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AZ EUROPAI KOZOSSEGEK HIVATALOS LAPJA

L 248/1

A BIZOTTSAG 2568/91/EGK RENDELETE
(1991. jalius 11.)

az olivaolaj és az olivamaradék-olaj jellemz3irdl és az ezekre vonatkozé elemzési modszerekr6l

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurépai Gazdasdgi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre,

tekintettel a legutébb a 3577/90/EGK rendelettel () médositott,
az olajok és zsirok piaca kozos szervezésének 1étrehozdsarél szé-
16, 1966. szeptember 22-i 136/66/EGK tandcsi rendeletre (2) és
kiilonosen annak 35a. cikkére,

mivel a 136/66/EGK rendelet melléklete tartalmazza az egyes tag-
dllamokban, a Kozosségen beliil és a harmadik orszdgokkal foly-
tatott kereskedelemben forgalmazott olivaolajok ¢és az
olivamaradék-olajok jellemzését és meghatdrozasat;

mivel az érintett termékek tisztasdgdnak és minGségének szava-
toldsa érdekében, mas fenndlld rendelkezések sérelme nélkiil a
kiilonboz4 tipusi olajok megkiilonboztetésére meg kell hatdrozni
fizikai és kémiai jellemzGiket és a sztizolaj érzékszervekkel meg-
hatdrozhat6 jellemzdit;

mivel a kiilonboz4 tipusi olajok jellemzdit a Kozosség egész terii-
letén azonos mddon kell meghatdrozni; mivel ebbdl a célbdl ki
kell alakitani a vegyi elemzés és érzékszervi értékelés kozosségi
modszereit; mivel egy dtmeneti idszakra engedélyezni kell a tag-
allamokban hasznalt egyéb analitikai mddszerek alkalmazasat is,
azzal a feltétellel, hogy amennyiben eltérés mutatkozik az ered-
mények kozott, akkor a kozos modszer segitségével kapott ered-
mény a meghatdrozo;

mivel az olivaolajok fizikai és kémiai jellemzd8inek és az elemzés
moédszereinek meghatdrozdsa a Kombindlt Nomenklatira 15.
drucsoportja kiegészitd megjegyzéseinek médositdsat vonja maga
utan;

mivel a sziizolaj érzékszervekkel meghatdrozhaté jellemzdinek
értékelése magdban foglalja valogatott és szakképzett kostol6i
csoportok feldllitasat; mivel meg kell hatdrozni az ilyen rendszer

() HLL 353,1990.12.17., 23. 0.
() HL 172, 1966.9.30., 3025/66. o.

felallitdsdhoz szitkséges id6t; mivel tekintetbe véve azokat a prob-
lémadkat, amelyek néhany tagdllam esetén ezeknek a kdstoldi cso-
portoknak a felallitisa sordn felmeriilhetnek, engedélyezni kell
mds tagdllamokban miikodd kostoldi csoportok igénybevételét;

mivel annak biztositdsdra, hogy az oliva-maradékanyagok beho-
zatalara alkalmazott lefolozések rendszere megfelelen miikod-
jon, egységes mddszert kell megéllapitani a szoban forgd termé-
kek olajtartalmanak meghatdrozasara;

mivel a kereskedelem megzavardsanak elkeriilése érdekében ren-
delkezni kell az ennek a rendeletnek a hatdlybalépését megel6-
z8en csomagolt olajok korldtozott idén beliil torténd felhaszna-
ldsarol;

mivel hatdlyon kiviil kell helyezni a legutobb az 1858/88/EGK
rendelettel (3) médositott 1058/77/EGK bizottsdgi rendeletet (*);

mivel az Olaj- és Zsirpiaci Iranyitobizottsdg nem nyjtott be véle-
ményt az elnoke dltal meghatdrozott hatdridén beliil,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

1. cikk

(1) Azok az olajok, amelyeknek jellemzdi megegyeznek az e ren-
delet I. mellékletének 1., 2. és 3. pontja szerintiekkel, sz{iz oliva-
olajnak mindsiilnek a 136/66/EGK rendelet mellékletének 1a), b)
és ¢) pontja értelmében.

(2) Az az olaj, amelynek jellemz6i megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 4. pontja szerintiekkel, lampante sziiz olivao-
lajnak mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 1d) pontja
értelmében.

(3) Az az olaj, amelynek jellemz6i megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 5. pontja szerintiekkel, finomitott olivaolajnak
mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 2. pontja értelmé-
ben.

() HLL166. 1988.7.1, 10. o.
(4 HLL128.,1977.5.24, 6. 0.
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(4) Az az olaj, amelynek jellemz8i megegyeznek az e rendelet
L. mellékletének 6. pontja szerintiekkel, tiszta olivaolajnak ming-
sil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 3. pontja értelmében.

(5) Az az olaj, amelynek jellemz8i megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 7. pontja szerintiekkel, olivamaradék-olajnak
mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 4. pontja értelmé-
ben.

(6) Az az olaj, amelynek jellemz8i megegyeznek az e rendelet
L. mellékletének 8. pontja szerintiekkel, finomitott olivamaradék-
olajnak mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 5. pontja
értelmében.

(7) Az az olaj, amelynek jellemz8i megegyeznek az e rendelet
I. mellékletének 9. pontja szerintiekkel, olivamaradék-olajnak
mindsiil a 136/66/EGK rendelet mellékletének 6. pontja értelmé-
ben.

2. cikk

(1) Az olajok I. melléklet szerinti jellemz6inek megallapitdsa a
kovetkez8 elemzési médszerekkel torténik:

- aszabad zsirsavak mennyiségének az olajsav szdzalékban tor-
ténd meghatdrozdsa a II. melléklet szerinti modszerrel,

- a peroxid-index meghatdrozdsa a IIl. melléklet szerinti mdd-
szerrel,

- anyilt szénldnct alkoholok meghatdrozdsa a IV. melléklet sze-
rinti médszerrel,

— a szterintartalom meghatdrozdsa a V. melléklet szerinti mod-
szerrel,

— azeritrodiol és az uvaol meghatdrozdsa a VI. melléklet szerinti
moddszerrel,

- atriglicerid 2. pozicidjan taldlhato telitett zsirsavak meghata-
rozasa a VIL. melléklet szerinti mddszerrel,

- a trilinolein-tartalom meghatdrozdsa a VIII. melléklet szerinti
modszerrel,

— aspektrofotometriai elemzés a IX. melléklet szerinti médszer-
rel,

- a zsirsavosszetétel meghatdrozdsa a X. A. és a X. B. melléklet
szerinti modszerrel,

- az illékony halogénezett oldszerek meghatdrozasa a XI. mel-
léklet szerinti médszerrel,

— a sziiz olivaolaj érzékszervekkel meghatdrozhaté tulajdonsa-
gainak értékelése a XII. melléklet szerinti mddszerrel,

- a finomitds tényének bizonyitdsa a XIII melléklet szerinti
modszerrel.

(2) Az érzékszervi tulajdonsdgok értékelését egy elemzd,
amennyiben sziikséges, egy szakért§ kozremiikodésével végzi, a
koéstoldsra vonatkozé tudnivalok tekintetében a XII. mellékletben
szabalyozott eljdrdsnak megfelelen. Amennyiben az elemzés a
termék leirdsdban szerepl6ktdl eltérd jellemzéket mutat, akkor a
mintat a XII. melléklet rendelkezéseinek megfelelGen kostoldi cso-
portnak kell megvizsgélnia.

A csoport barmely tovabbi vizsgdlatot az emlitett rendelkezések-
nek megfelelGen végez.

Az intervencids rendszerrel kapcsolatos miiveletek tekintetében
az érzékszervekkel meghatdrozhat6 jellemz8k biztositdsa érdeké-
ben a késtol6i csoport a XII. melléklet rendelkezéseinek megfele-
18en végzi az értékelést.

3. cikk

1992. oktéber 31-ig a 2. cikk szerinti elemzési mddszerek
bevezetése nem gitolja meg, hogy a tagdllamok eltérd, tesztelt,
tudomanyosan aldtimasztott mddszereket haszndljanak, feltéve
hogy ez biztositja a kozosségi modszerekre vonatkozé hatdlyos
el6irasoknak megfelelgként elismert termékek szabad forgalmat.
Az eltér6 mddszerek alkalmazdsa el6tt az érintett tagdllamok
értesitik arrdl a Bizottsagot.

Amennyiben valamely eltér6 médszer a kozosségi modszertdl
eltér§ eredményre vezet, akkor az utdbbi médszerrel kapott
eredmény az irdnyado.

4. cikk

(1) Az érzékszervekkel meghatdrozhaté tulajdonsdgok értékelé-
sére a tagallamok képzett és valogatott kdstolokbdl allé csopor-
tot hoznak létre a XII. mellékletben szabdlyozott eljirdsnak meg-
felel§ szabalyok szerint.

(2) Amennyiben valamely tagdllam szdmdra problémat jelent,
hogy a teriiletén feldllitsa a csoportot, igénybe veheti egy més tag-
allam teriiletén miik6dg kostoldi csoport szolgaltatasait.

5. cikk

A Kombindlt Némenklatira 15. drucsoportjanak 2., 3. és 4.
kiegészit6 megjegyzése helyébe a XIV. melléklet szerinti
rendelkezések lépnek.

6. cikk

(1) Az olivaolaj kinyerésébdl szdrmazd olajpogicsa és egyéb
maradékanyagok (KN-kod: 2306 90 11 és 2306 90 19) olajtar-
talmdnak meghatdrozdsa a XV. mellékletben szabdlyozott méd-
szerrel torténik.

(2) Az (1) bekezdésben emlitett olajtartalmat az olaj stilydnak a
szarazanyag suly szazalékos ardnyaban fejezik ki.
7. cikk

A XL mellékletben emlitettek kivételével a nemkivinatos
anyagokra vonatkozé kozosségi rendelkezéseket kell alkalmazni.

8. cikk

(1) A tagdllamok értesitik a Bizottsdgot az e rendelet végrehajta-
sara hozott intézkedéseikrdl.
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(2) A tagillamok minden félév elején egy, a megel6z6 félévben
végrehajtott tesztek elemzési adatait tartalmazé beszdmolot kiil-
denek a Bizottsdgnak.

Az eredményeket az Olaj- és Zsirpiaci Irdnyitobizottsdg a
136/66/EGK rendelet 39. cikkében szabalyozott eljarasnak meg-
felelGen veszi tekintetbe.

9. cikk

A 1058/77|EGK rendelet hatalyat veszti.

10. cikk

(1) Ez a rendelet az Eurdpai Kozdsségek Hivatalos Lapjdban valé
kihirdetését kovet§ harmadik napon 1ép hatalyba.

A XII. melléklet szerinti médszer azonban 1992. janudr 1-jétél
hatdlyos, kivéve az intervencids rendszer miikddésével kapcsolatos miive-
leteket.

(2) E rendeletet nem kell alkalmazni a hatélybalépését megeld-
z8en csomagolt és 1992. oktéber 31-ig forgalomba hozott oliva-
olajra és olivamaradék-olajra.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazand6 valamennyi tagallamban.

Kelt Briisszelben, 1991. jalius 11-én.

a Bizottsdg részérdl
Ray. MAC SHARRY

a Bizottsdg tagja



03/11. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

371

I. melléklet:

I1. melléklet:
ML melléklet:
V. melléklet:

V. melléklet:

VI. melléklet:
VII. melléklet:

VIIIL. melléklet:

IX. melléklet:

X.A. melléklet:
X.B. melléklet:

XI. melléklet:
XII. melléklet:

XIII. melléklet:
XIV. melléklet:

XV. melléklet:

XVI. melléklet:

MELLEKLETEK

OSSZEFOGLALAS

Az olivaolaj jellemzEi  ......coouuiiiiiiiiiiiii
A szabad zsirsavak meghatdrozdsa ...
A peroxidszdm meghatdrozasa ...............eeiiiiiiiiiiiiiiiiiiin e

A nyilt szénldncti alkoholok mennyiségének meghatdrozasa kapilldris gdzkromatog-
FAFIAVAL e

A szterinek Osszetételének és mennyiségének meghatdrozasa kapilldrisoszlop
gdzkromatografidval ...........ccooiiiiiiiiiii e

sz

Az olivaolaj illékony halogénezett olddszereinek meghatdrozdsa .............cooeeeeei.
A sziiz olivaolaj érzékszervekkel meghatdrozhaté tulajdonsdgainak értékelése.........
A finomitds tényének BiZonyitdsa . .......uuuueeeiiiiiiiiiieeeeiiiiiiee e

A Kombindlt Noémenklatdra 15. drucsoportjidnak 2., 3. és 4. kiegészit§
MNEZJEZYZESCT ...ttt e

Az olivamaradék olajtartalma .............cooeiiiiiiiiiiiini

A jOdszdm meghatdroZasa...........coouuuuuiiiiiiiiiiiiiiie i

Oldalszdm

372
374
376

378

383
391
393
397
401
405
413
417
418
444

446
449
451



03/11. kitet

Az Eurdpai Unié Hivatalos Lapja

N
N~
oA

“UOYOYPMIDILIBY 1I0ZOTLILYSIUI B YIS [NALY dloztuafpa( A[punreq usqidutowe ‘[ 0reypeso] wou uaq1asd ze ueqqe (ejo 433

:59242(SAN

"[OURIPEISEWSIIS— T—~G-BI[AP + ULIDIZSOUIAB-G-BI[OP + [OUBIZSONZS + ULIIZSONZS + ULIIZSI[OY + [OUDIPLISLWSNS—¢ 7—G—IP( (¢)

“8Y[8w 010 ereIRy OS[) YOIR[NABIA IANZID UBO[[BUQINY Y OIYID[NABIA I[YZ1Y [BI[E J0IYIP SOSESOJPQUOLIYI[ ZE JeIey OS[9) 1YSIZSSQ (1)

WNWIU = W WNWIXeWw = N

fejo
008 1w SON 0'¢e w “dure) > oY W TON SON SON Y < 0TI - 0T'0 N SIN SINW —[PpBIBWEALIO "6
fejo
-YopeIeLIBAIO
008 1 W SON 0'ce W “dure) > oY N TON SON SON cru 0TI - 0T'0 N 0T N SON hojwout] *g
fejo
-JopeIeWEAI[O
00$ 7 W SONW 0'c6 w - 0r W TOW SONW SONW 71w ST - - - 07w S194N '/
000 1 W SON 0'ce W duwe) > oY N TON SON SON SYIN SIN 0S¢ N 0T0N SIIN SIN feoea[0 "9
fejo
0001 W SON 0'ce W “duwe) > 0 N TON SONW SON SYIN SIN 0S¢ N 0T0N 0T W SO | -eAl[O 3OJLIOUL] "G
[eoearjo
000 1T W SON 0'co W - 0 N TON SONW SON SYIN CIIN 00¥ N 070 < 0C < €e < ouedwe] zpzg
[eoearjo
0001 W SON 0'¢e W “dure) > oY W TON SON SON SYIN CIN 00¢ N 0T'0 W 0CIN €CN | ZD07ZS SI5ISUQZOY ¢
0001 W SON 0'¢6 W “dure) > oY W TON SON SON SYIN CIN 00¢ N 0T'0 N 0CIN 0TI feoeaf[o 202§ T
fejo
0001 W SON 0'ce W “dure) > 0 N TON SON SON SYIN CIN 00¢ N 0T'0 N 0C N 0T N | -BAJ[O ZDZS BIIXT [
&H 3y/3
& 0, 0, 0, 0, 0, ENLW.H\V_U Vﬂ w
8/ otz © % % % % o o % —zod Jo[ouox? ()3y/8w | 8y/°0fbow %
ULIIZS0)IZS ULIZS ULIZS ULINZS [oean s9 7 JPI9ZSOP[O wezs sndip
ULIIZS SIZSSQ) -ewidns I —ewsn odue —ewizsser UL12)ZS3[0] ULR[OUILL], oo 7 pued13in NOUB[UIZS ozausdore A Jesseaeg
-/-81]2d Tl s D gl d [01pOY B YBARSIISZ HC\AZ 990I°H P! d
noupL

I0ZWATTH( (VIOVAITO ZV

JADETIAN 1



373

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

03/11. kotet

‘TUZOJRIRY [[9Y 3L UII[AI9LUST UAS9IOZIAIE O[eA UOP[OJWN) B JOSLSEIZSI) B ‘19N9LIDILIEY OZOYIBUOA BIBLIOSDIEY 191U Zk elpe[eydow %4Cy e uaqiiuuowre
‘10Qe([9d esezorpreySow SpseIZsn Y 191Zs3) ISPIIUOUL NULIIZS IYR[PW “[[[X © IUZ33IA [[9Y [9 ‘UIQIDAQY 1SPIOZIANZSIIDY QUILIQI UQPIOJWN B 19119 [1°0 B elpereyow 2“2y e 9 10-9 ¢‘¢ e elpeeydow edessears JaAoure ‘1aq1ass yolejo uozy (;)

:$92452(SAN
- 0C0 N - 00T N 0¢'s W SON CON SON L'OW 60 W 'O W fe[o-ypperewreAl|O 6
- STON - 0STIN 0S's W SON 0N SON L'OW 60 W 'O fejo-yppereureA[o 3OJWOUL] ‘g
- - - - - SO 0N SON L'ON 60 N I'ON fe[o-yppereweat[o S124N “/
- (AN - 00'T W 0e‘e W SON 0N SON L'ON 60 N I'0O W fejoeal0 "9
- 9’0 W - 0TI N 0¥‘e W SO 0N SON L'ON 60 N I'o W fejoeAr[o OYWOUL] *g
g'e > - IT°0 W ST0< 0L'¢ W SON CON SON L'OW 60 W 'O fefoeayjo dueduwrey zpzg
e = 10°0 W 0T'0 N STON 0S‘TIN SON 0N SON L'OW 60 W 'O W fejoeayjo-zpzs sa89suQzoY ‘¢
(S 100 W 010 W STON 0STIN SO CON SON L'ON 60 N I'ON fefoeayjo zpzs g
6§92 100 W 010 W 0C'0 W 0¥t W SON cCON SON L'ON 60 N I'oO W fejoealjo-znzs BNXY '
( (1) 13932403 1593 >mmccw\wocmﬁ >amh\w g] ABS Eﬁmouamouﬁ >mm-:u&“ Ser >wmcw\ooE waEwag
Oz b RAIEN| -9ZdAJE 1UI0) 048y ey : 1 21°d ’ ! PPV 210Ut HZSHIN sndip
110d0s> 10[0150Y Yovt
uopojum "y
[93910zS50AES




374

Az Eurdpai Unié Hivatalos Lapja

03/11. kitet

1.1.

1.2.

1.2.1.

1.2.2.

1.2.3.

1.3.

1.4.

1.4.1.

1.4.2.

II. MELLEKLET

A SZABAD ZSIRSAVAK MEGHATAROZASA

A SAVASSAG MEGHATAROZASA

A szabad zsirsavak meghatdrozdsa az olivaolajban. A szabad zsirsavtartalmat a hagyomdnyosan szdmitott
savassdg alapjan adjak meg.

Alapelv

A mintat feloldjdk olddszerek keverékében és a jelen 1évS szabad zsirsavakat kdlium-hidroxid etanolos olda-
taval titraljak.

Reagensek

Minden esetben elismert analitikai minéség( reagenseket és desztilldlt vagy hasonlé mindségii vizet kell hasz-
nélni.

Dietil-éter; 95 % etanol (v[v), azonos térfogatardnyt keveréke.

Megjegyzés: A dietil-éter kiemelten tiizveszélyes és robbané peroxidokat képezhet. Haszndlata sordn kiilonleges dvatos-
sdgra van szitkség.

Semlegesitse pontosan a felhaszndlds pillanatdban kdlium-hidroxid oldattal (1.2.2.), 100 ml keverékenként
0,3 m%fenol talein oldat (1.2.3.) hozzdaddsédval.

Megjegyzés:  Amennyiben nincs mdd dietil-étert haszndlatdra, etanolt és metil-benzolt tartalmazé oldészerkeverék hasz-
nélhato. Szitkség esetén az etanol propanol-2-vel helyettesithetd.

Kélium-hidroxid, titrdlt etanolos oldat, ¢(KOH), megkozelitleg 0,1 mol/l vagy sziikség esetén c(KOH),
megkozelitSleg 0,5 mol/l.

A kélium-hidroxid etanolos oldatinak pontos toménységét ismerni és ellendrizni kell kozvetlentil a felhasz-
nalds elStt. Haszndljon a felhasznalds eltt legaldbb 6t nappal kordbban késziilt, barna iivegben tdrolt és
gumidugdval lezart oldatot. Az oldatnak szintelennek vagy szalmaszintinek kell lennie.

Megjegyzés: A kdlium-hidroxid stabil szintelen oldatdt a kovetkezé médon lehet elkésziteni. Forraljon fel 1 000 ml etanolt
8 g kdlium-hidroxiddal és 0,5 g aluminiumreszelékkel és folytassa a forraldst egy 6ran keresztiil. Kozvetleniil
ezutdn desztilldlja. A desztillitumban oldjon fel sziikséges mennyiségd kalium-hidroxidot. Hagyja néhany
napig dllni, majd ontse le az dtldtszo felss folyadékot a letilepedett kalium-karbondtrol.

Az oldat desztillacié nélkiil is elkészithet6 a kovetkezé modon: 1 000 ml etanolhoz adjon 4 ml aluminium-
butildtot és hagyja dllni a keveréket néhdny napig. Ontse le a feliil 1év8 folyadékot és oldja fel a kivint mennyi-
ségti kdlium-hidroxidot. Az oldat haszndlatra készen 4ll.

Fenolftalein 10 g/l oldata 95-96 % (v|v) etanolban vagy alkali-kékben (erésen szinezett zsirok esetén 20 g/l
oldat 95-96 % (v/v) etanolban.

Berendezés

Szokvényos laboratériumi berendezés, beleértve a kovetkezdket:
analitikai mérleg;

250 ml-es kapos fenekd lombik;

10 ml-es biiretta 0,05 ml-es beosztassal.

Eljdrds

A minta el6készitése a tesztre

(Végezze el a tesztet a lesz{irt mintdn. Amennyiben a nedvesség és a szennyez8dések egyiittesen nem halad-
jék meg az 1 %-ot, a mintat haszndlja tovébbi kezelés nélkiil; amennyiben meghaladjik az 1 %-ot, le kell sz(ir-
ni).

Mintavételezés

A mintavételezést a virhaté savszdmnak megfelelGen végezze, a kovetkezd tébldzat szerint:
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Vérhaté savszdm Minta (g)jmege Mérési pontossdg
<1 20 0,05
14 10 0,02
4-15 2,5 0,01
15-75 0,5 0,001
> 75 0.1 0,0002

1.4.3.

1.5.

Mérje meg a mintdt a kipos fenek lombikban (1.3.2.).

Meghatdrozas
Oldja fel a mintét (1.4.2.) dietil-éter és etanol (1.2.1.) 50-150 ml kordbban semlegesitett keverékében.

Keverés kozben végezzen titrdldst 0,1 mol/l kdlium-hidroxid oldattal (1.2.2.) (ldsd a 2. megjegyzést), amig az
indikdtor véltozni kezd (a fenolftalein rézsaszin szine legaldbb 10 mésodpercig nem muilik el).

1. megjegyzés: A kalium-hidroxid etanolos titralt oldata (1.2.2.) helyett kdlium vagy ndtrium hidroxid vizes oldata is hasz-
nalhat6, amennyiben a hozzdadott viz mennyisége nem valt ki fazisszétvaldst.

2. megjegyzés: Amennyiben a szitkséges 0,1 mol/l kdlium-hidroxid oldat mennyisége meghaladja a 10 ml-t, hasznaljon
0,5 mél/l oldatot.

3. megjegyzés: Amennyiben az oldat titrdlds kozben étlétszatlannd valik, adjon hozzd megfelel mennyiségti olddszert
(1.2.1.), hogy atldtsz6 oldatot kapjon.

Savassdg: az olajsav szdzalékdban kifejezve

A savassdg stlyszdzaléka a kovetkezd:

M 100 VxcxM
V x¢x X = —_—
1000 m 10 xm

ahol:

V = a felhaszndlt titrdlt kdlium-hidroxid oldat térfogata ml-ben;

¢ = a felhasznalt titralt kdlium-hidroxid oldat pontos koncentriciéja mol/l-ben;
M = a haszndlt sav molstlya g/mol-ban az eredmény kifejezésére (= 282);

m = a minta stlya g-ban.

Eredményként a két elvégzett meghatdrozds szamtani kozepét kell venni.
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5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

[II. MELLEKLET

A PEROXIDSZAM MEGHATAROZASA

CEL

Ez az elirds olajok és zsirok peroxidszdmanak meghatdrozdsat irja le.

ALKALMAZASITERULET

Az el6irds allati és novényi eredetdi olajokra és zsirokra alkalmazhatd.

MEGHATAROZAS

A peroxidszdm a mintaban taldlhat6 azon anyagok mennyisége aktiv oxigén/kg milliekvivalensben kifejezve,
amelyek kdlium-jodidot oxiddlnak a megadott tizemi koriilmények kozott.

ALAPELV

A vizsgdlt mennyiség ecetsavas és kloroformos oldatdnak kezelése kdlium-jodid oldattal. A felszabaditott j6d
titrdldsa standardizdlt ndtrium-tioszulfat oldattal.

BERENDEZES

Minden felhasznélt berendezésnek redukdld- vagy oxidédléanyagokt6l mentesnek kell lennie.
Megjegyzés: Ne zsirozza be a csiszolt feliileteket.

3 ml-es iivegkandl.

MegkozelitSleg 250 ml térfogati lombikok csiszolt nyakkal és dugokkal, el6zetesen kiszdritva és tiszta, szdraz
inert gdzzal (nitrogénnel vagy lehetSleg széndioxiddal) feltoltve.

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

REAGENSEK

Analitikai reagens minGség( kloroform, amelyet mentesitettek az oxigéntdl a rajta dtbuborékoltatott tiszta, szd-
raz inert gdzarammal.

Analitikai reagens mindség( jégecet, amelyet mentesitettek az oxigéntdl a rajta dtbuborékoltatott tiszta, szdraz
inert gdzarammal.

Kélium-jodid frissen készitett, j6dtdl és jodsavakt6l mentes, telitett vizes oldata.

Natrium-tioszulfat 0,01 vagy 0,002 mol/l pontosan standardizdlt vizes oldata, kozvetleniil a felhaszndlds eldtt
standardizdlva.

KeményitSoldat, 10 g/l vizes diszperzid, frissen készitve természetes oldhaté keményit6bol.

MINTA

Figyeljen, Hogy a minta vételezése és tdroldsa fénytdl védve torténjen, és hidegben, teljesen megtoltott iivege-
dényekben, csiszolt iiveg vagy parafadugéval lezdrva legyen tarolva.

ELJARAS
A tesztet szort nappali fény vagy mesterséges megvildgitds mellett kell végezni. A minta tomegét mérje meg

tivegkandlban (5.1.) vagy ennek hidnydban lombikban (5.2.) a legkdzelebbi 0,001 g-ra kerekitve, a vart pero-
xidszdmnak megfelelGen a kovetkezd tdbldzat szerint:
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Virhaté peroxidszdm A vizsgdlt mennyiség siilya
(meg) ()
0-12 5,0-2,0
12-20 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 tartalmazé tivegkanalat. Adjon hozzd 10
ml kloroformot (6.1.). Keveréssel oldja fel gyorsan a vizsgdlt mennyiséget. Adjon hozzd 15 ml ecetsavat (6.2.),
majd 1 ml kdlium-jodid oldatot (6.3.). Tegye rd gyorsan a dugét, rdzza egy percen keresztiil, majd hagyja allni
pontosan 6t percig fénytl védve, 15-25 °C hémérsékleten.

Adjon hozzd megkozelitSleg 75 ml desztillélt vizet. Titrdlja a felszabaditott jodot a ndtrium-tioszulfdt oldattal
(6.4.) (0,002 Mol/l oldat a varhatéan 12-nél alacsonyabb peroxidszdm esetén és 0,01 Mol/l a varhatdan 12-nél
magasabb peroxidszdm esetén), mikézben erdteljesen rdzza, indikdtorként keményitSoldatot (6.5.) haszndlva.

Egy tesztminta esetén végezzen két meghatdrozdst.

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

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A peroxidszdm (PV) aktiv oxigén/kg milliekvivalensben kifejezve a kovetkezd képlettel hatdrozhaté meg:

V xT x1000

m

13%

ahol:

V = ateszthez felhaszndlt standardizdlt ndtrium-tioszulfat oldat (6.4.) ml-jeinek szdma, az ellen6rz6 teszt figye-
lembevételével korrigalva;

T = a felhaszndlt natrium-tioszulfat oldat (6.4.) pontos moldris koncentracioja;

m = a vizsgélt adag silya g-ban;

Eredményként a két elvégzett meghatdrozds szamtani kozepét kell venni.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.1.

3.10.2.

3.10.3.

3.10.4.

3.11.

4.1.

4.2.

4.3.

IV. MELLEKLET

A NYILT SZENLANCU ALKOHOLOK MENNYISEGENEK MEGHATAROZASA KAPILLARIS

GAZKROMATOGRAFIAVAL

CEL

Az eljards az olajok és a zsirok nyilt szénldnct alkoholtartalménak meghatdrozdsit irja le.

A MODSZERALAPELVE

A zsirszeri anyagot, amelyhez belsé standardként 1-eikoszanolt adnak, etanolos kélium-hidroxiddal
szappanositjdk, majd a nem szappanosithaté anyagot dietil-éterrel kivonjak.

Az alkoholos frakciot kromatografia segitségével levalasztjak a nem szappanosithaté anyagrél egy kalium-

hidroxiddal impregnalt szilikagél rétegen; a szilikagélbdl visszanyert alkoholokat trimetil-szilil-éterré ala-
kitjak és kapillaris gazkromatografia segitségével elemzik.

BERENDEZES

250 ml gombolyii fenekd lombik visszafolyds hiitével és csiszolt tiveg csatlakozdsokkal.

500 ml térfogatu vélasztotolesérek.

250 ml térfogatti lombikok.

Kromatografids tartdly vékonyrétegti kromatogréfiai analizishez, 20 x 20 cm iiveg tdrgylemezekhez.

366 vagy 254 nm hullimhosszisagu ultraibolya fény a TLC tdrgylemezek vizsgalatdhoz.
Mikrofecskendd 100 pl és 500 pl adagoldséhoz.

Részlegesen omlesztett porézus G 3 (15-40 pm porozitds) préselt tiveg szlir6tolesér megkozelitsleg 2 cm
dtmérdjti és megkozelitSleg 5 cm magas, vakuum alatti szdirésre alkalmas, 12/21 csiszolt iiveg apacsatla-

kozdval.

50 ml térfogatti vikuum lombik 12/21 csiszolt iiveg anyacsatlakozdval a sz{ir6tolesérrel (3.7.) vald hasz-
nélathoz.

10 ml térfogata kapos fenekd kémesGdugéval.

Gazkromatograf kapillaris oszloppal torténé haszndlatra, a kovetkez6kbdl dllo bontérendszerrel felsze-
relve:

termosztatikus kamra az oszlopok szdmadra (oszlopkemence) a kivant hémérséklet + 1 °C pontossagi tar-
tasahoz;

termosztatikus g6zologtetd berendezés (befecskendezd nyilds) szildnboritdst tiveggel;
lang-ionizdcids detektor és konverter erdsitd;

regisztralo-integrator berendezés a konverter erdsitdvel (3.10.3.) torténd hasznalatra, amelynek a vélaszi-
deje nem haladja meg az egy mdsodpercet és valtoztathaté papirsebességt.

Uvegbdl vagy émlesztett szilicium-dioxidbol késziilt 20-30 mm hosszisdgt, 0,25-0,32 mm bels§ dtmé-
r6jt kapilldris oszlop SE-52 vagy SE-54, illetve azzal egyenértékd folyadékfazissal, amelynek rétegvastag-
saga 0,10-0,30 pm.

