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(Akty o charakterze nieustawodawczym)

ROZPORZADZENIA

ROZPORZADZENIE KOMISJI (UE) NR 61/2011

z dnia 24 stycznia 2011 r.

zmieniajace rozporzadzenie (EWG) nr 2568/91 w sprawie wlasciwosci oliwy z oliwek i oliwy
z wytloczyn oliwek oraz w sprawie odpowiednich metod analizy

KOMISJA EUROPEJSKA,
uwzgledniajac Traktat o funkcjonowaniu Unii Europejskiej,

uwzgledniajac rozporzadzenie Rady (WE) nr 12342007 z dnia
22 pazdziernika 2007 r. ustanawiajagce wsp6lng organizacje
rynkéw rolnych oraz przepisy szczegbltowe dotyczace niekté-
rych produktéw rolnych (,rozporzadzenie o jednolitej wspdlnej
organizacji rynku”) (1), w szczegdlnosci jego art. 113 ust. 1 lit.
a) i art. 121 lit. h) w zwigzku z jego art. 4,

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

(1)  Rozporzadzenie Komisji (EWG) nr 2568/91 (3 okresla
wlasciwosci  fizyczne i chemiczne oliwy z  oliwek
i oliwy z wytloczyn oliwek oraz metody oceny tych
wla$ciwosci. Metody i warto$ci dopuszczalne stosowane
w odniesieniu do wlasciwosci roznych rodzajow oliwy
nalezy uaktualni¢ na podstawie opinii ekspertow
z dziedziny chemii oraz zgodnie z wynikami prac prowa-
dzonych w ramach Migdzynarodowej Rady ds. Oliwy
z Oliwek.

() W szczegbélnosci, poniewaz w  opinii  ekspertow
z dziedziny chemii zawarto§¢ estrow etylowych kwaséw
tluszczowych (FAEE) i estréw metylowych kwasow tlusz-
czowych (FAME) jest uzytecznym wskazZnikiem jakosci
w przypadku oliwy z oliwek ekstra z pierwszego
tloczenia, nalezy zatem uwzgledni¢ wartosci dopusz-
czalne dla tych estrow oraz metode okreslania ich zawar-
tosci.

(3)  Aby zapewni¢ czas na dostosowanie si¢ do nowych
norm oraz na wprowadzenie $rodkéw niezbednych do
ich stosowania, oraz w celu unikniecia zakldcen
w transakcjach handlowych, zmiany do niniejszego
rozporzadzenia nalezy stosowaé od dnia 1 kwietnia
2011 r. Z tych samych powodéw nalezy ustanowié prze-
pisy dotyczace oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn oliwek
legalnie wyprodukowanych i oznakowanych w Unii lub
legalnie do niej wwiezionych i dopuszczonych do

() Dz.U. L 299 z 16.11.2007, s. 1.
() Dz.U. L 248 z 5.9.1991, s. 1.

swobodnego obrotu przed ta datg, aby mogly by¢ wpro-
wadzane do obrotu do momentu wyczerpania zapasow.

(4)  Nalezy zatem odpowiednio zmieni¢ rozporzadzenie
(EWG) nr 2568/91.

(5)  Srodki przewidziane w niniejszym rozporzadzeniu sa
zgodne z opinig Komitetu Zarzadzajacego ds. Wspdlnej
Organizacji Rynkéw Rolnych,

PRZYJMUJE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1

W rozporzadzeniu (EWG) nr 2568/91 wprowadza si¢ nastepu-
jace zmiany:

1) W art. 2 ust. 1 dodaje si¢ tiret w brzmieniu:

,— metoda przedstawiona w zalgczniku XX dla oznaczania
zawarto$ci woskow, estrow metylowych kwaséw tlusz-
czowych i estréw etylowych kwasoéw tluszczowych
metoda kapilarnej chromatografii gazowej”

2) W spisie zalacznikéw dodaje si¢ nastgpujaca pozycje:

,Zatagcznik XX: Metoda dla oznaczenia zawarto$ci woskow,
estrow metylowych kwaséw tluszczowych
i estrow etylowych kwaséw tluszczowych
metodg kapilarnej chromatografii gazowej”

3) Zalacznik 1 zastgpuje si¢ tekstem znajdujagcym  sie
w zalaczniku I do niniejszego rozporzadzenia.

4) Dodaje si¢ zalacznik XX w  brzmieniu okreslonym
w zalaczniku II do niniejszego rozporzadzenia.

Artykut 2

Produkty, ktére zostaly legalnie wyprodukowane i oznakowane
w Unii lub legalnie do niej wwiezione i dopuszczone do
swobodnego obrotu przed dniem 1 kwietnia 2011 r. mogg
by¢ wprowadzane do obrotu do chwili wykorzystania wszyst-
kich zapaséw.
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Artykut 3

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w zycie trzeciego dnia po jego opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym

Unii Europejskiej.

Niniejsza decyzj¢ stosuje si¢ od dnia 1 kwietnia 2011 r.

