gyujtoforrast (héforrds, szikra, nyilt lang) és a nem
éghetetlen anyagokbol késziilt elektromos késziilékeket! Gy6zddjon
meg rdla, hogy a hasznalaton kiviili palack szelepe zarva legyen!
Mindig hasznaljon nyoméscsokkent6t! Mieltt kinyitnd a szelepet,
csokkentse a nyomascsokkentd rugdjanak feszességét! A szelep nyita-
sakor ne alljon a kieresztdnyilas elé! Hasznalat soran gondoskodjon
megfelelé szell6zésrdl! Ne vezessen hidrogént egyik palackbdl a
masikba! Ne keverje a palackban 1évé gazt! Gondoskodjon roéla,
hogy a palack ne borulhasson fel! Ne tegye ki a palackot napfénynek
vagy egyeb héforrasnak! Tartsa a palackot rozsdamentes kdrnyezetben!
Ne hasznaljon sériilt vagy cimke nélkiili palackot!

Hélium. Nagy nyomason stiritett gaz. Csokkenti a belélegezheté oxigén
megfeleld szell6zésrl! Nem megfeleld szell6zés esetén ne menjen a
tarolotérbe! Mindig hasznaljon nyomascsokkent6ét! Mieldtt kinyitna a
szelepet, csokkentse a nyomascsokkentd rugdjanak feszességét! Ne
vezessen gazt egyik palackbdl a masikba! Gondoskodjon réla, hogy a
palack ne borulhasson fel! A szelep nyitasakor ne alljon a kiereszto-
nyilas elé! Ne tegye ki a palackot napfénynek vagy egyéb héforrasnak!
Tartsa a palackot rozsdamentes kornyezetben! Ne hasznaljon sériilt
vagy cimke nélkiili palackot! Ne lélegezze be a gazt! Kizarolag ipari
céllal hasznalhato fel.

4.9. Segédgazok:

— Hidrogén, gazkromatografia céljara alkalmas tisztasagban.

— Levegd, gazkromatografia céljara alkalmas tisztasagban.

FIGYELMEZTETES

Leveg6. Nagy nyomason siiritett gaz. Eghetd anyagok jelenlétében
6vatosan kezelend, mivel nagy nyomdson a levegdben talalhatd
legtobb szerves vegyiilet ongyulladasi hémérséklete jelentdsen csokken.
Gy6z6djon meg rola, hogy a hasznéalaton kiviili palack szelepe zarva
legyen! Mindig hasznaljon nyomascsokkent6t! Miel6tt kinyitna a szele-
pet, csokkentse a nyomascsokkentd rugdjanak feszességét! A szelep
nyitasakor ne alljon a kieresztényilas elé! Ne vezessen gazt egyik
palackbol a masikba! Ne keverje a palackban 1év6 gazt! Gondoskodjon
rola, hogy a palack ne borulhasson fel! Ne tegye ki a palackot
napfénynek vagy egyéb hoforrasnak! Tartsa a palackot rozsdamentes
kornyezetben! Ne hasznaljon sériilt vagy cimke nélkiili palackot! Az
ipari felhasznalasra szant levegét nem szabad belélegezni és 1élegeztetd
berendezésekben alkalmazni.

5. ELJARAS
5.1 A Kkromatografias oszlop el6készitése

Készitsen szuszpenzidt 15 g szilikagélb6l (4.1. pont) és n-hexanbol
(4.2. pont), és toltse az oszlopba (3.2. pont). Hagyja magatol leiile-
pedni. Teljes iilepedés utan elektromos razoberendezéssel tomoritse,
hogy homogénebb kromatografias réteget kapjon. Az esetleges szeny-
nyezOdések eltavolitasa érdekében 30 ml n-hexdnnal mossa at az
oszlopot. Az analitikai mérleg (3.8. pont) segitségével mérjen pontosan
500 mg mintat a 25 ml térfogatt lombikba (3.1. pont), majd a feltéte-
lezett viasztartalom fiiggvényében adjon hozza megfelelé mennyiségi
bels6 standardot (4.5. pont), azaz adjon hozza olivaolaj esetén 0,1 mg,
olivapogacsa-olaj esetén 0,25-0,5 mg lauril-arachidatot, az olivaola-
jokhoz pedig 0,05 mg metil-heptadekanoatot (4.6. pont).
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Az ily modon elékészitett mintat 2 x 2 ml n-hexan (4.2. pont) segit-
ségével vigye fel a kromatografias oszlopra.