10 pl térfogatd mikrofecskendd gazkromatografidhoz, keményitett ttivel.

REAGENSEK
Kélium-hidroxid, megkozelit6leg 2 mol/l etanolos oldat: 130 g kalium-hidroxid (minimum 85 % koncent-
Az oldatot jol lezdrt, sotét szind tivegben kell tdrolni.

Analizishez valo6 tiszta dietil-éter.

Analizishez valé tiszta, vizmentes ndtrium-szulfat.
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4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

Szilikagél TLC iiveg tdrgylemezek, fluoreszencia indikdtor nélkiil, 0,25 mm vastagsagti (kereskedelmi for-
galomban kaphatd).

Kalium-hidroxid, megkozelit6leg 2 mol/l etanolos oldat: 13 g kalium-hidroxid feloldva 20 ml desztilldlt
vizben, majd etanollal feltoltve egy liter mennyiségtire.

Benzol a kromatogréfidhoz (lasd 5.2.2.).

Aceton a kromatografidhoz (ldsd 5.2.2.).

Hexdn a kromatografidhoz (ldsd 5.2.2.).

Dietil-éter a kromatografidhoz (ldsd 5.2.2.).

Kloroform a kromatografidhoz.

Referenciaoldat a vékonyréteg-kromatografidhoz: 5 % C,, — C,4 alkoholok keveréke kloroformban.

2,7-dikloro-fluoreszcein 0,2 %-os oldata etanolban. Ez egy kissé bdzikussd téve néhdny csepp 2 mél/l
kalium-hidroxid oldat hozzdaddsaval.

Vizmentes piridin a kromatografidhoz.
Hexametil-diszilizan.
Trimetil-kloroszilan.

Trimetilszil-éterek standard oldatai C,, — C,g nyilt szénldnct alkoholokban. Ezek el&allithatok tiszta alko-
holok keverékébdl akkor, mikor felhaszndldsukra sziikség van.

1-eikoszanol 0,1 %-os (m/v) oldata CHCl;-ban (bels6 standard).

Vivégazok: hidrogén és hélium, gdzkromatografiai felhaszndldshoz megfelel§ tisztasag.
Segédgazok:

- hidrogén, gazkromatogrifiai felhaszndlashoz megfeleld tisztasaguy,

- leveg6, gdzkromatografiai felhaszndldshoz megfelel§ tisztasagu.

ELJARAS
Nem szappanosithaté anyag készitése.

Egy 500 pl mikrofecskendd segitségével tegyen a 250 ml gombolyd fenekd lombikba olyan mennyiség(
0,1 %-os l-eikoszanol (1-heneikoszanol is haszndlhat6) oldatot (4.17.), amelyben az 1-eikoszanol
mennyisége az analizishez vett minta nyilt szénldnca alkoholtartalmanak megkozelitSleg 10 %-a. Példdul
5 g mintdhoz adjon 250 pl 0,1 %-os 1-eikoszanol oldatot, ha olivaolajat vagy magolajat analizdl, és 1 500
pl-t, ha a minta olivamaradék-olaj. Parologtassa a bels§ standard oldatot N alatti szdrazsagura.

Mérjen a lombikba megkozelit6leg 5 g szdraz, dtszdirt mintat.

Adjon hozzd 50 ml 2 mol/l etanolos kélium-hidroxid oldatot, csatlakoztassa a visszafolys hiitst és g6z-
firdében f6zze fokozatosan, a melegités sordn folyamatosan keverje, amig a szappanképzédés meg nem
indul (az oldat tisztdvd valik). Folytassa a melegitést tovdbbi 20 percen keresztiil, majd adjon hozzd 50 ml
desztilldlt vizet a kondenzdtoron keresztiil, ezutdn szerelje le a kondenzdtort és hiitse le a lombikot megks-
zelit6leg 30 °C-ra.

A lombik tartalmat toltse at egy 500 ml térfogatt vélasztétolesérbe, a lombikot pedig mossa dt 2 x 25 ml
desztilldlt vizzel. Adjon hozzd megkozelitleg 80 ml dietil-étert és erdteljesen rdzza 30 mdsodpercen
keresztiil, majd hagyja a két fazist szétvélni (1. megjegyzés).

Az alsé vizes fazist toltse dt egy mdsik valasztotolesérbe. Végezzen két tovabbi kivondst a vizes fizisbol
hasonlé médszerrel, mindkét alkalommal 60-70 ml dietil-éter hozz4addsaval.

1. megjegyzés: Az emulziok megsziintethet8k permetszertien hozzdadott, kis mennyiség etilalkohol vagy metilalkohol
segitségével.

A dietil-éter kivonatokat keverje Ossze a vélasztotolesérben, majd mossa azt 4t desztilldlt vizzel
(50 ml-enként), amig a mos6viz semleges reakciét nem mutat.

Ontse ki a vizes fazist, szaritsa meg az éterfzist vizmentes nétrium-szulfattal, szrje 4t egy 250 ml térfo-
gatd lombikba, amelynek stilyét el6zéleg lemérte, a tolcsért és a sz(ir6t mossa ki kis mennyiségti dietil-
éterrel, amely hozzdadddik az dsszes mennyiséghez.
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5.1.5.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

5.2.6.

5.3.

5.3.1.

Pérologtassa el az étert Gvatosan melegitve néhdny ml mennyiségtire, majd gyenge vikuum vagy nitrogé-
naram alatt szdritsa ki; a szdritdst kemencében fejezze be 100 °C hdmérsékleten, megkozelitSleg 15 perc
alatt, majd egy szdritoberendezésben torténd lehtités utin mérje meg a maradék sulyat.

Az alkoholos frakcidk elkiilonitése.

Készitsen el§ bazikus vékonyfilm-kromatografia lapokat (TLC lapokat) (4.4.), meritse be a lapokat teljesen
0,2 mol/l kdlium-hidroxid oldatba (4.5.) 10 mdsodpercre, majd hagyja Sket elszivofiilkében szaradni két
6raig, majd végiil helyezze Sket 100 °C hdmérsékletti kemencébe egy ordra.

Vegye ki a lapokat a kemencébdl, és felhasznaldsig tegye Sket kalcium-klorid szaritoberendezésbe. Az igy
kezelt lapokat két héten belil fel kell haszndlni.

2. megjegyzés:  Amennyiben bazikus szilikagéllapokat haszndl az alkoholos frakei6 levalasztdsahoz, akkor nincsen sziik-
ség a nem szappanosithat6 anyagok A1,0, — mal t6rténd kezelésére. Ebbol az kovetkezik, hogy minden
savkomponens (zsirsavak és egyegb savak visszamarad a kiinduldsnal, és igy alakulnak ki a nyﬂt szénldnct
alkohol és a terpénalkohol savok, amelyek elkiiloniilve jonnek létre a szterinsavbol.

Benzol és aceton 95:5 térfogatardnyt oldatdt vezesse be egy kifejleszt6 kamrdba megkozelitSleg 1 cm mély-
ségben. Az el6bbi helyett haszndlhatja hexdn és dietil-éter 65:35 térfogatardnyt oldatat is. Zarja le a tar-
talyt és hagyja legaldbb egy fél 6ran keresztiil, hogy bedlljon az egyensily a g6z és a folyadék kozott. Elu-
alészerbe martott szlir@papircsikok erdsithet6k a tartdly belsG felilletére, hogy megkozelitleg
egyharmadaval csokkenjen a kifejlesztési id6 és egyenletesebb legyen az OsszetevSk leolddsa.

3. megjegyzés: A kifejleszt6 oldatot minden analizishez cserélni kell, hogy reprodukalhaté kifejlesztési koriilmények ll-
janak fenn

Készitsen a nem szappanosithaté anyagbdl (5.1.5.) megkozelitdleg 5 %-os kloroformos oldatot, és ebbdl
300 pl-t a 100 pl térfogatt mikrofecskend§ segitségével kenjen fel egyenletes csikokban, minimadlis vas-
tagsdgban egy TLC lapra, a TLC lap aljatdl megkozelitSleg 2 cm-re. A nyilt szénldncti alkoholsav kifejlesz-
tés utdni azonositdsdra a csikokhoz igazodva vigyen fel 2-3 ul nyilt szénldnct alkohol referenciaoldatot
(4.11).

A lemezt helyezze az 5.2.2. pont szerinti kifejlesztd tartdlyba. A hémérsékletet 15-20°C kozott kell tar-
tani. A tartalyt azonnal zdrja le és a mintdt hagyja eludlodni, ameddig az olddszer eleje el nem éri a lemez
tetejétSl szdmitott 1 cm tdvolsagot. Ekkor vegye ki a lemezt a kifejleszt tartalybdl és meleglevegd-dram
segitségével pdrologtassa el az olddszert vagy hagyja a lemezt egy idére az elszivofilkében.

Kismértékben és egyenletesen bepermetezve a lemezt 2,7-diklorofluoroszcein oldattal, amikor ultraibolya
fényben nézi a lapot, a nyilt szénldnci alkohol sdvot a kozvetleniil alatta 1évé, triterpénes alkohol sdvban
talalhaté nyilt szénldnci alkohollal torténd 6sszehasonlitds alapjan lehet felismerni, ez a két sdv egyiitt l4t-
szik.

4. megjegyzés: A nyilt szénldnci alkoholos sav és a triterpénes alkoholos sdv eltdvolitdsa azért sziikséges, mert az egyes
nyilt szénldnct alkoholok tvandorolhatnak a triterpénes alkoholos sdvba.

A korvonalazott terileten taldlhato szilikagélt kaparja le egy fémspatuldval. Az eltdvolitott anyagot tor-
delje szét apré darabokra és vezesse be egy szlirStolesérbe (3.7.), adjon hozzd 10 ml forré kloroformot és
alaposan keverje 0ssze fémspatula segitségével, majd vakuumban szrje le, a sztrletet gydjtse Ossze egy
lombikban (3.8.), amely a sz{ir6tolcsérhez van csatlakoztatva.

A tolcsérben bennmarad6 anyagot mossa ki 3 x 10 ml etil-éterrel, a sziiredéket gytijtse ugyanabba a tol-
csérhez csatlakoztatott lombikba. Parolja be a sziiredéket megkozelitleg 4-5 ml térfogatiira, és a maradék
oldatot toltse egy 10 ml térfogatt kémesébe (3.9.), amelynek sulydt el6z6leg lemérte, a kémcsovet szdritsa
ki enyhe melegitéssel gyenge nitrogéndramban. Oldja fel Gjra a maradékot néhany csepp acetonnal, szd-
ritsa meg, majd helyezze egy kemencébe 105 °C hémérsékletre 10 percre, ezutdn vegye ki és hiitse le
szaritéberendezésben és mérje meg a stlyat.

A kémcsGben maradt anyag az alkoholos frakcio.
Trimetilsziles éterek készitése.

Téltse az alkoholos frakcidt tartalmazé kémesSbe a szililesedés reagensét, amely 9:3:1 térfogatardnyd (5.
megjegyzés) piridin-hexametildiszilizin-trimetilkloroszildn keverékbdl 4ll, az alkohol minden milligramjé-
hoz 50 pl-nyi mennyiségben gy, hogy kdzben ne vegyen fel nedvességet (6. megjegyzés).

5. megjegyzés: A haszndlatra kész oldatok kereskedelmi forgalomban kaphatok; szilanizacios reagensek, mint példéul N,
0-bis (trimetilszilil) trifluoroacetamid + 1 % trimetilkloroszildn azonos térfogatti viztelen piridinnel val6
keveréshez.
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5.4.
5.4.1.
5.4.1.1.

5.4.1.2.

5.4.2.
5.4.2.1.

5.4.2.2.

5.4.2.3.

5.4.3.
5.4.3.1.

5.4.3.2.

5.4.4.

5.4.5.

5.4.5.1.

Dugézza le a kémcsovet és dvatosan, felforditds nélkiil rdzza addig, amig az alkoholok feloldédnak. Ezutdn
hagyja legaldbb 15 percig szobahSmérsékleten allni, majd ezt kovetGen centrifugdlja néhany percig; a tiszta
oldat gazkromatografids vizsgélatra kész.

6. megjegyzés: Barmilyen kismértékd opdlossdg kialakuldsa normalis jelenség és nem zavard. A fehér csomok kialakuldsa

va%y a rozsaszin elszinez8dés megffelenése a nedvesség jelenlétét vagy a reagens elhaszndloddsat jelzik.
Ebben az esetben a tesztet meg kell ismételni.

Gazkromatografids elemzés.

El6zetes miiveletek és a kapilldris oszlop kondiciondldsa.

A kapilldris oszlopot illessze be a gazkromatografids késziilékbe gy, hogy az oszlop bemenetét csatlakoz-
tassa ahhoz a pdrologtatohoz, amely a hasitorendszerhez csatlakozik, az oszlop kimenetét pedig a detek-
torhoz.

Végezze el a gazkromatogréfids berendezés dltaldnos ellenSrzését (gdzszerelvények tomitettsége, a detek-
tor hatdsfoka, a hasitorendszer és a felvevéberendezés hatdsfoka stb.).

Az elsd alkalommal hasznélt kapilldris oszlopokat kondiciondlni kell. Fivasson 4t egy kevés vivégazt a
kapilldris oszlopon, majd kapcsolja be a gdzkromatografids berendezést és melegitse addig, amig a h6mér-
séklet legaldbb 20 °C-kal meghaladja az tizemi hémérsékletet (7. megjegyzés). Ezt a hémérsékletet tartsa
legalabb két 6rdn keresztiil, majd hozza a berendezést tizemi koriilmények kozé (gdzdram szabdlyozdsa,
bontélang begytjtasa, csatlakoztatds az elektronikus iréhoz, a kapilldris oszlopot f{it6 kemence, a detektor
és az injektor hémérsékletének bedllitdsa stb.) és dllitsa be a jelet az analizis sordn tervezett legmagasabb
szintnél legaldbb kétszer nagyobb érzékenységre. Az alapvonalnak linedrisnak kell lennie, illetve minden-
nemd cstcstdl és ingadozdstdl mentesnek.

A negativ egyenes vonald drift az oszlop tokéletlen tomitettségét jelzi, mig a pozitiv drift az oszlop nem
megfelel6 kondiciondldsat jelzi.

7. megjegyzés: A kondicionalds hémérsékletének legalabb 20 °C-kal alacsonyabbnak kell lennie, mint az alkalmazott
folyadékfazis esetén varhaté maximalis h6mérséklet.

Az tizemi koriilmények megvalasztasa.

Az irdnyadé tizemi koriilmények a kovetkezSk:

- oszlophémérséklet: a kiinduldsi izotermat llitsa 180 °C-ra 8 percig, majd programozza percenkénti
5 °C emelkedéssel 260 °C-ra, majd tovabbi 15 percen keresztiil tartsa 260 °C-on,

- a pérologtaté hdmérséklete: 280 °C,

— a detektor hémérséklete: 290 °C,

—  avivlgaz linedris sebessége: hélium 20-35 cm/s, hidrogén 30-50 cm/s,

- Dbontési tényezd: 1:50-1:100,

- aberendezés érzékenysége: a minimalis elnyelés 4-16-szorosa,

- ardgzités érzékenysége: 1-2 mV fs,

— a papirsebesség: 30-60 cm/h,

- abefecskendezett anyag mennyisége: 0,5-1 pl TMSE oldat.

A fenti feltételek az oszlop és a gdzkromatogréf jellemzdinek megfeleléen médosithatdk, hogy a kapott

kromatogramok megfeleljenek a kovetkezd feltételeknek:

- a C,, alkohol retencids ideje 18 + 5 perc legyen,
a C,, alkohol csticsa az olivaolaj teljes skalaértékének 80 + 20 %-a, a magolaj a teljes skdla érékének 40
+ 20 %-a legyen.

Ellendrizze a fenti kovetelmények teljesiilését a standard TMSE alkoholkeverék ismételt befecskendezésével,

és az tizemi feltételeket mddositsa tigy, hogy a lehetd legjobb eredményeket kapja.

A csticsok integraldsahoz a paramétereket tigy kell bedllitani, hogy az lehet6vé tegye az érintett cstcsok
teriileteinek pontos becslését.

Az elemzés végrehajtasa.

A 10 pl térfogatt mikrofecskendd segitségével szivjon fel 1 ul hexdnt, majd 0,5 pl leveg6t, ezt kovetGen
pedig 0,5-1 pl mintaoldatot; a mikrofecskendé dugattydjat felfelé mozgatva iiritse ki a tft.

A tiit vezesse be a befecskendezd berendezés vdlaszfaldn, majd egy-két masodperc elmdltaval fecskendezze
be gyorsan az oldatot és 6t masodperc malva lassan hizza ki a tit.

Addig folytassa a rogzitést, ameddig a jelenlévé alkoholok TMSE keveréke teljesen eludlddott. Az alapvo-
nalnak minden esetben meg kell felelnie az 5.4.1.2. pont szerinti el6irasoknak.

A csticsok azonositdsa.

Az egyes cstcsok azonositasat a retenciés id6 alapjan és az azonos korilmények kozott analizdlt standard
TMSE keverékkel osszehasonlitva végezze.

A sziiz olivaolaj alkoholos frakcidjanak kromatogramja az 1. dbrédn lathato.
Mennyiségi értékelés.

Az 1-eikoszanol és a nyilt szénldnct C,,— C,g alkoholok csticsainak teriiletét elektronikus integraldssal szd-
mitsa ki.
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Az egyes alkoholok mg/100 g zsirszer(i anyagban kifejezett tartalmdt a kovetkezé médon lehet kiszdmi-
tani:

A, -m_ 100
alkoholx = ——
-m

ahol: *

A, = az x alkohol csticsanak teriilete négyzetmilliméterben;

A, = az 1-eikoszanol csticsdnak teriilete négyzetmilliméterben;
m, = az 1-eikoszanol tomege milligrammban;

m = a meghatdrozni kivdnt minta tdmege grammban.
AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

jegyezze fel az egyes nyilt szénldncid alkoholok mennyiségét mg/100 g zsirszer(i anyagban megadva, illetve
osszegiiket az ,0sszes nyilt szénldnct alkohol” mennyiségként.

FUGGELEK

A gdz linedris sebességének meghatdrozdsa

Fecskendezzen 1-3 pl metdnt vagy propant a normadl tizemi koriilményekre bedllitott gdzkromatografba, és stoppe-
roraval mérje meg a metdn vagy propan oszlopon torténd dtdramldsdnak idejét a befecskendezés pillanatdtdl a cstics
eludldsanak pillanatdig(t,,).

A cm/s-ben megadott linedris sebesség az L|t,,, kifejezésbdl adddik, ahol az L az oszlop hossza centiméterben, a ty
pedig a stopperéraval mért id6 masodpercben.

—

3

R N (N

1. dbra: A sziiz olivaolaj alkoholos frakcidjdnak kromatogramja

1 = Eikoszanol (SI)

2 = Dokoszanol,

5 = Pentakoszanol,

6 = Hexakoszanol,

3 = Trikoszanol, 7 = Heptakoszanol,

4 = Tetrakoszanol, 8 = Oktakoszanol.
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V. MELLEKLET

A SZTERINEK OSSZETETELENEK S MENNYISEGENEK MEGHATAROZASA KAPILLARIS-OSZLOP

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.1.

3.10.2.

3.10.3.

3.10.4.

4.1.

GAZKROMATOGRAFIAVAL
CEL
A modszer a zsirszerii anyagok egyedi és osszes szterintartalmdnak meghatdrozasat irja le.

A MODSZER ALAPELVE

A zsirszer(i anyagot, amelyhez bels@ standardként f-kolesztanint adnak, etanolos kélium-hidroxid oldattal
szappanositjdk, majd a nem szappanosithaté anyagot dietil-éterrel kivonjak.

A szterin frakciot kromatografia segitségével levalasztjak a nem szappanosithaté anyagrol egy bazikus szi-
likagél rétegen. A szilikagélbdl visszanyert szterineket trimetil-szilil-éterré alakitjdk és kapilldris-oszlop
gazkromatografia segitségével elemzik.

BERENDEZES

250 ml térfogatti gombolyt fenekd lombik visszafolyds hiitével és csiszolt tiveg csatlakozdsokkal.

500 ml térfogatd vélasztotolesérek.

250 ml térfogatt lombikok.

Komplett elemzéberendezés vékonyréteg kromatografidhoz, 20 x 20 cm nagysdgu iiveg targylemezekkel.
366 vagy 254 nm hullimhosszisdgt ultraibolya lampa.

100 pl és 500 pl térfogatd mikrofecskendd.

Hengeres sziirGtolesér G 3 porozus vélaszfallal (15-40 pm porozitds), megkozelitSleg 2 cm dtmérdjd és
megkozelitSleg 5 cm magas, vakuum alatti sztirésre alkalmas, 1221 csiszolt tiveg apacsatlakozdval.

50 ml térfogatti vaikuum lombik 12/21 csiszolt tiveg anyacsatlakozéval a sztir6tolesérrel (3.7.) valé hasz-
nélathoz.

10 ml térfogati kapos fenekd kémesé dugoval.

Gazkromatograf kapilldris oszloppal torténé hasznélatra, a kovetkez6kbdl dllé bontérendszerrel felsze-
relve:

termosztatikus kamra az oszlopok szdmdra (oszlopkemence) a kivint hémérséklet = 1 °C pontossdgon
beliili tartdsahoz;

szabélyozhat6 hémérséklettd g6zologtets berendezés perszilan boritdst tiveggel;
lang-ionizacios detektor és konverter erdsitd;

regisztralo-integrator berendezés a konverter erdsitGvel (3.10.3.) torténd haszndlatra, amelynek a vélaszi-
deje nem haladja meg az egy mdsodpercet, valtoztathaté papirsebességt.

Uvegbdl vagy omlesztett szilicium-dioxidbol késziilt 20-30 m hossztisdgt, 0,25-0,32 mm belsS dtmérdj
kapilldris oszlop SE-52 vagy SE-54, illetve azzal egyenértékd folyadékfdzissal teljesen és egyenletesen
bevonva, amelynek rétegvastagsdga 0,10-0,30 pm.

10 pl térfogati mikrofecskendd gazkromatografidhoz, keményitett téivel.

REAGENSEK

Kélium-hidroxid, megkozelitSleg 2 mol/L etanolos oldat: 130 g kdlium-hidroxid (minimum 85 % koncent-

Az oldatot jol lezdrt, sotét szind iivegben kell térolni.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

5.1.2.

Analizishez megfeleld tisztasdgt dietil-éter.
Analizishez megfelel§ tisztasag vizmentes ndtrium-szulfat.

Szilikagél bevonatt, 0,25 mm vastagsagu tiveg targylemezek, fluoreszencia indikator nélkiil (kereskedelmi
fogalomban kaphat).

Kdlium-hidroxid, megkozelitSleg 2 mol/L etanolos oldat: 13 g kalium-hidroxid feloldva 20 ml desztillalt
vizben, majd etanollal feltoltve egy liter mennyiségtire.

Benzol a kromatogréfidhoz (lasd 5.2.2.).

Aceton a kromatografidghoz (ldsd 5.2.2.).

Hexdn a kromatografidhoz (lasd 5.2.2.).

Dietil-éter a kromatografidhoz (ldsd 5.2.2.).

Analizishez megfeleld tisztasagt kloroform (ldsd 5.2.2.).

Referenciaoldat a vékonyréteg-kromatogréfidhoz: koleszterin vagy fitoszterinek 5 %-os oldata kloroform-
ban.

2,7-dikloro-fluoreszcein 0,2 %-os oldata etanolban. Ez egy kissé bazikussd téve néhany csepp 2 mol/L alko-
holos kalium-hidroxid oldat hozzdaddsaval.

Vizmentes piridin a kromatografidhoz.
Hexametil-diszilizan.
Trimetil-kloroszildn.

Szterin-trimetilszil-éterek referenciaoldatai. A felhaszndldskor kell elGéllitani az azokat tartalmazé olajok-
bél szdrmazo tiszta szterinekbdl vagy szterinek keverékébdl.

f-kolesztanin, 0,2 % (m/V) oldata kloroformban (bels§ standard).

Vivégdzok: hidrogén és hélium, gazkromatogrifiai felhaszndldshoz megfelel§ tisztasagu.
Segédgazok:

- hidrogén, gdzkromatografiai felhaszndldshoz megfeleld tisztasdgu,

- levegd, gdzkromatografiai felhaszndldshoz megfelel§ tisztasdga.
ELJARAS
Nem szappanosithaté anyag készitése.

Egy 500 pl mikrofecskendd segitségével tegyen a 250 ml-es lombikba olyan mennyiségti 0,2 %-os f-ko-
lesztanin kloroformos oldatot (4.17.), amelyben a kolesztanin mennyisége az analizishez vett minta szterin-
tartalmdnak megkozelitSleg 10 %-a. Példdul 5 g mintdhoz adjon 500 pl 0,2 %-os f—kolesztanin oldatot, ha
olivaolajat analizdl, és 1 500 pl-t, ha magolajat vagy olivaolajpogdcsa- olajat analizal.

Nitrogéndramban val6 parologtatassal szdritsa ki, mérjen pontosan 5 g-ot a szdraz, sz{irt mintdbdl ugyan-
abba a lombikba.

Az észlelhet6 mennyiségii koleszterint tartalmazé novényi olajok és zsirok esetében olyan csticsok jelen-
nek meg, amelyek retencids ideje megegyezik a kolesztaninével. Ennek el6forduldsa esetén a szterinfrak-
ciot kétszer kell elemezni, egyszer belsé standard nélkiil, egyszer pedig belsg standarddal.

Adjon hozzd 50 ml 2 mol/L etanolos kélium-hidroxid oldatot, csatlakoztassa a visszafolyos hiitdt és viz-
furd6ben fokozatosan hevitse forrdsig, a melegités sordn erételjesen keverve, amig a szappanképz8dés meg
nem indul (az oldat tisztdva vdlik). Folytassa a melegitést tovabbi 20 percen keresztiil, majd adjon hozzd
50 ml desztillalt vizet a kondenzdtor tetején keresztiil, ezutdn szerelje le a kondenzatort és hiitse le a lom-
bikot megkozelitSleg 30 °C-ra.

A lombik tartalmat toltse dt egy 500 ml térfogatd vélasztotolesérbe tobbszori, dsszesen megkozelitleg
50 ml desztilldlt vizzel torténd oblités mellett. Adjon hozzd megkozelitSleg 80 ml dietil-étert és 30 mésod-
percen keresztiil rdzza erételjesen, majd hagyja a két fazist szétvélni (1. megjegyzés).

Vilassza le az als6 vizes fazist, és gytjtse Ossze egy mdsik vélasztotolesérbe. Végezzen két tovabbi kivondst
a vizes fazison hasonlé médon, esetenként 60—70 ml etil-éter felhaszndldsaval.

1. megjegyzés: Az emulziok megsziintethet6k permetszertien hozzdadott kis mennyiség( etilalkohol vagy metilalkohol
segitségével.
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5.1.4.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

5.2.6.

5.3.

Az éter-kivonatokat keverje ossze egy kozos vilasztotolesérben, majd mossa dt desztillalt vizzel (50
ml-enként), amig a mosoviz semleges reakciét nem mutat.

A mosdviz eltdvolitdsit kovetSen szdritsa meg az éterfazist vizmentes ndtrium-szulféttal, szdirje 4t vizmen-
tes ndtrium-szulfiton egy 250 ml térfogatii lombikba, amelynek silydt el6z6leg lemérte, a tolcsért és a szi-
r6t mossa ki kis mennyiségd dietil-éterrel.

Pérologtassa el az étert néhdny ml mennyiségtire, majd gyenge vakuum vagy nitrogéndram alatt szdritsa
ki; a szdritdst kemencében fejezze be 100 °C hémérsékleten, megkozelitSleg negyed érdn keresztiil, majd
egy szdritoberendezésben torténd lehiités utdn mérje meg a sulyat.

A szterinfrakciok elkiilonitése.

Készitsen el§ bazikus lapokat. Meritse be a szilikagél lapokat (4.4.) teljesen 0,2 mol/L etanolos kalium-
hidroxid oldatba (4.5.) 10 masodpercre, majd hagyja Gket fiistszekrényben szdradni két ordig, végiil
helyezze Sket 100 °C hémérsékletii kemencébe egy ordra.

Vegye ki a lapokat a kemencébdl és felhasznaldsig tegye ket kalcium-klorid széritéberendezésbe. Az igy
kezelt lapokat 15 napon beliil fel kell hasznalni.

2. megjegyzés:  Amennyiben bézikus szilikagél lapokat hasznal a szterin-frakci6 levélasztdsahoz, akkor nincsen sziikség a
nem-szappanosithat6 anyagok timflddel torténd kezelésére. Ebbol az kovetkezik, hogy minden savas jel-
legti komponens (zsirsavak és egyéb savak) visszamarad a kiinduldsndl és a szterinek sdvja egyértelmden
elvdlik a nyilt szénldnct alkoho? ésa trlterpenalkohol sdvoktol.

Benzol és aceton 95:5 térfogatardny( (v[v) oldatdt vezesse be egy lemezkifejleszté kamrdba megkozeli-
t6leg 1 cm mélységben. Az el6bbi helyett hasznalhatja hexdn és etil-éter 65:35 térfogatardnyu (v/v) oldatdt
is. Zdrja le a tartalyt és hagyja megkozelitGleg egy fél 6ran keresztiil, hogy bedlljon az egyenstily a g6z és a
folyadék kozott. Eludldszerbe madrtott sztirGpapircsikok erdsithetSk a tartdly belsé feliiletére, hogy megko-
zelitSleg egyharmadaval csokkenjen a kifejlesztési id6 és egyenletesebb legyen az Gsszetevdk leolddsa.

3. megjegyzés: A kifejlesztd keveréket minden analizishez cserélni kell, hogy reprodukalhaté leoldési koriilmények éllja-
nak fenn.

Készitsen a nem szappanosithatd anyagbdl (5.1.5.) megkozelitSleg 5 %-os kloroformos oldatot és a 100 pl
térfogati mikrofecskendd segitségével ebbdl 300 pl-t kenjen fel a lehetd legegyenletesebb és lehetd legvé-
konyabb csikokban, minimadlis vastagsdgban egy kromatograf lapra (5.2.1.), a lap valamely végét6l megko-
zelit6leg 2 cm-re. A szterinsdv kifejlesztés utdni azonositdsdra a csikokhoz igazodva vigyen fel 2-3 pl szte-
rin referenciaoldatot (4.11.).

A lemezt helyezze az 5.2.2. pont szerint eldkészitett kifejlesztd tartdlyba. A kornyezeti h6mérsékletet
15-20°C kozott kell tartani. A tartalyt azonnal fedéllel zdrja le és a mintdt hagyja eludlodni, ameddig az
oldészer eleje el nem éri a lemez fels €létél szdmitott 1 cm tavolsdgot. Ekkor vegye ki a lemezt a kifej-
lesztd tartdlybol és melegleveg6-dram segitségével vagy rovid id6re az elszivofiilkébe helyezve pdrolog-
tassa el az olddszert.

Kismértékben és egyenletesen permetezze be a lemezt 2,7-diklorofluoreszcein oldattal. Mikor ultraibolya
fényben nézi a lapot, a szterinsdvot a referenciaoldat elszinezdésével torténd Gsszehasonlitds alapjan lehet
felismerni. A fluoreszkald teriilet mentén jelolje be a sdv hatérait fekete ceruzdval.

A kijelolt teriileten taldlhaté szilikagélt kaparja le egy fémspatuldval. Az eltdvolitott és apréra zazott anya-
got tegye egy szlir6tolcsérbe (3.7.). Adjon hozzd 10 ml forré kloroformot és alaposan keverje 6ssze féms-
patula segitségével, majd vikuumban szfrje le, a szdirletet gytijtse Ossze a kiipos fenekd lombikban (3.8.),
amely a szlir6tolcsérhez van csatlakoztatva.