Niniejsze rozporzadzenie wigze w calo$ci i jest bezposrednio stosowane we wszystkich

panstwach czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli dnia 24 stycznia 2011 r.

W imieniu Komisji
José Manuel BARROSO
Przewodniczgcy



ZALACZNIK 1

ZLALACZNIK 1

WEASCIWOSCI OLIWY Z OLIWEK

Estry metylowe kwasu Liczba Roznica Ocena Ocena
Y mety Kwasowos¢ Woski Lo . Stigmastadien | migdzy HPLC organoleptyczna
. tluszczowego (FAME) o nadtlenkowa 2-monopalmitynian glicerolu " « | Delta-K | organoleptyczna :
Kategoria . (%) mg/kg g mg/kg ECN42 Kyzp () | Ky70 (% . . ] Mediana
i estry etylowe kwasu ) mEq O,/kg ) (%) o) ateoretycznym *) Mediana bledow owocowosd
thuszczowego (FAEE) (*) ECN42 Md) ) (Mf) (%
1. Oliwa z oliwek ekstra | ¥ FAME + FAEE < <0,8 < 20 < 250 | < 0,9 jesli % zawarto$¢ kwasu < 0,10 < 0,2 <250 <0,22 | <£0,01 Md =0 Mf > 0
z pierwszego tloczenia 75 mg/kg lub palmitynowego ogélem < 14 %
75 mglkg < 3 < 1,0 jesli % zawarto$¢ kwasu
FAME + FAEE < palmitynowego ogélem > 14 %
150 mg/kg oraz
[FAEE[FAME]< 1,5
2. Oliwa z oliwek — <20 <20 < 250 | < 0,9 jesli % zawarto$¢ kwasu < 0,10 < 0,2 <2,60]<025]|<0,01 Md < 2,5 Mf > 0
z pierwszego tloczenia palmitynowego ogdtem < 14 %
< 1,0 jesli % zawartos¢ kwasu
palmitynowego ogélem > 14 %
3. Oliwa z oliwek typu — > 2,0 — <300 ()| < 0,9 jesli % zawarto§¢ kwasu < 0,50 < 0,3 — — — Md > 2,53 —
lampante palmitynowego ogélem < 14 %
< 1,1 jesli % zawarto$¢ kwasu
palmitynowego ogélem > 14 %
4. Rafinowana oliwa — <03 <5 < 350 | < 0,9 jesli % zawarto$¢ kwasu — < 0,3 — < 1,10 | < 0,16 — —
z oliwek palmitynowego ogdtem < 14 %
< 1,1 jesli % zawartos¢ kwasu
palmitynowego ogélem > 14 %
5. Oliwa z oliwek zlozona — <10 < 15 < 350 | < 0,9 jesli % zawarto$¢ kwasu — <03 — < 0,90 | < 0,15 — —
z rafinowanej oliwy z oli- palmitynowego ogélem < 14 %
wek. oraz Ohwi' z ol?wek < 1,0 jesli % zawarto$¢ kwasu
z plerwszego tloczenia palmitynowego ogélem > 14 %
6. Surowa oliwa — — — > 350 (%) <14 — < 0,6 — — — — —
z wytloczyn oliwek
7. Rafinowana oliwa z wytlo- — < 0,3 <5 > 350 <14 — < 0,5 — < 2,00 | £0,20 — —
czyn oliwek
8. Oliwa z wytloczyn — < 1,0 <15 > 350 < 1,2 — < 0,5 — <1,70 | < 0,18 — —
oliwek

(") Suma izomerdéw, ktére moglyby (lub nie moglyby) by¢ oddzielone kolumna kapilarna.
(3) Lub jezeli mediana bledéw jest mniejsza lub réwna 3,5, a mediana owocowosci wynosi 0.
(’) Oliwa z zawarto$cig woskéw migdzy 300 mg/kg a 350 mg/kg uznawana jest za oliwe lampante, jezeli calkowita zawartos¢ alkoholi alifatycznych jest mniejsza lub rowna 350 mg/kg lub jezeli zawarto$¢ procentowa erytrodiolu i uwaolu

jest nizsza lub réwna 3,5.

() Oliwa z zawartoscig woskow miedzy 300 mg/kg a 350 mg/kg uznawana jest za surowg oliwe z wytloczyn oliwek, jezeli catkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych wynosi powyzej 350 mg/kg i jezeli zawarto$¢ procentowa erytrodiolu