Hagyja lefutni az oldatot 1 mm-rel az abszorbens felszine folé. Ismét
mossa at az oszlopot 99:1 aranyt n-hexan/etil-éter eleggyel, és gylijtson
Ossze 220 ml-t ugy, hogy 10 masodpercenként megkozelitdleg 15
csepp folyjon at. (Az igy kapott frakciéo tartalmazza a metil- és
etilésztereket és viaszokat.) (4. megjegyzés) (5. megjegyzés).

4. megjegyzés: A 99:1 aranyl n-hexan/etil-éter keveréket minden nap
frissen kell elkésziteni.

5. megjegyzés: A viaszok megfeleld elualédasanak vizualis ellenérzése
érdekében a mintaoldathoz hozzdadhat 100 pl szudan 1
szinezGanyagot, az eluald elegy 1 %-a aranyaban.

A szinez$anyag retencios ideje a viaszoké és a triacilg-
licerineké kozott helyezkedik el. Ezért amikor a szine-
zGanyag eléri a kromatografias oszlop aljat, fiiggessze
fel az elualast, ekkorra ugyanis valamennyi viasz
elualodott.

Az igy kapott frakciokat a rotacids beparloban parolja szarazra, amig az
oldészer majdnem teljesen eltiinik beléle. Az olddszer utolsd 2 ml-ét
gyenge nitrogénarammal tavolitsa el. Gytijtse Ossze a metil- és etilész-
tereket tartalmazd frakciot 2-4 ml n-heptdnnal vagy izo-oktdnnal
higitva.

5.2. Gazkromatografias elemzés
5.2.1. Eldzetes miiveletek

Az oszlopot illessze be a gazkromatografba (3.3. pont) ugy, hogy az
oszlop bemenetét az oszlopra szerelt (,,on-column”) rendszerhez, az
oszlop kimenetét pedig a detektorhoz csatlakoztatja. Ellendrizze a gazk-
romatografias berendezést (gazszerelvények szorossaga, a detektor haté-
konysaga, a regisztralo rendszer hatékonysaga stb.).

Az elsé alkalommal hasznalt kapillarisoszlopokat ajanlatos kondicio-
nalni. Favasson at egy kevés gazt az oszlopon, majd kapcsolja be a
gazkromatografias berendezést. Melegitse fokozatosan addig, amig
koriilbeliil 4 ora elteltével el nem éri a 350 °C homérsékletet.

Ezt a homérsékletet tartsa legalabb két oran keresztiil, majd hozza a
berendezést lizemi koriilmények ko6zé (gazaram szabalyozasa, bonto-
lang begyujtasa, csatlakoztatds az elektronikus regisztrald berende-
zéshez [3.3.4 pont], az oszlophémérséklet szabalyozasa a kemencén,
a detektor szabalyozasa stb.). Rogzitse a jelet az elemzés elvégzéséhez
sziikségesnél legalabb kétszer nagyobb érzékenység mellett. Az alap-
vonalnak linedrisnak, mindennemii csucstol és drifttl mentesnek kell
lennie.

A negativ egyenes vonalu drift az oszlop illesztékeinek tokéletlenségét,
mig a pozitiv drift az oszlop nem megfeleld kondicionalasat jelzi.

5.2.2. Az iizemi kériilmények megvalasztisa a viaszok, valamint a metil- és
etilészterek esetében (6. megjegyzés)

Az iizemi koriilmények altalaban az alabbiak:
— Oszlophémérséklet:

20 °C/perc 5 °C/perc

kiindulasi hémérséklet 80 °C (1) ——— 140 °C
335 °C (20)

— Detektor hémérséklete: 350 °C.

— Befecskendezett anyag mennyisége: 1 pl n-heptan-oldat (2—4 ml).
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— Vivlgaz: hélium vagy hidrogén, a kivalasztott gaz szamara opti-
malis linearis sebességgel (lasd az A. fliggeléket).

— Berendezés érzékenysége: a fenti koriilményeknek megfelel6en.

6. megjegyzés: Tekintettel a magas véghémérsékletre, pozitiv drift
eléforduldsa megengedhetd, amely azonban nem halad-
hatja meg a teljes skalaérték 10 %-at.

A fenti feltételek az oszlop és a gazkromatograf jellemzdinek megfele-
16en modosithatok, hogy a kapott kromatogramok lehetdvé tegyék vala-
mennyi viasz, illetve zsirsav-metilészter és zsirsav-etilészter levalaszta-
sat, valamint hogy a csticsok kielégitden elkiilonithetdek legyenek (lasd
a 2., 3. és 4. abrat), mikozben a lauril-arachidat bels6 standard retencios
ideje 18 + 3 perc. A viaszok legreprezentativabb cstcsanak a teljes
skalaérték 60 %-4andal nagyobbnak kell lennie, mig a metil- és etilész-
terek esetében a metil-heptadekanoat belsé standardnak el kell érnie a
teljes skalaértéket.

