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RENDELETEK

A BIZOTTSAG 61/2011/EU RENDELETE
(2011. januar 24.)

az olivaolaj és az olivamaradék-olaj jellemzGirGl és az ezekre vonatkozé elemzési médszerekrdl
sz616 2568/91/EGK rendelet médositdsirol

AZ EUROPAI BIZOTTSAG,
tekintettel az Eurdpai Unié mikodésérsl szol6 szerzdésre,

tekintettel a mezGgazdasdgi piacok kozos szervezésének létre-
hozésdrol, valamint egyes mezGgazdasagi termékekre vonatkozo
egyedi  rendelkezésekrl  sz0l6, 2007.  oktéber 22
1234/2007[EK tandcsi rendeletre (az egységes kozos piacszerve-
zésrdl sz6lo rendelet) (1) és kiilonosen annak 113. cikke (1)
bekezdésének a) pontjara és 121. cikkének h) pontjdra, ossze-
fuggésben 4. cikkével,

mivel:

(1) A 2568/91/EGK bizottsagi rendelet (?) meghatdrozza az
olivaolajok és az olivamaradék-olajok fizikai és kémiai
jellemz@it és az e jellemz8k elemzésére szolgalé médsze-
reket. A médszereket és az olajok jellemzdire vonatkozd
hatdrértékeket indokolt a vegyészszakért6k vélemé-
nyének, valamint a Nemzetk6zi Olivaolaj-tandcs keretein
beliil folyé6 munka eredményeinek megfelelen frissiteni.

(2)  Kulonos tekintettel a vegyészszakért6k azon kovetkezte-
tésére, mely szerint az extra szliz olivaolajban taldlhatd
zsirsav-etilészter (FAEE) és zsirsav-metilészter (FAME)
mennyisége fontos min@ségi paraméter, indokolt megél-
lapitani az ezen észterek mennyiségére vonatkoz6 hatdr-
értékeket és mennyiségitk meghatdrozasanak madjat.

(3)  Annak érdekében, hogy kell§ id§ élljon rendelkezésre az
j szabvdnyokhoz torténd alkalmazkoddsra és az alkal-
mazasukhoz szitkséges eszkozok bevezetésére, valamint a
kereskedelemi iigyletek zavarait megel6zendd célszerd az
e rendelet szerinti moédositasokat 2011. aprilis 1-jétSl
alkalmazni. Ugyanezen okbdl célszerti gy rendelkezni,
hogy az emlitett id6pontig az Eurdépai Unidban jogsze-
riien gyartott és cimkézett, illetve az Eurdpai Unid terii-
letére jogszertien behozott és szabad forgalomba bocsi-
tott olivaolajok és olivamaradék-olajok a készletek kime-
rilléséig forgalomba hozhatok legyenek.

() HL L 299., 2007.11.16., 1. o.
() HL L 248., 1991.9.5, 1. o.

(4 A 2568/91/EGK rendeletet ezért ennek megfelelGen
médositani kell.

(5) Az e rendeletben el8irt intézkedések osszhangban vannak
a mezGgazdasagi piacok kozos szervezésével foglalkozd
irdnyit6bizottsag véleményével,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

1. cikk
A 2568/91/EGK rendelet a kovetkezSképpen médosul:

1) A 2. cikk (1) bekezdése a kovetkez$ francia bekezdéssel
egésziil ki:

,— a viasz-, valamint a zsirsav-metilészter- és zsirsav-
etilészter-tartalom kapilldris gadzkromatografiaval torténd
meghatérozdsa a XX. melléklet szerinti modszerrel”

2) A mellékletek osszefoglalisa a kovetkezd szovegrésszel
egésziil ki:

JXX. melléklet A viasz-, valamint a zsirsav-metilészter- és
zsirsav-etilészter-tartalom kapilldris gazkro-
matografidgval  torténd  meghatdrozdsanak
modszere”

3) Az 1. melléklet helyébe e rendelet I. mellékletének szovege
1ép.

4) A rendelet az ezen rendelet II. mellékletében meghatdrozott
XX. melléklettel egésziil ki.

2. cikk

A 2011. dprilis 1-je el6tt az Eurdpai Unidban jogszertien gyar-
tott és cimkézett, illetve az Eurdpai Unid teriiletére jogszertien
behozott és szabad forgalomba bocsétott termékek a készletek
kimeriiléséig forgalomba hozhatdk.
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3. cikk

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

Ezt a rendeletet 2011. dprilis 1-jét6l kell alkalmazni.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazandé valamennyi tagéllamban.