i uwaolu jest wigksza niz 3,5.
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Zawarto$¢ kwasow (1) Suma Sktad steroli
Suma izomeréw .
. . . . Erytrodiol
1Z0merow transhno» Betasito- De]ta—7— tqczme i uWaol
Kategoria Mirysty- | Linole- Arachi- | Eikozae- Behenowy Lignocery- | transolei- lowy_ch Cholesterol Brassika- Kampesterol Stigma- sterol stigma- sterole %)
nowy nowy dowy nowy %) nowy nowych | translino- %) sterol %) sterol %) stonol (mg/kg) )
(%) (%) (%) (%) (%) (%) lenowych (%) (%) ) %)
(%) ’
1. Oliwa z oliwek ekstra | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Camp. | > 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
z pierwszego tloczenia
2. Oliwa z oliwek z pierwszego | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 <01 < 4,0 < Camp. | = 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
tloczenia
3. Oliwa z oliwek typu| < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,10 | <0,10 < 0,5 < 0,1 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >1000 | <450
lampante
4. Rafinowana oliwa z oliwek < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | <0,30 < 0,5 <01 < 4,0 < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
5. Oliwa z oliwek zlozona < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | <0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
6. Surowa oliwa z wytloczyn | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 <03 < 0,2 < 0,20 | <0,10 < 0,5 <0,2 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >2500 | > 45"
oliwek
7. Rafinowana oliwa z wytlo- [ < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1800 > 4,5
czyn oliwek
8. Oliwa z wytloczyn oliwek < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 <03 <02 | <040 | <0,35 <05 <02 < 4,0 < Camp. | 2930 | <05 | 21600 > 4,5
(") Zawarto$¢ innych kwaséw thuszczowych (%): palmitynowy: 7,5 - 20,0; palmitolejowy: 0,3 - 3,5; heptadekanowy: < 0,3; heptadekenowy: < 0,3; stearynowy: 0,5 - 5,0; olejowy: 55,0 - 83,0; linolowy: 3,5 - 21,0.

(%) Suma: delta-5,23-stigmastadienol+cholerosterol+beta-sitosterol +sitostanol+delta-5-awenasterol +delta-5,2 4-stigmastadienol.

(}) Oliwa z zawartoscig woskow miedzy 300 mg/kg a 350 mg/kg uznawana jest za oliwe lampante, jezeli catkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych jest nizsza lub réwna 350 mg/kg lub jezeli zawartos¢ procentowa erytrodiolu i uwaolu jest

nizsza lub réwna 3,5.

() Oliwa z zawartoscia woskéw miedzy 300 mg/kg a 350 mg/kg uznawana jest za surowg oliwe z wytloczyn oliwek, jezeli catkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych wynosi powyzej 350 mg/kg i jezeli zawarto$¢ procentowa erytrodiolu

i uwaolu jest wigksza niz 3,5.

Uwagi:

a) Wyniki analiz musza by¢ wyrazone ze wskazaniem tej samej liczby miejsc po przecinku, jak te, ktére zostaly uzyte w odniesieniu do kazdej wiasciwosci.
Ostatnia cyfra musi by¢ powiekszona o jeden, jezeli nastepna cyfra jest wigksza niz 4.

b) Wystarczy, Ze jedna wlasciwo$¢ nie jest zgodna z warto$ciami wskazanymi, a kategoria oliwy moze by¢ zmieniona lub zgloszona jako niezgodna w odniesieniu do czystoéci do celéw niniejszego rozporzadzenia.
) Jezeli wlasciwo$¢ oznaczona jest gwiazdka (*), odnoszac sie do jakosci oliwy, oznacza to, ze:

tloczenia.

— dla oliwy lampante, odpowiednie limity jej dotyczgce nie musza by¢ réwnoczesnie przestrzegane;
— dla oliwy z oliwek pierwszego tloczenia, jezeli co najmniej jeden z tych limitéw rézni si¢ od wartosci wskazanych, kategoria oliwy bedzie zmieniona, chociaz beda one klasyfikowane w jednej z kategorii oliwy z oliwek pierwszego

d) Jezeli wlasciwo$¢ oznaczona jest dwiema gwiazdkami (**) oznacza to, dla wszystkich typéw oliwy z wytloczyn oliwek, ze odpowiednie limity jej dotyczace moga nie by¢ réwnoczesnie przestrzegane.”
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ZALACZNIK 11

ZALACZNIK XX

Metoda oznaczania zawarto$ci woskéw, metylowych estréw kwasu tluszczowego i etylowych estrow kwasu

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

tluszczowego metody kapilarnej chromatografii gazowej

CEL

Niniejsza metoda stuzy do oznaczania zawarto$ci woskéw, metylowych i etylowych estréw kwasu thuszczowego
w réznych rodzajach oliwy z oliwek. Poszczegdlne woski i estry alkilowe rozdziela si¢ w zaleznosci od liczby
atomow wegla. Zaleca si¢ stosowanie tej metody do rozréznienia oliwy z oliwek od oliwy z wyttoczyn oliwek oraz
jako wskaznik jakosci w przypadku oliwy z oliwek ekstra z pierwszego tloczenia, ktory umozliwia wykrycie
oszukaniczych mieszanin oliwy z oliwek ekstra z pierwszego tloczenia z rodzajami oliw o nizszej jakosci, takim
jak oliwa z oliwek z pierwszego tloczenia, oliwa z oliwek typu lampante lub niektére rodzaje oleju dezodoryzo-
wanego.