A tolcsérben bennmaradé anyagot mossa ki hdromszor dietil-éterrel (minden alkalommal megkozelitSleg
10 ml-rel), a sziiredéket gytijtse ugyanabba a tolcsérhez csatlakoztatott lombikba. Pérolja be a sziiredéket
megkozelitdleg 4-5 ml térfogatira, és a maradék oldatot toltse egy 10 ml térfogatii kémesSbe (3.9.), amely-
nek salyét el6zéleg lemérte; a kémcsovet gyenge nitrogéndramban kismértékii melegitéssel parolja be. Oldja
fel ismét a maradékot néhany csepp acetonnal, ismét szdritsa meg, parolja, majd helyezze egy kemencébe
105 °C hémérsékletre 10 percre, ezutdn vegye ki, hiitse le szaritoberendezésben és mérje meg a salyit.

A kémcs6ben maradt anyag a szterinfrakcid.

Trimetilsziles éterek készitése

Toltse a szterinfrakciot tartalmazé kémesdbe a szililesedés reagensét, amely 9:3:1 térfogatardnyt (v/v/v) (4.
megjegyzés) piridin-hexametildiszilizin-trimetilkloroszildn keverékbdl 4ll, a szterinek minden milligramm-

jahoz 50 pl-nyi mennyiségben tgy, hogy kozben ne vegyen fel nedvességet (5. megjegyzés).

4. megjegyzés: A haszndlatra kész oldatok kereskedelmi forgalomban kaphatok. Egyéb szilanizdcids reagensek, mint pél-
daul trimetilszilil, trifluoroacetamid + 1 % trimetilkloroszildn, amelyet azonos térfogata viztelen piridin-
nel kell higitani, szintén kaphatok.
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5.3.2.

5.4.
5.4.1.

5.4.1.1.

5.4.1.2.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.3.

5.4.3.1.

5.4.3.2.

5.4.4.

Dug6zza le a kémcesovet, és Gvatosan (felforditds nélkiil) rizza addig, amig a szterinek teljesen felolddnak.
Ezutdn hagyja legalabb 15 percig szobahémérsékleten dllni, majd ezt kovetSen centrifugilja néhany per-
cig. A tiszta oldat gdzkromatografids vizsgdlatra kész.

5. megjegyzés:  Kismértékd opalossag kialakuldsa, ami normélis jelenség, nem okoz problémat. A fehér csomok kialaku-
ldsa vagy a rézsaszin elszinez8dés megjelenése a nedvesség jelenlétét, illetve a reagens elhasznalodésat jel-
zik. Ebben az esetben a tesztet meg kell ismételni.

Gazkromatografids elemzés.
El6zetes miiveletek és az oszlop tomitése.

A kapilldris oszlopot illessze be a gdzkromatografba tigy, hogy az oszlop bemenetét csatlakoztassa ahhoz
a parologtatohoz, amely a bontérendszerhez csatlakozik, az oszlop kimenetét pedig a detektorhoz.

Végezze el a gdzkromatogréfids berendezés dltaldnos ellenSrzését (gdzszerelvények szivargdsa, a detektor
hatdsfoka, a hasitorendszer és a felvevs rendszer hatdsfoka stb.).

Amennyiben els6 alkalommal hasznélja az oszlopot, célszerti azt kondiciondlni. Fiivasson 4t egy kevés
vivBgazt a kapilldris oszlopon, majd kapcsolja be a gazkromatogréfids berendezést, és kezdje el fokozato-
san melegiteni addig, amig a hémérséklet legaldbb 20 °C-kal meghaladja az iizemi hémérsékletet (6. meg-
jegyzés). Ezt a h6mérsékletet tartsa legalabb két ordn keresztiil, majd helyezze az egész berendezést tizemi
korilmények kozé (gdzdramok és a bontds szabalyozdsa, bontdldng begytjtasa, csatlakoztatds az elektro-
nikus ir6hoz, az oszlopkamra beszabdlyozdsa, a detektor és az injektor h6mérséklete stb.) és rogzitse a jelet
az analizis sordn tervezett legmagasabb szintnél legaldbb kétszer nagyobb érzékenységgel. Az alapvonal-
nak linedrisnak kell lennie, illetve mindennemdi cstcstél és ingadozdstdl mentesnek.

A negativ egyenes vonald drift az oszlop csatlakozdsainak tokéletlen tomitettségét jelzi, mig a pozitiv drift
az oszlop nem megfeleld kondiciondlasat jelzi.

6. megjegyzés: A kondiciondlds hémérsékletének legalabb 20 °C-kal alacsonyabbnak kell lennie, mint az alkalmazott sta-
cioner fdzis esetén varhaté maximalis hémérséklet.

Az tizemi koriilmények megvalasztdsa.
Az irdnyadé tizemi koriilmények a kovetkezsk:

- oszlophémérséklet: 260 °C £ 5 °C,

- a parologtaté h6mérséklete: 280 °C,

— a detektor hdmérséklete: 290 °C,

- avivigdz linedris sebessége: hélium 20-35 cm/s, hidrogén 30-50 cm/s,
— bontdsi tényezd: 1:50-1:100,

- a berendezés érzékenysége: a minimélis elnyelés 4-16-szorosa,

- arogzités érzékenysége: 1-2 mV fs,

- papirsebesség: 30-60 cm/h,

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

A fenti feltételek az oszlop és a gazkromatogréf jellemzdinek megfeleléen modosithatdk, hogy a kapott
kromatogramok megfeleljenek a kovetkez§ feltételeknek:

—  a [-szitoszterin retencis idejének 20 + 5 percnek kell lennie,

- akampeszterin csticsnak olivaolaj esetén (dtlagos tartalom 3 %) a teljes skdla 15 5 %-dnak, sz6jaolaj
esetén (dtlagos tartalom 20 %) a teljes skdla 80 + 10 %-dnak kell lennie,

— minden jelenlév§ szterint szét kell vélasztani. A szétvalasztason til minden csicsot teljesen fel kell bon-
tani, azaz a cstics vonaldnak a kovetkezg cstcs kezdete el6tt vissza kell térnie az alapvonalhoz. Azon-
ban a nem teljes felbontds elfogadhaté abban az esetben, ha a TRR 1,02-nél 1év§ cstics a fuggdleges
segitségével kiszamithato.

Az elemzési eljards.

A 10 pl térfogatti mikrofecskendd segitségével szivjon fel 1 pl hexdnt majd 0,5 pl levegét, ezt kovetSen
pedig 0,5-1 pl mintaoldatot. A mikrofecskendd dugattytjat felfelé mozgatva tiritse ki a tiit. A tiit vezesse
be a befecskendezd berendezés vilaszfaldn, majd 1-2 mdsodperc elmultdval fecskendezze be gyorsan az
oldatot és 5 mdsodperc miilva lassan htizza ki a tiit.

Folytassa a rogzitést, ameddig a jelenlévé szterinek TMSE keveréke teljesen eludlodott.

Az alapvonalnak tovabbra is meg kell felelnie az elirdsoknak (5.4.1.2.).

A csticsok azonositdsa

Az egyes csticsok azonositdsat a retencids id6 alapjén és az azonos koriilmények kozott analizalt szterin
TMSE keverékkel osszehasonlitva végezze.

A szterinek a kovetkezd sorrendben eludlddnak: koleszterin, brasszikaszterin, 24—metilén koleszterin, kam-
peszterin, kampesztanin, sztigmaszterin, A 7-kampeszterin, A 5,23-sztigmasztadienol, kleroszterin,
[-szisztoszterin, szisztosztanin, A 5—avenaszterin, A 5, 24—sztigmasztadienol, A 7-sztigmaszterin, A 7-ave-
naszterin.
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Az SE-52 és SE-54 oszlopok szitoszterinjének retencids ideje az 1. tdbldzatban ldthaté.
Az 1. dbrén és a 2. dbrdn néhdny olaj jellegzetes kromatogramja lathato.
5.4.5.  Mennyiségi értékelés.

5.4.5.1. Az p-kolesztanol és a szterin csticsainak teriiletét az integrator segitségével szamitsa ki. Ne vegye figye-
lembe az 1. tabldzat felsoroldsdban nem szerepld vegyiiletektdl szarmazo csicsokat. Az f-kolesztanol reak-
ci6 egyiitthatdjanak értékét vegye 1-nek.

5.4.5.2. Az egyes szterinek mg/100 g zsirszer(i anyagban megadott koncentricijit a kovetkez8 méodon lehet kiszd-
mitani:

A_-m_ - 100
szterinx = ——
A -m

ahol:

A, = az x szterin cstcsdnak teriilete négyzetmilliméterben;

A, = a f-kolesztanin csticsanak teriilete négyzetmilliméterben;
m, = a hozzdadott f—kolesztanin tomege milligrammban;

m = a meghatdrozni kivint minta tdmege grammban.

6. AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

6.1. Jegyezze fel az egyes szterinek mg/100 g zsirszer( anyagban megadott mennyiségét, illetve dsszegiiket az
,0sszes szterin” mennyiségeként.

6.2. Az egyes szterinek koncentracidjat a vonatkozd cstcs teriiletének és az sszes szterincstcs teriiletének
hényadosabdl hatdrozza meg.

X

% szterin X = - 100,

YA

ahol
A, = az x szterin cstcsdnak teriilete,

> A= az Osszes szterincsucs alatti teriilet.

FUGGELEK

A gdz linedris sebességének meghatdrozdsa

Fecskendezzen 1-3 pl metdnt vagy propdnt a normdl tizemi kériilményekre bedllitott gdzkromatogréfba, és mérje
meg a metdn vagy propan oszlopon torténé dtdramldsdnak idejét a befecskendezés pillanatatdl a cstics megjelené-
sének pillanatdig (ty,).

A cm/s-ben megadott linedris sebesség az L|t,, kifejezésbdl adddik, ahol az L az oszlop hossza centiméterben, a t,
pedig a stopperérdval mért id6 masodpercben.
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1. tabladzat

A szterinek relativ retencios ideje

Relativ retencios

idé

Cstcs Megnevezés
SE 54 SE 52
oszlop | oszlop
1 | koleszterin A-5-kolszten-3f-ol 0,67 0,63
2 kolesztanol 5a-olesztan-3f-ol 0,68 0,64
3 brasszikaszterin [24S]-24-metil-A-5,22-kolesztadien-3f-ol 0,73 0,71
4 24-metilén-koleszterin 24-metilén-A-5,24-kolesztenn-3f-ol 0,82 0,80
5 kampeszterin [24R]-24-metilA-5-koleszten-3f-ol 0,83 0,81
6 kampesztanol [24R]-24-metil-kolesztan-3f-ol 0,85 0,82
7 | sztigmaszterin [24R]-24-etil-A-5,22-kolesztadien-3f-ol 0,88 0,87
8 A-7-kampeszterin [24R]-24-metil-A-7-kolesztadien-3f-ol 0,93 0,92
9 A-5,23-sztigmasztadienol [24R,S]-24-etil-A-5,2 3-kolesztadien-3f-ol 0,95 0,95
10 kleroszterin [24S]-24-etil-A-5,25-kolasztadien-3f-ol 0,96 0,96
11 (-szitoszterin [24R]-24-etil-A-5-kolasztan-3f-ol 1,00 1,00
12 szitosztanol 24-etil-kolasztan-3f-ol 1,02 1,02
13 A-5-avenaszterin [24Z]-24-ctilidén-5- koleszten-3f-ol 1,03 1,03
14 A-5,24-sztigmasztadienol [24R,S]-24-etil-A-5,24-kolesztadien-3f-ol 1,08 1,08
15 A-7-sztigmasztenol [24R,S]-24-etil-A-7,24-kolesztadienn-3f-ol 1,12 1,12
16 A-7-avenaszterin [24Z]-24-¢tilidién-A-7-koleszten-3f-ol 1,16 1,16
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1. dbra

_ Egy nyers olivaolaj szterinfrakcidjdnak gdzkromatogramja
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2. ibra

Egy finomitott olivaolaj szterinfrakcidjdnak gdzkromatogramja
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3.1.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

VI. MELLEKLET

AZ ERITRODIOL ES AZ UVAOL MEGHATAROZASA

BEVEZETES

Az eritrodiol (gyakran az eritrodiolt és az uvaolt kozosen glikoloknak nevezik) néhany zsirszerd anyagra jel-
lemzd, a nem szappanosithaté frakcio egy osszetevGje. Az olddszeresen extrahdlt olivaolajban lényegesen
magasabb koncentraciéban taldlhat6, mint egyéb olajokban, mint példdul a sajtolt olivaolajban és a sz8l6-
magolajban, ami szintén tartalmazza, {gy az eritrodiol jelenléte az oldészeresen extrahdlt olivaolajra utalhat.

CEL

A mddszer az eritrodiol kimutatdsét irja le zsirszerti anyagokban.

A MODSZER ALAPELVE

A zsirszer( anyagot kdlium-hidroxid etanolos oldatdval szappanositjik. Ezutdn a nem szappanosithato frak-
ciot dietil-éterrel kivonjék és timfoldoszlopon torténd dtvezetéssel tisztitjak.

A nem szappanosithaté anyagokat szilikagél lapokon vékonyréteg-kromatografids vizsgélattal elemzik, mig
szét nem vélnak a szterin- és az eritrodiol-frakcionak megfelel§ savok. A laprdl visszanyert szterint és erit-
rodiolt feloldjdk trimetilszil-éterekben, majd a keveréket gdzkromatografids eljardssal elemzik.

Az eredményt az eritrodiol és szterinek keverékében taldlhaté eritrodiol szdzalékdban adjak meg.

BERENDEZES

Az v. mellékletben (a szterintartalom meghatdrozdsa) szerepl$ berendezés.

REAGENSEK

Az v. mellékletben (a szterintartalom meghatdrozdsa) szerepld reagensek.
Eritrodiol referenciaoldata, 0,5 %-os oldat kloroformban.

ELJARAS

A nem szappanosithat6 anyagok el6készitése.

Az V. melléklet 5.1.2. bekezdése szerint.

Az eritrodiol és a szterinek levilasztisa.

Lasd az V. melléklet 5.2.1. bekezdését.

Lasd az V. melléklet 5.2.2. bekezdését.

Készitsen a nem szappanosithat6 anyagbdl 5 %-os kloroformos oldatot.

A 0,1 ml térfogatd mikrofecskendd segitségével ebbdl az oldatbél 0,3 ml-t kenjen fel a lehetd legegyenle-
tesebb és lehetd legvékonyabb csikokban egy kromatogréflapra, a lap alsé végét6l megkozelitSleg 1,5 cm-re.

A lap egyik végére helyezzen néhany mikroliter koleszterin- és eritrodiololdatot referenciaként.

A lemezt helyezze az 5.2.1. szerint el6készitett kifejleszté tartdlyba. A kornyezeti hémérsékletet megkoze-
lit6leg 20 °C koriil kell tartani. A tartdlyt azonnal zdrja le a fedéllel, és a mintdt hagyja eludl6dni, ameddig az
oldészer eleje el nem éri a lemez felsd é1ét6l szamitott 1 cm tdvolsdgot. Ekkor vegye ki a lemezt a kifejleszts
tartalybol, és meleglevegG-dram segitségével parologtassa el az olddszert.

Kismértékben és egyenletesen permetezze be a lemezt 2,7-diklorofluoroszcein alkoholos oldattal. Ultrai-
bolya fényben nézve a lapot, a szterin és az eritrodiol sdvot a referenciaoldat elszinezédésével torténd
osszehasonlitds alapjdn lehet felismerni. A fluoreszkél¢ teriilet mentén jelolje be a sdv hatdrait.
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5.2.6.

5.3.

5.4.

A kijelolt teriileten taldlhat6 szilikagélt kaparja le egy fémspatuldval. A laprdl eltdvolitott anyagot tegye egy
50 ml térfogati lombikba. Adjon hozzd 15 ml forrd kloroformot, razza Gssze és szfirje 4t egy szinterelt-
iiveg sziir6lapt tolcséren, hogy a szilikagél dtkeriiljon a sziirGre. Mossa ki hdromszor (minden alkalommal
10 ml) forré kloroformmal, és gyfjtse Ossze a sziirletet egy 100 ml térfogati lombikba. A sziirletet parolja
4-5 ml térfogatira, ontse 4t egy kalibrdlt 10 ml térfogatt kupos fenekd centrifugakémcsébe, nitrogéna-
ramban gyengén hevitve szdritsa ki, majd mérje meg a sulyat.

A trimetilszil-észterek készitése.

Az V. melléklet 5.3. bekezdése szerint.

Gézkromatogrifids analizis.

A fenti eljdrds 5.4. bekezdése szerint. A gdzkromatograf {izemi kériilményeinek az analizis sordn olyanok-
nak kell lenniiik, hogy elvégezhetd legyen a szterinek elemzése, és levélaszthato legyen az eritrodiolbdl és az
uvaolbél a TMSE.

A minta befecskendezését kovetden addig folytassa a rogzitést, amig a szterinek jelen vannak, illetve az erit-
rodiol és az uvaol eludlodott. Ezutdn azonositsa a csticsokat (az eritrodiol és az uvaol f-szitoszterinhez képest
meghatdrozott retenciés ideje megkozelitsleg 1,45, illetve 1,55), majd szdmitsa ki a teriileteket.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A tTA,
Eritrodiol % = ————————x100
Al + A2+2Aszterinek
ahol:
A, = az eritrodiolcstics teriilete négyzetmilliméterben;
A, = az uvaolcstcs teriilete négyzetmilliméterben;

YA erinek= aZ 0sszes szterincstcs alatti teriilet négyzetmilliméterben.

Az eredményt egy tizedesjegy pontossagig kell megadni.
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VII. MELLEKLET

OLAJOK ES ZSIROK TRIGLICERIDJEINEK 2. POZICIOJAN LEVO ZSIRSAVAK MEGHATAROZASA

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

CEL

Ez az el8irds egy olajnak vagy zsirnak a glicerin 2-pozicidjén (vagy belsé poziciéjin) észteresedd zsirsav frak-
ci6 Gsszetételének meghatdrozésat irja le.

ALKALMAZASI TERULET

Ezt az el6irdst olyan olajokra és zsirokra kell alkalmazni, amelyek olvaddspontja a pankreatin lipdz hatdsa-
nak sajatsdgai miatt 45 °C alatt van.

Ezt az el6irdst nem lehet fenntartdsok nélkiil alkalmazni a kovetkezSkbdl jelentSs mennyiséget tartalmazd
olajokra és zsirokra: 12 vagy annél kevesebb szénatomot tartalmazé zsirsavak (k6kuszdio- és pdlmamago-
lajok, vajzsir) vagy nagymértékben telitetlen zsirsavak (tobb mint négy kettSs kotéssel), amelyek 20 vagy tobb
szénatomot tartalmaznak (hal és tengeri dllatok olaja), vagy a savcsoporton kiviil oxidalt csoportokat tartal-
mazé zsirsavak.

ALAPELV

A savas olajok és zsirok semlegesitése olddszerben. Tisztitds timfoldoszlopon torténd keresztilvezetéssel.
Trigliceridek részleges hidrolizise pankreatin-lipazzal, meghatarozott idén keresztiil. A kialakult monoglice-
ridek levdlasztdsa vékonyréteg-kromatografidas modszer segitségével és a monogliceridek metanolizise. A
metil-észterek elemzése gdz-folyadék kromatografids modszer segitségével.

BERENDEZESEK

100 ml térfogati gombolyd fenekd lombik.

25 ml térfogatti gombolyii feneki lombik.

1 m hosszt levegbkondenzdtor, amely illeszkedik a 4.2. lombikba.

250 ml térfogatt kipos lombik.

50 ml térfogatti f6z6pohar.

500 ml térfogat vélaszt6tolesér.

13 mm belsd atmérdjii, 400 mm hosszii kromatografids iivegoszlop Osszesiitott iiveglemezzel a csapnal.
10 ml térfogati centrifugakémces§ csiszolt iivegdugéval.

5 ml térfogatd biiretta 0,05 ml-es beosztdssal.

1 ml-es fecskendd vékony ttivel.

Mikrofecskend 3—4 pl-es cseppek adagoldsédhoz.

Anyageloszté eszkoz vékonyréteg-kromatografids vizsgalathoz.

20 x 20 cm méretd iiveglapok vékonyréteg-kromatogréfids vizsgalathoz.

Uveg kifejlesztétartaly vékonyréteg-kromatogréfids vizsgédlathoz, csiszolt iiveg fedéllel, a 20 x 20 cm méretii
tiveglapok fogaddsdra alkalmas.

Vékonyréteg-kromatografids vizsgdlathoz val6 permet.

103 + 2 °C hémérsékletre bedllitott kemence.

30-45°C kozott 0,5 °C-onként szabédlyozhat6 termosztit.

Forgd pérologtato.

Vibralé elektromos keverd, amely lehetdvé teszi a centrifugakémesé erdteljes keverését.

Ultraibolya ldmpa a vékonyréteg-lemezek vizsgélatihoz.
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A lipdzaktivitds bedllitdsdhoz:
4.21. pH-méré.

4.22. Spirédlkeverd.

4.23. 5 ml-es biiretta.

4.24. Stopperéra.

A lipdz esetleges elékészitéséhez:

4.25. Laboratériumi keverd, amely alkalmas heterogén anyagok diszpergéldsdra és keverésére.

5. REAGENSEK

5.1.  n-hexdn vagy ennek hidnydban konnytibenzin (bp 30-50 °C), kromatografids eljardishoz megfelel6 ming-
ség.

5.2.  2-propanol vagy etanol, 95 (v/v), analitikai reagens min&ségi.

5.3.  2-propanol vagy etanol 1/1 vizes oldat.

5.4.  Dietil-éter, peroxidoktdl mentes.

5.5.  Aceton.

5.6.  Hangyasav legaldbb 98 %-os (m/m) toménységben.

5.7.  KifejlesztGoldat: n-hexdn (5.1.), dietil-éter (5.4.) és hangyasav (5.6.) 70/30/1 (v/v/v) ardnyt keveréke.
5.8.  Aktivdlt timf6ld kromatografids eljarashoz, semleges, Brockmann I. fokozat.

5.9.  Szilicium-dioxid por kotSanyaggal, a vékonyréteg-kromatografids eljdrishoz megfelel6 mindségt.
5.10. Megfeleld minGségti pankreatin lipdz (1. és 2. megjegyzés).

5.11. Natrium-hidroxid, 120 g/l vizes oldat.

5.12. Sésav, 6 Mol/l vizes oldat.

5.13. Kalcium-klorid (CaCl,), 220 g/l vizes oldat.

5.14. Natrium-koldt (enzim mindségt), 1 g/l vizes oldat.

5.15. Pufferoldat: tris-hidroximetilaminometdn 1 M vizes oldatét dllitsa be pH 8 értéktire ssav (5.12.) hozzdada-
sdval (ellendrizze kompenzdtorral).

5.16. Fenolftalein, 10 g/l oldat 95 % (v/v) etanolban.

5.17. 2', 7'-diklorofluoreszcein, 2 g/l oldat 95 % (v/v) etanolban, 100 ml-enként egy csepp 1 N ndtrium-hidroxid
oldattal kissé ligossd téve.

A lipdzaktivitds bedllitdsdhoz:

5.18. Semlegesitett olaj.

5.19. Naétrium-hidroxid, 0,1 M vizes oldat.

5.20. Natrium-koldt (enzim minGségti), 200 g/l vizes oldat.

5.21. Gumiardbikum, 100 g/l vizes oldat.

6. A MINTA ELOKESZITESE

Amennyiben a minta savassdga a II. melléklet szerint meghatdrozva 3 % alatti, akkor kozvetleniil timf6ldon
tisztitsa, a 6.2. szerint.

Amennyiben a minta savassdga a II. melléklet szerint meghatdrozva 3 % feletti, akkor oldészer jelenlétében
liggal semlegesitse a 6.1. szerint, majd szfirje t timfoldon a 6.2. szerint.

6.1.  Semlegesités liggal olddszer jelenlétében.

Toltson egy valasztétolesérbe (4.6.) megkozelitSleg 10 g nyers olajat és adjon hozzd 100 ml hexdnt (5.1.),
50 ml 2-propanolt (5.2.), néhdny csepp fenolftalein-oldatot (5.16.) és az olaj szabad savassdgdnak megfelels
mennyiségli natrium-hidroxid oldatot (5.11.) plusz 0,3 %-ot feleslegben. Egy percen keresztiil rdzza erdtel-
jesen, majd adjon hozzd 50 ml desztilldlt vizet, majd rézza fel ismét, ezutdn hagyja leiilepedni.
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6.2.

8.1.

8.2.

8.3.

A levélasztast kovetden tévolitsa el az alsé szappanréteget. Tavolitsa el az esetleges tobbi réteget (nyalka, old-
hatatlan anyag) is. Mossa 4t a semlegesitett olaj hexdnoldatat t6bbszor 25-30 ml 2—propanol oldatban (5.3.),
amig a fenolftalein rézsaszin drnyalata el nem tdinik.

A hexdn nagyobbik részét tavolitsa el vaikuum alatt végzett beparldssal a forgd pdrologtatoban (4.18.), szé-
ritsa ki az olajat 30-40°C hémérsékleten, vikuumban vagy tiszta nitrogéndram segitségével, amig a hexdn
teljesen el nem tdvozik.

Tisztitds timfoldon torténd keresztiilvezetéssel.

Készitsen 15 g aktivalt timfold (5.8.) szuszpenziét 50 ml hexdnban (5.1.), keverés kozben ontse a kromatog-
rafids oszlopra (4.7.). Hagyja a timfoldet egyenletesen leiilepedni és hagyja az old6szerszintet az abszorber
folotti 1-2 mm-re siillyedni. Ovatosan ontson az oszlopra 25 ml hexdnban (5.1.) feloldott 5 g olajat. Gyfijtse
ossze az oszlopbdl kifolyé anyagot egy kerek fenekd lombikban (4.1.).

A KROMATOGRAFIAS LEMEZ ELOKESZITESE.

Alaposan tisztitsa meg az iiveglapokat (4.13.) etanollal, konnytibenzinnel és acetonnal, hogy a zsirszer(i anya-
gok minden maradékat eltdvolitsa.

Egy kiipos lombikba (4.4.) tegyen 30 g szilicium-dioxid port (5.9.). Adjon hozzd 60 ml desztillalt vizet. Zarja
le dugdval és egy percen keresztiil rdzza hevesen. A szuszpenzi6t azonnal ontse az anyagelosztd eszkozre
(4.12.), majd vonja be a tiszta tiveglapokat 0,25 mm vastagon.

Széritsa az tiveglapokat 15 percig a levegén, majd ezt kovetGen egy 6rdn keresztiil a kemencében (4.16.)
103 £ 2 °C hémérsékleten. Hasznalat el6tt szaritoberendezésben hiitse le a lapokat szobahémérsékletre.

A kész lapok kereskedelmi forgalomban kaphatok.

ELJARAS
Hidrolizis pankreatin-lipdzzal.

Mérjen a centrifugakémcsdbe (4.8.) megkozelitSleg 0,1 g el6készitett mintdt; amennyiben a minta folyékony
olaj, a kovetkez8k szerint jérjon el.

Adjon hozzd 20 mg lipazt (5.10.) és 2 ml pufferoldatot (5.15.). Rézza fel alaposan, de dvatosan, majd ezt
kovetSen adjon hozza 0,5 ml ndtrium-koldt oldatot (5.14.) és 0,2 ml kalcium-klorid oldatot (5.13.). Zdrja le
a kémcsovet a csiszolt dugéval, rdzza fel vatosan (keriilje a benedvesedését), majd azonnal tegye a kémcso-
vet a 40 £ 0, 5 °C hémérsékleten tartott termosztatba (4.17.), ezutdn kézzel rdzza pontosan egy percig.

Vegye ki a kémcsovet a termosztatbdl, az elektromos keverd (4.19.) segitségével keverje fel alaposan, pon-
tosan két percig.

Hiitse le rogton foly6 viz alatt; adjon hozzd 1 ml sésavat (5.12.) és 1 ml dietil-étert (5.4.). Zarja le a dugéval
és az elektromos keverd segitségével alaposan keverje el. Hagyja dllni, és a fecskendd (4.10.) segitségével tdvo-
litsa el a szerves réteget, amennyiben a centrifugéldst kovetden sziikséges.

A monogliceridek levélasztdsa vékonyréteg-kromatografids eljardssal.

A mikrofecskendd (4.11.) segitségével vigye fel a kivonatot a kromatografids lapra megkozelit6leg 1,5 cm-re
az alsé élt6], a lehet6 legkeskenyebb vékony, egyenletes vonalban. Allitsa a lemezt a telitett kifejlesztStartdlyba
(4.14.), és a kifejlesztd oldoszerrel (5.7.) fejlessze ki megkozelitSleg 20 °C-os hémérsékleten, a lemez fels6 élé-
t6] megkozelitSleg 1 cm-ig.

Szdritsa meg a lemezt a tartdly h6mérsékletével megegyez8 hdmérsékletd levegén, majd permetezze be a 2,
7'-diklorofluoreszcein oldattal (5.17.). Azonositsa a monogliceridsdvot (R; megkozelitleg 0,03 5) ultraibo-
lya fény alatt (4.20.).

A monogliceridek elemzése gdz-folyadék kromatografids eljardssal.

Spatula segitségével tavolitsa el a 8.2. pontban el&dllitott savot (az alapvonalon taldlhaté komponenseket ne
tavolitsa el) és tegye a metilez8 lombikba (4.2.).

Az dsszegytjtott szilicium-dioxidot kezelje kozvetleniil a X. B. melléklet szerinti médszerek valamelyikével,

hogy a monoglicerideket metil-éterekké alakitsa, majd vizsgdlja meg az észtereket gdzkromatografids eljards-
sal a X. A. mellékletnek megfelelGen.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A 2-pozicion taldlhaté zsirsavosszetételt egy tizedesjegy pontossdggal szamitsa ki (3. megjegyzés).
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10.

MEGJEGYZESEK

1. megjegyzés:

2. megjegyzés:

3. megjegyzés:

4. megjegyzés:

A lipaz aktivitdsdnak beallitdsa

Megfelels keverében 165 ml gumiardbikum-oldat (5.21.), 15 g jégztizalék és 20 ml semlegesitett olaj (5.18.)
keverékének Osszerdzasaval készitsen olajemulziot.

Egy f6z6poharba (4.5.) tegyen 10 ml-t ebbdl az emulziobél, majd ezutin 0,3 ml natrium-kolat oldatot (5.20.)
és 20 ml desztilldlt vizet.

Tegye a f6z8poharat egy 37 = 0, 5 °C h6mérsékleten tartott termosztdtba (4. megjegyzés); helyezze bele egy
pH-mérd (4.21.) elektroddit és egy keverdspirdlt (4.22.).

Egy bliiretta (4.23.) segitségével cseppenként adagolja a natrium-hidroxid oldatot (5.19.), amig a pH-érték 8,5
nem lesz.

Adjon hozzd megfelel6 mennyiséget a lipaz vizes szuszpenziéjabdl (ldsd aldbb). Amint a pH-méré 8,3-at
mutat, inditsa el a stopperorat (4.24.), és olyan sebességgel csepegtesse a natrium-hidroxid oldatot (5.19.),
hogy a 8,3 pH-érték megmaradjon. Minden percben olvassa le a felhaszndlt ligoldat térfogatat.

A megfigyeléseket rogzitse grafikonon, az id6értékeket haszndlva abszcisszaként, az dllandé pH-érték fenntar-
tasahoz sziikséges lugoldat ml-ben kifejezett térfogatdt pedig ordindtaként. Linedris grafikont kell kapnia.

A fentiekben szerepl§ lipdzszuszpenzié 1/1000 (m/m) vizes szuszpenzid. A tesztekhez annyit kell ebbdl a
szuszi)enziébél haszndlni, hogy megkozelitSleg 1 ml lugos oldat fogyjon 4-5 perc alatt. Rendszerint megko-
zelit6leg 1-5 mg porra van sziikség.

Ali ézegtység definicidja a kovetkezd: az az enzimmennyis I% -amely percenként 10 p—savekvivalenst szaba-
tr

dit fel. A felhaszndlt por lipdz egység/mg-ban kifejezett ,A” aktivitdsa a kovetkezd képlettel hatdrozhaté meg:
V x10
A = ,
m

ahol V a percenként felhaszndlt ndtrium-hidroxid oldat (5.19.) szdma a grafikonbdl kiszdmitva, m a por vizs-
galt mennyiségének tomege mg-ban.