Kelt Briisszelben, 2011. janudr 24-én.

a Bizottsdg részérdl
az elnok
José Manuel BARROSO



AZ OLIVAOLAJ JELLEMZOI

ANNEX |

. MELLEKLET

HPLC és
ECN42
S . Peroxid- Viaszok Sztigmasz- | elméleti Organileptikus | Organileptikus
Kateg6ri zsirsav-metilészterek (FAME) a\zoa/s)sag szdm 1as/zk0 2-gliceril-monopalmitat tadiének dton K y3(*) Ky | Deltak (9 elemzés elemzés
ategoria és zsirsav-etilészterek (FAEE) " mEq O,/kg m(g*)g (%) mg/kg szamitott 232 270 Hibamedidn | Gyiimolcsosségi
) * o értéke Md) () medidn (Mf) (*)
kozott
kiilonbség
1. Extra szliz olivaolaj % FAME + FAEE < < 0,8 < 20 < 250 < 0,9 ha a palmitinsav % | < 0,10 < 0,2 < 2,50 < 0,22 < 0,01 Md =0 Mf >0
75 mglkg vagy 75 mg/kg Osszege < 14 %
<Z FAME +, FAEE < < 1,0 ha a palmitinsav %
150 mg/kg és (FAEE| dsszege > 14 %
FAME) < 1,5
2. Sziiz olivaolaj — <20 < 20 < 250 < 0,9 ha a palmitinsav % | < 0,10 <0,2 < 2,60 < 0,25 < 0,01 Md < 3,5 Mf > 0
Osszege < 14 %
< 1,0 ha a palmitinsav %
Osszege > 14 %
3. Lampante olivaolaj — > 2,0 — <300 (%) | < 0,9 ha a palmitinsav % | < 0,50 < 0,3 — — — Md > 3,5 () —
Osszege < 14 %
< 1,1 ha a palmitinsav %
Osszege > 14 %
4. Finomitott olivaolaj — <03 <5 < 350 | < 0,9 ha a palmitinsav % — < 0,3 — < 1,10 < 0,16 — —
Osszege < 14 %
< 1,1 ha a palmitinsav %
Osszege > 14 %
5. Finomitott olivaola- — < 1,0 <15 < 350 | < 0,9 ha a palmitinsav % — < 0,3 — < 0,90 < 0,15 — —
jokbdl és sziiz olivaola- Osszege < 14 %
jokbol < ha a palmitinsav %
Osszege > 14 %
6. Nyers olivamaradék-olaj — — — > 350 (4 < 1,4 — < 0,6 — — — — —
7. Finomitott oliva- — < 0,3 <5 > 350 < 1,4 — < 0,5 — < 2,00 < 0,20 — —
maradék-olaj
8. Olivamaradék-olaj — < 1,0 <15 > 350 <1,2 — < 0,5 — < 1,70 < 0,18 — —

2

(
(
(3
(

') Kapilldris oszloppal szétvalaszthat6 (vagy nem szétvalaszthatd) izomerek Osszege.

Vagy ahol a hibamedidn nem nagyobb 3,5-nél, és a gylimolcsosségi medidn 0-val egyenld.

)
)
) A 300 mglkg és 350 mglkg kozotti viasztartalmi olajok lampante olivaolajnak mindsiilnek, ha a nyilt szénldnct alkoholok 6sszemennyisége nem haladja meg a 350 mg/kg-ot vagy az eritrodiol- és uvaoltartalom legfeljebb 3,5 %.
%) A 300 mglkg és 350 mg/kg kozotti viasztartalmi olajok nyers olivamaradék-olajnak mindsiilnek, ha a nyilt szénldnct alkoholok 6sszemennyisége meghaladja a 350 mg/kg-ot és az eritrodiol- és uvaoltartalom nagyobb, mint 3,5 %.
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Savtartalom (%) A transz- Szterinosszetétel
A transz- | linol + Eritrodiol
olaj transz- Bétaszi Delta-7 Szterinek | SO 101
Kategéria Mirisz- |, . . Eiko- . Lignoce- | izomerek | linolén | Brasszi- | Kampesz- | Sztigmasz- | Do oH CMa-/= | gsszege | A0
. Linolénsav | Arachidsav Behénsav > - . Koleszterin . . . toszterin | sztigmasz- (%)
tinsav %) %) szansav %) rinsav osszege | izomerek %) kaszterin terin terin %) rorin (mg[kg) =
*) %) *) ) | osszege *) *) %) : .
% GO )
1. Extra sziiz oh’vaolaj < 0,05 <10 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 < 0,05 < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 < 0,5 > 1000 < 45
2. Sziiz olivaolaj < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | <0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 <05 > 1000 < 45
3. Lampante olivaolaj < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,10 | 0,10 < 0,5 < 0,1 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >1000 | <450
4. Finomitott olivaolaj <005 <10 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 <020 | £0,30 <05 <01 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 <05 [ =21000 <45
5. Finomitott olivaolajokbdl és [ < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
szliz
6. Nyers olivamaradék-olaj < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 <03 < 0,2 < 0,20 | <£0,10 < 0,5 < 0,2 < 4,0 — > 93,0 <05 > 2500 | >45(®
7. Finomitott olivamaradék-olaj [ < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < Kamp. | > 93,0 < 0,5 > 1800 > 4,5
8. Olivamaradék-olaj < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 <03 < 0,2 < 0,40 | <0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < Kamp. | = 93,0 <05 > 1600 > 45