ZASADA

Dodanie odpowiednich wzorcéw wewnetrznych do oleju, nastepnie frakcjonowanie z wykorzystaniem metody
chromatografii w kolumnie z uwodnionym zelem krzemionkowym. Odzyskanie frakcji wymytej uprzednio
w warunkach testowych (ktorej biegunowos¢ jest mniejsza niz w przypadku triglicerydéw), nastepnie przeprowa-
dzenie bezposredniej analizy metoda kapilarnej chromatografii gazowej.

APARATURA

Kolba Erlenmeyera o pojemnosci 25 ml.

Szklana kolumna do chromatografii cieczowej, $rednica wewnetrzna 15 mm, wysoko$¢ 30-40 cm, wyposazona
w odpowiedni kranik.

Chromatograf gazowy, ktéry mozna stosowal razem z kolumna kapilarng, wyposazony w system do bezpo-
$redniego wprowadzania do kolumny, skladajacy sie z:

. kontrolowanego termostatem piecyka z mozliwo$cig programowania temperatury;
. zimnego dozownika do bezposredniego wprowadzania do kolumny;
. detektora plomieniowo-jonizacyjnego i konwertera — wzmacniacza;

. wspélpracujacego ze wzmacniaczem-konwerterem (pkt. 3.3.3) rejestratora-integratora (Uwaga 1), ktorego czas

reakgji nie przekracza jednej sekundy, ze zmienna szybkoscig przesuwu papieru;

Uwaga 1: mozna réwniez zastosowaé systemy informatyczne w przypadku wprowadzania danych z chromatografii gazowej przy
uzyciu komputera osobistego

. kolumny kapilarnej, z topionej krzemionki (dla celéw analizy woskéw oraz metylowych i etylowych

estrow), o wysokosci 8-12 m, $rednicy wewnetrznej 0,25-0,32 mm, pokrytej od Srodka plynem rozdzielajgcym
(Uwaga 2), o jednolitej grubosci 0,10-0,30 pm;

Uwaga 2: ogélnodostepne, odpowiednie do tego celu plyny rozdzielajace typu SE52 lub SE 54, dostepne w handlu, itp.

Mikrostrzykawka umozliwiajgca wstrzyknigcie do kolumny porcji 10 pl, wyposazona w igle o utwardzonej
powierzchni.

Wistrzgsarka elektryczna.

Wyparka rotacyjna.

Piec muflowy.

Waga analityczna zapewniajaca precyzje pomiaru + 0,1 mg.

Zwykle szklo laboratoryjne.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

ODCZYNNIKI

Zel krzemionkowy o granulometrii w zakresie od 60 do 200 pm. Umiesci¢ zel krzemionkowy w piecu
muflowym w temp. 500 °C na co najmniej 4 godziny. Po ostudzeniu doda¢ 2 % wody wzgledem zastosowanej
ilodci zelu krzemionkowego. Dobrze wstrzasna¢ do otrzymania jednolitej zawiesiny i umie$ci¢ w suszarce labo-
ratoryjnej na nie mniej niz 12 godzin przed zastosowaniem.

n-heksan o klasie czystosci do chromatografii lub do wykrywania pozostatosci (nalezy sprawdzi¢ czysto$c).

UWAGA - Opary mogg ulec samozaplonowi. Nalezy trzymac¢ z daleka od Zrddet ciepta, iskier lub nieostonietego
plomienia. Nalezy upewni¢ si¢ zawsze, Ze pojemniki sa zawsze dobrze zamknigte. Nalezy zapewni¢ odpowiednia
wentylacje podczas uzytkowania. Nalezy unika¢ nagromadzenia oparéw i usuna¢ wszelkie mozliwe Zrédta zagro-
zenia pozarowego takie jak grzejniki czy aparatura elektryczna wyprodukowana z materialéw innych niz materiaty
niepalne. Wdychanie oparéw moze mieé, szkodliwe skutki, poniewaz moze prowadzi¢ do uszkodzenia komérek
nerwowych. Nie nalezy wdychaé oparéw. Nalezy w razie potrzeby zastosowaé odpowiednie urzadzenia umozli-
wiajgce oddychanie. Chroni¢ oczy i skére przed kontaktem.

Eter etylowy o klasie czystosci do chromatografii.

UWAGA - bardzo latwopalny i umiarkowanie toksyczny. Podraznia skor¢. Wdychanie oparéw moze mied,
szkodliwe skutki, poniewaz moze prowadzi¢ do uszkodzenia komoérek nerwowych. Moze powodowaé uszko-
dzenia oczu. Skutki mogg by¢ odczuwalne z opdZnieniem. Moze tworzy¢ nadtlenki o whasciwosciach wybucho-
wych. Opary moga ulec samozaplonowi. Nalezy trzymac z daleka od Zrodel ciepla, iskier lub nieostonigtego
plomienia. Nalezy upewni¢ si¢ kazdorazowo, ze pojemniki s zawsze dobrze zamknigte. Nalezy zapewni¢ odpo-
wiednig wentylacje podczas uzytkowania. Nalezy unika¢ nagromadzenia oparéw i usuna¢ wszelkie mozliwe zZrédla
zagrozenia pozarowego, takie jak grzejniki czy aparatura elektryczna wyprodukowana z materialéw innych niz
materialy niepalne. Nie odparowywa¢ do sucha lub prawie do sucha. Dodanie wody lub odpowiedniego czynnika
redukujacego moze ograniczy¢ tworzenie nadtlenkéw. Nie pi¢. Nie nalezy wdychaé opardéw. Nalezy unikaé prze-
dluzonego lub powtarzalnego kontaktu ze skorg.

n-heptan, do chromatografii, lub izooktan.