A lipaz elkészitése.

Kielégitd lipazaktivitdst lipdzok kaphatok kereskedelmi forgalomban, de lehetséges laboratériumi elkészité-
sitk is a kovetkez8k szerint:

Hiitson le 5 kg friss sertés-hasnyalmirigyet 0 °C hémérsékletiire, tavolitsa el a kornyezd szilard zsiradékot és
a kotdszovetet, majd dorzsolje szét egy kevergépben, hogy pépes folyadékot kapjon. A keverével (4.25.)
keverje 6ssze a pépet 2,5 | vizmentes acetonnal 4-6 6ran keresztiil, majd centrifugalja. Extrahdlja a maradé-
kot még hdromszor, azonos mennyiség(i acetonnal, majd két alkalommal aceton és dietil-éter 1/1 (V/V) keve-
rékével, majd kétszer dietil-éterrel.

Szdritsa a maradékot in vacuo 48 6ran keresztiil, hogy stabil port kapjon, amely hiitGszekrényben tarolhato.

Minden esetben javasolt ugyanannak a mintdnak meghatdrozni a zsirsav-osszetételét, mivel ennek a 2—pozi-
ciéban 1év savak Gsszetételével torténd osszehasonlitdsa segit a kapott szimok értelmezésében.

A hidrolizis h6mérséklete 37 °C-ra van beillitva, mivel folyékony olajat hasznalunk. A vizsgélt minta h6mér-
séklete azonban 40 °C, hogy a legfeljebb 45 °C olvaddsponti zsirok vizsgalata is lehetséges legyen.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

VIII. MELLEKLET

A TRILINOLEINTARTALOM MEGHATAROZASA

CEL

Az olivaolajokban taldlhaté triglicerid osszetételének meghatdrozasa egyenértékd szénszamukkal, nagyteljesit-
ményi folyadék-kromatografids eljardssal.

Ez a mddszer a novényi olajokban taldlhato triglicerid levalasztdsara és osszetételének molekulasilyban és teli-
tetlenségi fokban torténd mennyiségi meghatdrozdsara szolgal az egyenértékd szénszdm fiiggvényében (ldsd az
1. megjegyzést).

ALKALMAZASI TERULET

Ez a médszer minden hosszi szénldncd, zsirsavas trigliceridet tartalmazé novényi olajra alkalmazhatd. A méd-
szer kiilonosen a félzsiros (lenolajsavban gazdag) olajok kis mennyiségeinek elsddleges telitetlen zsirsavként
olajsavat tartalmaz6 novényi olajokban, mint az olivaolaj, torténd kimutatdsdra alkalmas.

ALAPELV

A trigliceridek szétvalasztdsa szénegyenérték-szamuk alapjan nagyteljesitményt folyadék-kromatogrifias elja-
rassal (forditott fazis polaritdssal) és a kromatogramok értelmezése.

BERENDEZES

Nagyteljesitmény( folyadék-kromatograf, amely lehet6vé teszi az oszlop hémérsékletének termosztatikus
szabdlyozdsat.

Befecskendezd egység 10 pl befecskendezéséhez.
Detektor: differencidl-refraktométer. A teljes skdldn mért érzékenység legaldbb 107 egység refraktiv index.

Oszlop: 250 mm hosszi és 4,5 mm belsd dtmérdji rozsdamentes acél cs8, megtoltve 5 pm dtmérdjd szilicium-
dioxid részecskékkel 22-23 % oktadecilszildn alakban 1év6 szénnel (2. megjegyzés).

[r6- és|vagy integrdloberendezés.

REAGENSEK

A reagenseknek analitikai tisztasdgtiaknak kell lennitik. Az eludl6 oldészereket gdztalanitani kell, és tobbszor
visszaforgathatok a szétvalasztasra gyakorolt hatds nélkil.

Kloroform.
Aceton.
Acetonitril.

Eludl6 olddszer: acetonitril + aceton (az ardnyokat a kivént szétvalasztdsnak megfelelGen kell bedllitani, kezdje
50:50 aranyt keverékkel).

Oldaskonnyits oldészer: aceton vagy 1:1 aceton—kloroform keverék.

Referencia-trigliceridek: haszndlhatok a kereskedelmi forgalomban kaphaté trigliceridek (tripalmitin, triolein
stb.), ekkor a retencids id6ket az ekvivalens szénszdm fiiggvényében abrazoljdk, vagy haszndlhat egy szdja-
olajrdl késziilt referencia-kromatogram (ldsd a 3. és 4. megjegyzést, illetve az 1. és 2. dbrat).

A MINTAK ELOKESZITESE

A vizsgélati mintdkbol Készitsen 5 %-os oldatot tigy, hogy mérjen a mintabdl 0,5 + 0, 001 g-ot egy 10 ml tér-
fogatd, beosztdsos lombikba és az olddskonnyits oldészerrel (5.5.) ontse fel 10 ml-re.
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7.1.

ELJARAS

Allitsa 6ssze a kromatogrifids rendszert. Az egész rendszer kitisztitisahoz szivattydzza 1,5 mlfmm sebesség-
gel az elualé olddszert (5.4.). Varjon, ameddig kialakul egy stabil alapvonal.

Fecskendezzen be 10 pl mennyiségd, a 6. pont szerint el6készitett mintdt.

AZ EREDMENYEK KISZAMITASA £S KIFEJEZESE

Haszndlja a belsd standardizdlds modszerét, azaz tegye fel, hogy a killonboz§ triglicerideknek megfelel csu-
csok teriileteinek osszege 100 %-kal egyenld. Szamitsa ki az egyes trigliceridek relativ szdzalékat a kovetkezd
képlet segitségével:

riglycerid % - — cstcs e.llatt{ terulef X 100
csticsok alatti teriiletek dsszege

Az eredményt egy tizedesjegy pontossiggal szdmitsa ki.

1. megjegyzés: Az eluéldsi sorrend meghatérozhaté az ekvivalens szénszdmok kiszdmitdsaval. Gyakran az ECN = CN-2n
osszefiiggés adja meg, ahol CN a szénatomszdm, n pedig a kettds kotések szdma, amely a kettds kotések ere-
detének %1 yelembevetelével sokkal pontosabban kiszdmithat6. Amennyiben n, n; és n,, az olajsavra, leno-
lajsavra, 11? tve a linolénsavra jellemz§ kettds kotések, akkor az ekvivalens szénszdm a kovetkezd képlet 6ssze-
fﬁggése alapjan szamithat6 ki:

ECN=CN-dyn,—-d, n, —d;, n;,

ahol a d,, d, és d,,, egyiitthatokat a referencia-trigliceridek alapjin lehet meghatdrozni. Az e médszerben
meghatdrozott feltételek mellett a kapott Osszefiiggés megkozelitdleg a kovetkezs:

ECN = CN - [2,6 n] - [2,35 n,] - [2,17 n,,]

2. megjegyzés:  Példak: Lichrosorb (Merck) RP18 Art 50333;
Lichrosphere vagy azzal egyenértékd (Merck) 100 CH18 Art 50377.

3. megjegyzés: Tobb referencia-trigliceriddel a triolein felolddsdnak kiszdmitdsa is lehetséges.
o = RT'/RT’ olajsav

a csokkentett retencids id6 felhasznaldsdval RT’ = RT — RT,

oldészer®

A log a és az f (kettds kotések szdma) grafikonja lehet6vé teszi a retencids értékek kiszamitdsat a zsirsavak
mindegyik, a referencia trigliceridek kozott szerepld trigliceridjének esetére — ldsd a 2. dbrat.

4. megjegyzés: Az oszlop hatdsfoka tegye lehetGvé a trilinolein csticsinak a szomszédos toménységi trigliceridektdl torténd
megkiilonboztetését.
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1. dbra

Szdjaolaj mintdjdnak kromatogramja

- Monogliceridek és
2 trigliceridek
& -LLnLn
LLLn
B
[
LLL
OLLn
S
PLLn
- > oLL
—d
OO0L
'S
L=
POL + StLL
PPL
& 000
StOL
P = Palmitinsav St = Sztearinsav O = Olajsav

L = Linolsav In = Linolénsav
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2. dbra
A log a és f (kettds kitések szdma) grafikonja

‘ StStSt

¥

\j

Kettds kotések szdma {(n)

La = Laurinsav My = Mirisztinsav P = Palmitinsav
St = Sztearinsav O = Olajsav L = Linolsav

Ln = Linolénsav
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

IX. MELLEKLET

SPEKTROFOTOMETRIKUS VIZSGALAT ULTRAIBOLYA FENYBEN

ELOSZO

Az ultraibolya fény alatt végzett spektrofotometrids vizsgélat segitségével a zsir minGségével, tartositdsi dlla-
potaval és a technoldgiai folyamatok dltal benne okozott véltozdsokkal kapcsolatos informéciok éllapithatok
meg.

A modszernél megadott hullimhossz elnyelése a jelen 1év6 konjugdlt dién- és triénrendszereknek koszonhetd.
Ezeket az abszorpcidkat fajlagos kioltdsban E' | (kioltds a zsfr meghatdrozott 1 %-os oldatdban, 1 cm vas-
tagsdgban) fejezik ki, amelyet egyezményesen K-val (,kioltdsi tényezdnek” is nevezik) jelolnek.

CEL

A modszer az olivaolajok ultraibolya fényben torténd spektrofotometrikus vizsgalatdnak eljardsat irja le.

A MODSZER ALAPELVE

A kérdéses zsirt feloldjik a szitkséges olddszerben, majd az adott hullimhossztartomanyban meghatarozzak
az oldat kioltdsat a tiszta oldathoz viszonyitva. A fajlagos kioltdst a spektrofotométer dltal mutatott értékbal
szamitjak ki.

BERENDEZES

Spektrofotométer a 220-360 nm hulldimhosszisdga ultraibolya tartomanyban a kioltds mérésére, az egyes
nanométerértékek leolvasdsdnak lehetSségével.

1 cm optikai hosszisdgu szogletes kvarckiivettdk fedéllel. Vizzel vagy mds megfelel§ oldoszerrel feltoltve a
kiivettdk k6zott nem lehet nagyobb eltérés, mint 0,01 kioltdsi egység.

25 ml térfogatd, beosztdsos lombikok.

450 mm hosszi, 35 mm atmérdji kromatografids oszlop megkozelitéleg 10 mm dtmérdja kivezets csGvel.

REAGENSEK

Spektrofotometriailag tiszta izo-oktdn (2,2,4-trimetilpentdn). A desztillalt vizhez képest ennek a transzmisszids
tényezdje legaldbb 60 % a 220 nm hullimhosszon és legaldbb 95 % a 250 nm hullimhosszon, vagy

- spektrofotometriailag tiszta ciklohexdn: a desztilllt vizhez képest ennek a transzmisszids tényezdje lega-
1abb 40 % a 220 nm hullimhosszon és legaldbb 95 % a 250 nm hullimhosszon, vagy

- mds megfeleld olddszer, amely képes a zsirt teljesen feloldani (példaul etil-alkohol a ricinusolajhoz).
Lagos timfold az oszlop-kromatografidhoz, az 1. fiiggelék szerint el6készitve és ellendrizve.

n-hexdn a kromatogréfidhoz.

ELJARAS

A kérdéses mintdnak teljesen homogénnek kell lennie és nem lehetnek benne feltételezett szennyezdések. A
szobahSmérsékleten folyékony olajokat megkézelitsleg 30 °C hémérsékleten at kell sziirni papiron, a kemény
zsirokat homogenizdlni kell, és at kell sz{irni az olvaddspontjukat legfeljebb 10 °C-kal meghaladé hémérsék-
leten.
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5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

6.2.

Mérje meg pontosan a stlydt megkozelitSleg 0,25 g ilyen médon el6készitett mintdnak, tegye egy 25 ml tér-
fogatt beosztasos lombikba és toltse fel a jelig a megadott olddszerrel, majd homogenizdlja. A kapott oldat-
nak teljesen tisztdnak kell lennie. Amennyiben opélossdg vagy zavarossag 1ép fel, gyorsan sziirje dt papiron.

Toltson meg egy kiivettdt a kapott oldattal, majd a referenciaként haszndlt oldat segitségével mérje meg a kiol-
tast a megfeleld hullimhosszon a 232-276 nm-es tartomdnyban.

A kapott kioltdsi értékeknek a 0,1-0,8 tartomdnyba kell esniitk. Amennyiben ettél eltérnek, a mérést meg kell
ismételni stirtibb, illetve higabb oldattal.

Amennyiben a fajlagos kioltast timf6ldon val6 dtvezetést kovetSen kell meghatdrozni, a kovetkezSk szerint jar-
jon el. Tegyen a kromatografids oszlopba 30 g liigos timfold—hexdn szuszpenzidt. Az adszorbens leiilepedését
kovetSen tavolitsa el a felesleges hexdnt, a timfold folott megkozelitdleg 1 cm magassdgig.

Oldjon fel az 5.1. pont szerint homogenizalt és szirt zsirbol 10 g-ot 100 ml hexdnban és ontse az oldatot az
oszlopba. Gytjtse 6ssze az eludtumot, parologtassa el az dsszes oldészert vakuum alatt megkozelitSleg 25 °C
hémérsékleten.

Az igy kapott zsirral azonnal jarjon el az 5.2. pont szerint.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

Jegyezze fel a Killonb6z8 hullimhosszokon a kovetkezd médon kiszamitott fajlagos kioltdsokat (kioltdsi ténye-
z6ket):

ahol:

K, = fajlagos kioltds a ) hullimhosszon;

E, = a mért kioltds a \ hullimhosszon;

¢ = az oldat koncentrici6ja g/100 ml-ben;

s = a kilvetta vastagsiga cm-ben.

Az eredményeket két tizedesjegyig adja meg.

Az olivaolajok spektrofotometrids elemzése az EGK-rendeleteknek megfelel$ hivatalos médszer szerint kiter-
jed a fajlagos kioltds izo-oktdn oldatban 232 és 270 nm hullimhosszon t6rténé meghatdrozdsdra, illetve a K
meghatdrozdsdra, amely a kovetkezd képlettel szdmithato ki:

ahol K., az m — maximdlis elnyelést — 270 nm korili hullimhosszon mért fajlagos kioltas.
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A.l.1.

A1.2.

I. FUGGELEK

A timfold elGkészitése és aktivitdsdnak ellendizése

A timfold el6készitése

Tegyen egy hermetikusan lezdrt tartdlyba el6zéleg kemencében hdrom 6rdn keresztiil 380-400 °C hémér-
sékleten kiszdritott timfoldet, adjon hozzd minden 100 g timfoldhoz 5 ml desztillalt vizet, zarja le azonnal
a tartdlyt, rdzza fel tobbszor, majd hasznalat el6tt legalabb 12 6rdig hagyja allni.

A timfold aktivitdsdnak ellendrzése

Készitsen el§ egy kromatogréfids oszlopot 30 g timf6lddel. Az 5.4. pontban leirtak szerint vezesse keresztiil
az oszlopon a kovetkezd keveréket:

- 95 % szliz olivaolaj, amelynek a 268 nm hulldimhosszon a fajlagos kioltdsa kevesebb, mint 0,18,

- 5% 6roltmogyoré-olaj, amelyet a finomitdsi folyamat sordn olyan festékfolddel kezeltek, amelynek a 268
nm

hulldmhosszon a fajlagos kioltdsa legaldbb 4.

Amennyiben az oszlopon torténd dtvezetést kovetGen a keverék fajlagos kioltdsa 268 nm hullimhosszon
tobb, mint 0,11, akkor a timfold megfelels, ha kevesebb, akkor novelni kell a dehidratacis szintet.
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A2

A.2.1.

A2.2.

II. FUGGELEK

A spektrofotométer kalibrdLdsa

A berendezést id6kozonként (legaldbb hathavonta) ellendrizni kell hullimhossz-dtvitel, illetve dtviteli pon-
tossdg szempontjabol.

A hullimhossz ellendrizhet higanygézlampa vagy megfeleld sziir6k segitségével.

A fotocella és a fénysokszoroz 4tvitelének ellendrzéséhez a kovetkezSk szerint jarjon el: mérjen ki 0,2000
¢ kdlium-kromdtot a spektrofotometridhoz és oldja fel 0,05 N kalium-hidroxid oldatban egy 1 000 ml tér-
fogatti beosztdsos lombikban, majd toltse fel a jelolésig. Az igy kapott oldatbdl vegyen pontosan 25 ml-t,
tegye at egy 500 ml térfogatd beosztdsos lombikba, majd ugyanazzal a kdlium-hidroxid oldattal toltse fel
ismét a jelig.

Meérje meg az igy kapott oldat kioltdsdt a 275 nm hullimhosszon, referenciaként a kalium-hidroxid oldatot
hasznélva. Az 1 cm-es kiivettaval mért kioltdsnak 0,200 + 0, 005 értékiinek kell lennie.
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2.1

2.2

2.2.1.

2.2.2.

2.3.

3.1.

3.1.1.

X. A. MELLEKLET

A ZSTRSAVAK METIL-ESZTEREINEK GAZKROMATOGRAFIAS ELEMZESE

CEL
Ez a médszer dltaldnos irdnymutatdt ad a toltetes vagy kapilldris oszlopokat haszndlé gazkromatografids

vizsgdlat alkalmazdsdra, a X. B. mellékletben megdllapitott médszer segitségével kapott zsirsavakbol és
metil-észterekbdl dllo keverék mindségi és mennyiségi jellemzdinek meghatdrozasara.

A médszer nem alkalmazhat6 polimerizélt zsirsavak esetében.

REAGENSEK
Vivigiz

Inert gaz (nitrogén, hélium, argon, hidrogén stb.), alaposan kiszdritva, az oxigéntartalma kevesebb, mint 10
mg/kg.

1. megjegyzés: A hidrogén, amelyet csak a kapilldris oszlopokban hasznalnak vivégazként, megkétszerezheti az elemzés
sebességét, de veszélyes. Rendelkezésre dllnak a véddfelszerelések.

Segédgizok
Hidrogén (tisztasdg > 99,9 %), szerves szennyez3désektSl mentes.

Levegd vagy oxigén, szerves szennyez3désektSl mentes.

Referenciaminta

Tiszta zsirsavak metil-észtereinek, illetve ismert osszetételd zsirok metil-észtereinek keveréke, lehetség sze-
rint a vizsgalt zsiros anyaghoz hasonlé.

Meg kell akadélyozni a politelitetlen zsirsavak oxidéciojat.

BERENDEZES

A kovetkez$ ttmutaté A betétes és/vagy kapilldris oszlopokat és lang-ionizaciés detektort alkalmazd
gazkromatografidhoz haszndlt szokdsos felszerelésre vonatkozik. Minden berendezés megfelels, amely a
4.1.2. pontban meghatdrozott hatdsfokot és felbontdst biztositja.

Gézkromatograf

A gézkromatograf a kovetkezd elemekbdl all:

Befecskendezd rendszer

A befecskendezd rendszert haszndlhatja

a) alehetd legkisebb holttert betétes oszlopokkal (ebben az esetben a befecskendezd rendszernek el kell
viselnie az oszlop hémérsékleténél 20-50°C-kal magasabb hémérsékletre torténd hevitést), vagy

b) kapilldris oszlopokkal, amely esetben a befecskendezd rendszernek kifejezetten az ilyen oszlopokkal
torténd hasznalatra tervezettnek kell lennie. A befecskendezd rendszer lehet osztott tipusi vagy az osz-
lopon 1év§ osztatlan tipust.

2. megjegyzés: Amennyiben nem fordulnak el6 16 szénatomndl kevesebbet tartalmazé zsirsavak, mozgé tis injektor
haszndlhaté.

Kemence

A kemencének képesnek kell lennie az oszlop legaldbb 260 °C hémérsékletre torténd hevitésére, illetve a
kivant hdmérséklet tartdsara betétes oszlop esetében 1 °C-on beliili pontossdggal, kapillaris oszlop eseté-
ben 0,1 °C pontossdggal. Az utébbi kovetelmény kiilonosen fontos omlesztett szilicium-dioxid csévek
haszndlata esetén.

A hémérséklet-programozott ftités haszndlata minden esetben ajdnlatos, kiillonosen a 16-ndl kevesebb szé-
natomot tartalmazo zsirsavak esetén.
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3.1.3.1.

3.1.3.2.

3.1.3.3.

3.1.4.1.

3.1.4.2.

3.1.4.3.

3.2

3.3.

Betétes oszlop

Az elemezni kivant anyaggal szemben semleges anyagb6l (Ggymint iiveg vagy rozsdamentes acél) késziilt
oszlop, a kovetkezd méretekkel:

a) hossz: 1-3 m. Hosszu lancd zsirsavak jelenléte esetén (C,, felett) viszonylag r6vid oszlopot kell hasz-
ndlni. A 4 vagy 6 szénatomu savak elemzésekor ajanlatos 2 m hosszt oszlopot kell hasznalni;

b) belsé dtmérd: 2—4 mm.

3. megjegyzés:  Amennyiben tobb, mint hdrom kettés kotést tartalmazo politelitetlen komponens van jelen, azok rozs-
damentes acél oszlopban elbomolhatnak.

4. megjegyzés: Hasznalhato betétes ikeroszlopbdl dllé rendszer is.

Betét a kovetkezs osszetevSkbdl:

a) talapzat: savazott és szilanizdlt kovafold vagy egyéb megfelel§ semleges talapzat, kis tartomdnyon beliili
szemesemérettel (125-200 pum hatdrértékek kozott 25 pm-es tartomédnyon beliil), az dtlagos szemcse-
méret ardnyos az oszlop belsé dtmérgjével és hosszaval;

b) stacionerfdzis: poliészter tipusi poldris folyadék (példaul dietilén-glikol-poliszukcindt, butdndiol-
poliszukcinat, etilénglikol-poliadipdt stb.), cianoszilikonok vagy egyéb olyan folyadék, amely lehet6vé
teszi a kivant kromatografids levalasztast (I4sd a 4. pontot). A stacionerfzisnak a betét 5-20 %-at (m/m)
kell kitennie. A nem-poldris stacionerfdzis felhaszndlhat6 bizonyos levalasztdsokhoz.

Az oszlop kondiciondldsa

Amennyiben lehetséges, az oszlop detektorrdl levélasztott dllapotdban fokozatosan hevitse a kemencét
185 °C hdmérsékletre és a frissen elGkészitett oszlopon vezessen keresztiil inert gdz dramot 20-60 ml/perc
sebességgel ezen a h6mérsékleten legaldbb 16 oran keresztiil, majd tovabbi 2 6ran keresztiil 195 °C hémér-
sékleten.

Kapilldris oszlop

A vizsgélt anyagok tekintetében semleges anyagbdl (ltaldban tiveg vagy szilicium-dioxid) késziilt cs6. A
belsé dtmérdje 0,2-0,8 mm. A bels feliiletét a stacionerfdzisbél dll6 bevonat felvitele el6tt megfeleléen
kezelni kell (példdul feliiletkikészités, inaktivdlds). A legtobb esetben a 25 mm hossziisdg elegendd.

Stacionerfdzis, rendszerint poliglikol (poli(etilén glikol) 20 000), poliészter (butdndiol-poliszukcindt) vagy
poldris polisziloxdn (cianoszilikonok) tipusd. A kotott (keresztbe kapcesolt) oszlopok haszndlhatk.

5. megjegyzés:  Fennall a veszélye, hogy a poldris polisziloxdnok megnehezitik a linolénsav és a C,, savak azonositdsit és
levilasztésat.

A bevonatoknak vékonyak, azaz 0,1-0,2 pm-eseknek kell lennitik.
Az oszlop osszeszerelése és kondiciondldsa

Tartsa be a kapilldrisoszlopok Osszeszerelésének normadl szabalyait, vagyis az oszlopok elrendezése a
kemencén (talapzaton), szerelvények kivélasztdsa és Osszeszerelése (szivargasmentesség), az oszlop végé-
nek elhelyezése a befecskendezd rendszerben és a detektorban (a holtterek csokkentése). Helyezze az osz-
lopot vivégdz drama ald (példdul 0,3 bar (30 kPa) 25 mm hosszi és 0,3 mm bels6 dtmérdjii oszlop ese-
tén).

Kondiciondlja az oszlopot a kemence kornyezeti hmérsékletérdl induld, a stacioner fazis lebomldsi hatdra
alatti 10 °C-ig terjedd, 3 °C[perc sebességii felftitésével. Tartsa a kemencét ezen a h6mérsékleten egy 6ran

keresztiil, a nullapont stabilizdloddsdig. Az izotermikus koriilmények kozott torténd munkéhoz éllitsa vis-
sza 180 °C hémérsékletre.

6. megjegyzés: A megfelelSen kondicionalt oszlopok kereskedelmi forgalomban kaphatok.

Olyan detektor, amelyet fel lehet heviteni az oszlop hémérséklete folé.

Fecskendd

A fecskendd maximalis térfogata 10 pl, 0,1 pl-es beosztdsokkal.

Iréberendezés

Amennyiben a vizsgélt keverék osszetételének kiszdmitdsa regisztralogorbe alapjan torténik, szitkség van
egy nagypontossagu, a haszndlt berendezésekkel kompatibilis elektronikus {roberendezésre. Az iréberen-
dezésnek a kovetkez§ jellemzdkkel kell rendelkeznie:

a) amiikodési sebesség 1,5 s alatt, lehetSleg 1 s (a mitkodési sebesség az ird tollnak egy 100 %-os jel hir-
telen bevezetésekor a 0-tél a 90 %-os helyzetbe t6rténd elmozduldsahoz szitkséges idd);
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3.4.

4.1.

4.1.1.1.

b) papir szélessége: minimum 20 cm;

) papirsebesség: 0,4-2,5 cm/perc kozott allithato.

Integrator

Egy elektronikus integrétor segitségével gyors és pontos szdmitdsok végezhetSk. Az integratornak megfe-
lels érzékenységtinek kell lennie, linedris valaszjelet kell adnia, és a nullpont-eltérés korrekcionak megfe-
lel6nek kell lennie.

ELJARAS
A 4.1-4.3. pontban leirt miiveletek a ldng-ionizdcids detektor haszndlatdra vonatkoznak.

Vilaszthaté a hdvezetSképesség-mérs detektort alkalmazd (a hdvezetési képesség valtozdsanak elvén
miikods) gazkromatograf is. Ekkor az tizemi koriilmények a 6. pontban leirtak szerint médosulnak.

Tesztkoriilmények
Az optimdlis tizemi koriilmények megvalasztdsa
Betétes oszlop

A tesztkoriilmények megvalasztdsa sordn a kovetkezd véltozokat kell figyelembe venni:
a) az oszlop hossza és dtmérGje;

b) a stacionerfdzis jellege és mennyisége;

¢) az oszlop h6mérséklete;

d) avivégaz térfogatdrama;

e) a kivant felbontds;

f) avizsgalt adag mennyisége, amelyet gy kell megvélasztani, hogy a detektorbdl és az elektrométerbél
4ll6 berendezés linedris vilaszjelet adjon;

g) az elemzés idGtartama.

Az 1. tabldzatban és a 2. tdbldzatban megadott értékek dltaldban a kivant eredményekhez vezetnek, azaz
metil-szteardt és eludtuma esetén az oszlop métereiként legaldbb 2 000 elvi lap 15 percen beliil.

Amennyiben a berendezés lehet6vé teszi, a befecskendezd rendszernek megkozelitsleg 200 °C hémérsék-
lettinek kell lennie, a detektor hmérsékletének meg kell egyeznie vagy magasabbnak kell lennie az oszlo-
pénal.

Rendszerint a ldng-ionizdcids detektorba bevezetett hidrogén és a vivégdz térfogatiramdnak ardnya
1:2-1:1 kozott valtozik, az oszlop dtmérdjének fuggvényében. Az oxigén térfogatdrama a hidrogén térfoga-
tdramdnak 5-10-szerese.

1. tdbldzat

Az oszlop belsé dtmérsje A viv8géz térfogatdrama
mm ml/perc
2 15-25
3 20-40
4 40-60
2. tdbldzat
A stacionerfazis koncentrécidja Az oszlop hémérséklete
% (m/m) °C
5 175
10 180
15 185
20 185
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4.1.1.2.

Kapillaris oszlop

A kapilldris oszlopok hatésfok- és permeabilitasi jellemzdi azt jelentik, hogy az 6sszetevSk kozotti szétvé-
lasztds és az elemzés idGtartama nagymértékben fiigg a vivégdz oszlopbeli sebességétdl. Ezért az tizemi
koriilmények optimalizdldsdra van sziikség ennek a paraméternek (egyszertibben az oszlop fejvesztesé-
gének) a valtoztatdsaval, attdl fiiggSen, hogy a levalasztdst szeretnénk novelni vagy gyorsabb analizist sze-
retnénk végezni.

Az elméleti lapok szdmdnak (hatdsfok), valamint a felbontdsnak a meghatdrozdsa (ldsd az 1. dbrdt).

Végezze el az azonos mennyiségli metil-szteardtbdl és metil-oledtbol 116 keverék elemzését (példdul metil-
észterek kakadvajbol).

Ugy vélassza meg az oszlop és a vivégaz-dram hémérsékletét, hogy a metil-szteardtcstics maximuma az
oldészercsics utdn megkozelitdleg 15 perccel jelentkezzen. Olyan mennyiségti metil-észter keveréket hasz-
naljon, amennyi ahhoz kell, hogy a metil-szteardtcstics a teljes skdla hdromnegyedét foglalja el.

A kovetkezd képlet segitségével szamitsa ki az elméleti lapok n szdmét (hatdsfok):
dr, ’
n = 16/—
0

illetve az R felbontdst, a kovetkezd képlet segitségével:

2A
R = ,
0,0,
ahol:
dr, a retencids tavolsdg mm-ben, a kromatogram kezdetétdl a metil-szteardt csics maximumaig;

0, és 0,: a metil-szteardt és a metil-oledt csticsok szélessége mm-ben, a gorbék inflexiés pontjaiban vett
érintGinek az alapvonallal valé metszéspontjai kozott mérve;

A: a metil-szteardt és a metil-oledt csicsok maximumai kozotti tavolsdg mm-ben.
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1. dbra

Kromatogram az elméleti lapok (hatdsfok) szdmdnak és a felbontds meghatdrozdsdhoz

Oldészer

A

Metil-oledt

Metil-sztearat

ﬂ

Leveg6 1

‘ o

o e
By
|
Start
Olyan tizemi korillményeket kell valasztani, amelyek metil-sztearat esetén az oszlop hosszanak egy méte-
rére legaldbb 2 000 elméleti lapot és legaldbb 1,25 felbontdst eredményeznek.
4.2. Vizsgilt adag
A fecskenddvel (3.2.) szivjon fel 0,1-0,2 pl, a X. B. melléklet szerint elkészitett metil-észter oldatot és fecs-
kendezze az oszlopba.
A nem oldott észterek esetén készitsen megkozelitSleg 100 mg/ml kromatografikus tisztasdga heptanol-
datot, és ebbdl fecskendezzen be 0,1-1 ml mennyiséget.
Amennyiben a csak nyomokban jelenlévd osszetevdket elemzi, a vizsgalt mennyiség novelhetd (legfeljebb
a 10-szereséig).
4.3. Elemzés

Az tizemi koriilményeknek rendszerint a 4.1.1. pontban meghatdrozottak szerintieknek kell lenniiik.

A 12-nél kevesebb szénatomot tartalmazé zsirsavak meghatdrozdsa esetén azonban alacsonyabb, a 20-nl
tobb szénatomot tartalmazé zsirsavak meghatdrozdsanal pedig magasabb oszlophémérsékletet lehet alkal-
mazni. Alkalmanként hémérséklet-programozaést lehet alkalmazni mindkét esetben. Példdul amennyiben
a minta 12-nél kevesebb szénatomot tartalmazé zsirsavak metil-észtereit tartalmazza, a mintdt 100 °C
hémérsékleten fecskendezze be (vagy 50-60°C hémérsékleten, amennyiben vajsav is jelen van), és azon-
nal kezdje meg a h6mérséklet emelését percenként 4-8 °C-kal az optimdlis értékre. Bizonyos esetekben a
két eljards kombindlhato.