') Egyéb zsirsavtartalom (%): palmitin-: 7,5 - 20,0; palmitolein-: 0,3 - 3,5; heptadekdn-: < 0,3; heptadecén-: < 0,3; sztearin-: 0,5 - 5,0; olaj-: 55,0 - 83,0; linolén-: 3,5 - 21,0
%) Osszesen: Delta-5-23-Sztigmasztadienol+Kleroszterin+Béta-Szitoszterin+Szitosztanol +Delta-5-Avenaszterin+Delta-5-24-Sztigmasztadienol.

()
)
() A 300 mgfkg és 350 mglkg kozotti viasztartalmii olajok lampante olivaolajnak mindsiilnek, ha a nyilt szénldnci alkoholok Gsszmennyisége nem haladja meg a 350 mg/kg-ot vagy az eritrodiol- és uvaoltartalom legfeljebb 3,5 %.
(% A 300 mglkg és 350 mgfkg kozotti viasztartalmd olajok nyers olivamaradék-olajnak minGsiilnek, ha a nyilt szénldnct alkoholok Gsszmennyisége meghaladja a 350 mg/kg-ot és az eritrodiol- és uvaoltartalom nagyobb, mint 3,5 %.

Megjegyzések:

a) Az eredményeket ugyanannyi tizedesjegy pontossiggal kell megadni, mint amennyi az egyes jellemzdk esetében meg van adva.

Az utolsé értékes szamjegyet fel kell kerekiteni a kovetkezd szdmjegyre, ha az ezt kovetd, nem értékes szamjegy 4-nél nagyobb.
b) Ha a jellemz6i koziil barmelyik kiviil esik a megallapitott hatdrértékeken, az olajat egy madsik kategoridba kell sorolni, vagy a tisztasdg tekintetében nem megfelelének kell mindsiteni a rendelet alkalmazdsdban.
¢) Az olaj mindségével kapcsolatos, csillaggal () jelzett jellemz8k azt jelentik, hogy:

— a lampante olivaolaj esetében ezeket a hatdrértékeket nem kell egyidejtleg betartani;

— sziiz olivaolajok esetében ezek koziil a hatdrértékek koziil legaldbb egynek a be nem tartdsa a sziiz olivaolajok kategéridjan beliili dtsoroldssal jar, bar az olivaolaj tovabbra is a sziizolivaolaj-kategéridk valamelyikéhez tartozik.

d) Az olaj minGségével kapcsolatos, két csillaggal (**) jelolt jellemzdk azt jelentik, hogy egyik érintett olivamaradék-olaj esetében sem kell egyidejiileg betartani ezeket a hatdrokat.”
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II. MELLEKLET

,XX. MELLEKLET

A viasz-, valamint a zsirsav-metilészter-és zsirsav-etilészter-tartalom kapilliris gdzkromatogrifidval torténd

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

meghatirozdsinak médszere

A MODSZER CELJA

A modszer célja az olivaolaj viasz-, zsirsav-metilészter- és zsirsav-etilészter-tartalmdnak meghatdrozdsa. Az egyes
viaszok és alkilészterek elvdlasztdsa a szénatomszdm alapjdn torténik. Javasolt a médszer alkalmazdsa az olivaolaj
és az olivapogdcsa-olaj megkiillonboztetésére, valamint az extra sztiz olivaolaj minéségének meghatdrozdsara, mivel
alkalmas az extra szliz olivaolajbdl és alacsonyabb mindségli olajbdl — legyen az sziiz, lampante vagy valamely
szagtalanitott olaj — megtévesztd szdndékkal létrehozott keverékek azonositdsdra.

ALAPELV

Megfelel§ belsd standardok hozzdaddsa az olajhoz, majd frakciondlds kromatogréfids eljdrds segitségével hidratalt-
szilikagél-oszlopon. A vizsgélati korilmények kozott eludlt (a triacilglicerineknél kisebb polaritdsa) frakci6 leva-
lasztdsa, majd kapillris gdzkromatografia segitségével torténd kozvetlen elemzése.