UWAGA - latwopalny. Wdychanie oparéw moze mie¢, szkodliwe skutki, poniewaz moze prowadzi¢ do uszko-
dzenia komoérek nerwowych. Nalezy trzymac z daleka od Zrédel ciepta, iskier lub nieostonigtego plomienia. Nalezy
upewnic si¢ kazdorazowo, ze pojemniki sa zawsze dobrze zamknigte. Nalezy zapewni¢ odpowiednig wentylacje
podczas uzytkowania. Nie nalezy wdycha¢ oparéw. Nalezy unika¢ przedtuzonego lub powtarzalnego kontaktu ze
skorg.

Roztwoér wzorca arachidynianu laurylowego (Uwaga 3) o stezeniu 0,05% (m/V) w heptanie (wzorzec
wewngetrzny dla woskéw).

Uwaga 3: mozna rowniez zastosowaé palmitynian palmitylu, stearynian mirystylu lub arachidynian laurylowy.

Roztwoér wzorca estru metylowego kwasu heptadekanowego o stezeniu 0,02 % (m/V) w heptanie
(wzorzec wewnetrzny dla estréw metylowych i etylowych).

Sudan 1 (1-fenylo-azo-2-naftol).
Gaz noény: czysty wodor lub hel, do chromatografii gazowej.

UWAGA

Wodor Bardzo fatwopalny, pod ci$nieniem. Nalezy trzymal z daleka od Zrddet ciepla, iskier lub nieostonigtego
plomienia lub aparatury elektrycznej wyprodukowanej z materialéw innych niz niepalne. Nalezy upewnic sig, ze
zawér butli jest zamknigty na czas przerwy w uzytkowaniu. Stosowaé zawsze razem z reduktorem ci$nienia.
Nalezy zmniejszy¢ nacisk na sprezyne reduktora przed otwarciem zaworu butli. Nie nalezy staé naprzeciw ujicia
butli w momencie otwierania zaworu. Nalezy zapewni¢ odpowiednig wentylacje podczas uzytkowania. Nie nalezy
przemieszczaé wodoru z jednej butli do drugiej. Nie nalezy miesza¢ gazu w butli. Nalezy zapewni¢ stabilno$¢ butli.
Nalezy przechowywaé z dala od $wiatla stonecznego i Zrddet ciepla. Przechowywaé w warunkach wolnych od
czynnikéw korozyjnych. Nie nalezy uzywac¢ butli, jesli sa one uszkodzone lub pozbawione etykiet.

Hel Gaz spr¢zony pod ci$nieniem. Zmniejsza ilo$¢ tlenu dostgpnego do oddychania. Nalezy przechowywaé butle
zamknigtg. Nalezy zapewni¢ odpowiednia wentylacje podczas uzytkowania. Nie nalezy przebywad
w pomieszczeniach, w ktérych przechowywane sg butle, jezeli pomieszczenia te nie s3 odpowiednio wentylowane.
Stosowa¢ zawsze razem z reduktorem ci$nienia. Nalezy zmniejszy¢ nacisk na sprezyne reduktora przed otwarciem
zaworu butli. Nie nalezy przemieszczaé gazu z jednej butli do drugiej. Nalezy zapewni¢ stabilno$¢ butli. Nie nalezy
sta¢ naprzeciw ujécia butli w momencie otwierania zaworu. Nalezy przechowywaé z dala od $wiatla stonecznego
i Zrédet ciepla. Przechowywaé w warunkach wolnych od czynnikéw korozyjnych. Nie nalezy uzywac butli, jesli sa
one uszkodzone lub pozbawione etykiet. Nie wdychaé. Wykorzystywa¢ jedynie do celéw technicznych.
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4.9.

5.1.

5.2.
5.2.1.

Gazy pomocnicze:

— Czysty wodor, w postaci gazowej, do chromatografii gazowej.
— Czyste powietrze, w postaci gazowej, do chromatografii gazowej.