A programozott melegitést kovetGen folytassa az eludldst dllandé h6mérsékleten, ameddig mindegyik kom-
ponens eludlédik. Amennyiben a berendezés nem rendelkezik programozhato fitéssel, akkor hasznilja
100 °C és 195 °C kozott bedllitott két fix hémérsékleten.

Amennyiben sziikséges, javasolt, hogy végezzen elemzést két kiilonb6z8 polaritdst rogzitett fizison a
fedett csticsok kizarhat6sdganak igazoldsdra, példdul abban az esetben, mikor a C 4.5 és Cy0.0, Vagy Cyg.3
és Cy ., konjugdltak egyszerre vannak jelen.
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4.4.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.2.1.

5.2.2.2.

A referenciakromatogram és a referenciagrafikonok elkészitése

Elemezze a standard referenciakeveréket (2.3.) ugyanazon tizemeltetési koriilmények mellett, mint a min-
tat, és mérje meg az alkoté zsirsavak retencids idejeit vagy retencids tavolsdgait. Féllogaritmikus papiron
szerkessze meg minden telitetlenségi fokhoz a retencids id6 vagy tavolsdg logaritmusdnak és a szénato-
mok szdmdnak grafikonjat. [zotermikus koriilmények kozott az azonos telitetlenségi foki egyenes lanct
savak grafikonjainak egyeneseknek, valamint megkozelitSleg parhuzamosaknak kell lenniiik.

El kell keriilni az olyan koériilményeket, mint példdul a ,fedett csticsok jelenléte”, azaz amikor a felbontds
nem elegendd a két osszetevd elvilasztisdhoz.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE
Mindségi elemzés

Azonositsa a minta metil-észter cstcsait a 4.4. pont szerint grafikonokbdl, amennyiben sziikséges, inter-
poldlassal.

Mennyiségi elemzés
Az osszetétel meghatdrozdsa

Eltekintve a kivételes esetektdl, haszndlja a belsé normalizdciés médszert, azaz induljon ki abbdl, hogy a
minta minden GsszetevGje szerepel a kromatogramon, igy a csticsok alatti sszes teriilet az Gsszetevék
100 %-dt jelenti (teljes elualds).

Amennyiben a berendezések kozott integrator is van, haszndlja az abbdl szdrmazé adatokat. Amennyiben
nincsen, hatdrozza meg az egyes csticsok alatti teriileteket tigy, hogy a csticsok magassagat szorozza meg
a kozepes magassagukban mérhet6 szélességiikkel, és amennyiben sziikséges, vegye figyelembe a rogzités
soran haszndlt kiilonféle csillapitasokat.

A szdmitdsi modszer

Altaldnos eset

Szamitsa ki egy adott i Gsszetevd esetében a mennyiséget a metil-észterek tomegének szazalékaban kife-
jezve tigy, hogy meghatdrozza az adott Gsszetevd csticsa alatti tertilet nagysagat az osszes csucs alatti terii-
lethez képest, a kovetkezd képlet segitségével:

i

YA

x 100,

ahol:
A; az i komponensnek megfelel§ csics alatti teriilet;

i

YA az Osszes cstics alatt taldlhat teriiletek dsszege.

Az eredményt egy tizedes pontossdgig adja meg.

7. megjegyzés:  Ebben az dltaldnos esetben a relativ teriileteken alapul6 szémitdsok eredményét stlyszazaléknak tekintjiik.
Azokban az esetekben, mikor ez a feltevés nem alkalmazhato, ldsd az 5.2.2.2. pontot.

A korrekcids tényezdk hasznélata

Bizonyos esetekben, példdul nyolcndl kevesebb szénatomot tartalmazé zsirsavak vagy méasodlagos csopor-
tokat tartalmazé savak jelenlétében, hévezetSképesség-detektorok hasznalatakor vagy amikor kifejezetten
a legnagyobb pontossagra van sziikség, korrekcids tényezdket kell haszndlni a csticsteriiletek szdzalékard-
nyainak az osszetevdk tomegszdzalékara torténd atvéltdsdhoz.

A korrekcios tényezdket a metil-észterek ismert osszetételd referenciakeverékének a mintdéval megegyezd
tizemi kortilmények mellett végzett elemzése sordn kapott kromatogramja segitségével hatdrozza meg.

Ennél a referenciakeveréknél az i sszetevs tomegszdzaléka a kovetkezd képlet segitségével adhatd meg:

m

2n

x 100,

ahol:
m; az i Osszetevs tomege a referenciakeverékben;

Y areferenciakeverékben 1évé kiillonbozd dsszetevk dsszes tomege.
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5.2.2.3.

A referenciakeverék (4.4.) kromatogramjabdl szdmitsa ki az i 9sszetevd (teriilet/teriilet) szdzalékat a kovet-
kezd képlet segitségével:

i

YA

x 100,

ahol:

A; az i komponensnek megfelel§ csics alatti teriilet;

YA az Osszes cstcs alatt taldlhato teriiletek dsszege.

A korrekcids tényez6 ezutdn a kovetkez8 mddon szdmithaté ki

miXZA
K =
! AiXZm

A korrekcids tényezdt dltaldban a Kq4 - hoz viszonyitva szoktdk megadni, igy a relativ tényezé a kovet-
kezé:

K’ _
C16

A minta esetén az egyes i komponensekre, a metil-észterek tomegének szézalékdban kifejezve:

K,ixAi
= x100

2K A)

Az eredményeket egy tizedes pontossigig adja meg.

A belsd standard haszndlata

Bizonyos elemzések esetén (példdul 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 meghatédrozni) belsé standardot kell hasznalni. Leggyak-
rabban az 5, 15 vagy 17 szénatomos zsirsavakat hasznaljdk. A belsd standardhoz (amennyiben sziikséges)
meg kell hatdrozni a korrekciés tényezét.

Az i 6sszetevd metil-észterekhez viszonyitott tomegszazalékat a kovetkezd képlet segitségével lehet kiszd-
mitani:

m xK' xA
S 1

—————— %100,
m XK’SXAS

ahol:
A, az iosszetev$ csicsa alatti teriilet;

A. abels standard csticsa alatti teriilet;

S

K'; az i sszetevd korrekcids tényezdje (a K¢ -ra vonatkoztatva);

1
K's a belsd standard korrekcids tényezdje (a K¢ 4-ra vonatkoztatva);
m  a vizsgalt mennyiség tomege grammban;
mg a belsé standard tomege grammban.

Az eredményeket egy tizedes pontossigig adja meg.

KULONLEGES ESET - (A HOVEZETOKEPESSEG VALTOZASANAK ELVEN MUKODO)
HOVEZETOKEPESSEG-MERO DETEKTOR HASZNALATA

A zsirsavak és metil-észterek keveréke mindségi és mennyiségi 6sszetételének meghatarozasahoz a hveze-
t6képesség valtozdsanak elvén miik6ds detektorral (hévezetSképesség-mérd) felszerelt gazkromatograf is
haszndlhato. Ilyen berendezés hasznalatakor a 3. és a 4. pontban meghatarozott koriilményeket a 3. tdb-
lazatnak megfelelGen mddositani kell.

A mennyiségi elemzéshez haszndlja az 5.2.2.2. pontban megadott korrekciés tényezSket.
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3. tdbldzat

Viltozo

Erték | koriilmény

Oszlop

Talapzat

A stacionerfdzis toménysége
Vivégdz

Segédgdzok

Befecskendezési hmérséklet

Oszlop hémérséklete
A viv6gaz térfogatdrama

A vizsgalt minta befecskendezett mennyisége

Hossz: 2-4 m
Belsé 4tméré: 4 mm

Szemcseméret: 160-200 pm
15-25 % (m/m)

Hélium, vagy ennek hidnydban hidrogén, a
lehetd legkisebb oxigéntartalommal

Nincs

Az oszlop hémérsékleténél 40-60°C-kal
magasabb

180-200°C
Rendszerint 60-80 ml/perc
Rendszerint 0,5-2 pl

VIZSGALATI JEGYZOKONYV

A vizsgélati jegyz6konyvnek tartalmaznia kell a Metil-észterek és a gdzkromatografids elemzés el6készi-
tésének modszerét, valamint a kapott eredményeket. Meg kell emliteni benne minden, e Nemzetkézi Szab-
vanyban nem szerepld vagy opciondlisnak tekinthetd tizemi koriilményt vagy az eredményekre esetlege-

sen hatdssal 1év6 barmilyen eseményt.

A vizsgélati jegyzSkonyvben szerepelnie kell a minta azonositdsahoz szitkséges dsszes adatnak.
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X. B. MELLEKLET

7 ¢

A ZSIRSAVAK METIL-ESZTEREINEK ELOALLITASA A 72/77/EGK RENDELET VI. MELLEKLETENEK 1.

EL

A

ES II. CIME VAGY A KOVETKEZO MODSZER SZERINT

6sz0

folyamat kivalasztdsa a vizsgdlt zsirszerd anyag savosszetétele és savassdga, illetve az elvégzendd gdzkroma-

togréfids elemzés alapjan torténik.

Részletesebben:

12-nél kevesebb szénatomd zsirsavakat tartalmazo zsirszer(i anyagok esetén kizarolag zart fiolds eljards vagy
dimetil-szulfdtos eljdrds alkalmazhato,

a 3 %-osndl nagyobb savassagi zsirszer( anyagok esetében kizdrélag a metanol-sdsav vagy a metil-szulfit eljd-
rds alkalmazhato,

a transz-izomerek gazkromatografids méréséhez kizdrdlag a natrium-metildtot vagy a dimetil-szulfatot alkal-
mazo eljardsok haszndlhatok,

a vékonyréteg kromatogréfids eljdrassal végzett levalasztds esetén a zsirsavak kis mennyiségti metil-észtereinek
el6készitéséhez a metanol-hexdn-kénsavas eljdrast kell alkalmazni.

A nem-szappanosithatd anyagok figyelmen kiviil hagyhatdk, amennyiben mennyiségiik nem haladja meg a 3 %-

ot,

ellenkez§ esetben a metil-észtereket zsirsavakbol kell elédllitani.

ERVENYESSEGI TERULET ES HATALY

A kovetkezSkben részletezett 6t modszer alkalmazhat6 a metil-észternek a zsirszerti anyagokbél torténd el6al-
litdsara:

a) natrium-metilattal;

b) ndtrium-metilattal zart fioldban;

metanol-sdsavval zart fioldban;

d) dimetil-szulféttal;

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

metanol-hexdn-kénsavval.

A. médszer

ALAPELV

Az elemezni kivdnt zsirszeri anyagokat visszadramoltatds mellett melegitik metil-alkohollal és nétrium-
metildttal. Az igy kapott metil-észtereket etil-éter segitségével kivonjdk.

BERENDEZES

100 ml térfogatt lombik visszafolyos hiitével, a tetején ndtronmeszes csével, csiszolt tiveg csatlakozadsokkal.
50 ml térfogatd mérGpoharak.

5 ml térfogati mérGpipetta 0,1 ml-es beosztdssal.

250 ml térfogatii valasztotolesérek.

200 ml térfogatti lombikok.

REAGENSEK

Vizmentes metanol.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.3.

3.1.

3.2

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

Natrium-metildt megkozelit6leg 1 %-os metanolos oldata, 0,34 g fémes ndtrium 100 ml vizmentes metanol-
ban torténd felolddsaval készitve.

Etil-éter.

10 %-os ndtrium-klorid oldat.

40-60°C hémérsékletd petroléter.

ELJARAS

Az el§z8leg nétrium-szulfiton kiszdritott és lesziirt zsirszert anyagbdl tegyen 2 grammot a 100 ml térfogatd
lombikba. Adjon hozzd 35 ml metanolt, csatlakoztassa a visszafolyds hiit6t és visszafolyatds mellett forralja
néhdny percig.

Hagyja abba a melegitést, vegye le a visszafolyés hiitét, adjon hozzd gyorsan 3,5 ml ndrtium-metildt oldatot,
helyezze vissza a visszafolyos hiit6t és a visszafolyatds mellett forralja legaldbb 3 érdn keresztiil. A metilezés
akkor kész, mikor az Gsszes zsirszerti anyag cseppfolydsodott és a reagenskeverék szobahdmérsékleten telje-
sen tiszta.

Hiitse le és ontse a reagenskeveréket egy 250 ml térfogat valaszt6tolesérbe, adjon hozzd 35-40 ml etil-étert,
100 ml vizet és 5-6 ml 10 %-os natrium-klorid oldatot. Rdzza 6ssze és hagyja a rétegeket szétvalni. Ontse 4t

a vizes fazist egy masik vélaszt6tolesérbe, és végezze el ismét a kivondst 25 ml etil-éterrel.

Adjon hozzd az 6sszeontott éter-kivonatokhoz 50 ml 40—-60 °C hémérsékletd petrolétert. A viz killonvalik és
eltavolithaté.

Az éterfazist mossa at haromszor 10-15 ml vizzel, szdritsa ki ndtrium-szulfiton és papiron sztrje le, a sz(r-
letet gytjtse a 200 ml térfogatt lombikba.

Pérolja be az oldészert 20 ml mennyiségtire tigy, hogy a folyamatot vizfiirdg felett fejezze be tisztanitrogén-
dramban.

B. médszer

ALAPELV

Az elemezni kivant zsirszer(i anyagot zdrt fioldban 85-90 °C hémérsékleten natrium-metildt metanolos olda-
taval kezelik.

BERENDEZES
MegkozelitSleg 5 ml térfogatti (40—45 mm magas, 14-16 mm dtmérdjti) erGs iivegfiola.

1 ml-es mérépipetta 0,1 ml-es beosztdssal.

REAGENSEK

Nétrium-metildt megkozelitSleg 1,5 %-os metanolos oldata. Az oldat 0,50 g fém nétrium 100 ml viztelen meta-
nolban torténd felolddséval késziil.

ELJARAS

Tegyen az tivegfioldba 2 g-ot az el6z6leg ndtrium-szulfiton kiszaritott és leszdrt zsirszerdi anyagbol. Adjon
hozzd 0,3 g (megkozelitSleg 0,4 ml) ndtrium-metildt oldatot és hegessze le a fiolat.

Meritse a fioldt 2 6ra hosszdra 85-90 °C hdmérsékletd firdSbe, id6nkénti rdzogatds mellett. Az észteresedési
folyamat akkor fejezGdik be, amikor a fiola tartalma tisztdva valik a glicerin és a reagensek maradékdnak leii-
lepedését kovetSen.

Hiitse le a fioldt szobahdmérsékletre. A fioldt akkor nyissa ki, mikor a metil-észterek felhasznaldsra keriilnek.

A metil-észterek a gzkromatografids késziilékbe torténd behelyezést megel6zen nem igényelnek tovabbi
kezelést.

C. médszer

ALAPELV

Az elemezni kivant zsirszer( anyagot zdrt fioldban 100 °C hémérsékleten metanol-sésav oldatban kezelik.
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3.1.

3.2

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

BERENDEZES

Megkozelitéleg 5 ml térfogati (40-45 mm magas, 14-16 mm dtmérdjti) erds tivegfiola.

1 és 2 ml-es kalibralt pipetta.

REAGENSEK

Sésav 2 %-os metanolos oldata. Az oldat s6sav gdzbdl és vizmentes metanolbdl késziil (1. megjegyzés).
Hexdn a gdzkromatografids eljardshoz.

ELJARAS

Tegyen az iivegfioldba 0,2 g-ot az el6zdleg ndtrium-szulfiton kiszdritott és lesziirt zsirszerti anyagbdl. Adjon
hozzd 2 ml sésav-metanol oldatot. Hegessze le a fiolat.

Meritse a fioldt 40 percre 100 °C hémérsékletd fiirddbe.

Hitse le a fioldt csapviz alatt, nyissa ki, adjon hozzd 2 ml desztilldlt vizet és 1 ml hexant. Centrifugalja, majd
vonja ki a hexdnfézist, amely hasznalatra kész.

D. médszer

ALAPELV

A vizsgalni kivant zsirszer(i anyagot kélium-hidroxid metilalkoholos oldatdval szappanositjdk, majd ezt kove-
t6en dimetil-szulfittal kezelik. A keletkezett metil-észterek sosav hozzdaddsakor automatikusan levalasztod-
nak. Timfolddel torténd ismételt kezeléssel nagyon tiszta metil-észterek nyerhetSk.

BERENDEZES

MegkozelitSleg 20 ml térfogati erds kémesd, 10/19 csiszolt tivegdugdval és biztonsagi kapcsokkal.
Visszafolyds hiit6 1019 csiszolt {ivegcsatlakozoval.

G2 méretti, 20 mm 4atmérGjd szinterelt lemezes tivegsziirdk.

Kapos talpti, megkozelitSleg 10 ml térfogatd kémesovek.

1 és 5 ml-es fecskenddk.

REAGENSEK

Kélium-hidroxid 10 %-os metilalkoholos oldata a gazkromatografids eljarashoz.

706ld bromokrezol indikdtor: 0,05 %-os metilalkoholos oldat.

Dimetil-szulfat (p = 1,335 15 °C-on).

Toémény sésav (p = 1,19) azonos mennyiségli metilalkohollal higitva a gazkromatogréfids eljardshoz.
Brockmann aluminium-oxid az adszorpcidés kromatogréfids eljrdshoz.

ELJARAS

Tegyen a 20 ml térfogatd kémcesébe 2,2 ml-t az el6z8leg ndtrium-szulfiton kiszaritott és lesziirt zsirszerd
anyagbol. Adjon hozzd 5 ml kdlium-hidroxid oldatot és néhdny kvarcszemcsét a forrds szabalyozdsahoz. Csat-
lakoztassa a visszafolyos hiitSt, majd razogatds mellett kis lingon melegitse 6t percen keresztiil. A szappano-
sodds akkor fejez8dik be, amikor az oldat tisztavd valik. Végiil csapviz alatt hiitse le, és tavolitsa el a visszafo-
lyés hiitét.
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5.2

5.3.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

A fecskendd segitségével adjon hozz4d lassan két csepp indikdtort és 1 ml dimetil-szulfétot. Hermetikusan zdrja
le a kémcsovet és razza két-hdrom percen keresztiil, mikozben gyakran maértsa a kémcsé aljat forrasban 1évé
vizbe. A reakci6 akkor kész, mikor az indikdtor szine kékrdl sdrgdra valtozik. Végiil hitse le a kémesovet csap-
viz alatt, majd nyissa fel, adjon hozzad 5 ml metanolos sésavoldatot.

Néhdny mdsodperces razast kovetden tegye le a kémcesovet ferde szogben, és gyengén titogesse meg a kém-
csovet; ez segiti a metil-észterek olajos anyagként torténd felszinre emelkedését (A. megjegyzés).

A. megjegyzés:  Amennyiben a metil-észterek levalasztoddsa nem torténik meg spontdn méodon, tegyen a kémesébe 5 ml vizet
és razza fel.

E. médszer

ALAPELV

Az elemezni kivant zsirszer( anyagokat visszadramoltatds mellett melegitik metanol-hexdn-kénsavval. Az igy
kapott metil-észtereket petroléter segitségével kivonjak.

BERENDEZES

Mintegy 20 ml térfogatd, megkozelitSleg 1 m hosszii levegd-visszaforgatés hiitGvel felszerelt kémesd, csiszolt
tiveg csatlakozdsokkal.

5 ml-es kalibralt pipetta.
50 ml térfogati valasztotolesér.
10 ml és 25 ml térfogatd mérépoharak.

15 ml térfogatd kapos alji kémcsé.

REAGENSEK
Metilezési reagens: vizmentes metanol-hexdn-témény kénsav (p = 1,84) 75:25:1 (V[V/|V) ardnyban.
40-60 °C hémérsékletdi petroléter.

Vizmentes natrium-szulfat.

ELJARAS

Tegye a lemezrdl szdrmazo6 anyagot a 20 ml-es kémcsdbe, és adjon hozzad 5 ml metilez8 reagenst.
Szerelje fel a visszaforgatés hiitét és forrd vizfiird6ben melegitse 30 percen keresztiil (2. megjegyzés).
10 ml desztilldlt viz és 10 ml petroléter hozzdaddsdval ontse a keveréket egy 50 ml-es vélasztotolesérbe.

Erételjesen razza fel, hagyja a fazisokat szétvalasztodni, tavolitsa el a vizes fazist, és az éteres fazist mossa at
kétszer 20 ml desztilldlt vizzel. Tegyen a vélasztétolesérbe egy kis mennyiségli vizmentes ndtrium-szulfatot,
rdzza fel, majd hagyja néhdny percig tilepedni, ezutdn sztirje le, és gytijtse a sztirletet egy 15 ml-es kapos fenekd
kémcsébe.

Pdrologtassa el az oldészert vizfiirdd felett nitrogéndramban.

1. megjegyzés: Kismennyiségli sésavgdz konnyen eldllithat6 laboratoriumban a kereskedelemben kaphaté oldatokbdl (p
= 1,18) tomény kénsav (p = 1,84) belecsopogtetésével torténd kiszoritissal. A felszabaditott gdz kénnyen
kiszdrithaté tomény kénsavon torténd atbuborékoltatssal. Mivel a sosav nagyon kénnyen adszorbedlodik
metanolban, javasolt az olddskor a szokdsos ovintézkedések betartdsa, azaz a gazt egy kis, felforditott tolcsé-
ren keresztiil bevezetni, amelynek a pereme éppen csak érinti a folyadékot. A sésav metanolos oldatdbol,
amennyiben iivegdugds palackban sotét helyen téroljak, nagy mennyiség elkészithetd elSre.

2. megjegyzés: A forrdspont szabalyozdsdhoz tegyen egy tivegrudat a kémcsébe, és csokkentse a vizfiird6 hémérsékletét
90 °C-ra.
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2.1.
2.2.

2.3.

2.4,

2.5.

2.6.

2.7.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

XI. MELLEKLET

AZ OLIVAOLAJ ILLEKONY HALOGENEZETT OLDOSZEREINEK MEGHATAROZASA

MODSZER

A g6ztér-mintavételezési technikdn alapulé gdzkromatografids elemzés.

BERENDEZES
Elektronbefogdsos detektorral (ecd) felszerelt gdzkromatogréfids berendezés.
Géztér-mintavételezd berendezés.

Uvegbdl késziilt 2 m hosszd, 2 mm 4tmér6jli gdzkromatografids oszlop, stacioner fézis. OV101 10 % vagy
avval egyenértékd a kalcindlt, savazott, szilanizdlt és 80-100 szemcsenagysdgi kovafold impregnaldsihoz.

VivG- és segédgdzok: az elektronbefogdsos detektdldshoz alkalmas nitrogén a gazkromatografids eljarashoz.

10 ml és 15 ml térfogatd teflonboritdst tiveglombikok aluminiumdugdval, a fecskendd bevezetésére alkalmas
kialakitdssal.

Hermetikus zdrdst bilincsek.

0,5-2,0 ml térfogatii gdzfecskendd.

REAGENSEK

Standard: a gdzkromatografids eljdrdshoz megfeleld tisztasdgi halogénezett olddszerek.

ELJARAS

Meérjen pontosan 3 g olajat egy iiveglombikba (4jbél nem felhasznalhat6); zérja le hermetikusan. Tegye egy ter-
mosztitban 70 °C hémérsékletre egy 6ra hosszara. Egy fecskendd segitségével dvatosan szivjon ki a g6ztérbél
0,2-0,5 ml-t. A fecskend§ tartalmat fecskendezze be a kovetkezd médon bedllitott gazkromatogréfids beren-
dezés oszlopdba:

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

Ett6] eltérs hdmérsékletek is bedllithatok, amennyiben az eredmények egyenértékiiek lesznek.

Referenciaoldatok: készitsen a mintdban feltételezett tartalomnak megfelel6 0,05-1 ppm (mg/kg) toménységi
standard oldatokat olyan finomitott olivaolajbdl, amelyben oldészerek nyomokban sem taldlhaték meg. A
halogénezett oldészerek pentdn segitségével higithatok.

Mennyiségi becslés: hasonlitsa 9ssze a minta, illetve a feltételezett toménységhez legkozelebb 4ll6 standard
oldat csticsainak magassdgdt vagy teriiletét. Amennyiben az eltérés 10 %-ndl nagyobb mértékd, akkor az elem-
zést meg kell ismételni egy mdsik standard oldattal torténd osszehasonlitdssal, egészen addig, ameddig az elté-
rés 10 %-on beliili nem lesz. A tartalmazott mennyiség meghatdrozdsa az elemi befecskendezések éatlaga alap-
jan torténik.

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

A $2UZ OLIVAOLAJ ERZEKSZERVEKKEL MEGHATAROZHATO TULAJDONSAGAINAK
ERTEKELESE

CEL

A kovetkez8 médszer célja a sziiz olivaolaj aromajellemzdinek értékeléséhez sziikséges kritériumok megha-
tarozdsa és az értékelés metodikdjanak kialakitdsa.

ALKALMAZASI TERULET

A kovetkezdkben leirt modszer csak a kozvetlen fogyasztdsra alkalmas sz(iz olivaolaj érzékszervekkel tor-
ténd értékelésére alkalmazhatd. A mddszer a szlizolaj izhatdsainak érzékelésére vonatkozd, numerikus ska-
ldn t6rténd osztilyozdsra korldtozodik, csoportban tevékenykedd, valogatott kdstolok egy csoportjdnak érté-
kelése alapjdn.

AZ ERZEKSZERVI ELEMZES ALTALANOS ALAPSZOKESZLETE

Lasd az ,Erzékszervi elemzés: ltaldnos alapszokészlet” cimi fejezetet.

AZ OLIVAOLAJJAL KAPCSOLATOS SZAKKIFEJEZESEK

Mandula: ez az aroma két alakban jelenhet meg: az egyik a friss manduldra jellemzd, a mésik a széritott,
egészséges manduldra, amely konnyen osszetéveszthetd a kezd6d6 avasoddssal. A megkiilonboztetés egy

utélagos aroma alapjan torténik, amikor az olaj érintkezésben marad a nyelvvel és a szdjpadléssal. Allott sza-
gu, édes olivaolajokra jellemzd.

Alma: olivaolaj olyan aromdja, amely erre a gyiimolcsre emlékeztet.

LAtrojado” (dohos): olyan olajok jellegzetes aromdja, amelyek el6rehaladott erjedésben 1évs, halmokban térolt
olivabogy6bdl késziiltek.

Keserii: a zold vagy sziniiket valté olivabogydokbdl késziilt olajok jellegzetes aromdja. Intenzitdsdtdl fiiggSen
lehet tobbé-kevésbé kellemes.

Sés: s6s oldatokban tartositott olivabogy6kbol nyert olajok jellegzetes aromdja.

Uborka: azokban az esetekben kialakulé aroma, amikor valamilyen olajat tdl hosszu ideig tartanak hermeti-
kusan lezdrva, kiilondsen konzervdobozban; az aroma kialakuldsa a 2,6 nonadienal kialakuldsanak koszon-
hetd.

Foldszagii: olyan olivabogyokbdl nyert olaj jellegzetes aromdja, amelyeket foldesen, sdrosan takaritottak be,
és lemosdsuk elmaradt. Ezt az aromdt esetenként dohos-pards szag kiséri.

Eszpartd: Gj eszpartofti-szitan kipréselt olivabogyokbol szarmazé olajok jellegzetes aromdja. Az aroma vél-
tozhat aszerint, hogy a sajtoldst zold eszpartofiivon vagy szdraz eszpartofivon végezték.

[ztelen vagy sima: olyan olivaolaj aromdja, amelynek az aromatikus jellemzGk elvesztése miatt az érzékszer-
vekkel érezhetd jellemz8i nagyon gyengék.

Gyiimolesds: olyan aroma, amely mind {zben, mind pedig illatban az érési folyamatdnak optimélis szakaszd-
ban leszedett egészséges, friss gytimolcsre emlékeztet.

Fii: néhdny olaj jellegzetes aromdja, amely a frissen vagott fdire emlékeztet.

Zsiros: annak az olivaolajnak a szaga, amelyet olyan tizemben préseltek, ahol az olaj-, zsir- vagy dsvanyolaj-
maradékanyagokat nem megfelelGen tavolitotték el a gépekrdl.

Zild levelek (keserti): kifejezetten zold vagy levelekkel és gallyakkal egyiitt dardlt olivabogydkbdl szarmazé oli-
vaolaj aromdja.

Férges: olyan olivabogy6bdl szdrmazé olivaolaj jellegzetes aromdja, amelyet nagymértékben elleptek az
olajbogy6-furdlégy (Dacus oleae) larvai.

Nyers: olyan olajok dltal keltett jellegzetes érzés, amelyek a kostoldsndl szdjosszehtzo reakciét valtanak ki.
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Széna: bizonyos olajok aromdja, amely tobbé-kevésbé szdraz fiire emlékeztet.

Melegitett vagy égetett: olyan olajok jellegzetes aromdja, amelyet a feldolgozds sordn tilzott mérték és/vagy
talzott ideji melegités okoz, kiilonosen akkor, amikor az olivabogyé-pépet termikusan osszekeverik, ha ezt
nem megfelel§ koriilmények kozott végzik.

Fémes: fémre emlékezteté aroma. Olyan olajok jellemzdje, amelyek a dardlds, keverés, sajtolds vagy tdrolds
sordn nem megfelel§ koriilmények kozott hosszabb id6re kapcesolatba keriiltek élelmiszerekkel vagy fémfe-

liiletekkel.
Iszapos-iiledékes: a fold alatti tartdlyokbdl és kadakbol lefejtett tiledékbdl visszanyert olaj aromdja.

Dohos-pdrds: olyan termésbdl nyert olajok jellegzetes aromdja, amelyben nagymennyiségti gomba és élesz-
t6gomba fejlédott ki annak kévetkeztében, hogy tobb napon keresztiil pards helyen 6mlesztve tdroltdk.

Allott: olyan olaj jellegzetes aromdja, amelyet tdlsigosan sokaig tartottak tartélyokban. Olyan olajban is meg-
jelenhet, amelyet tiil régen csomagoltak.

Olajseprd: jellegzetes aroma, amely az olivaolaj-pogdcsdra emlékeztet.

Sajtoldszita: olyan olivabogy6kbol nyert olaj jellegzetes aroméja, amelyeket olyan szennyezett sajtoldszitdkon
dolgoztak fel, amelyeken erjedt maradékokat hagytak.

Avas: minden olajra és zsirra jellemz6, a leveg@vel valé hossza idGtartama érintkezés miatt kialakul6 auto-
oxidaciobdl eredd jellegzetes aroma. Ez az aroma kellemetlen és nem lehet korrigdlni.

Erett gyiimolcsds: érett olivabogydbél nyert olivaolaj aromdja, 4ltaldban kismértékben illatos, édes fzd.
Fanyar: egyes olajok dltal keltett jellegzetes hatds, melyek kostoldskor pépes, tésztaszerd érzést keltenek.
Szappanos: a kenGszappanra emlékeztetd illat- és izérzetet kelt§ aroma.

Edes: kellemes iz, nem pontosan cukorizd, de olyan olajban fordul el6, ahol a kesert, erés és athaté kompo-
nensek nem domindlnak.

Novényi nedv: jellegzetes aroma, amely az olaj nem megfelel§ lefejtése és a novényi nedvekkel torténd
hosszantarté érintkezése kovetkeztében alakul ki.

Boros-ecetes: Egyes olajok borra vagy ecetre emlékeztetd aromdja. Oka elsGsorban az olivaolajban szokdsos-
nal nagyobb mértékben keletkezs ecetsav, ecetsav-etil-észter és etanol.

5. POHAR AZ OLAJKOSTOLASHOZ

Lasd az ,Olajkdstold pohdr” cimi fejezetet.

6. VIZSGALOTEREM

Lasd a ,Segédlet vizsgdloterem kialakitdsdhoz” cimd fejezetet.