ESZKOZOK

25 ml-es térfogatt Erlenmeyer-lombik,
15,0 mm bels§ dtmérgjt, 30-40 cm hossza folyadékkromatogréfids iivegoszlop megfelel§ csappal,

kapilldrisoszloppal torténd hasznélatra alkalmas gdzkromatograf, kozvetleniil az oszlopra torténd injektdlasra
alkalmas rendszerrel, amely a kovetkezd részekbdl all:

2 7

. termosztitvezérlésii kemence hdmérséklet-programozassal,

. kozvetleniil az oszlopra torténd injektéldsra alkalmas hideg befecskendezd rendszer,

s

. lingionizici6s detektor és konverter-erdsitd,

. regisztrilé-integrdlé berendezés (1. megjegyzés) a konverter-erdsitGvel (3.3.3. pont) torténd hasznilatra,

melynek valaszideje nem haladja meg az egy mdsodpercet, és véltoztathat6 papirsebességti,

1. megjegyzés: Lehetséges olyan informatizdlt rendszerek haszndlata is, amelyek alkalmasak a gdzkromatografiai adatok szdmito-
gépes feldolgozdsdra.

. omlesztett szilicium-dioxidbdl késziilt, 8-12 m hossziisdgt, 0,25-0,32 mm belsd dtmérdj, beliilrdl egyenletesen

0,10-0,30 um rétegvastagsagi folyadékfézissal (2. megjegyzés) boritott (a viaszok, zsirsav-metilészterek és
zsirsav-etilészterek elemzésére szolgild) kapillirisoszlop,

2. megjegyzés: E célra haszndlhatok a kereskedelmi forgalomban 1év6 megfelel6 folyadékfazisok, mint az SE52, SE54 stb.
10 pl térfogatd mikrofecskendd kozvetleniil az oszlopra torténd injektdldshoz, keményitett téivel,
elektromos razéberendezés,

rotécids beparld,

tokos kemence,

analitikai mérleg, * 0,1 mg-os mérési pontossdggal,

szokvényos laboratériumi tivegeszkozok.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

REAGENSEK

szilikagél, 60-200 pm mesh. Helyezze a szilikagélt az 500 °C hémérsékletti tokos kemencébe legaldbb négy 6ra
hosszdra. Hagyja lehtilni, majd adjon hozz4 a felhaszndlt szilikagél mennyisége 2 %-dnak megfelel§ vizmennyiséget.
Alaposan rdzza fel a stirdl szuszpenzidt, hogy homogénné valjék, majd hasznalat elStt legaldbb 12 6rdn keresztiil
tartsa a szdritéberendezésben.

n-hexdn, kromatogréfia vagy maradékvizsgélat céljara alkalmas (a tisztasdgot ellendrizni kell).

FIGYELEM! G6zei a levegSvel keveredve gytilékony elegyet alkotnak! A vizsgélathoz tévolitson el minden gyjt6-
forrdst (h6forrds, szikra, nyilt ling)! Gy6z6djon meg rdla, hogy az tivegek mindig jol le legyenek zdrval Haszndlat
sordn gondoskodjon megfelel§ szell6zésrdl! El6zze meg a g6zfelhalmozdddst és tévolitson el minden tiizveszélyes
targyat, pl. a nem éghetetlen anyagokbdl késziilt fhtSberendezéseket és elektromos késziilékeket! Az anyag belé-
legezve idegsejt-kdrosoddst okozhat. Ne lélegezze be a gdzt! Szitkség esetén haszndljon megfelels lélegeztetd
berendezést! Szembe és bdrre ne keriiljon!

Etil-éter, kromatogrifia céljara alkalmas.

FIGYELEM! Kiemelten tlizveszélyes és kozepesen toxikus anyag! Bérrel érintkezve irritdciot okoz. Belégzése karos.
Szemkdrosodast okozhat. Késleltetett kdros hatdsokat okozhat. Robbané peroxidokat képezhet. G8zei a levegdvel
keveredve gyulékony elegyet alkothatnak. A vizsgdlathoz tdvolitson el minden gyujtéforrast (héforrds, szikra, nyilt
lang)! Gy6z6djon meg réla, hogy az tivegek mindig jol le legyenek zdrval Hasznélat sordn gondoskodjon megfeleld
szell6zésr6l! El6zze meg a gézfelhalmozddast és tévolitson el minden tlizveszélyes tirgyat, pl. a nem éghetetlen
anyagokbol késziilt fhitSberendezéseket és elektromos késziilékeket! Ne pérolja szdrazra, illetve majdnem teljesen
szarazral Viz vagy mds megfelel§ redukaldszer hozzdaddsival mérsékelhetd a peroxidképzédés. Ne igya meg az
anyagot! Ne lélegezze be a g6zt! Keriilje a hosszan tarté vagy ismételt bérkontaktust!

n-heptédn, kromatogréfia céljara alkalmas, vagy izo-oktdn.