UWAGA

Powietrze Gaz spr¢zony pod ci$nieniem. Nalezy stosowaé przy zachowaniu $rodkéw ostrozno$ci w obecnosci
substancji palnych, poniewaz temperatura samozaplonu wigkszosci organicznych skladnikéw powietrza jest
znacznie nizsza w warunkach wysokiego ci$nienia. Nalezy upewni¢ si¢, Ze zawér butli jest zamknigty na czas
przerwy w uzytkowaniu. Stosowaé zawsze razem z reduktorem ci$nienia. Nalezy zmniejszy¢ nacisk na sprezyne
reduktora przed otwarciem zaworu butli. Nie nalezy sta¢ naprzeciw ujscia butli w momencie otwierania zaworu.
Nie nalezy przemieszczaé gazu z jednej butli do drugiej. Nie nalezy miesza¢ gazu w butli. Nalezy zapewnié
stabilno$¢ butli. Nalezy przechowywaé z dala od $wiatta stonecznego i Zrédet ciepla. Przechowywacd
w warunkach wolnych od czynnikéw korozyjnych. Nie nalezy uzywaé butli, jesli sa one uszkodzone lub pozba-
wione etykiet. Powietrze przeznaczone dla celéw technicznych nie moze by¢ wykorzystywane do wdychania lub
w urzgdzeniach umozliwiajacych oddychanie.

SPOSOB POSTEPOWANIA
Przygotowanie kolumny chromatograficznej

Sporzadzi¢ zawiesing 15 g Zelu krzemionkowego (pkt. 4.1) w n-heksanie (pkt. 4.2) i wprowadzi¢ do kolumny (pkt.
3.2). Po spontanicznym wytraceniu osadu zakonczy¢ ten proces przy uzyciu wstrzgsarki elektrycznej, tak aby
warstwa chromatograficzna stata si¢ bardziej jednolita.. Przesgczy¢ 30 ml n-heksanu, by usunaé wszelkie zanie-
czyszczenia. Odwazy¢ dokladnie 500 mg probki do kolby 25-ml (pkt. 3.1) postugujac si¢ waga analityczna (pkt.
3.8) i doda¢ odpowiednia ilo$¢ wzorca wewngtrznego (pkt. 4.5), w zalezno$ci od zalozonej zawartosci wosku, np.
doda¢ 0,1 mg arachidynianu laurylowego w przypadku oliwy z oliwek, 0,25-0,50 mg w przypadku oliwy
z wytloczyn z oliwek i 0,05 mg w przypadku estru metylowego kwasu heptadekanowego dla oliwy z oliwek
(pkt. 4.6).

Do tak przygotowanej probki doda¢ dwie porcje po 2 ml n-heksanu (pkt. 4.2) i przenie$¢ do kolumny chromato-
graficznej.

Wprowadzi¢ probke, tak aby rozpuszczalnik naplynal do wysokosci 1 mm powyzej gornego poziomu absorbentu.
Nastgpnie przesgczy¢ reszte n-heksanufeteru etylowego (99:1) i pobra¢ 220 ml przy przeplywie okoto 15 kropli
w ciagu 10 sekund. (Ta frakcja zawiera estry metylowe i etylowe oraz woski). (Uwaga 4) (Uwaga 5).

Uwaga 4: codziennie nalezy przygotowywac §wiezg mieszaning n-heksanu/eteru etylowego (99/1).

Uwaga 5: w celu wzrokowego skontrolowania prawidlowosci wymywania woskéw mozna doda¢ do prébki 100 pl roztworu 1 %
barwnika Sudan I w mieszaninie wymywajacej.

Warto$¢ retencji tego barwnika jest posrednia pomiedzy wartodciami retencji woskow i triglicerydow. Z tego wzgledu
nalezy zatrzyma¢ wymywanie gdy barwnik dotrze do dna kolumny chromatograficznej, poniewaz wszystkie woski zostaty
juz wymyte.

Otrzymang w ten sposéb frakcje suszy sie w wyparce rotacyjnej do niemal calkowitego wyeliminowania rozpusz-
czalnika. Usuwa si¢ ostatnie 2 ml rozpuszczalnika przy uzyciu stabego strumienia azotu. Frakcje zawierajaca estry
metylowe i etylowe pobiera si¢ z wykorzystaniem 2-4 ml n-heptanu lub izooktanu jako rozpuszczalnika.

Analiza metodg chromatografii gazowej
Procedura wstgpna

Umiesci¢ kolumng w chromatografie gazowym (pkt. 3.3), taczac szczeling wlotowa z systemem kolumnowym,
a wylotowa z detektorem. Wykona¢ ogélne kontrole aparatury do chromatografii gazowej (dzialanie petli gazo-
wych, sprawno$¢ detektora i systemu rejestracyjnego itp.).

Jezeli kolumna uzywana jest po raz pierwszy, zaleca si¢ jej kondycjonowanie. Przepusci¢ przez kolumng gaz
o malym nat¢zeniu przeptywu, nastgpnie uruchomi¢ aparature do chromatografii gazowej. Stopniowo podgrzewaé
do uzyskania, po okolo 4 godzinach, temperatury 350 °C.
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5.2.2.

5.3.

5.4.

Utrzymac t¢ temperaturg przez co najmniej 2 godziny, a nastgpnie ustawi¢ aparature wedlug zadanych warunkéw
pracy (ustawi¢ natezenie przeplywu gazu, zapali¢ plomien, podlaczy¢ do elektronicznego przyrzadu rejestrujacego
(pkt. 3.3.4), ustawi¢ temperature pieca kolumny, ustawi¢ detektor itd.). Rejestrowaé sygnat z czuloscig co najmniej
dwukrotnie wyzsza niz czuto$¢ wymagana do przeprowadzenia analizy. Przebieg linii podstawowej powinien mie¢
charakter liniowy, bez jakichkolwiek pikéw, i linia ta nie powinna wykazywaé nachylenia.