7. BERENDEZES

A koéstolok szdmdra a feladatuk megfelel§ elldtdsdhoz sziikséges kovetkezd felszerelést minden késtolofiil-
kében biztositani kell és annak konnyen elérhet6nek kell lennie:

- a mintdkat tartalmazd (azonos méretd) poharak, két véletlenszertien kivélasztott szimmal vagy szdm-
mal és bettivel megjeldlve. A jeloléseket letorolhetetlen, szagtalan ceruzdval kell késziten,

— azonos jelolést oraiivegek a poharak letakardsihoz,

—  értékel§ lap (ldsd a 2. dbrdt), a haszndlatdra vonatkozé utasitdsokkal,
- ceruza vagy toll,

—  kis talcan almaszeletek,

- egy pohdr kornyezeti h6mérsékletd viz.
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8.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

8.2.3.

9.1.

MODSZER

Ez a fejezet a sziiz olivaolajok érzékszervi elemzésének végrehajtisdhoz szitkséges elGzetes ismeretek meg-
hatdrozésara, illetve az ezeken a teszteken részt vevs kostolok viselkedésének és eljardsanak egységesitésére
szolgdl, akiknek tisztdban kell lenniiik az olivaolaj-késtolds altaldnos és kiilonos ajanldsaival.

peya ey

A csoport szervez§jének vagy feliigyelGjének (vagy a csoportnak) a feladatai

A csoport szervezdje egy megfelel§ képzettséggel és ismeretekkel rendelkezd személy, aki a munkéja sordn
eléforduld olajfajtdk terén szakértelemmel rendelkezik. Ez a személy a csoport kulcsembere, 6 felelés a cso-
port munkdjanak megszervezéséért és lebonyolitdsaért. Ez a személy hivja be a kdstolokat megfelel idSben,
és tisztazza a tesztek elvégzésével kapcsolatban esetleg felmeriil§ problémékat, de tartézkodik a mintdkkal
kapcsolatos barmilyen véleménynyilvéanitéstol.

Ennek a személynek a feladata a berendezések leltdrozasa, azok megfelel§ tisztdntartdsdnak biztositdsa, a
mintdk elkészitése, kddoldsa és a mintdknak a kostoldst végzd személy részére a megfelel kisérleti koriilmé-
nyek kozott torténd ataddsa, valamint a kapott adatok Gsszegytijtése és azok statisztikai feldolgozdsa, hogy
a lehetd legkevesebb erdfeszitéssel a legjobb eredményt érje el.

A csoport feliigyel8jének a munkdjéhoz érzékszervi képességekre, a mintdk el6készitésénél és preciz elren-
dezésénél pontossagra van sziiksége, valamint képesnek kell lennie a tesztek tiirelmes tervezésére és végre-
hajtdsara. A csoport feliigyelSjének feladata a kdstolocsoport tagjainak 6sztonzése, az érdeklGdésiik, kivan-
csisdguk felkeltése a koztiik kialakitott versenyszellem révén. Biztositja azt, hogy a véleményét ne ismerjék
meg, illetve megakadalyozza, hogy az esetleges vezetd személyiségek nézeteiket rakényszeritsék a tobbi kds-
toléra. Ennek a személynek a feladata a kostolok képzése, kivélasztasa és ellendrzése, tovébbd az arrdl tor-
téné meggy6z3dés, hogy megfeleld szinten tartjak képességeiket.

Tesztkoriilmények

Minta mérete

Mindegyik pohdrban 15 ml olaj van.

Tesztelési hémérséklet

A vizsgdlt olajmintdkat 28 ° C + 2 °C hémérsékleten kell a poharakban tarolni. Azért erre a hGmérsékletre
esett a valasztds, mert ezen a normal hémérsékleten, amelyen az olajokat fiiszerként hasznaljak, a legmeg-
felelsbb az érzékszervekkel meghatarozhaté tulajdonsagok kiilonbségeinek észlelése. Egy mdsik tényezd,
amely emellett a hmérséklet mellett sz0l, az, hogy alacsonyabb vagy magasabb hémérsékleteken az aro-
matikus Osszetevék alig parolognak, vagy olyan illékony komponensek keletkeznek, amelyek a melegitett
olajra jellemzdek.

Vizsgélati id6

Az olajok kostoldsdra a reggel a legalkalmasabb. Bizonyitott tény, hogy vannak a nap folyaman optimalis iz-
és illatérzékelési periédusok.

Az étkezések eldtt megfigyelhets egy idGszak, amikor az illat- és izlelési érzékenység megnovekszik, mig az
étkezéseket kovetden csokken az érzékel képesség.

Ezt a feltételt azonban nem szabad szélsGségesen kihaszndlni, mikor az éhség megzavarja a kdstolokat és
ezdltal csokkenti a megkiilonboztetési képességiiket, kilonosen preferencia-, illetve elfogaddsi feltételeiket.

KOSTOLOK

Az étkezési olivaolajok érzékszervekkel meghatdrozhaté tulajdonsdgait vizsgdld tesztekben kdstoloként
résztvevd személyeket a hasonlé mintdk megkiilonboztetésére vonatkozo képességeik alapjan kell képezni
és kivalasztani; figyelembe kell venni, hogy a pontossdguk a képzéssel fokozhaté (ldsd a megfelels fejezetet).

A tesztekhez 8-12 késtoléra van sziikség, azonban javasolt néhdny tovébbi kdstolot tartalékként behivni az
esetleges hidnyzdsok 4thidaldsdra.

Altaldnos ajénlasok a jeloltek és a kostolok szdmdra
Ezek az ajdnldsok a jeloltek és a kdstolok munkdjuk sordn tandsitott viselkedésére vonatkoznak.

A kostolonak, amikor a csoport feliigyel6je behivja egy érzékszervi vizsgdlaton torténd részvételre, meg kell
jelennie a kordbban megadott id6pontban és be kell tartania a kovetkezdket:
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9.1.1.

9.1.4.

9.2.

A teszt meghatdrozott kezdési ideje el6tt legaldbb 30 perccel nem dohdnyozhat.

Nem hasznélhat semmilyen illatosité szert, kozmetikai szert vagy szappant, amelynek az illata eltart a teszt
kezdetéig. Az illatok megsziintetésére megfelels id6kozonként, a kézmosdshoz illatmentes vagy enyhén illa-
tositott szappant hasznélhat, amit azutdn lemos és megszarit.

A teszt végzése eltt legaldbb egy 6rdval nem chet.

Fizikai rosszullét esetén, killonosen ha ez érinti a szagldsi vagy izlelési képességet, vagy ha barmilyen olyan
pszicholdgiai hatds alatt dll, amely megakaddlyozza abban, hogy a munkdjdra figyeljen, a kdstol6 értesiti errdl
a csoport feliigyeldjét a teszten vald részvétel aldli felmentés vagy megfeleld dontés meghozatala céljabol,
figyelembe véve a csoport fennmaradé részének kozépértékétdl valo lehetséges eltérést.

Amennyiben a fenticknek megfelel, a kostold a lehetd legszabdlyosabb és legesendesebb méddon elfoglalja a
szdmara kijelolt filkét.

Amikor leiilt, ellendrzi, hogy rendelkezésére llnak-e a megfeleld berendezések és azok megfelelGen vannak-e
elrendezve, és meggy6zGdik rola, hogy az orativegen 1évé jelzés megegyezik a pohdron 1évé jelzéssel.

Figyelmesen elolvassa az értékel6 lapon 1év§ utasitdsokat, és addig nem kezdi meg a minta vizsgalatdt, amig
teljesen biztos nem lesz az elvégzendd feladatban. Amennyiben valamilyen kétsége meriilne fel, személyesen
megbeszéli a tapasztalt problémakat a csoport feliigyelGjével.

A kostol6 felveszi a poharat, ekkor még rajta tartja a pohdron az draiiveget, és kissé megdonti; ezutdn ebben
a helyzetben korbeforgatja a poharat, hogy a lehetd legnagyobb mértékben benedvesitse a pohdr belsé felii-
letét. Amikor eddig a fézisig elért, leveszi az oraiiveget és egyenletes, lasst, mély lélegzetvételekkel megsza-
golja a mintat, ameddig ki nem alakitotta a vizsgdlt olajrol alkotott véleményét. A szaglds nem tarthat tovabb
30 mésodpercnél. Amennyiben ez alatt az id alatt nem sziiletett meg a dontés, akkor az Gjboli probélkozds
el6tt rovid pihendt kell tartania. A kdstol6 a szagldsi teszt befejezését kovetGen az aromdt (teljes szaglasi-
izlelési- tapintdsi érzet) vizsgalja. Ennek elvégzéséhez kortyol egy kicsit (megkozelitéleg 3 ml) az olajbél.
Nagyon fontos, hogy az olajat elossza a teljes szdjiiregben, a szdj és a nyelv elejétd] kezdSdGen végig az olda-
lak mentén a hatsé részig és a szdjpadldsig, mivel ismert tény, hogy a négy alapiz, az édes, a sos, a savanyt
és a keserti érzékelése a nyelv és a szdjpadlds kilonboz§ teriiletein véltozo intenzitdsu.

Elengedhetetlen az, hogy a kostold a nyelv héts6 részén megfelel6 mennyiségii olajat lassan teritsen szét a
torok irdnydba, mialatt arra figyel, hogy milyen sorrendben jelennek meg a keserti és a csipSs ingerek;
amennyiben ez nem torténik meg, egyes olajok esetén mindkét inger elkeriilheti a figyelmet, vagy a kesert
ingert elnyomhatja a csip@s inger.

A szdjon keresztiil torténg gyors, egymdst kovet belégzések nem csak a minta egész szdjban torténd szétte-
ritését teszik lehetdvé a kostold szdmdra, hanem azt is, hogy az orr hdtuljdn keresztiil érzékelje az illékony
aromds osszeteviket.

Az érintéssel torténd érzékelést is figyelembe kell venni. Eszlelésiik esetén tehdt le kell jegyezni a cseppfo-
ly6ssdgot, a ragaddssdgot és a kapardst vagy szurdst, és amennyiben a teszt ezt el6irja, intenzitdsukat
szamszerdsiteni kell.

A sziiz olivaolajok érzékszervekkel torténd vizsgalata sordn minden olajbél csak egy minta vizsgalhaté min-
den sorozatban, hogy elkeriilhetd legyen a tobbi minta kozvetleniil ezt kovet kostoldsa dltal okozott kont-
raszthatds.

Mivel az egymdst kovet kostoldsok az érzékelS képesség kifaraddsdt vagy elvesztését okozzdk, olyan ter-
méket kell hasznalni, amely képes az el6z6 kostolds sordn a szdjban maradé olaj eltavolitdsara.

Egy kis szelet alma (megkozelitSleg 15 g) hasznilata javasolt, amely 6sszerdgds utdn a kopGesészébe kop-
hetd. Ezutdn ki kell obliteni a szdjat kis mennyiségti, szobahémérsékletdi vizzel. Egy kdstolds befejezése és
egy tjabb megkezdése el6tt legaldbb 15 percnek kell eltelnie.

A jeloltek kivalogatdsa

Ezt a feladatot a csoport szervezdje végzi, aki személyes interjut készit a jeloltekkel, hogy megismerje szemé-
lyiségiiket és kornyezetiket. Az el6irt fizioldgiai és pszicholdgiai feltételek nem tdlzottan szigortak, mivel
elméletileg barmely 4tlagos személy alkalmas lehet a részvételre. Az olyan tényezdket, mint a nem, életkor,
kiilonleges szokdsok (dohdnyzds) stb. Gjabban olyan mds tényezdk véltottdk fel, mint az egészségi dllapot, a
személyes érdeklGdés és a munka elvégzésére rendelkezésre 4ll6 szabadidg.

Az interju sordn a csoport szervezdje elmagyarazza a feladat jellegét a jel6ltnek, valamint azt, hogy ez megko-
zelitSleg mennyi id6t igényel. Ezutdn tdjékozodik a jelolt érdeklddésérdl és motivéciojardl, illetve hogy men-
nyi id6 4ll ténylegesen rendelkezésére. Referenciaként a kovetkezd kérd6iv hasznédlhaté.
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KERDOIV
Kérem, vélaszoljon a kévetkezd kérdésekre:
Igen  Nem
1. Szeretne részt venni az ezzel a témdval kapcsolatos munkéban? [ [
oz . ol N T P Igen  Nem
2. Véleménye szerint ez a munka hozzéjirulhat az élelmiszerek mindségének javuldséhoz
hazai és nemzetkozi viszonylatban? L] L]

3. Amennyiben igen, miért (1) ?

Igen  Nem
4, Tisztdban kell lennie azzal, hogy akkor kell az olajokat késtolnia, mikor erre felkérést kap. ] ]
Felkésziilt erre?

Igen  Nem

5. Szeretné-e sszehasonlitani szaglo-zlels képességeit a kollégaiéval? ] ]
6. Van-e ideje a részvételre? Megfelel§ fiiggetlenséggel rendelkezik-e ahhoz, hogy maga ossza lgen  Nem
be a napi munkdjét? U] L]

Igen  Nem
7. Amennyiben felettesété] fitgg, véleménye szerint engedélyezi-e az on szdmdra, hogy a 8

rendszeres munk4jébdl tobb alkalommal fél 6rira hidnyozzon valamilyen okbdl kifoly6lag (]
tobb egymdst kovet6 napon?

]

Igen  Nem

]

8. Be tudja-e pétolni a munkajabol a kostoldsi vizsgdlatokon valé részvétel miatt kiesett id6t? L]

Igen  Nem

]

9. Véleménye szerint jar-e onnek ezért a munkdért honorarium? U]
Igen  Nem

10. Milyen formdban? U]

]

A csoport szervezdje ezeket az informdcidkat haszndlja a jeloltek kivdlogatdsdra és elutasitja azokat, akik
kevés érdeklddést mutatnak az ilyen jellegi munka irdnt, akik nem dllnak rendelkezésre vagy akik nem tud-
jak vildgosan kifejezni magukat.

A csoport ,,itlagos kiiszobértékének” meghatirozisa a ,karakterisztikus jellemzSk” terén

Vilasszon ki gondosan négy olajat, amelyek mindegyike a kovetkezd jellemzsk valamelyikének egy képvi-
selje: ,atrojado” (dohos), boros, avas és keserti, valamint a lehetd legtisztdbb és legnagyobb intenzitdsa.

Vegyen azonos mennyiséget mindegyik olajbél, és készitsen olyan mintasorozatokat, amelyek elemeinek
koncentricidja 2-szeres ardnyban 4ll egymdssal, és az egymdst kovet$ oldatokbdl, illetve megfelel§ vivda-
nyagbdl dllnak, egészen addig, amikor mar nem lehet megkiilonboztetni a tisztdn vivGanyagot tartalmazd
poharat az utols6 kettd vagy harom oldattdl. Az utols6 két pohdr csak vivGanyagot tartalmaz.

Egészitse ki a sorozatot magasabb koncentraciét tartalmazé poharakkal, hogy sszesen nyolc elembdl 4llo
sorozatot kapjon.

jeloltnek mindegyik jellemz§ teljes sorozatdbol adhasson.

A jeldltek egyes jellemzdk szerinti ,dtlagos kiiszobértékének” meghatdrozdsihoz adjon mindegyikiiknek egy
poharat, amelyben az el6készitett koncentrdcidji olaj van, és egy mésikat, amelyben 15 ml tiszta viv6anyag
van. A teszt elvégzését kovetden a jeloltnek jeleznie kell, hogy a két minta azonos-e vagy sem.

Ismételje meg ugyanezt a tesztet az adott jellemz8 megmaradt mintdival.

Jegyezze fel az egyes koncentraciordl az 6sszes jeloltt] kapott helyes vdlaszok szdmat, és adja meg ezt a szd-
mot az Osszes elvégzett teszt szdzalékaban.

(") frja le,

véleménye szerint mi lehet egy élelmiszer, vagy még inkabb az olivaolaj érzékszervekkel végezhetd vizsgdlatdnak a haszna.
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9.4.

Ezutdn vegye fel abszcisszatengelyként novekvd sorrendben a tesztelt koncentracidkat, ordindtaként pedig
az egyes koncentraciok helyes felismeréseinek szdzalékos értékét.

Az 1. dbrdn ezeknek az utasitdsoknak egy gyakorlati megval6sitdsa lithato. Az érzékelési kiiszobota 75 %-os
helyes felismerést jelentd ordindtapontnak a gorbérdl az abszcisszdra torténd extrapoldldsdval kapjuk.

E kiiszobérték™-koncentriciénak — amely minden kiinduldsként haszndlt olaj esetében mds és mds lehet,
mivel a jelenlévé jellemz§ intenzitdstol fugg — azonosnak kell lennie a kiilonb6z6 csoportokba jeloltek
eltéré csoportjai esetében; ez nem fiigg ossze semmiféle szokdssal vagy jellegzetes preferencidval. Ebbél
kovetkezden ez egy kozos referenciapont, amely minden megszokott embercsoportndl azonos, és a kiilon-
b6z6 csoportoknak kizdrdlag a szaglo-izleld érzékenységiik alapjan torténd homogenizéldsdra hasznélhat6.

A csoportra megallapitott kiiszobérték-koncentracié alapjan a kovetkezé médon jarjon el:
Készitsen novekvd és csokkend koncentrdcidji oldatsorozatokat gy, hogy a ,kiiszobérték-koncentracié”
legyen a sorozat 10. helyén, igy természetesen a 11. és a 12. helyen 1év6 koncentréiciok higabbak lesznek,

aminek kovetkeztében nehezebb lesz észrevenni a kivélasztott jellemzét tartalmazé olaj jelenlétét.

A C;, koncentriciét véve alapként, a tobbi minta a kovetkezd képlet alapjan készithetd el:

értéke 9 és —2 kozott véltozik.

Példa: tegyiik fel, hogy az avas olaj esetében megdllapitott kiiszobérték 0,32; C,, = 0,32, aminek alapjén,

Minta 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Koncentracio 12,30 | 8,20 | 5,47 | 3,65 | 2,43 [ 1,62 | 1,08 | 0,72 | 0,48 | 0,32 | 0,21 | 0,14

Amennyiben a fenti eljardst megismétlik a fennmarad6 hdrom jellemzdre, azok megéllapitott kiiszobértékei
alapjan, amelyeket szintén a fenti modszerrel hatdroznak meg, meghatdrozhat6k az egyes ingerek azonos
aromatikus intenzitdsd skdldi minden laboratériumra, még abban az esetben is, mikor a kiindulasi olajok
hibéi csak kiilonbozd intenzitds esetén érzékelhetdk.

A késtolok kivilasztdsa az intenzitdsosztilyozisos médszer alapjin

A kivélasztasi eljdrds sordn kétszer-hdromszor annyi jeloltnek kell lennie, mint amennyi a csoport munké-
jahoz sziikséges, igy kivalaszthatok a legérzékenyebb vagy a legjobb megkiilonboztets képességekkel ren-
delkez8 emberek. Minden esetben javasolt ugyanolyan terméket hasznalni a kivélasztdsndl, mint amelynek a
vizsgélatat végezni fogjdk (ebbdl kovetkezGen minden esetben olivaolajat fognak hasznalni).
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Az avas olaj %-os ardnya a vivéanyagban

A médszer kivalasztdsindl nem szabad megfeledkezni arrdl, hogy a hatékonysdgon til az elfogadott mdd-
szernek a felhasznlt olaj mennyisége, az elkiildott mintdk szdma és a kivalasztdsra forditott id6 tekintetében
a lehetd legtakarékosabbnak kell lennie. A kivalasztdsi eljdrds hatékonysdga a kovetkezd harom fiiggd val-
toz6 optimdlis szintjének megvélasztdsdn mulik: a) ,koltség”, amelyet a tesztek szdma hatdroz meg; b) a
potencidlisan megfelel§ jeloltek koziil a sziirés sordn véletleniil kizdrtak ,ardnya”; ¢) azon jelolteknek ,ard-
nya”, akik a nem megfelel§ anyag ellenére véletleniil dtjutottak a kivélasztasi folyamaton.

A kivilasztott szelekcids eljdrds, azaz az intenzitdst értékeld teszt, amely az ASTM (Amerikai Vizsgélati és
Anyagtérsasdg) STP (Kiilonleges Miiszaki Kiadvanya) 440. szdmdnak 53. oldaldn taldlhatd, megadott négy
pontja a kovetkez8k szerint médosul:

1. a mintdk szdmdnak csokkentése a sorozatokban;

2. az ingerek korének bévitése, tekintettel azon szagldsi-izlelési feljegyzett elemek szdmdnak novelésére,
amelyeken a kivalasztds alapul, hogy az olivaolajoknal leggyakrabban tapasztalt hibikhoz igazitsdk Sket;

3. a koncentrdcids aranyok valtoztatdsa a sorozatokban; és
4. az eredmények statisztikai feldolgozasa.
A sziikséges berendezés
- 1500 ml térfogatt palackok vagy tiveglombikok,
- sotét szind kostold poharak,
- 10, 15,1000 és 1 500 ml térfogati beosztdsos kémcsovek.
A sziikséges termékek

- Merck paraffin (referencia: 7 160, DAB 8, USP XX), illetve iz- vagy szagmentes olajos vivGanyag (pél-
déul frissen finomitott olivaolaj vagy mds hasonlé olaj),

- akovetkezd olajok: ,atrojado” (dohos), boros, avas és keserd.
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9.4.1.

9.4.2.

9.4.3.

9.4.4.

Eljdrds

Az oldatok elkészitését kovetden folytassa kiilon-kiilon egyes ingerekre a kivdlasztasi folyamatot 25 jelolttel
a kovetkez§ eljards szerint:

1. Készitsen 12, kéddal megjelolt kostolopoharbél llé sorozatokat (minden jeldlt részére egy sorozatot).
Ontsén 15 ml-t az egyes kostol6 poharakba a C; o, képlet alapjan készitett kiilonb6z6 koncentrécidji

oldatokbdl.

2. A kostolopoharaknak a megtoltésiiket kovetSen a kostolds megkezdését megelGz8en legalabb egy éraig
az Oraiivegekkel letakarva kell maradniuk a kdstol6helyiségben 20-22 °C hémérsékleten, hogy homo-
genizdlodjon a hémérsékletiik a kornyezeti hémérséklettel.

3. Ezutdn a szervezd sorozatonként, csokkend koncentracié szerinti sorrendben sorba rendezi a 12 kds-
tolé poharat.

Kovetkezd 1épésként megkéri mindegyik jelSltet, hogy egymaga végezze el a tesztet a kovetkezd utasi-
tdsok betartdsa mellett:

A jelolteknek sz616 utasitdsok

Az egyes jeloltek elé elhelyezett 12 késtolopohar az ,atrojado” (dohos), boros, avas és keserti ingereket kivalto
oldatok valamelyikét tartalmazza. A kdstolopoharak tartalma kozotti megkiilonboztetés alapja az illat inten-
zitdsa. A legintenzivebb illatd pohdr a bal szélen taldlhatd, a tobbi pohdr jobbra csokkend szagintenzitasi sor-
rendben van elhelyezve. A jobb széls6 kdstolopohar olyan kis szagintenzitdst lehet, hogy mdr nem is lehet
érzékelni.

A kovetkez8 médon jarjon el: ismerkedjen meg a sorozatban 1évé mindegyik kostolopohdr illatdval. Ezt
kezdje a jobb oldalrdl (a 12-es szam) és anélkiil, hogy kifdradna, probalja megjegyezni mindegyik szag inten-
zitdsat.

Amikor gy érzi, hogy hozzdszokott a szagkoncentracid-skdldhoz, hagyja el a helyiséget.

Ekozben a szervezd eltdvolitja az egyik kostolopoharat a sorozatbdl, és a jobb oldali utolsé pohdrral azonos
szintre llitja, majd a tobbit balra eltolja, hogy megsziintesse kozottitk a rést. Ezutdn térjen vissza a helyi-
ségbe és folytassa a tesztet.

A teszt a kovetkezdket foglalja magdban:

A sorozatbdl kiemelt késtolopoharat vissza kell tenni a pontos helyére. Ennek végrehajtdsihoz szagolja meg
a mintdt és hasonlitsa dssze a tobbivel annyiszor, ahdnyszor akarja, mikozben ne feledje, hogy a megfelels
helyre torténg visszahelyezéshez erésebb szagtinak kell lennie, mint a t6le kozvetleniil jobbra 1évé minta, és
gyengébb szaginak, mint a tSle kozvetleniil balra 1év6 minta. A tesztet hdrom madsik pohdrral is megismét-

lik.

A fenti utasitdsok mellett minden jel6ltnek adnak egy tirlapot, hogy a teszt és a vélaszok begytijtése konnyeb-
ben elvégezhetd legyen.

AJELOLTEK KIVALASZTASA

Teszt szdma: Jellemzé:

A kivett pohdr a szdm pozicidhoz tartozik.

Détum: Név:

Az eredmények Osszegydjtése

A csoport szervezdje az elrendezésiik megkonnyitése céljabol a kovetkezé médon jegyzi fel az egyes jelol-
tekkel kapcsolatos adatokat:

A megadott A pontos sorszdm Mindsités

Ajelolt neve A vizsgilt jellemzé 4 ,
K) &) K —K)?

Statisztikai mindsitési eljdrds

Ennek a kivalasztdsi eljardsnak az esetében a pontos helyiikre visszahelyezendd kostolopoharak minden jelolt
esetében ugyanazok. Az ebbdl a célbdl végzett statisztikai szamitdsokhoz ezek az egyes jellemz8k soroza-
tainak kovetkezd pozicidin 1évé poharak:
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LAtrojado” — dohos (Fy)

Boros (W)

Avas (Rd)

Kesert (Bt)

Pohér szdma

(10, 5,7, 2)

Pohér szdma

(11, 3, 8, 6)

Pohér szdma

(7, 4,10, 2)

Pohdr szdma

(6,3,11,9)

A poharak sorozatokban elfoglalt poziciéinak megfelel szdm nem véltozhat, mivel az erre a tesztre kidolgozott sta-
tisztikai szdmitds tekintetbe veszi a poharak pontos helyiikre torténd véletlenszert visszatételének valdszintiségét is.

Annak érdekében, hogy a jeloltek kozott az informdciok dtaddsdt nagymértékben megnehezitse, a csoport szerve-
zGje biztositja a kovetkezdket:

1. ajeloltek kozott ne legyen semmiféle érintkezés. Az egyes jeloltek esetében eltérd jeloléseket alkalmazzanak;

2. ajeloltek semmilyen médon ne kovetkeztethessék ki a kivett poharak pozicidjat;

3. haaz 6sszes jeloltnek ugyanazokat a kordbban bejelolt poharakat adjak is, a jelolteknek valé dtaddsuk sorrendjét
meg kell véltoztatni.

Minden jel6ltet mindsiteni kell a teljesitményének megfelel@en, a kovetkezd mddon:

Legyen az ¢!}, ¢/, ... €', a 12 kiilonbdz8 koncentraciéja ,i” jellemzét tartalmazé 12 pohdr (az ,i” barmely jellemzd
lehet: ,atrojado” — dohos, boros, avas és kesert) csokkend intenzitdsi sorrendben.

Legyen az ¢!y az egyik kivilasztott pohdr, K’ pedig az a hely, ahovd a jelolt visszatette a sorozatban. Igy a K és a K’
értékek a kivélasztott pohdr tényleges pozicijanak megfeleld, illetve a jelolt 4ltal valasztott, 1-t8l 12-ig terjedd egész
szdmok.

Legyen a T (maximdlis megengedett eltérés) egy el6z8leg megdllapitott érték, ami a mi esetiinkben 3, igy ha K'-K >T,
a jelolt automatikusan kiesik (1).

Amennyiben a K'K < T, a jelolt elméletileg elfogadhat6 és folytathatja a tesztet, mivel képes az ingert a pontos
helyére vagy ahhoz nagyon kozel visszatenni.

Ebben az esetben a valamelyik adott ingert (koncentrdciét), példdul az ,atrojado” — dohos (Fy) sorozatot meghata-
roz6 jeloltnek adott mindsités megegyezik a pohdr sorozatban elfoglalt tényleges szdma és a jelolt dltal kivalasztott
pozici6 szama kozotti killonbség négyzetével. Azaz:

Ph(Fy) - (K/_K)Z

Mivel ezt a miiveletet minden jel6lt esetében elvégzik négy ingerre (koncentraciéra) mindegyik jellemzdvel, az egyik
- példaul a dohos (Fy) — jellemzd rész-mindsitése a kovetkezs:

Fy = p¥y EFy Fy Fy
Z Ph+Pj+P1+Pm

A kovetkez6kben néhdny példa lathat6 a mdvelet megértésének el@segitésére:
1. példa:

Tegyiik fel, hogy az ,A” jelolt dltal az ,i” jellemz8 sorozatdbol kiemelt négy ingerre adott valaszok a kovetkezdk:

A pohar pontos helye a sorozatban A jelolt dltal kivalasztott pozici6 Eltérés a pontos pozici6tol
) (K’) (SN
7 7 7-7=0
4 5 4-5=-1
10 6 10-6 = 4 (%)
2 4 2-4=-2

(") Ez ajel6lt kizdrdsra keriilt, mert a teszt sordan T > 3 eredményt ért el.

(") A csoport szervezdje hivija fel a jelolt figyelmét, hogy ésszertien jarjon el, azaz ne veszitsen az érzékenységébdl a szaglds kifdra-
ddsa miatt.



03/11. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

427

2. példa:

Tegyiik fel, hogy az egyik jelolt a kovetkezd mddon rendezte el valamelyik jellemzd sorozatdnak poharait:

A pohdr pontos helye a sorozatban A jelolt altal kivalasztott pozici6 Eltérés a pontos poziciotdl
(K) ') (K'=K)
7 7 7-7=0
4 4 4-4=0
10 7 10-7 =3
2 3 2-3=-1

Ez a jelolt nem keriil kizdrdsra. A kovetkez8 minGsitést kapja:
Zi=02+02+3%+(-1)=10

A jelolt végsd mindsitése a vélaszai alapjan torténik, amiknek alapjan kizdrjak vagy elfogadjik kostolénak, a négy
kérdéses jellemz§ esetén a kovetkezd:

PE)’ + Pij + Ple + Pfg =7k
PY o+ PY o+ P Py =ZVY

PR 4 Pde + PR 4 pRd = ZRd

PE[ N ij + Plrst + qut = 7Bt

Z végss =7 ... 7P
Ahol Fy = ,Atrojado” — dohos
W = Boros
Rd = Avas
Bt = Keser(i

Most a kérdés annak meghatdrozasa, hogy milyen maximalis Z értékig tekinthetd tgy, hogy a jelolt megfeleld szin-
vonalt érzékszervi képességekkel, szagldsi memoridval és értelmi képességekkel rendelkezik a négy kérdéses inger
megvdlaszoldsdra. Nyilvanvaléan Z minden esetben egy nem-negativ érték, Z = 0 esetén a jelolt a neki bemutatott
mind a 16 intenzitdsi mintdt (minden jellemz8b6l négyet) felismerte és megfelel6en szdmszertsitette. A Z nulltdl
eltérg értékei azt jelzik, hogy a jelolt felismerte azokat a skdlatartomédnyokat, amelyekbdl a kivélasztott intenzitdst
mintdk valok, de ezeken a teriileteken beliil nem volt képes meghatdrozni a pontos poziciot, mivel a neki bemutatott
egy vagy tobb inger intenzitdsskdldjara vonatkoz6 megkillonboztetési képessége nem kielégits.

Ezért meg kell hatdrozni egy kritikus értéket (Z ) Ggy, hogy amennyiben a jelolt a poharakat az dltala kordbban fel-
ismert teriiletekre véletlenszerten visszahelyezi, annak valészintisége, hogy a Z végs mindsitése kisebb legyen, mint
Z., egy megfelelGen alacsony szdm (a), amelyet el6z6leg meg lehet hatdrozni. Mds szavakkal, biztositani kell azt, hogy
ennek az eljardsnak a haszndlata sordn annak valészintisége, hogy a csoportba olyan késtolét valasztanak be, akinek
a kivélasztdsi eljards sordn haszndlt ingerek intenzitdsinak terén mutatott megkiilonboztetési képessége nem meg-
felels, kisebb, mint a.