FIGYELEM! Tizveszélyes anyag! Belégzése kdros. A vizsgdlathoz tdvolitson el minden gyijtoéforrdst (hoforrds,
szikra, nyilt ldng)! Gy6z6djon meg réla, hogy az tivegek mindig jol le legyenek zdrva! Haszndlat sordn gondos-
kodjon megfelel§ szell6zésrdl! Ne 1élegezze be a gbzt! Keriilje a hosszan tartd vagy ismételt bdrkontaktust!

Lauril-arachiddt 0,05 % (m/v) standard oldata (3. megjegyzés) heptdnban (belsd standard viaszhoz).

3. megjegyzés: Palmitil-palmitdt, mirisztil-szteardt és arachidil-lauredt egyarant hasznalhato.

Metil-heptadekanodt 0,02 % (m|v) standard oldata heptinban (bels standard metil- és etilészterekhez).

Szudin 1 (1-fenilazo-2-naftol).

Vivégiz: hidrogén vagy hélium, gizkromatogrifia céljira alkalmas tisztasigban.

FIGYELMEZTETES

Hidrogén. Nyomés alatt kiemelten ttizveszélyes. A vizsgdlathoz tévolitson el minden gytjtoforrdst (hdforrds, szikra,
nyilt 14ng) és a nem éghetetlen anyagokbdl késziilt elektromos késziilékeket! Gy6z6djon meg rola, hogy a hasz-
nélaton kiviili palack szelepe zdrva legyen! Mindig haszndljon nyomdscsokkentSt! MielStt kinyitnd a szelepet,
csokkentse a nyomdscsokkentd rugdjdnak feszességét! A szelep nyitdsakor ne élljon a kieresztényilds elé! Hasznalat
sordn gondoskodjon megfelel§ szell6zésrdl! Ne vezessen hidrogént egyik palackbdl a madsikba!l Ne keverje a
palackban 1évé gazt! Gondoskodjon réla, hogy a palack ne borulhasson fel! Ne tegye ki a palackot napfénynek
vagy egyéb héforrdsnak! Tartsa a palackot rozsdamentes kornyezetben! Ne hasznéljon sériilt vagy cimke nélkiili
palackot!

Haszndlat sordn gondoskodjon megfeleld szell§zésr6l! Nem megfeleld szell6zés esetén ne menjen a tdrol6térbe!
Mindig hasznédljon nyomdscsokkentSt! Miel6tt kinyitnd a szelepet, csokkentse a nyomdscsokkentd rugdjanak
feszességét! Ne vezessen gézt egyik palackbdl a mdsikbal Gondoskodjon réla, hogy a palack ne borulhasson fel!
A szelep nyitdsakor ne édlljon a kiereszt6nyilds elé! Ne tegye ki a palackot napfénynek vagy egyéb hdéforrdsnak!
Tartsa a palackot rozsdamentes kornyezetben! Ne haszndljon sériilt vagy cimke nélkili palackot! Ne lélegezze be a
gézt! Kizdrolag ipari céllal haszndlhaté fel.
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4.9.

5.1.

5.2.
5.2.1.

Segédgdzok:

— Hidrogén, gazkromatogréfia céljara alkalmas tisztasigban.
— Levegd, gazkromatogrifia céljdra alkalmas tisztasigban.

FIGYELMEZTETES

Levegd. Nagy nyomdson sfiritett gdz. Eghetd anyagok jelenlétében évatosan kezelends, mivel nagy nyomdson a
levegSben taldlhat6 legtobb szerves vegyiilet 6ngyulladdsi hémérséklete jelentSsen csokken. Gy6z8djon meg réla,
hogy a hasznélaton kiviili palack szelepe zdrva legyen! Mindig haszndljon nyomdscsokkent6t! MielStt kinyitnd a
szelepet, csokkentse a nyomdscsokkentd rugdjanak feszességét! A szelep nyitdsakor ne dlljon a kieresztényilds elé!
Ne vezessen gdzt egyik palackbdl a mdsikba! Ne keverje a palackban 1év6 gézt! Gondoskodjon réla, hogy a palack
ne borulhasson fel! Ne tegye ki a palackot napfénynek vagy egyéb hdforrdsnak! Tartsa a palackot rozsdamentes
kornyezetben! Ne haszndljon sériilt vagy cimke nélkiili palackot! Az ipari felhasznaldsra szdnt leveg6t nem szabad
belélegezni és 1élegezteté berendezésekben alkalmazni.