A cstcsok integralasi paramétereit Ggy kell meghatarozni, hogy lehe-
tové valjon az érintett cscsok alatti teriiletek pontos becslése.

5.3. Az elemzés menete

A 10 pl térfogatt mikrofecskendd segitségével szivjon fel 10 pl oldatot,
majd a mikrofecskendd dugattytijat felfelé mozgatva iiritse ki a tiit. A
tiit vezesse be a befecskendezd rendszerbe, majd egy-két masodperc
elmultaval gyorsan fecskendezze be az oldatot. Koriilbeliil 6t masod-
perc elteltével finoman hizza ki a tiit.

Addig folytassa a rogzitést, ameddig a viaszok vagy sztigmasztadiének
teljesen elualodtak, attol fiiggden, hogy melyik frakcio analizisét végzi.

Az alapvonalnak minden esetben meg kell felelnie az eldirt feltételek-
nek.

5.4. A csucsok azonositasa

Az egyes cslicsok azonositasat a retencids id6 alapjan, az azonos koriil-
mények kozott analizalt, ismert retencids idejii viaszkeverékekkel
Osszehasonlitva kell végezni. Az alkilészterek azonositasa az olivaola-
jokban talalhato fobb zsirsavak (palmitinsav és olajsav) metil- és
etilésztereinek keverékei alapjan torténik.

Az 1. abran egy sziiz olivaolaj viaszkromatogramja lathat6. A 2. és a 3.
abran két, kiskereskedelmi forgalomban kaphato extra sziiz olivaolaj
kromatogramja lathatd, metil- és etilészterekkel, illetve azok nélkiil.
A 4. abra egy csicsmindségili extra szliz olivaolaj és egy 20 %-ban
szagtalanitott olajjal kevert ugyanilyen olaj kromatogramjat mutatja.

5.5. A viasztartalom mennyiségi értékelése

Az integralé berendezés segitségével hatarozza meg a lauril-arachidat
bels6 standardnak és a nyilt szénlanci C,yp—Cyg-08 észtereknek
megfeleld csucsok alatti teriiletet.

A teljes viasztartalom mg/kg zsir alakban torténé meghatarozasahoz
adja Ossze az egyes viaszok mennyiségét, az alabbiak szerint:

, (ZA,) *m, - 1000
viaszok(mg/kg) = ——————
( Ay 'm
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ahol
A, = az egyes észterek csucsa alatti teriilet, a szamitogép altal hasz-
nalt mértékegységben
A, = a lauril-arachidat bels6 standard csucsa alatti teriilet, a szami-
togép altal hasznalt mértékegységben
mg = a hozzdadott lauril-arachidat belsé standard tomege milli-
grammban
m = a meghatarozni kivant minta tomege grammban.
5.5.1. A metil- és etilészterek mennyiségi értékelése
Az  integraldo  berendezés  segitségével  hatarozza meg a
metil-heptadekanoat belsé standardnak, a Ci4-0s és a Cig-0s zsirsavak
metilésztereinek és etilésztereinek megfelel csucsok alatti teriiletet.
Hatarozza meg az egyes alkilészterek mennyiségét mg/kg zsir alakban,
az alabbiak szerint:
A, - mg - 1000
z t k — X S.
észter(mg/kg) AL m
ahol
Ay = az egyes Ci4-05 és Cig-as észterek csicsa alatti teriilet, a
szamitogép altal hasznalt mértékegységben
A; = a metil-heptadekanoat belsd standard csucsa alatti teriilet, a
szamitogép altal hasznalt mértékegységben
mg = a hozzaadott metil-heptadekanoat belsé standard tomege milli-
grammban
m = a meghatdrozni kivant minta tdmege grammban.
6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A kiilonbozd C49—Cye-0s viasztartalmak dsszegét (7. megjegyzés) mg/kg
zsir alakban tiintesse fel.

Tiintesse fel a teljes C;4—Cg-as metilészter- és etilészter-tartalmat, vala-
mint a ketté Osszegét.

Az eredményeket a kozelebbi mg/kg értékre kell kerekiteni.