Az a értékének megallapitdsakor (esetiinkben a = 0,05) a Z_ -t a Z vdltoz6 valészintségi eloszlasdbol kapjuk, amely
viszont a P valtozok (K') valdszintségi eloszldsatol fiigg.

A megfelel§ statisztikai szdmitdsokat elvégezve a Z_ értékére 34 adédik.
Mikor megsziiletett az Osszes jelolt Z mindsitése, minden 34 folotti mindsitésd jeloltet kizarnak.

Példaként tekintse meg az A és a B jelolt minGsitését:

Jellemz8 A jelolt B jelolt
,Atrojado” — Dohos (Fy) 7Y =10 7 =12
Boros (W) zZV =10 V=11
Avas (Rd) ZR =10 7R =15
Kesert (Bt) 7Bt = 4 7Bt =
Y =34 X =38

Mivel a két jel6lt 34-es és 38-as Z értéket ért el, A. jelolt megfelel, B. jeloltet pedig kizdrjdk. Mikor minden 34 folotti
mindsités jeldltet kizdrtak, a bennmaraddkat a kapott Z értékiik alapjdn osztdlyozzdk, amig a 12 legjobbat ki nem
vélasztjak.
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9.5.

9.6.

10.

10.1.

Képzés
A képzési szakasz {6 céljai:

a) akostolok megismertetése a sz(iz olivaolajokban el6forduld tobbszoros szaglasi-izlelési-tapintasi varidn-

sokkal;
b) a késtolok megismertetése a kiilonleges érzékelési modszerekkel;
) az érzékelhetd jellemzdk felismerése, azonositdsa és szamszertsitése egyéni képességeinek fejlesztése; és

d) az érzékenység és a memoria fejlesztése a killonbozg vizsgdlt jellemzk terén, hogy a végeredmény pon-
tos és konzisztens értékelés legyen.

A képzési szakasz rendszerint szdmos alkalmat 6lel fel a csoport szdmdra rendelkezésre 4116 lehetdségektd]
fiiggGen, amelyek sordn az olajok egyénileg torténd elemzését kovetden a kdstolok megvitatjdk a csoport
szervezGjével azokat a problémdkat, amelyekkel taldlkoztak, és magyardzatokat fiznek az adott osztdlyza-
tokhoz, hogy azonos ismérveket és véleményeket alakitsanak ki.

A képzésen a meghatdrozott alkalom utdn elért szintet a pontos vélaszok szdzalékos ardnydnak novekedé-
sében mérik — amennyiben megkiilonboztetd probakat végeznek —, vagy a fokozatokat haszndlé tesztekben
a csoport atlagos egyéni eredményei viltozdsinak elemzésével.

A képzési idGszak gyakorlati hasznossdga régéta vitatott, de jelenleg nagyon hatékonynak, s6t elengedhe-
tetlennek tartjdk az egzakt és pontos érzékszervi adatok gytijtéséhez.

A teljesitmény ellenSrzése

A gyakorlott késtolokbél allé csoportok dltalaban rendszeresen és folyamatosan végeznek kostoldsokat, bele-
értve azokat az érzékszervi teszteket is, amelyek nagy erdfeszitéssel jarnak résziikr6l. Az esetek tobbségében
jelentds technoldgiai és gazdasdgi jelentéségli dontések mulnak az itéletiikon. Ezért a kivdlasztdst és képzést
kovetGen ellendrizni kell a késtolok teljesitményét, annak biztositdsa érdekében, hogy az eredményeik pon-
tosak legyenek

A csoportok Osszedllitdsdt és a rutinprobék elvégzését kovetSen nyilvanvaldan megfelel§ id6kozonként ellen-
Grizni kell a teljesitményiiket.

A SZUZ OLIVAOLA]J ERZEKSZERVEKKEL MEGHATAROZHATO JELLEMZOI ERTEKELESENEK ELJARASA
Amennyiben teljesiilnek a fenti elirdsok, a szitkséges berendezések rendelkezésre dllnak és a csoportot kiva-
lasztottdk, mindegyik kostolé megszagolja és megkostolja () a kostolopohdrban 1évé olajmintét, melyet ele-
meznie kell. A késtol6 a 2. dbra szerinti lap segitségével elemzi a szagldsi-izlelési-tapintdsi-mozgési érzete-
ket, feljegyzi a megfigyelhet ,ismérveket” és intenzitdsuk mértékét. A kovetkezd 1épés szamukra az olaj
mindéségének mindsitése.

A 2. dbra szerinti lap haszndlata (az aroma leirdsa és a minGség mindsitése)

Az olivaolajokban a leggyakrabban megtaldlhaté egyes legjellemzébb érzékszervi hatdsok, amelyek az aro-
mét jellemzik, a lap bal oldaldn vannak felsorolva. Amennyiben a kdstolé barmilyen mds olyan ingerrel taldl-

kozik, amely nem felel meg a felsorolt jellemzdknek, feljegyzi azt a ,megjegyzések” rovatba, azokkal a jel-
lemzdkkel, amelyek a lehetS legpontosabban leirjak.

Az érzékelhet§ ingereket az intenzitdsuk ardnya alapjdn értékelik, amelyet egy kereszttel (+) jelolnek a meg-
felel6 rovatban, a kovetkezd kritériumok alapjan:

1: alig érzékelhetd,
2: csekély,
3: atlagos,
4: jelentds,

5: kiemelkedd.

Alap jobb oldaldn taldlhaté 1-9-ig terjedd skalat (a 9 jelenti a kivételes minGséget, az 1 a legrosszabb mind-
séget) haszndljdk a kostolok a vizsgélt olaj jellemzdinek egyszeri, dtfogd mindsitésére. Ennek a mindsitésnek
igazodnia kell az olajnak a lap bal oldaldra mér kordbban feljegyzett el6nyeihez és hibdihoz.

() A kostol6 tartozkodhat a kostoldstol, amennyiben rendkiviili médon vagy nagymértékben kellemetlen jellemzét taldl az illat-
ban,

és ezt feljegyzi a minGsit6 lapon rendkiviili esetként.
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A mindsits téblazat els§ oszlopa (hibdk) ot részre van felosztva. Ebbdl kovetkezden az olajok osztilyozdsa
elssorban a kedvezétlen aromdk teljes hidnydn vagy meglétén alapul, illetve azon, hogy ezek az aromédk
milyen jelentéségtiek vagy intenzitdstiak. Mivel azonban a mindsit6 tabldzat 9 pontig terjed, figyelembe kell
venni bizonyos csekély kiilonbségeket vagy szempontokat, amelyek segitik a végsé mindsités meghatdroza-
sét, és amelyek a mdsodik oszlopban szerepelnek a ,jellemzsk” alatt.

Végs6 minGsités

A csoport feliigyelGje Osszegytijti az egyes kostolok dltal kitoltott trlapokat, és ellendrzi, hogy az érzékszervi
jellemzdk, illetve azok érzékelt és az értékeld lapon rogzitett intenzitdsa megfelel-e az adott olaj esetében var-
haté értékeknek. Amennyiben jelentds kiilonbség van, a feliigyeld felkéri a kostol6t a mindsité lapjanak ellen-
Grzésére.

Szikség esetén a kdstolonak meg kell ismételnie a tesztet.

Végiil a csoport feliigyelGje sszedllit egy tabldzatot, amely a csoport minden tagja 4ltal adott mindsitést tar-
talmazza, és kiszdmitja azok szdmtani kozepét, illetve a (kozépérték) hibdjanak mértékét.

A csoportnak csak a feliilvizsgalati elemzés esetén kell megismételnie a teszteket, hogy a mintdrdl harmadik
értékelés is rendelkezésére dlljon, az egy tizedesjegyet tartalmazo végleges mindsités az igy kialakitott harom
mindsités szdmtani kozépértéke.

Amennyiben a kesertiség és/vagy a csipsség kozepes intenzitdsa magasabb 2,5-nél, az olajat ennek megfe-
lel6en meg kell jel6lni, és fel kell jegyezni, hogy az olaj keserti és/vagy csipds.

Az eredmények kifejezése: az dtlagos minGsités alapjan a csoport feliigyelSje meghatdrozza, hogy a mintit
milyen kategéridba soroljék, az I. mellékletben megéllapitott hatdrértékeknek megfelelGen. Az elemzési jegy-
z8konyvben csak ez a kategoria szerepel.

Megjegyzés: A mintdknak az elemzés megkezdéséig hiitGszekrényben kell maradniuk lezdrva, és minden elemzést kove-
t8en vissza kell keriilniiik a httSszekrénybe, ameddig a tesztet hiromszor el nem végezték.
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2. dbra

Sziiz olivaolaj

Ertékel6 lap o
Szaglasi — {zlel§ — tapintdsi feljegyzések (2) Minésits téblézat
Végs6
Hibik Jellemzsk osztalyzat:
pontok
Olivagyiimoles 9
Olivagyiimoélcs (érett és zold) (1) Nincs Olivagyiimélcs és 8
egyéb friss
Alma gyiimolcs aromdja 7
Egyéb érett gyiimolcs
& & Kismértékd és alig Gyenge ¢
Z6ld (levelek, f6i) érzékelhets gytimélcsos fz
Keserd
L . . Tokéletlen gyiimolc-siz,
Csipds Erzékelhets rendellenes szagok és {zek 5
Edes
Egyéb elfogadhaté jellemz8(k) .......covervenerreenennee Jelentds, az elfogad-hatosdg | Egyértelmtien hib4s, 4
3 hatdrin rossz szag és {z
(Részletezze:
i Fogyasztéshoz teljesen 3
Savany(i/boros/ecetes/savas (1).....coeeeeeesecresrornees Nagyr}er.tek\,i s / V38Y | megengedhetetlen szagok 2
jelentds, tisztén érezhetd s frek
és fzel
Fanyar 1
Fémes
Dohos/pérés (1) Megjegyzésck:
Iszapos-iiledékes
Akéstol6 neve:
Dohos {,Atrojado”)
Avas
A minta jele:
Egyéb nem elfogadhaté
Détum:

(Részletezze:

() A nem kivant részt t6rolni kell.
() Erzékelés:

3

. alig érzékelhets,

: kismértékd,

: dtlagos,

: nagymértékd,

: igen nagy mértékd.

WA WN D
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2.1.

ERZEKSZERVI ELEMZES: ALTALANOS ALAPSZOKESZLET
CEL

E minta célja az érzékszervi elemzés soran haszndlt dltaldnos kifejezések és magyarazatuk osszegydijtése.

SZOKESZLET

Altalénos terminolégia

Erzékszervi elemzés ((6név):

egy termék érzékszervekkel meghatdrozhat6 jellemzdinek vizsgélata az érzékszervek segitségével.
Erzékelés (f6név):

kiils6 targyak vagy események érzékeken keresztiil torténg felfogdsa.

Frzékszervekkel meghatdrozhaté (melléknév) (jellemzo):

egy termék azon jellemzdje, hogy érzékszervekkel érzékelhetd.

Szakértd (f6név):

(az érzékszervekkel meghatdrozhatd jellemzdk vizsgélata tekintetében)

egy meghatdrozott termék érzékszervi elemzésére specializdlodott kdstol6, aki alapvetd ismeretekkel rendel-
kezik a termék el@illitdsa és a piaci preferencidk terén.

Kdstold (f6név):

olyan vildgosan gondolkodd, kifinomult érzékelésti, képzett személy, akit élelmiszerek érzékszervekkel tor-
ténd értékelésére valasztottak ki.

Csoport:

specidlisan képzett és kivalasztott szakértGkbél dll6, a kérdéses termék érzékszervi elemzésének ellendrzott
koriilmények kozott torténd elvégzésére dsszegyilt csoport.

Erzet (f6név):

szubjektiv jelenség, amely az érzékel§ rendszerben inger hatdsdra jelentkezik. Ez a jelenség szubjektiven
megkiilonboztethet§ vagy objektiven meghatdrozhat6 az érintett érzékszervvel, az ingerlés természetétdl
vagy jellegétd] és intenzitdsatdl fiiggSen.

Erzékenység (fonév):

kis intenzitdsti inger érzékszerveken keresztiili mennyiségi és mindségi érzékelésének vagy az ingerek kozotti
kis kiilonbségek érzékelésének képessége.

Kdstolds (f6név):

olyan mivelet, amely egy termék érzékszervekkel meghatdrozhatd jellemzdinek érzékelését, elemzését és
tr)neengl’télését jelenti, killonosen egy élelmiszer szagldsi, izlelési, tapintdsi és mozgasi jellemzdinek tekinteté-
Elfogadds (f6név):

egy személy vagy kozosség olyan cselekedete, amikor szivesen elfogad egy terméket.

Harménia (f6név):

a termék dltaldnos kellemes érzetét keltd jellemzdje. Ezt az érzetet a szagldsi, izlelési, tapintdsi és mozgdsi
jellemz&i ingereinek Gsszessége alakitja ki, amikor azok megfelel§ koncentricidardnyban vannak jelen.

Elfogadhatésdg (f6név):

egy termék azon dllapota, amikor az érzékszervekkel meghatdrozhaté jellemz6i alapjan valamely személy
vagy kozosség szivesen elfogadja.

Megkiilonboztetés (f6név):
Kompenzdcid (f6név):

az ingerek kombindcidja oly médon torténd egymdsra hatdsinak eredménye, hogy mindegyikiik kisebb
intenzitdsa érzékelést valt ki, mint ha csak egymagdban hatott volna.
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Jelleg (f6név):

a vizudlisan érzékelt, érzékszervekkel meghatdrozhaté jellemzék kombindcidja: méret, alak, szin, felépités,
zavarossdg, tisztasdg, folyékonysdg, habzds és pezsgés. A megjelenés kifejezéssel szemben inkdbb ezt a kife-
jezést alkalmazzuk.

Jellemz§ (f6név):

egy érzékelhetd tulajdonsdg.

Fiziolégiai kifejezések

Inger (f6név):

fizikai vagy kémiai stimuldcid, amely specifikusan kivéltja a kiils6 vagy belsd érzékeld idegvégzddések reak-
cidjat.

Lzlelés (f6név):

(izlelési képesség)

az az érzék, melynek idegvégzGdései a szdjban, killonosen a nyelven taldlhatdk, és amelyeket kiillonboz6 olda-
tokban 1év§ vegyiiletek aktivalnak.

[zlelési (melléknév):

egy termék olyan jellemz6it irja le, amelyek az izleld szerveket ingerlik a négy alapiz: az édes, a sos, a sava-
nya és a keser( egyikéhez vagy tobbjéhez tartozé érzetek felkeltésével.

Idegvégzdés (f6név):

egy érzékszerv jellegzetes struktirdja, amely izgathat6 és képes az ingerek felfogdsara és azok ingeriiletté tor-
téng 4talakitdsdra.

Megjegyzés: Az idegvégzddések az ingerhez tartozé energia (fény, hd, hang stb.) alapjan csoportosithatok.
Szaglds (f6név):

a szagloszervnek kozvetleniil vagy kozvetve az orron keresztiil a kiilsé kornyezetbdl gdz formaban beér-
kez$ molekuldkat észlel§ és megkiilonboztets funkcidja.

Intenzitds (f6név):

egy jellemzd energidjanak nagysdga, amely a kiiszobértéket meghaladé értékek szdmszerdsithetd skdldjan
mérhetd.

Hozzdszokds (f6név):

az érzékenység idGszakos modosuldsa az érzékszervi ingerek érzékelése terén egy folyamatos, ismétlsds
inger vagy ahhoz hasonlé inger hatdséra.

Gitlds (f6név):

valamely érzékszerv vagy egy része reagdldsanak hidnya az érzékelési kiiszob feletti, megfelel§ inger hatdsa
esetén.

Reagilds (f6név):

az a miikodés, amelyet az érzékeld sejtek végeznek az adott érzékszervre jellemzd egy vagy tobb inger haté-
sdra.

Testesség (f6név):

a szdjban érzékelt tapintdsi érzet, amely megmutatja egy termék stirtiségének, viszkozitdsinak, konziszten-
cidjénak, illetve tomorségének mértékét.

Illat (f6név):

friss, kellemes, élvezetes szag.
Szagolni (ige):

(a szagldsra alkalmazott cselekvd ige)
egy szag érzékelését irja le.

Objektiv (melléknév):

a) aztirjale, ami a tdrgy valosdgos, ellendrizhet§ jellemzését adja az emberi tényezdk (példdul preferencia,
szokdsok, hajlam) minimalizdldsdval;

b) azt a technikét irja le, amely érzékszervi vagy mdszeres Gton minimalizdlja a sajat hibdkat.

Megjegyzés: A ,miiszeres” kifejezés szinonimaként torténd hasznalata nem javasolt.

Szubjektiv (melléknév):

azt irja le, ami nem kizdrélag inger dltal okozott, hanem a sajit gondolkoddsunk és érzéseink dltal keltett
érzet.
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Mozgdsérzékelés:

a minta dltal a szdjiiregben torténé mozgassal keltett nyomdsbdl ered§ érzet, illetve az ujj dltal észlelt (pél-
déul a sajt ujjal torténé megnyomdsa) érzetek.

Kiiszobérték (f6név):
Abszoliit kiiszobérték:

az érzékelhetd inger minimdlis értéke, amelynek hatdsdra:

- megjelenik az érzet (ingerkiiszobérték vagy érzékelési kiiszobérték), vagy
- lehetséges az érzékelés azonositdsa (felismerési kiiszobérték).
Megkiilinbiztetési kiiszobérték:

az érzékszervi inger olyan minimdlis értéke, amelynél észrevehetd killonbségek jelennek meg az érzet inten-
zitdsdban.

Végsd kiiszobérték:
az inger maximdlis értéke, amely f6lott az intenzitds novelése nem érzddik.

Preferencia-kiiszibérték:

egy inger minimdlis mennyiségi értéke, vagy ennek az ingernek a kiiszobérték feletti kritikus értéke, amely-
nél a semleges ingerhez képest egy elfogadasi, illetve elutasitési reakcid alakul ki, példdul a cukros oldat és a
viz kozotti valasztds.

Megjegyzés:  Kiilonbséget kell tenni az abszolit preferencia-kiiszobérték és a megkiilonboztetési
preferencia-kiiszobérték kozott.

Kiiszobérték alatti (melléknév):

az abszolut kiiszobérték alatt.

Kiiszobérték feletti (melléknév):

az abszolut kiiszobérték felett.

Erzékelési kifdradds:

az érzékelési alkalmazkodds egy specidlis formdja, amikor az érzékenység csokkenése 1ép fel.
Kompenzdcid (f6név):

az ingerek kombindcidja kolesonhatdsanak eredményeként mindegyikiik kisebb intenzitdssal érzddik, mint
ha egymagukban hatndnak.

Szinergikus (melléknév):

meghatdrozott anyagok kozos hatdsa, melynek sordn a kombindcionak koszonhetSen az érzékszervekkel
meghatdrozhaté jellemzdk intenzitdsa magasabb az egyes Gsszetevék hatdsainak osszegénél.

Kontraszthatds:

novekedés a két egyszerre vagy egymadst kovetSen fellépd inger kozotti kilonbségre adott reakcidban.

A konvergenciahatds ellentéte.
Konvergenciahatds:

csokkenés a két egyszerre vagy egymdst kovetSen fellépd inger kozotti killonbségre adott reakcidban. A kont-
raszthatds ellentéte.

Az érzékszervekkel meghatdrozhat6 jellemzGkkel kapcsolatos terminolégia

Savas (melléknév):

a) alegtobb savas anyag (példdul citromsav, tejsav, borkGsav) hig vizes oldata dltal keltett elsédleges izt irja
le;

b) az ezen izt kivélté tiszta anyagok vagy keverékek jellemzdjét irja le.
A hozzd tartoz6 fénév: savassag.
Savanyi (melléknév):

azt az {zlelési-szagldsi érzetet irja le, amely az erjedéssel keletkezett savakban és az ezen érzetet kelt élelmi-
szerekben dltaldban tilsalyban van.

Néhény tényezd, amely hozzdjarul ehhez a jellemz6hoz, az erjedéssel kapcsolatos, példdul az élelmiszerek
tejsavas vagy ecetsavas erjedése.
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Keseri (melléknév):

a) akiilonféle anyagok, mint példdul a kinin, koffein és néhdny alkaloida hig vizes oldata 4ltal keltett elsGd-
leges izt irja le;
b) az ezen izt kivélto tiszta anyagok vagy keverékek jellemzgjét irja le.

A hozza tartoz6 f6név: kesertiség.

Sos (melléknév):

a) izlelésen keresztiil érzékelt jellegzetes érzet, amelynek legjellegzetesebb példdjat a natrium-klorid oldat
adja;

b) az ezen izt kivélto tiszta anyagok vagy keverékek jellemzgjét irja le.

A hozzd tartozé f6név: séssig.

Edes (melléknév):

a) a kilonféle anyagok, mint példdul a szachardz vizes oldata dltal keltett elsGdleges izt irja le;
b) az ezen izt kivélto tiszta anyagok vagy keverékek jellemzgjét irja le.

A hozzd tartozé f6név: édesség.

Fanyar (melléknév):

a) az olyan termékek, mint példdul az egyes csersavak (példdul: dzsiai datolyaszilvafa csersava, kokény cser-
sava) hig vizes oldata 4ltal a szdjban keltett komplex érzetet irja le;

b) az ezt az érzetet kivalté tiszta anyagok vagy keverékek jellemzgjét irja le.
A hozzd tartozé f6név: csersavassag.
Zamat (f6név):

a zamat a szagldsi-izlelési-tapintdsi és a mozgdsi érzetek kombindcidja, amely lehet6vé teszi, hogy az érté-
kel egy tobbszinti kedvezs vagy kedvezdtlen ismérvet dllapitson meg.

Iz (f6név):

a) az {zlel6bimbok egyes oldhaté anyagok éltal torténd ingerlésekor kialakuld érzés.
b) az ezekkel az anyagokkal keltett specidlis érzés jellemzdje.

Alapiz (f6név):

a négy ismert megkiilonboztetd iz valamelyike: édes, s6s, savanyd, keserd.

Szag (f6név):

a) a szagloszerv dltal illdanyagok felszippantdsakor felfogott érzetek kombindcidja;
b) a fenti anyagok barmelyike dltal keltett specialis érzés jellemzgje.

Aroma (f6név):

a) valamely étel izlelésekor a szaglészerv dltal indirekt médon felfogott kellemes érzés;

b) az illatszerek terén és a koznapi nyelvben ezt a kifejezést haszndljdk az orron keresztiil kozvetleniil fel-
fogott hasonlé érzésekre is.

Utéiz, maradék iz (f6név):

az inger szdjban vald megsziinését kovetden felfogott érzések kombindcidja, amely kiilonbozik az el6zéleg
felfogott érzéstdl.

Aromds (melléknév):

a) azoknak a tiszta anyagoknak vagy keverékeknek a jellemzGjét irja le, amelyek az izlelésiikkor az aroma-
ként ismert érzéseket keltik;

b) azokat a termékeket irja le, amelyek kozvetleniil az orron keresztiil vizsgdlva illat vagy frissesség érzeteit
keltik.
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2.2.

Struktira (f6név):
egy termék szildrd vagy dramldstani llapotdnak jellemzdi, amelyek kombindcioi kdstolds kozben ingerelhe-
tik a mechanikai receptorokat, kiilonosen azokat, amelyek a szdjban taldlhatok.

Megjegyzés:  Ez a kifejezés kizarolag az objektiv jellemz8kre vonatkozik, nem pedig az olyan Iétrejové egyéb érzésekre, ame-
lyeket altaldnossdgban konzisztencidnak, rostszertségnek, zsirossagnak stb. neveznek.

Szdj dtoblitése:

az a tevékenység, amelynek sordn a szdjban 1évé étel érintkezésbe 1ép a szdj osszes érzékeny teriiletével, hogy
az 4ltala keltett ordlis hatdsok érzékelhetSk legyenek.

Megjegyzés:  Ez a szokészlet kibGvithetd az 1ISO 5492 szabvanyok [-V. részeinek és egyéb kiadvanyoknak, mint példaul J.
L. Magnen ,Les cahiers techniques du Centre National de Coordination des Etudes et Recherches sur la Nutrition et
I'Alimentation” cimd miivének; stb. figyelembevételével.

OLAJKOSTOLO POHAR

CEL
Ezen el6irds célja, hogy lefrja az étkezési olajok érzékszervekkel torténd elemzése (szag, iz, zamat) sordn hasz-

nalt pohar jellemzdit.

Ezenfeliil leirja az e vizsgdlathoz sziikséges megfeleld hdmérséklet fenntartdsahoz elfogadott ftitGberendezést
is.

A POHAR LE[RASA

Az 1. dbrdn lathato rajz célja az ilyen berendezés sziikséges jellemzdinek megdllapitdsa, amelyek a kovetke-
z6k:

a) maximalis szildrdsdg, hogy a pohdr ne déljon el és az olaj ne 6moljon ki;

b) olyan talp, amely konnyen illeszkedik a ftit6berendezés bemélyedéseibe, hogy a pohdr alja egyenletesen
melegedjen;

¢) olyan alak, amely az aljandl a legszélesebb, hogy az olaj illékony 6sszetevéi konnyen felszabaduljanak,
de a szdjanal keskenyedik, hogy ezek az osszetevSk koncentrdlodjanak, igy biztositva azt, hogy konnyeb-
ben legyenek érzékelhetSk és azonosithatdk az orr szdmdra;

d) sotét szind tivegbdl késziil, hogy megakadélyozza a kdstolot az olaj szinének érzékelésében, megelSzve
mindennem el6itéletet és a részrehajlds vagy a célzatossig esetleges megjelenését.

Méretek

A pohdr rajza az 1. dbrédn lithat6, méretei pedig a kovetkezdk:

— teljes tErfOGAt  ..uiiiiii i 130 ml £ 10 ml,
— telJES MAGASSAG .. eeveneeeiie ettt e 60 mm £ 1 mm,
= @ SZ&J AMEIGI@ ..uiivii it 50 mm * 1 mm,
— a pohdr legszélesebb 4tmérdje ...ttt 70 mm + 1 mm,
— A LAIP AUMEIGIE oot 35 mm * 1 mm,
— a pohdr falvastagsdga ...............uuiiiiiiiiiiiiiiiiii e 1,5 mm £ 0, 2 mm,
— a pohdr talpdnak vastagsdga .............ccoiiiiiiiiiiiiiiiiii e 5mm * 1 mm.

Minden pohdrhoz kell egy 6raiiveg, amely dtmérdjének 10 mm-rel nagyobbnak kell lennie a pohdr szdjanal.
Ez az éraiiveg haszndlhat6 az aroma elvesztését, illetve a porosoddst megakadalyozé fedélként.

Gyirtisi jellemz8k

A pohdrnak ellendll6 iivegbdl kell késziilnie és sotét szintinek kell lennie, hogy tartalmanak szine ne legyen
felismerhetd, valamint karcoktdl és zarvanyoktol mentesnek kell lennie.

A karimdjdnak simdnak, peremesnek kell lennie, valamint egy szintben kell lennie.

Az tiveget meg kell edzeni, hogy elviselje a teszt sordn ad6dé hémérséklet-valtozasokat.
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Felhaszndldsi atmutatd

A poharakat tisztitsa meg illatmentes szappannal vagy tisztitdszerrel, majd folytassa addig az oblitést, amig
a tisztitészer teljesen el nem tiinik. Az utolsé oblitést desztilldlt vizzel végezze, majd hagyja a poharat lecso-
pogni és szaritoberendezésben szdritsa ki.

Nem hasznalhatok sem tomény savak, sem krémsavkeverékek.

A poharakat tartsa addig a szdritoban, ameddig felhaszndldsra keriilnek, vagy tartsa olyan szekrényben, ahol
védve vannak idegen szaggal torténd szennyez$déstdl.

Felhaszndlds el6tt szagoljon meg minden poharat, hogy meggy6z3djon arrél, hogy nincsen jelen semmilyen
idegen szag. A teszt elGkészitése sordn gondolni kell a poharak és az azokban 1év6 olajok megjelolésére. A
teszt szervezdje lehet az egyetlen személy, aki ismeri a jelek és az olajok kozotti kapesolatot.

A MINTAK MELEGITESERE SZOLGALO BERENDEZES

A mintdk érzékszervi vizsgdlatit egy meghatdrozott hdmérsékleten kell végezni, amely olajok esetén
28 + 2 °C. Ezért minden fiilkében egy melegits berendezést (ldsd a 2. dbrat) kell felallitani a kostold szdméra
elérhet6 modon. A melegitd berendezés egy szabdlyozhaté hémérsékletd vizfiirddbe meriil§ aluminium
tombbdl 4ll, hogy dllandé hémérsékletet tudjon tartani. Az aluminiumtombon tobb bemélyedés talalhato,
amelyekbe illeszkednek a poharak aljai. A melegité berendezés és a killonb6z6 bemélyedéseibe helyezett
poharakban 1év6 olaj hémérséklete kozotti kilonbség nem haladhatja meg a £ 2 °C-ot.

1. dbra — Kdstoldpohdr

j——————— $ 50214

1,5

529
b——————— 60 21

(méretek milliméterben)
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2. dbra — A mintdkat melegitd berendezés (méretek milliméterben)
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3.1.

3.2

3.3.

4.1.

UTMUTATO A VIZSGALATI TEREM BERENDEZESEHEZ

BEVEZETES

A vizsgélati termet arra tervezték, hogy olyan megfelels, kényelmes, szabvanyos kornyezetet teremtsen az
érzékszervi teszten résztvevs csoport szdmadra, amely megkonnyiti a munkdt és segit az eredmények
megismételhetGségének és reprodukalhatdsdganak javitdsaban.

CEL

Ennek az elSirdsnak a célja azon alapfeltételek meghatdrozdsa, amelyeket a vizsgdlati terem felszerelésekor
be kell tartani.

A FELSZERELES ALTALANOS LE[RASA

A helyiségeknek attl fiiggetlentil, hogy mekkora mérettick (ldsd a 3.1. pontot), meg kell felelniiik a kovet-
kez§ jellemzéknek:

A helyiségeket kellemes és megfelel§ (ldsd a 3.2. pontot), de semleges stilusti megvildgitdssal kell ellatni.
Ehhez javasolhat6 a falakat csillapitd, egyszerd vildgos szintre festeni, hogy megnyugtaté kornyezet alakul-
jon ki (1).

A helyiségeknek konnyen takarithaténak és barmilyen zajforrdstol elszigeteltnek kell lenniiik; ezért lehetdleg
hangszigeteltnek kell lenniiik. Ezen felill lehet6leg mentesek legyenek minden kiilsg szagtdl, ezért amenny-
iben lehetséges, hatékony szell6ztetS berendezéssel kell felszerelni. Amennyiben a kornyezeti hdmérséklet
ingadozdsa azt szitkségessé teszi, a termet légkondiciondl6 berendezéssel kell felszerelni, hogy a h6mérsék-
letet megkozelitSleg 20-22 °C hémérsékleten tartsa.

Méretek

A helyiségek méretei gyakran a laboratériumok vagy a villalkozdsok lehetdségeitdl fiiggenek. Altaldban meg-
felels mérettinek kell lenniiik ahhoz, hogy 10 késtolofiilkét fel lehessen dllitani, és egy minta-el6készitd terii-
letet ki lehessen alakitani benniik.

Nyilvanval6 azonban, hogy jobb minél nagyobb teriiletet erre a célra elkiiloniteni, mivel ekkor kiegészits
teriileteket lehet kialakitani, példaul a berendezések tisztitdsdra, a konyhai el6késziiletek és a nyilt csoportok
gyiilekezése szdmdra.

Vildgitas

Az dltaldnos megvildgitdsnak, legyen az napfény vagy mesterséges fény (példaul fénycsovek), egyenletesnek,
szabélyozhaténak és diffiznak kell lennie.