ELJARAS
A kromatogrifids oszlop elGkészitése

Készitsen szuszpenziét 15 g szilikagélbdl (4.1. pont) és n-hexdnbdl (4.2. pont), és toltse az oszlopba (3.2. pont).
Hagyja magdt6l leiilepedni. Teljes iilepedés utdn elektromos rdzdberendezéssel tomoritse, hogy homogénebb
kromatografids réteget kapjon. Az esctleges szennyezddések eltdvolitisa érdekében 30 ml n-hexdnnal mossa dt
az oszlopot. Az analitikai mérleg (3.8. pont) segitségével mérjen pontosan 500 mg mintit a 25 ml térfogatd
lombikba (3.1. pont), majd a feltételezett viasztartalom fiiggvényében adjon hozzd megfelel6 mennyiségl belsd
standardot (4.5. pont), azaz adjon hozzd olivaolaj esetén 0,1 mg, olivapogicsa-olaj esetén 0,25-0,5 mg lauril-
arachidétot, az olivaolajokhoz pedig 0,05 mg metil-heptadekanodtot (4.6. pont).

Az ily médon el6készitett mintdt 2 x 2 ml n-hexdn (4.2. pont) segitségével vigye fel a kromatogréfids oszlopra.

Hagyja lefutni az oldatot 1 mm-rel az abszorbens felszine folé. Ismét mossa dt az oszlopot 99:1 ardnyl n-
hexdn/etil-éter eleggyel, és gydjtson Ossze 220 ml-t gy, hogy 10 mdsodpercenként megkozelitSleg 15 csepp
folyjon dt. (Az igy kapott frakcié tartalmazza a metil- és etilésztereket és viaszokat.) (4. megjegyzés)

(5. megjegyzés).

4. megjegyzés: A 99:1 ardny( n-hexdn/etil-éter keveréket minden nap frissen kell elkésziteni.

5. megjegyzés: A viaszok megfelel§ eludléddsnak vizudlis ellendrzése érdekében a mintaoldathoz hozzdadhat 100 pl szuddn 1
szinezGanyagot, az eludlé elegy 1 %-a ardnyaban.

A szinezBanyag retencios ideje a viaszoké és a triacilglicerineké kozott helyezkedik el. Ezért amikor a szinez$anyag
eléri a kromatogrifids oszlop aljat, fiiggessze fel az eludldst, ekkorra ugyanis valamennyi viasz eludlédott.

Az igy kapott frakciokat a rotdciés beparloban pérolja szdrazra, amig az old6szer majdnem teljesen elttinik beldle.
Az oldészer utolsé 2 ml-ét gyenge nitrogéndrammal tdvolitsa el. Gydijtse dssze a metil- és etilésztereket tartalmazd
frakcit 2-4 ml n-heptdnnal vagy izo-oktdnnal higitva.

Gézkromatogrifids elemzés
El6zetes miiveletek

Az oszlopot illessze be a gdzkromatogréfba (3.3. pont) tgy, hogy az oszlop bemenetét az oszlopra szerelt (on-
column«) rendszerhez, az oszlop kimenetét pedig a detektorhoz csatlakoztatja. Ellendrizze a gdzkromatogréfids
berendezést (gdzszerelvények szorossdga, a detektor hatékonysdga, a regisztrdlé rendszer hatékonysaga stb.).

Az elsé alkalommal haszndlt kapilldrisoszlopokat ajinlatos kondiciondlni. Fivasson 4t egy kevés gdzt az oszlopon,
majd kapcsolja be a gdzkromatogréfids berendezést. Melegitse fokozatosan addig, amig koriilbeliil 4 ora elteltével el
nem éri a 350 °C hémérsékletet.
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5.3.

5.4.

Ezt a homérsékletet tartsa legaldbb két 6rdn keresztiil, majd hozza a berendezést tizemi koriilmények kozé
(gdzdram szabdlyozdsa, bontdldng begytjtasa, csatlakoztatds az elektronikus regisztrdl6 berendezéshez [3.3.4 pont],
az oszlophdmérséklet szabélyozdsa a kemencén, a detektor szabdlyozdsa stb.). Rogzitse a jelet az elemzés elvég-
zéséhez szitkségesnél legaldbb kétszer nagyobb érzékenység mellett. Az alapvonalnak linedrisnak, mindennemd
csticstl és driftt6l mentesnek kell lennie.

A negativ egyenes vonald drift az oszlop illesztékeinek tokéletlenségét, mig a pozitiv drift az oszlop nem megfeleld
kondicionéldsit jelzi.