Prostoliniowe, ujemne nachylenie linii wskazuje na to, ze polgczenia kolumn sg nieprawidlowe; nachylenie
dodatnie oznacza, ze kolumna nie zostala poddana wystarczajgcemu kondycjonowaniu.

Dobdr warunkéw roboczych dla woskéw i estrow metylowych i etylowych (Uwaga 6).
Ogodlnie nalezy przestrzega¢ nastepujacych warunkéw roboczych:

— Temperatura kolumny:
20 °C/min 5 °C/min

140 °C

Poczgtkowo 80 °C (1) 335°C (20)

— Temperatura detektora: 350 °C.

— Porcja wstrzykiwana: 1 pl roztworu (2-4 ml) n-heptanu.

— Gaz noény: hel lub wodér z szybkoscia liniowa optymalng dla wybranego gazu (patrz: dodatek A).
— Czulo§¢ urzadzenia: taka, aby byly spelnione warunki okreslone powyzej.

Uwaga 6: Ze wzgledu na wysoka temperature koficowa przyjmuje si¢ dodatnie nachylenie, ktére nie moze przekracza¢ 10 %
objetosciowych wartoéci pelnego zakresu skali.

Warunki te moga by¢ modyfikowane w sposéb dostosowany do charakterystyk kolumny i aparatu do chromato-
grafii gazowej, tak aby zostaly oddzielone wszystkie woski i metylowe i etylowe estry kwasu tluszczowego oraz
aby uzyskal zadowalajaca rozdzielczo$¢ pikoéw (zob. rysunki 2, 3 i 4) oraz czas retencji 18 + 3 minut dla
wewnetrznego wzorca arachidynianu laurylowego. Najbardziej reprezentatywny pik dla woskéw musi wynosic
ponad 60 % wartosci pelnego zakresu skali, a wewngtrzny wzorzec estru metylowego kwasu heptadekanowego dla
estrow metylowych i etylowych musi osiggnaé gorny zakres skali.

Nalezy ustali¢ parametry catkowania pikéw w taki sposdb, by uzyskaé dokladng warto$¢ pola powierzchni
rozpatrywanego piku.

Przeprowadzenie analizy

Pobra¢ 10 pl roztworu za pomocg mikrostrzykawki o pojemnosci 10 pl, odciggnaé tloczek, az igla zostanie
catkowicie oprézniona. Wprowadzi¢ igle do ukladu nastrzykowego i szybko wstrzyknaé po uplywie jednej do
dwoch sekund. Po uplywie okolo 5 sekund powoli wyciagna¢ igle.

Przeprowadzal rejestracje danych az do momentu catkowitego wymycia woskéw lub stigmastadiendw,
w zaleznosci od analizowanej frakeji.

Linia podstawowa musi przez caly czas spelniaé ustalone wymagania.

Identyfikacja pikéw

Zidentyfikowaé piki po czasach retencji, poréwnujgc je z mieszaninami woskéw o znanych czasach retencji,
analizowanymi w takich samych warunkach. Estry alkilowe identyfikuje si¢ po mieszaninach metylowych
i etylowych estréw podstawowych kwaséw tluszczowych w oliwie z oliwek (palmitynowego i oleinowego).

Rysunek 1 przedstawia chromatogram woskéw oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia. Rysunki 2 i 3 przedstawiaja
chromatogramy dwodch oferowanych w sprzedazy detalicznej rodzajow oliwy z oliwek ekstra z pierwszego
tloczenia, jeden z estrami metylowymi i etylowymi, a drugi bez nich. Rysunek 4 przedstawia chromatogram
najwyzej jakoSci oliwy z oliwek ekstra z pierwszego tloczenia oraz tej samej oliwy z dodatkiem 20 % oleju
dezodoryzowanego.
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5.5.

Analiza iloSciowa woskéw

Ustali¢ za pomocg integratora pola powierzchni pikéw odpowiadajace wzorcowi wewngtrznemu arachidynianu
laurylowego i estrom alifatycznym od C4g do Cye.

Obliczy¢ zawarto$¢ catkowita woskow dodajac poszczegdlne woski, w mgfkg tluszczu, zgodnie ze wzorem:

(ZA,) - m - 1000

Woski, mg/kg = om

gdzie:

A, = pole odpowiadajace pikowi kazdego z estréw, zgodnie z wyliczeniami programu komputerowego dostoso-
wanego do obliczania pola powierzchni pod pikiem

A = pole odpowiadajgce pikowi wewnetrznego wzorca arachidynianu laurylowego, zgodnie z wyliczeniami
programu komputerowego dostosowanego do obliczania pola powierzchni pod pikiem

mg = masa dodanego wewnetrznego wzorca arachidynianu laurylowego, w miligramach;

m = masa probki pobranej do oznaczenia, w gramach.