Hémérsékleti és nedvességi jellemzSk

A helyiségben folyamatosan kellemes hdmérsékletet és paratartalmat kell biztositani. Kiilonleges koriilmé-
nyektdl eltekintve a 20-22 °C-os hémérséklet és a 60-70 %-os relativ paratartalom javasolhato.

A KOSTOLOFULKEK LERASA

Altaldnos jellemzék

Az érzékszervi elemzéshez haszndlt fulkéket a helyiségekben egymads mellé kell elhelyezni. Azonosaknak kell
lenniiik, és a helyiiket elfoglalt kostolok egymadstdl torténd elvalasztdsahoz megfeleld magassagu és széles-
ségti vélaszfallal kell elldtni Gket.

A fulkék barmilyen megfelel§ anyagbdl késziilhetnek, amely konnyen tisztithaté és gondozhaté (példaul
fabol, furnérlemezbdl, rétegelt lemezbdl stb.). Amennyiben festést alkalmaznak, annak a szdraddst kovetSen
teljesen szagmentesnek kell lennie.

A fiilkékben elhelyezett székeknek kényelmeseknek és dllithaté magassdgtiaknak kell lenniiik.

Minden fiilkében egyedi vildgitdsnak kell lennie, amelynek irdnya és erdssége szabalyozhatd.

Kiilonosen ajanlott a fiilkéket felszerelni egy kiilsé ldmpahoz csatlakoztatott jelz6gombbal, amelynek segit-
ségével a kostold, anélkiil, hogy zavarnd a tobbi kdstolo, jelezheti a kiilsg feliigyelSnek, hogy elkésziilt a

teszttel, tovabbi mintdkra van szitksége, hidnyzik valamilyen felszerelési tdrgy, valamilyen rendellenességet
fedezett fel, vagy informécidra van sziiksége stb.

(") A helyiség szinsémdja és megvildgitdsa befolydsolhatja az érzékszervi elemzés eredményeit.
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4.2.

4.3.

Méretek

A fiilkéknek megfelel6 méretiicknek és kényelmeseknek kell lenniiik. Altaldban a kévetkezd mérettieknek kell
lenniiik:

- szélesség:
0,75 m (mosogatd nélkiil)
0,85 (mosogatdval),
—  hosszisag:
0,50 m (asztal)
tovabbi 0,20 m a vélaszfal szdmdra,
- az elvdlasztd falak magassdga:
0,60 m az asztaltdl szdmitva,
- az asztal magassaga:

0,75 m.

Berendezés

Az asztal feliiletének konnyen tisztithatonak kell lennie.

Ennek a feliiletnek egy részét ivoviz mindségt folydvizzel elldtott mosogaté kialakitdsara kell felhasznélni.
Amennyiben ez nem valdsithaté meg, a hely felhasznalhat6 egy télca, kopSesésze vagy hasonld berendezés
részére.

Amennyiben a teszt sordn a mintdkat a kornyezeti h6mérséklet alatti vagy feletti dllandé hémérsékleten kell
tartani, ajanlott egy erre a célra szolgdld eszkoz (vizfirds, f6z6lap stb.) haszndlata.

Felszerelhetd egy, a talaj felett 1,10 m magassdga polc a kiilonboz§ felszerelési tirgyak (poharak, kisebb
berendezések stb.) elhelyezésére.

Amennyiben a fiilkék elhelyezkedése a vizsgdlati teremben lehetdvé teszi, érdemes felszerelni egy, a mintdk
dtaddsat megkonnyitd szerkezetet. Ez lehet toléablak (1. dbra), a poharak vagy csészék (magas tartdlyok) sz-
maéra megfelel§ fliggdleges tengelyt forgdszerkezet (2. dbra), vagy ha a mintdkat tartalmazé edények kicsik,
akkor egy vizszintesen nyil6 toldablak (3. dbra). Azt kell biztositani, hogy a nyilds megfelel6 méretti legyen
a mintdkat tartalmazé tdlcdk és poharak dtaddsdhoz.

A 4. dbrédn egy példa lithato a vizsgélati terem és a tovabbi helyiségek elhelyezésére.

TOVABBI HELYISEGEK

Amennyiben elegend§ a hely, javasolhatd, hogy kiilon helyiség alljon rendelkezésre a mintak (konyhai vagy
egyéb) el6készitésére, a poharak vagy berendezések elrendezésére és a teszteket megel6z8 vagy kovets
megbeszélések megtartdsira. Amennyiben lehetséges, a helyiségeket tisztdn kell tartani; ezekbdl a helyisé-
gekbdl semmilyen koriilmények kozott nem sztir6dhet dt semmilyen szag, zaj vagy beszélgetés, amely zavar-
hatnd a vizsgélati teremben dolgozé késtoldkat.

Megjegyzések: A fentiekben az idedlis koriilmények szerepelnek. Amennyiben nem lehetséges kizarolag az érzékszervi vizs-
gélat szdmdra biztositani ezeket a létesitményeket, akkor a tesztek elvégezhetSk a minimalis feltételeket
(megvildgitds, h6mérséklet, zaj, szagok) teljesits helyiségekben, osszecsukhat6 elemekbdl éllé mobil fiilkék
feléllitdsaval, olyan modon, hogy legalabb a kostolokat elkiilonitsék egymastol.
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A FULKE BERENDEZESE

1. dbra

Polc

. \ Limpaerny6
Forgdszerkezet
vagy toléablak

\

N Melegitd

berendezés

Mosogaté
0808310

1100

750

-




03/11. kotet Az Eurbpai Unié Hivatalos Lapja 441

A MINTAK ATADASARA SZOLGALO FORGOSZERKEZET

2. 4bra
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A MINTAK ATADASARA SZOLGALO TOLOABLAK

3. dbra
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ERZEKSZERVI ELEMZO LABORATORIUM (Példa)

4. dbra — Példa a vizsgdlati terem elrendezésére
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A késtolofiilkék,

B:  aberendezések tisztitdséra és a mintdk elGkészitésére szolgdld helyiség,
C: csoport gyillekezShelye,

D:  iroda,

E:  varoterem,

F. hijtészekrény,

H:  ttizhely,

L. mosogatogép,

Pi:  mosogatd,

AR: szekrény,

MR: kocsi,

DF:  nyomtatvinyok szétosztisa,
MC:  kerek asztal,

P:  munkalap.
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1.2

1.2.1.

XII. MELLEKLET

A FINOMITAS TENYENEK BIZONYITASA

AZ OLIVAOLAJ LABORATORIUMBAN TORTENG SEMLEGESITESE £S SZINTELENITESE

Az olivaolaj semlegesitése

Berendezés

300 ml térfogatd, magas f6zGpohar,

laboratériumi centrifuga 100 ml térfogatt kémcsovekkel,
250 ml térfogatt f6z8pohdr,

100 ml térfogatd gombolyd fenekd lombik,

1 liter térfogatt vélaszt6tolesér.

Reagensek

natrium-hidroxid 12 %-os vizes oldata,
fenolftalein 1 %-os etilalkoholos oldata,
tiszta hexdn, AR,

tiszta propan-2-1, AR.

Eljdrds

a)

Az olajsavként kifejezett szabad zsirsavbol 30 %-ndl kevesebbet tartalmazé olajok

Tegyen 50 g nyers olajat a 300 ml térfogat, magas f6z6pohdrba és melegitse 65 °C hémérsékletre viz-
fiirdében. Folyamatos keverés kozben adjon hozzd az olaj szabad savtartalmanak megfelels 12 %-os
nétrium-hidroxid oldatot 5 % feleslegben. Folytassa a keverést 6t percen keresztiil, mikézben tartsa a
hémérsékletet 65 °C-on.

Ontse 4t a keveréket 100 ml térfogatt centrifugdhoz hasznélatos kémcsovekbe, és centrifugaldssal vélas-
sza le a szappanszer(i pépet. A tisztitott olajat ontse dt a 250 ml térfogatii f6z6pohdrba, és mossa dt
50-60 ml forrdsban 1év6 desztillalt vizzel, a vizet szifonon keresztiil tdvolitva el. Addig folytassa a
mosdst, amig a maradék szappan nyomai el nem ttinnek (a fenolftaleinben megsztinik a rozsaszin elszi-
nezédés).

Centrifugdzza az olajat a kis mennyiség(i maradékviz eltdvolitdsara.

Az olajsavként kifejezett szabad zsirsavbdl 30 %-ndl tobbet tartalmazé olajok

Ontsén 50 g nyers olajat, 200 ml hexdnt, 100 ml propan—2-ol-t és az olaj szabad savtartalmanak meg-
felel6 12 %-os nétrium-hidroxid oldatot 0,3 % feleslegben az 1 literes vélasztotolesérbe.

Keverje alaposan egy percen keresztiil. Adjon hozzd 100 ml desztilldlt vizet, keverje meg ismét, majd
hagyja allni.

A rétegek szétvéldsat kovetSen folyassa ki az alsd, a szappanokat tartalmazé réteget. A két réteg kozott
(feliil az olajos, alul a vizes) gyakran kialakul egy nyélkds anyagbdl és nem old6dé anyagbdl 4ll6 koz-
bensd réteg, amelyet szintén el kell tdvolitani.

A semlegesitett olaj szintelenitése

Berendezés

250 ml térfogatd gomboly( fenekd lombik hdrom csiszolt nyakkal a kovetkezdk csatlakoztatdséhoz:
a) fokbeosztdsos hdmérd, amelyen leolvashat6 a 90 °C hémérséklet;

b) percenként 250-300 fordulaton miikodé mechanikus keverd, a vikuumban torténé mikodtetéshez
megfelelGen felszerelve;

¢) vakuumszivattyt csatlakozdja,

15-30 millibar maradéknyomas eléllitdsdra képes vakuumszivattyd manométerrel.
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1.2.2.

Eljdrds

Meérjen ki megkozelitSleg 100 g semlegesitett olajat a haromnyakd lombikba. Helyezze be a h6mérét és a
keverdt, csatlakoztassa a vakuumszivattytit és folyamatos keverés mellett melegitse fel 90 °C hémérsékletre.
A hémérséklet tartdsa mellett folytassa addig a keverést, ameddig a vizsgalt olaj teljesen vizmentes nem lesz
(megkozelitSleg 30 perc). Ezt kovetden sziintesse meg a vikuumot, és adjon hozzd 2-3 g aktiv festékfoldet.

Allitsa vissza a vikuumot 15-30 millibar érték(i maradéknyomdsra a 90 °C hémérséklet fenntartdsa mellett,
keverje 30 percig megkozelitSleg 250 percenkénti fordulaton.

Még forré édllapotban sziirje le egy termosztatikus kemencében (50-60 °C).
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XIV. MELLEKLET

A KOMBINALT NOMENKLATURA 15. ARUCSOPORTJANAK 2., 3. ES 4. KIEGESZITO MEGJEGY ZESEI

1. ,2. A. megjegyzés: A 1509 és a 1510 KN-kodok alkalmazdsaban az »olivaolaj« a kizdrélag az olivabogy¢ kezelé-

2. B. megjegyzés:

sébdl szdrmazé olajakat jelenti, nem beleértve az Gjraészterezett olivaolajokat és az olivaolaj
més olajokkal val6 keverékét.

Az Gjraészterezetett olivaolaj vagy egyéb olajok jelenléte az V., VIL, IX., X. és XII. mellékletben
szereplé modszerek segitségével dllapithaté meg. A 1509 és 1510 KN-kédok szerinti olivao-
lajak szterin- és savosszetételének analitikai jellemzdi a kovetkezd tdbldzatban taldlhatok:

L. tabldzat — Savas Osszetétel az Osszes mennyiség- | IL tdbldzat — SzterinGsszetételaz Gsszes mennyiség-
hez viszonyitva hez viszonyitva
Mirisztinsav M 0,1 | Koleszterin M 0,5
Linolénsav M 0,9 | Brasszikaszterin M 0,2
Arachidsav M 0,7 | Kampeszterin M 4,0
Eikoszansav M 0,5 | Sztigmaszterin < kampeszterin
Behénsav M 0,3 | Betaszitoszterin (') m 93,0
Lignocerinsav M 0,5 | A 7-sztigmaszterin M 0,5

M = Maximum

m = minimum

(") 1 Delta—5-23-Sztigma szterin + Koleszterin + Betaszitoszterin + Szitosztanol + Delta—5-Avenaszterin +
Delta—5-24-Sztigmasztadienol.

A »sziiz olivaolaj« jelentése olyan olaj, amely kizdrélag az olivabogyé mechanikai vagy fizikai
kezelésébdl szdrmazik, olyan koriilmények mellett, kiilonosen olyan termikus koriilmények
mellett, amelyek nem okozzik az olaj kdrosoddsat, és amely olajok a mosds, leontés, centrifu-
gélds vagy sztirés kivételével nem estek at semmiféle kezelésen, kizdrva az olivabogydbél oldo-
szerrel kinyert (1510) és a kovetkezd 1. és II. szakaszban meghatdrozott olajokat.

I Az 1509 10 10 alszdm alkalmazasdban a »sz{iz lampante olivaolaj« a savassdgatol fiigget-
leniil a kovetkezd jellemzdkkel rendelkezd olivaolajokat jelenti:

a) 400 mg/kg-ot meg nem halad6 nyiltszénlancdalkohol-tartalom,

b) 4,5 %-ot meg nem haladé eritrodiol- és uvaol- tartalom,

¢ 1,3 %-ot meg nem halad¢ telitettzsirsav-tartalom a trigliceridek 2—pozicidjin ésfvagy

d) akovetkezd jellemzdk valamelyike:

- (d1) a 20 meq O,/kg-ot meghalad6 peroxid-szdm,

—(d2) a 0,2 mgfkg-ot meghaladé osszes illékonyhalogénezettolddszer-mennyiség vagy
a 0,1 mg/kg-ot meghaladé mennyiség barmelyik old6szerbdl,

- (d3) 0,250-nél magasabb és az olaj aktivalt timfolddel torténd kezelését kovetSen
0,11-nél nem magasabb K, (100) kioltdsi egyiitthat6. Néhdny olajnak, amely-
nek olajsavban kifejezett szabad zsirsavtartalma az aktivalt timfoldon torténd
keresztiilvezetést kovetSen tobb, mint 3,3 g/100 g a XV. mellékletben leirt méd-
szer szerint lehet 0,11-et meghaladé K, kioltdsi egyiitthatdja. Ebben az eset-
ben a laboratériumi semlegesitést és a szintelenitést kovetSen a kovetkezd jel-
lemzdkkel kell rendelkezniiik:
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2. C. megjegyzés:

2. D. megjegyzés:

- 1,20-ndl nem magasabb K, kioltasi egyiitthato,

- a kioltdsi tényez§ eltérése (AK) () a 270 nm-es tartomdnyban magasabb,
mint 0,01, de nem magasabb, mint 0,16,

—(d4) érzékszervekkel meghatdrozhato jellemz8k, amelyek az elfogadasi hatdrértéke-
ket meghaladd, észrevehetd hibdkat tartalmaznak, és a csoport dltal adott vizs-
gdlati pontszdm alacsonyabb, mint 3,5.

II. Az 1509 10 90 alszdm alkalmazdsdban a »sziizolaj« jelentése olyan olivaolaj, amely a
kovetkez§ jellemzdkkel rendelkezik:

o

) az olajsavban kifejezett savtartalma nem haladja meg a 3,3 g/100 g-ot;

o

) a 20 meq O,/kg-ot nem meghalad6 peroxid-szdm;
¢) 300 mg/kg-ot meg nem haladé nyiltszénlanctalkohol-tartalom;

d) a0,2 mg/kg-ot nem meghaladé osszes illékony halogénezettoldészer-mennyiség, illetve
a 0,1 mg/kg-ot nem meghaladé mennyiség barmelyik oldészerbdl;

¢) 0,250-nél nem magasabb, és az olaj aktivalt timfolddel torténd kezelését kovetGen
0,10-nél nem magasabb K, kioltdsi egyiitthatd (2) ;

f) akioltasi tényezs eltérése (AK) a 270 nm-es tartomanyban nem magasabb, mint 0,010;

g) érzékszervekkel meghatdrozhatd jellemzdk, amelyek tartalmazhatnak az elfogaddsi
hatarértékeken beliil észrevehet$ hibdkat és a csoport dltal adott vizsgalati pontszdm
magasabb, mint 3,5;

h) 4,5 %-ot nem meghaladé eritrodiol- és uvaoltartalom;

i) 1,3 %-ot meg nem halado telitett zsirsavtartalom a trigliceridek 2—pozici6jan.

Az 1509 90 00 alszdm olyan olivaolajakat foglal magdban, amelyeket az 1509 10 10 vagy az
1509 10 90 alatti olivaolajok kezelése révén nyertek, fiiggetleniil att6l, hogy keverték-e sziiz oli-
vaolajjal és a kovetkezd jellemzdkkel rendelkeznek:

a) az olajsavban kifejezett savtartalom nem haladja meg a 3,3 g/100 g-ot;
b) 350 mg/kg-ot meg nem haladé nyiltszénldncialkohol-tartalom;

¢) 0,250-nél magasabb és 1,20-nal nem magasabb, és az olaj aktivélt timfolddel torténd keze-
lését kovetSen 0,10-nél magasabb K, (100) kioltdsi egyiitthato ;

d) akioltdsi tényezd eltérése (AK) a 270 nm-es tartomdnyban magasabb, mint 0,010, de nem
magasabb, mint 0,160;

¢) 4,5 %-ot nem meghaladé eritrodiol- és uvaoltartalom;

f) 1,5 %-ot meg nem halado telitettzsirsav-tartalom a trigliceridek 2—-pozicidjan.

Az 151000 10 alszdm alkalmazdsdban a »nyers olaj« jelentése olyan olaj, kilondsen
olivamaradék-olaj, amely a kovetkez4 jellemzdkkel rendelkezik:

a) az olajsavban kifejezett savtartalma tobb, mint 2 g/100 g;
b) 12 %-ot meghaladé eritrodiol- és uvaoltartalom;

¢) 1,8 %-ot meg nem haladé telitett zsirsavtartalom a trigliceridek 2—poziciéjan.

2. E. megjegyzés: Az 1510 00 90 alszdm ald azok az olajok tartoznak, fiiggetleniil attdl, hogy keverték-e azokat sziiz

olivaolajjal vagy sem, amelyeket az 1510 00 10 alszdm ald tartozé olajok kezelésével nyertek, és
nem rendelkeznek az 1. és II. pont szerinti jellemzdékkel, amennyiben a telitett zsirsavtartalmuk a
trigliceridek 2—poziciéjan nem haladja meg a 2 %-ot.”

() AK =K, - 0,5 (K, _,+K,,.)
K., a kioltdsi tényez6 az adszorpcids gorbe csticsanak hullimhosszandl a 270 nm tartoméanyban.
K, _sésaK, ,,aK_ hullimhossznal 4 nm-rel alacsonyabb, illetve magasabb hullimhosszakon.

(%) Amennyiben a K, értéke meghaladja a 0,25-6t, a tesztet meg kell ismételni aktivalt timfoldon torténd dtvezetést kovetGen.
K,,o nem haladhatja meg a 0,10-et.
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2 ,3.megjegyzés: A 152200 31 ésa 1522 00 39 alszam nem tartalmazza a kovetkezSket:

a) a XVL melléklet szerinti médszerrel meghatarozva 70-nél alacsonyabb vagy 100-ndl maga-
sabb jodszdm olajat tartalmazdé zsirszerd anyagok kezelésébdl szarmazé maradékok;

b) 70-nél nem alacsonyabb vagy 100-nal nem magasabb jodszdmd olajat tartalmazd zsirszert
anyagok kezelésébdl szdrmaz6 maradékok, amelyek esetében a kovetkezd 4. kiegészitd meg-
jegyzésben szerepld rendelet melléklete szerint meghatdrozott szitoszterin retencids térfoga-
tat jelentd csics alatti teriilet kisebb, mint az Osszes szterin teriilet 93 %-a.”

3. 4. megjegyzés: A fenti termékek jellemzdinek meghatdrozdsdra szolgdlé analitikai modszerek a 2568/91/EGK
rendelet mellékleteiben szerepelnek.”
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1.1.

1.2.

2.1.

2.2

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

XV. MELLEKLET

AZ OLIVAMARADEK OLAJTARTALMA

Berendezés

- megfeleld extrakcids berendezés, 200-250 ml térfogatd gombolyd alji lombikkal felszerelve,
- clektromos fiitést fiirdS (példaul homokfuirdd, vizfirdd) vagy f6z6lap,

- analitikai mérleg,

- maximum 80 °C-ig szabdlyozhaté kemence,

— 103 * 2 °C pontossdggal szabdlyozhat6 termosztdttal felszerelt elektromos fiitésti kemence, amely leve-
g6arammal 4tjarhaté vagy csokkentett nyomdson tizemeltethetd,

— mechanikai 6rl6, amely konnyen tisztithat és lehet6vé teszi az olivamaradékanyagok hémérséklet-
emelkedés nélkiili, illetve nedvességtartalmuk, illanyag-tartalmuk vagy a hexdnnal kivonhat6 anyagtartal-
muk érzékelhetd valtozasa nélkiili zazdsat,

- extrahdld hiively és pamutvatta vagy szlirGpapir, amelyekrdl a hexdnnal kivonhat6 anyagokat el6z6leg mar
eltavolitottak,

—  szaritoberendezés,
- 1 mm atmérdjd nyildsokkal rendelkezd szita,

- cl6zdleg kiszéritott apré habkédarabok.

Reagens

Miiszaki fokozatt kozonséges hexdn, amely elparolgdsat kovetSen kevesebb, mint 0,002 g/100 ml maradékot
hagy.

ELJARAS
A tesztminta elGkészitése

A minta megdrlésére sziikség esetén haszndlja az el6z6leg megfelelGen megtisztitott mechanikus 6rl6t, hogy
olyan méretdi részecskéket kapjon, amelyek maradék nélkiil dtjutnak a szitdn.

Az 6116 tisztitdsdra hasznélja fel a minta megkozelitSleg huszadrészét, ezt az Grleményt 6ntse ki, rolje meg a
fennmarad6 mennyiséget, keverje 6ssze dvatosan, majd késedelem nélkiil elemezze.

A vizsgdlati anyag mennyisége

Kozvetleniil az 6rlés befejezését kovetSen a teszthez mérjen meg a mintdbdl megkozelitSleg 10 g mennyiséget
0,01 g pontossdggal.

Az extrahdl6 hiively

Tegye a vizsgdlt mennyiséget a hiivelybe és pamutvattdval dugézza le. Amennyiben sztir6papirt haszndl, cso-
magolja bele az anyagot.

Eldzetes szdritds

Amennyiben az olivamaradék nagyon nedves (azaz a nedvességtartalma és az illdanyagtartalma meghaladja a
10 %-ot), helyezze a betdltott hiivelyt (vagy sztir6papirt) megfelels idSre egy legfeljebb 80 °C hémérsékletre
felftitott kemencébe és végezzen elzetes szdritdst, hogy a nedvességtartalmat és az illéanyag-tartalmat 10 %
ala csokkentse.

A gombaolyii fenekii lombik elGkészitése

Mérje meg a kordbban egy 103 * 2 °C hémérsékletti kemencében kiszéritott és széritoban legaldbb 1 6rdn
keresztiil hiitott, 1-2 darab habkovet tartalmazé lombikot 1 mg pontossdggal.

Eldzetes extrahdlas

Helyezze be a vizsgalt anyagot tartalmazé hiivelyt (vagy sz{ir6papirt) az extrahdlé berendezésbe. Ontse a lom-
bikba a szitkséges mennyiségti hexdnt. Illessze a lombikot az extrahdl6 berendezésbe, és helyezze ezt az 6ssze-
dllitast az elektromos fiitésti firdGre. Allitsa be tigy a fiitési sebességet, hogy a visszadramlds sebessége masod-
percenként legaldbb 3 csepp legyen (mérsékelt, nem heves forrds). Négyords extrahdldst kovetSen hagyja
lehdlni. Vegye ki a hiivelyt az extrahdl6 berendezésbdl és helyezze levegGdramba, hogy kihajtsa a beleivodott
oldészert.
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2.7.

2.8.

3.1.

3.2.

Misodik kivonds
Ontse a hiively tartalmat a mikro6rlébe és rolje meg a lehetd legfinomabbra. Ontse vissza a megérolt keve-
réket veszteség nélkiil a hiivelybe és helyezze vissza az extrahdlé berendezésbe.

Ugyanannak a kezdeti kivonatot tartalmaz6 lombiknak a segitségével folytassa az extrahdldst tovabbi két 6ran
keresztiil.

A lombikban igy kapott oldatnak tisztdnak kell lennie. Amennyiben mégse, sztirje at sztirGpapiron, és mossa
at néhdnyszor az eredeti lombikot és a szlirGpapirt hexdnnal. A szfirletet és a mosashoz hasznalt hexant gyfij-
tse egy mdsik gombolyd fenekd lombikba, amelyet el6zéleg kiszdritott és 1 mg pontossdggal megmért.

Az oldészer eltiavolitisa és a kivonat mérése

Az oldészer nagyobbik részét desztilldldssal tdvolitsa el elektromos fiitést fiird6n. Az olddszer tobbi részét a
lombik 103 + 2 °C hémérsékletti kemencében torténd 20 perces hevitésével tavolitsa el. Az oldészer eltdvo-
litdsdt rendszeres légbefvassal vagy lehet6leg inertgdz-befiivéssal, illetve a nyomads csokkentésével segitse.

Hagyja a lombikot a szdritoberendezésben legaldbb egy 6ran keresztiil lehiilni, majd mérje meg 1 mg pontos-

saggal.
Melegitse ismét 10 percen keresztiil a fenti modszerrel és hiitse le a szdritoberendezésben, majd mérje meg Gjra.

A két mérés kozotti kilonbség nem haladhatja meg a 10 mg-ot. Amennyiben meghaladja, végezzen 10 perces
melegitéseket és hiitéseket mindaddig, amig az eltérés 10 mg vagy kevesebb. Jegyezze fel a lombik utoljara mért
tomegét.

Végezzen ismételt meghatdrozdst a vizsgélati mintan.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A szdmitdsi médszer és képlet

a) A kivonat a kapott termék tomegszazalékdban kifejezve:

100
S =mx
m,
ahol: S akivonat a kapott termék tomegszdzalékaban kifejezve,

m, a vizsgdlt mennyiség tomege grammban,
m; a kivonat tomege a szdritdst kovetSen, grammban.

Amennyiben a megismételhet8ség feltétele teljesiil, a két mérés szamtani kozépértékét tekintse eredmény-
nek.

Az eredményeket egy tizedesjegy pontossdggal adja meg.
b) A kivonat olajtartalma szdrazanyagtartalomban kifejezve, a kovetkezd képlet segitségével:

100
S x
100-U

= akivonat olajtartalma a szdrazanyagtartalom szdzalékdban kifejezve,

ahol: S = a kivonat a kapott termék tomegszdzalékaban kifejezve (ldsd az (a) pontot),

U = annak nedvesség- és illéanyag-tartalma.

MegismételhetGség

Az egyidSben vagy az ugyanazon elemz§ dltal gyors egymdsutanban megismételt meghatdrozassal kapott két
eredmény kozotti killonbség nem haladhatja meg a 0,2 g hexdn kivonat/100 g mintaértéket.

Amennyiben ez a feltétel nem teljesiil, ismételje meg az elemzést két tijabb vizsgélati anyagon. Amennyiben a

tse eredménynek.
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2.1.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

7.1.

XVI. MELLEKLET

A JODSZAM MEGHATAROZASA

CEL

Ez a nemzetkozi szabvany az allati és novényi zsirok és olajok, a tovabbiakban: zsirok, jodszama megallapi-
tasdnak modszerét irja le.

MEGHATAROZAS
E nemzetkozi szabvéany alkalmazdsdban a kovetkez$ meghatérozasok érvényesek:

jodszdm: a minta dltal e nemzetkozi szabvanyban meghatdrozott tizemi koriilmények mellett abszorbedlt j6d
tomege.

A jodszamot g j6d/100 g minta mértékegységben fejezik ki.

ALAPELV

A minta felolddsa olddszerben, majd wijs reagens hozzdaddsa. egy meghatdrozott id§ elteltével kélium-jodid
oldat és viz hozzdaddsa, majd a felszabaditott jod titrdldsa ndtrium-tioszulfit oldattal.

REAGENSEK

Minden reagensnek elismert analitikai mindségtinek kell lennie:

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

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

keményitd, oldat.

Keverjen el 5 g oldhaté keményitSt 30 ml vizben, adja ezt a keveréket 1 000 ml forrdsban 1év6 vizhez, forralja
hérom percig, majd hagyja lehdlni.

ndtrium-tioszulfdt, standard volumetrikus oldat, ¢ (Na,S,05.5H,0) = 0,1 mol/l, haszndlat el6tt hét napndl nem
régebben standardizdlva.

oldészer, azonos térfogati ciklohexdn és ecetsav Osszekeverésével késziilt,

Wijs reagens, j6d-monoklorid ecetsavban. Hasznalhat6 a kereskedelmi forgalomban kaphat6 Wijs reagens.
BERENDEZES

A szokasos laboratériumi berendezés, valamint a kovetkezk:

iiveg mérdkanalak, a vizsgalt mennyiséghez és a lombikba torténd benyutldshoz megfeleldek (6.2.),

kilpos fenekii lombikok, 500 ml térfogattiak, csiszolt iivegdugdval elldtva, teljesen szdrazak.

A VIZSGALATI MINTA ELOKESZITESE

Szaritsa ki a homogenizdlt mintdt ndtrium-szulfiton, majd sz(irje le.

ELJARAS

Vizsgalt mennyiség

A vizsgélt mennyiség tomege a vdrhaté jodszdm fiiggvényében viltozik az 1. tébldzat szerint.
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7.2.

7.3.

1. t4bldzat

Vérhat jédszém A vizsgalt me(l;l)’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 vizsgdlt mennyiséget egy tiveg mérdkanallal (5.1.) 0,1 mg pontossaggal.
Meghatarozds

Helyezze a vizsgdlt mennyiséget az 500 ml térfogatd kémcsébe (6.2.). Adjon hozza 20 ml oldészert (4.5.), hogy
feloldja a zsirt. Adjon hozzd pontosan 25 ml Wijs reagenst (4.6.), tegye be a dugot, forgassa 6ssze a lombik
tartalmdt, és tegye a lombikot sotét helyre. A Wijs reagenshez ne hasznaljon pipettat.

Készitsen vakprobdt hasonloképpen az oldészerrel és reagenssel, de a vizsgdlt anyag kihagydsaval.

A 150-nél alacsonyabb jédszdmii mintdk esetén egy 6rdig, a 150-nél magasabb jodszamu mintdk, illetve a poli-
merizdlt termékek, és a jelentSs mértékben oxidalodott termékek esetén két ordig hagyja a lombikot a sotét-
ben.

A fenti id§ elteltével adjon mindegyik kémcs6hoz 20 ml kélium-jodid oldatot (4.2.) és 150 ml vizet (4.1.).

Végezzen titrdldst a standard volumetrikus ndtrium-tioszulfdt oldattal (4.4.), ameddig a j6d miatt kialakult sarga
szin majdnem teljesen elttinik. Adjon hozzd néhany csepp keményitSoldatot (4.3.), és folytassa a titraldst,
ameddig a kék szin heves rdzds mellett el nem téinik.

Megjegyzés: Megengedett a végpont potenciometrikus meghatarozasa.

A meghatdrozasok szdma

Végezzen a mintdn két meghatdrozast.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A jodszdm a kovetkezd képlettel adhaté meg:

12,69¢(V, -V,)

m

ahol:

¢ = a felhasznilt standard volumetrikus ndtrium-tioszulfdt oldat (4.4.) pontos téménységének szdmértéke
mol/l-ben;

V, = a vakprébahoz felhaszndlt standard volumetrikus ndtrium-tioszulfat oldat (4.4.) térfogata ml-ben;

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

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

A két meghatdrozds szdmtani kozépértéket tekintse eredményként, amennyiben teljesiil a megismételhetéség
kovetelménye (9.2.).