Az iizemi koriillmények megvdlasztdsa a viaszok, valamint a metil- és etilészterek esetében (6. megjegyzés)

Az tizemi koriilmények dltaldban az aldbbiak:

— Oszlophémérséklet:

20 °Cfperc 5 °C[perc

kiinduldsi hémérséklet 80 °C (1) 140 °C 335°C (20)

— Detektor hdmérséklete: 350 °C.

— Befecskendezett anyag mennyisége: 1 pl n-heptdn-oldat (2—4 ml).

— Vivégdz: hélium vagy hidrogén, a kivdlasztott gdz szdmdra optimdlis linedris sebességgel (ldsd az A. fiiggeléket).

— Berendezés érzékenysége: a fenti koriilményeknek megfelelGen.

6. megjegyzés: Tekintettel a magas véghdmérsékletre, pozitiv drift eléforduldsa megengedhetd, amely azonban nem haladhatja meg
a teljes skalaérték 10 %-at.

A fenti feltételek az oszlop és a gazkromatograf jellemzdinek megfeleléen médosithatok, hogy a kapott kroma-
togramok lehet6vé tegyék valamennyi viasz, illetve zsirsav-metilészter és zsirsav-etilészter levdlasztdsat, valamint
hogy a csticsok kielégitSen elkiilonithetSek legyenek (ldsd a 2., 3. és 4. dbrét), mikozben a lauril-arachiddt belsd
standard retencids ideje 18 £ 3 perc. A viaszok legreprezentativabb csdcsdnak a teljes skdlaérték 60 %-dndl
nagyobbnak kell lennie, mig a metil- és etilészterek esetében a metil-heptadekanoat bels§ standardnak el kell
érnie a teljes skalaértéket.

A csicsok integréldsi paramétereit gy kell meghatdrozni, hogy lehetévé véljon az érintett cstcsok alatti teriiletek
pontos becslése.

Az elemzés menete

A 10 pl térfogati mikrofecskendd segitségével szivjon fel 10 pl oldatot, majd a mikrofecskendd dugattydjat felfelé
mozgatva {iritse ki a tdit. A tiit vezesse be a befecskendezd rendszerbe, majd egy-két mdsodperc elmdltdval gyorsan
fecskendezze be az oldatot. Koriilbeliil 6t mdsodperc elteltével finoman hizza ki a tit.

Addig folytassa a rogzitést, ameddig a viaszok vagy sztigmasztadiének teljesen eludlédtak, attdl fiiggen, hogy
melyik frakcié analizisét végzi.

Az alapvonalnak minden esetben meg kell felelnie az el6irt feltételeknek.

A csicsok azonositdsa

Az egyes cstcsok azonositdsit a retenciés id6 alapjdn, az azonos koriilmények kozott analizdlt, ismert retencids
idejii viaszkeverékekkel osszehasonlitva kell végezni. Az alkilészterek azonositdsa az olivaolajokban taldlhaté f6bb
zsirsavak (palmitinsav és olajsav) metil- és etilésztereinek keverékei alapjdn torténik.

Az 1. dbrén egy szliz olivaolaj viaszkromatogramja lathatd. A 2. és a 3. dbrdn két, kiskereskedelmi forgalomban
kaphaté extra sz(iz olivaolaj kromatogramja lathatd, metil- és etilészterekkel, illetve azok nélkiil. A 4. dbra egy
csticsmindségli extra szliz olivaolaj és egy 20 %-ban szagtalanitott olajjal kevert ugyanilyen olaj kromatogramjat
mutatja.
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5.5.

A viasztartalom mennyiségi értékelése
Az integrdlé berendezés segitségével hatdrozza meg a lauril-arachiddt bels§ standardnak és a nyilt szénldncd

C40—Cyg-0s észtereknek megfelel§ cstcsok alatti teriiletet.

A teljes viasztartalom mg/kg zsir alakban torténd meghatdrozdsihoz adja 9ssze az egyes viaszok mennyiségét, az
aldbbiak szerint:

(ZA,) - m; - 1000

viaszok (mg/kg) = o

ahol

Ay = az egyes észterek csdcsa alatti teriilet, a szdmitogép dltal haszndlt mértékegységben

A, = a lauril-arachiddt bels§ standard cstcsa alatti teriilet, a szamitogép dltal hasznalt mértékegységben
mg = a hozzdadott lauril-arachiddt belsg standard tomege milligrammban

m = a meghatdrozni kivint minta tomege grammban.

. A metil- és etilészterek mennyiségi értékelése

Az integrdl6é berendezés segitségével hatdrozza meg a metil-heptadekanodt belsé standardnak, a C;4-0s és a Cyg-0s
zsirsavak metilésztereinek és etilésztereinek megfelel csticsok alatti teriiletet.