7. megjegyzés: A meghatdrozandd mennyiségek a paros szénatom-
szamu Cyy—Cye-0s észtereknek megfeleld cstcsoknal
leolvashato értékek, ahogy azt a mellékelt abran lathato
kromatogramminta (az olivaolaj viasztartalma) mutatja.
Amennyiben a Cyg-észter duplan jelenik meg, javasolt
helyette egy olivapogacsa-olaj viasztartalmat elemezni,
ahol a Cyq tllstlya miatt a megfeleld csics konnyen
azonosithato.

Tiintesse fel a jelen 1évé etil- és metilészterek aranyat.
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1. dbra
Gazkromatogram-minta egy olivaolaj viaszfrakciéjarol (')
30 .00(] 1
I.S.
25.00
20 .00
15.00
4
3
10 .00
2
' H
500 3'
]I
0004 —_— ]
1 6
T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35
Jelmagyarazat:

Az 5-8 perc retencios ideji zsirsav-metilészterek és zsirsav-etilészterek csucsai

I.S. = lauril-arachidat

1 = diterpén észterek

242" = Cyg-es észterek

3+3" = Cyy-es észterek

4+4" = Cyy-es észterek

5 = Cyg-0s észterek

6 = szterinészterek és triterpén alkoholok

(") A szterinészterek elualdédasa utan a kromatografias vonalon nem mutatkozhatnak jelentés csucsok (triacilgli-
cerinek).
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2. abra

Egy sziiz olivaolajban talilhaté metilészterek, etilészterek és viaszok

Jelmagyarazat:

1

NowoN

metil C;¢

etil Ciq
metil-heptadekanoat
metil Cg

etil Cyg

szkvalén
lauril-arachidét L.S.
diterpén észterek
viaszok

szterinészterek €s triterpén észterek
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3. abra

Egy extra sziiz olivaolajban taldlhaté metilészterek, etilészterek és viaszok

Jelmagyarazat:

1

Nowoo

aQ w » v

metil-heptadekanoat
metil C;g

etil Cyg

szkvalén
lauril-arachidat L.S.
diterpén észterek
viaszok

szterinészterek és triterpén észterek
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4. dbra

Egy extra sziiz olivaolaj és egy szagtalanitott olajjal kevert ugyanilyen olaj kromatogramjinak

részlete

DEO_20
100

Exira Vergine +

23-Mar-2007
C.M. lab 0G2
Scan E+

TIC
3.858

Extra Vergine base

W%

T
Scan EM
TIC
6.00e8

8.000

Jelmagyarazat:

1 metil-mirisztat I.S.

metil-palmitat
etil-palmitat
metil-heptadekanoat I.S.
metil-linoleat
metil-oleat
metil-sztearat
etil-linoleat

etil-oleat

S O W NN N R~ W N

—_—

etil-sztearat

T as00 | 900 | 980

10.000



01991R2568 — HU — 04.08.2016 — 029.001 — 127

VY M23

A. fiiggelék
A gaz linedris sebességének meghatarozasa

Fecskendezzen 1-3 pl metant (vagy propant) a normal {izemi koriilményekre
beallitott gazkromatografias berendezésbe. Mérje meg a gaz oszlopon torténd
ataramlasanak idejét a befecskendezés pillanatatol a cstics kiemelkedésének pilla-
nataig (tM).

A linedris sebességet (cm/mp) az L/tM képlettel kell meghatarozni, ahol L az
oszlop cm-ben megadott hosszlisaga, tM pedig a masodpercben mért ido.

VM28
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XXI. MELLEKLET

A 8. cikk (2) bekezdésében emlitett, olivaolajokon végzett megfeleloségi ellendrzések eredményei

Erzékszervekkel meghatarozhato

Cimkézés Kémiai paraméterek jellemzk () Végkovetkeztetések
Hatérérté-
Szarma- Az cllen- keken Ha igen Gylimol-
Minta | Kategéria | zasi Orzés | Hivatalos | Eredet- | Tdroldsi | Hibds | Olvasha- | \ypqpy ) | KV es6 | 5™ g @) | Hibames 1 Gssceoi | M ) | SEIKSEESS | qieis
. helyszi- név megjeldlés | feltételek |informacié tosag paramé- 5 (2 dian i intézkedés
orszag ) ezek? (%) median
ne (1) terek
I/N

(") Belsd piac (sajtold, palackozok, kiskereskedelmi fazis), export, import.
(®>) Az olivaolaj I. mellékletben felsorolt jellemzéinek mindegyikéhez tartozik egy kod.

(®) Megfelelé/nem megfeleld.

(*) Olivaolaj és pogacsaolaj esetében nem sziikséges megadni.
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