. Analiza ilosciowa estréw metylowych i etylowych

Ustali¢ za pomoca integratora pola powierzchni pikéw odpowiadajace wewnetrznemu wzorcowi estru metylowego
kwasu heptadekanowego, estrom metylowym kwaséw tluszczowych Ci4 i Cig oraz estrom etylowym kwaséw
tluszczowych Cy¢ i Cyg.

Obliczy¢ zawarto$¢ poszczeg6lnych estréw alkilowych, w mg/kg, zgodnie ze wzorem:

Ay -mg - 1000
Ester,mg/kg = —m
S

gdzie:

A, = pole odpowiadajace pikowi poszczegélnych estrow Cy¢ i Cyg, zgodnie z wyliczeniami programu kompute-
rowego dostosowanego do obliczania pola powierzchni pod pikiem

Ag = pole odpowiadajace pikowi wewnetrznego wzorca estru metylowego kwasu heptadekanowego, zgodnie
z wyliczeniami programu komputerowego dostosowanego do obliczania pola powierzchni pod pikiem

mg = masa dodanego wewngtrznego wzorca estru metylowego kwasu heptadekanowego, w miligramach;
m = masa probki pobranej do oznaczenia, w gramach.

PREZENTACJA WYNIKOW

Poda¢ sume zawartosci réznych woskéw od Cyg do Cu¢ (Uwaga 7) w miligramach na kilogram tluszczu.
Poda¢ sume zawartosci estréw metylowych i estréw etylowych od C;¢ do C;g oraz warto$¢ catkowita obydwu.
Wynik nalezy poda¢ z dokfadnoscia do mg/kg.

Uwaga 7: Skladniki dla celéw kwantyfikacji odnosza si¢ do pikéw o parzystej liczbie atoméw wegla estrow Cug — Cyg, zgodnie
z przykladowym chromatogramem woskéw w oliwie z oliwek przedstawionym na zalaczonym rysunku. Dla celow
identyfikacji, jesli ester C4¢ jest rozdzielony, zaleca si¢ przeprowadzi¢ analize frakcji woskéw oliwy z wytloczyn oliwek,
w ktérej pik Cyq jest mozliwy do odréznienia poniewaz wyraznie dominuje.

Poda¢ stosunek estrow etylowych do estréw metylowych.
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Rysunek 1

Przyktad chromatografii gazowej frakcji woskow oliwy z oliwek (¥)
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Piki z czasem retencji od 5 do 8 minut metylowych i etylowych estrow kwasu tluszczowego

Legenda:

LS. arachidynian laurylowy

—_
1

estry diterpenowe
2+2" = estry Cyo
3+3" = estry Cyp
4+4" = estry Cyy
5 = estry Cyq

6 = estry steroli i alkohole triterpenowe

(*) Po wymyciu estréw steroli w zapisie chromatograficznym nie powinny by¢ widoczne istotne piki (triglicerydy).
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Estry metylowe, estry etylowe i woski w oliwie z oliwek z pierwszego tloczenia

4

Legenda:
1 — metyl Cy
2 — etyl C16

3 — ester metylowy kwasu heptadekanowego LS.

4 — metyl Cyg

5 —etyl Cpg

6 — skwalen

7 — arachidynian laurylowy LS.
A = estry diterpenowe

B — woski

C — estry steroli i estry triterpenowe

Rysunek 2
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Rysunek 3

Estry metylowe, estry etylowe i woski w oliwie z oliwek ekstra z pierwszego tloczenia
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Legenda:

1 — ester metylowy kwasu heptadekanowego LS.
2 — metyl Cyg

3 —etyl Cpg

4 — skwalen

5 — arachidynian laurylowy LS.
A = estry diterpenowe

B — woski

C — estry steroli i estry triterpenowe
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Rysunck 4
Cze$¢ chromatogramu oliwy z oliwek ekstra z pierwszego tloczenia oraz tej samej oliwy z dodatkiem oleju
dezodoryzowanego
23-Mar-2007
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Legenda:
1 — mirystynian metylu LS.
2 — palmitynian metylu
3 — palmitynian etylu
4 — ester metylowy kwasu heptadekanowego LS.
5 — linolenian metylu
6 — oleinian metylu
7 — stearynian metylu
8 — linolenian etylu
9 — oleinian etylu

10 — stearynian etylu
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Appendix A

Oznaczenie predkosci liniowej gazu

Wstrzykngé 1:3 pl metanu (lub propanu) do chromatografu gazowego ustawionego na normalne warunki robocze.
Mierzy¢ czas potrzebny na przejicie gazu przez kolumne, poczawszy od momentu wstrzykniecia do momentu osiagg-
nigcia wartosci szczytowej (tM).

Predko$¢ liniowa w cm/sek. oblicza si¢ zgodnie ze wzorem L[tM, gdzie L jest wysokoscig kolumny w cm, a tM jest
czasem mierzonym w sekundach.”