Hatdrozza meg az egyes alkilészterek mennyiségét mg/kg zsir alakban, az aldbbiak szerint:

Ax -ms - 1000

észter (mg/kg) = o m

ahol

>
1

x = az egyes Cyg-0s és Cjg-as észterek cstcsa alatti teriilet, a szdmitogép dltal haszndlt mértékegységben
A, = a metil-heptadekanodt bels§ standard cstcsa alatti teriilet, a szamitogép altal haszndlt mértékegységben
mg = a hozzdadott metil-heptadekanodt belsd standard tomege milligrammban
m = a meghatdrozni kivint minta tomege grammban.

AZ EREDMENYEK KIFEJEZESE

A kilonbo6z8 Cyg—Cyg-0s viasztartalmak Osszegét (7. megjegyzés) mgfkg zsir alakban tiintesse fel.
Tiintesse fel a teljes C;4—C;g-as metilészter- és etilészter-tartalmat, valamint a ketté osszegét.
Az eredményeket a kozelebbi mgfkg értékre kell kerekiteni.

7. megjegyzés: A meghatdrozandé mennyiségek a paros szénatomszdmi C40—Cy4-0s észtereknek megfeleld csticsoknél leolvashatd
értékek, ahogy azt a mellékelt dbrdn ldthaté kromatogramminta (az olivaolaj viasztartalma) mutatja. Amennyiben a
Cyg-6szter dupldn jelenik meg, javasolt helyette egy olivapogdcsa-olaj viasztartalmdt elemezni, ahol a Cyq4 tdlstlya
miatt a megfelel§ cstics konnyen azonosithat6.

Tiintesse fel a jelen 1év6 etil- és metilészterek ardnyat.
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1. dbra

Gazkromatogram-minta egy olivaolaj viaszfrakciéjarol (*)

30 .00(]

25.00

20 .00

15.00 4

10 .00

2 L
500 3

0004 — —_—

Jelmagyarazat:

Az 5-8 perc retencios idejli zsirsav-metilészterek és zsirsav-etilészterek csticsai
LS. = lauril-arachiddt

1 = diterpén észterek

2+2'= Cyp-es észterek

3+3" = (yy-es észterek

4+4' = Cyy-es észterek

%
|

= Cy4-0s észterek

(=)
1}

szterinészterek és triterpén alkoholok

(*) A szterinészterek eludléddsa utdn a kromatogréfids vonalon nem mutatkozhatnak jelentds csticsok (triacilglicerinek).
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Egy sziiz olivaolajban taldlhaté metilészterek, etilészterek és viaszok

Jelmagyardzat:

1 — metil Cy¢

2 —etil Cyq

3 — metil-heptadekanodt
4 — metil Cig

5 — etil Cpq

6 — szkvalén

7 — lauril-arachidat LS.
A — diterpén észterek

B — viaszok

C — szterinészterek és triterpén észterek

2. dbra
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3. dbra

Egy extra sziiz olivaolajban taldlhaté metilészterek, etilészterek és viaszok

12-10-87 07:36:20

TNJECT
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>
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LON BATTERY
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Jelmagyardzat:

1 — metil-heptadekanodt
2 — metil Cjq

3 —etil Cg

4 — szkvalén

5 — lauril-arachidat LS.
A — diterpén észterek

B — viaszok

C — szterinészterek és triterpén észterek
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4. dbra

Egy extra sziiz olivaolaj és egy szagtalanitott olajjal kevert ugyanilyen olaj kromatogramjinak részlete

23-Mar-2007
C.M. leb 0G2
DEO_20 Soan Ei+
1004 200
1 9
Extra Vergine +
20%Deodorato
.
10
AL k A N R
i A T T T AREaS e
100+ L
1
Extra Vergine base
W%
k | L oo oo
3800 | 4000 | 4800 | 8000 | 800 6.000 7.000 7.500 8000 | 8300 = 9000 a0 10bo
Jelmagyardzat:

1 — metil-mirisztdt LS.

2 — metil-palmitdt

3 — etil-palmitdt

4 — metil-heptadekanodt LS.

5 — metil-linole4t

6 — metil-oleat

7 — metil-szteardt

8 — etil-linole4t

9 — etil-oledt

10 — etil-sztearat
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A. fiiggelék

A giz linedris sebességének meghatdrozisa

Fecskendezzen 1-3 pl metdnt (vagy propdnt) a normal iizemi koriilményekre bedllitott gdzkromatografids berendezésbe.
Mérje meg a gz oszlopon torténd atdramldsdnak idejét a befecskendezés pillanatdtdl a cstics kiemelkedésének pillanatdig

(tM).

A linedris sebességet (cm/mp) az L[tM képlettel kell meghatdrozni, ahol L az oszlop cm-ben megadott hosszisiga, tM
pedig a mdsodpercben mért id6.”



