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(Nelegislativne akty)

NARIADENIA

NARIADENIE KOMISIE (Elj) ¢ 61/2011
z 24. janudra 2011,

ktorym sa meni a dopliia nariadenie (EHS) & 2568/91 o charakteristikich olivového oleja a oleja
z olivovych zvyskov a o prislusnych analytickych metédach

EUROPSKA KOMISIA,
so zretefom na Zmluvu o fungovani Eurdpskej tnie,

so zretelom na nariadenie Rady (ES) ¢ 1234/2007
z 22. oktébra 2007 o vytvoreni spolocnej organizicie polno-
hospodarskych trhov a o osobitnych ustanoveniach pre ur¢ité
polnohospodarske vyrobky (nariadenie o jednotnej spolo¢nej
organizdcii trhov) (), a najmd na jeho ¢ldnok 113 ods. 1
pism. a) a ¢lanok 121 pism. h) v spojeni s jeho ¢lankom 4,

kedZe:

(1)  Nariadenim Komisie (EHS) ¢. 2568/91 (%) sa vymedzuji
fyzikélne a chemické vlastnosti olivovych olejov a olejov
z olivovych vyliskov a metddy analyzy tychto vlastnosti.
Uvedené met6dy, ako aj medzné hodnoty vlastnosti
olejov sa musia aktualizovat so zretelom na ndzor
chemickych odbornikov a v stilade s pricou vykonanou
v ramci Medzindrodnej rady pre olivovy olej.

(2)  Chemicki odbornici ustdili najmd, Ze obsah etylesterov
mastnych kyselin a metylesterov mastnych kyselin je
uzitoénym parametrom kvality extra panenskych olivo-
vych olejov, a preto je vhodné medzné hodnoty uvede-
nych esterov, ako aj metédu stanovenia ich obsahu
doplnit.

(3)  Zmeny a doplnenia ustanovené tymto nariadenim by sa
mali zacat uplatilovat od 1. aprila 2011, aby sa poskytlo
ur¢ité obdobie na prisposobenie novym normdm
a zavedenie prostriedkov na ich uplatiiovanie a zdroven
aby sa predislo naruSeniu obchodnych transakcii.
Z rovnakych dovodov je potrebné ustanovit, aby sa
olivové oleje a oleje z olivovych vyliskov, ktoré boli
v stlade s pravnymi predpismi vyrobené a oznacené §tit-
kami v Unii alebo dovezené do Unie a prepustené do
volného obehu pred uvedenym ddtumom, mohli uvadzat
na trh az do vycerpania zdsob.

() U.v. EU L 299, 16.11.2007, s. 1.
() U.v.ES

L 248, 5.9.1991, s. 1.

(4)  Nariadenie (EHS) ¢. 2568/91 by sa preto malo zodpove-
dajticim spdsobom zmenit a doplnit.

(5) Opatrenia ustanovené v tomto nariaden{ st v stlade so
stanoviskom Riadiaceho vyboru pre spolo¢nt organizaciu
polnohospodarskych trhov,

PRIJALA TOTO NARIADENIE:

Cldnok 1
Nariadenie (EHS) ¢ 2568/91 sa meni a dopliia takto:

1) V &anku 2 ods. 1 sa dopliia tito zardzka:

,— nha stanovenie obsahu voskov, metylesterov mastnych
kyselin a etylesterov mastnych kyselin kapildrnou
plynovou chromatografiou metéda uvedend v prilohe
XX.“

2) Do obsahu priloh sa doplfa toto:

,Priloha XX: Metdéda na stanovenie obsahu voskov, metyles-
terov mastnych kyselin a etylesterov mastnych
kyselin kapilarnou plynovou chromatografiou

3) Priloha I sa nahradza znenim prilohy I k tomuto nariadeniu.

4) Priloha XX sa dopliia tak, ako sa uviddza v prilohe II
k tomuto nariadeniu.

Cldnok 2

Vyrobky, ktoré boli v sulade s pravnymi predpismi vyrobené
a oznalené Stitkami v Unii alebo dovezené do Unie
a prepustené do volného obehu pred 1. aprilom 2011, sa
moézu uvadzat na trh az do vycerpania zdsob.
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Cldnok 3

Toto nariadenie nadobtda u¢innost tretim diiom po jeho uverejneni v Uradnom vestniku Eurdpskej inie.

Uplatiuje sa od 1. aprila 2011.

Toto nariadenie je zdvdzné v celom rozsahu a priamo uplatnitelné vo vsetkych clenskych
Stdtoch.

V Bruseli 24. janudra 2011

Za Komisiu
predseda
José Manuel BARROSO



PRILOHA 1

LPRILOHA 1

VLASTNOSTI OLIVOVYCH OLEJOV

Rozdiel:
. . 1 Peroxidové Stigmasta- | ECN42 Organoleptické | Organoleptické
Kateabria (I\SZE\ZIEC)S t:ztrﬁa:t?yczlzie}g] A?};l)lta cislo qus/lliy 2-glyceril monopalmitat dién (HPLC) Kysy () Ky () | Deltak (%) hodnotenie hodnotenie
8 K i’ (FZSE) 4 (*0) mEq O,/kg (§*)g (%) mg/kg a ECN42 232 270 Medidn defek- | Medidn ovoc-
ysein *) 0 (teoreticky toru (Md) (%) | nosti (M ()
vypocet)
1. Extra panensky olivovy Y FAME + FAEE < 0,8 < 20 < 250 < 0,9 ak je % kyseliny < 0,10 < 0,2 < 2,50 < 0,22 < 0,01 Md =0 Mf >0
olej < 75 mgfkg alebo palmitovej celkom < 14 %
75 mgfkg < FAME + < 1,0 ak je % kyseliny
FAEE < 150 mg/kg S o
a (FAEE[FAME) < 1,5 palmitovej celkom > 14 %
2. Panensky olivovy olej — <20 < 20 < 250 < 0,9 ak je % kyseliny < 0,10 < 0,2 < 2,60 < 0,25 < 0,01 Md < 3,5 Mf >0
palmitovej celkom < 14 %
< 1,0 ak je % kyseliny
palmitovej celkom > 14 %
3. Lampantovy olivovy — > 2,0 — <300 (%) < 0,9 ak je % kyseliny < 0,50 < 0,3 — — — Md > 3,5() —
olej palmitovej celkom < 14 %
< 1,1 ak je % kyseliny
palmitovej celkom > 14 %
4. Rafinovany olivovy olej — <03 <5 < 350 < 0,9 ak je % kyseliny — <03 — < 1,10 < 0,16 — —
palmitovej celkom < 14 %
< 1,1 ak je % kyseliny
palmitovej celkom > 14 %
5. Olivovy olej - zlozeny — < 1,0 <15 < 350 < 0,9 ak je % kyseliny — < 0,3 — < 0,90 < 0,15 — —
z rafinovanych olivo- palmitovej celkom < 14 %
och o
;};;ensk)?c}? el(())‘l/ivovycﬁ < 1,0 ak je % kyseliny
olejov palmitovej celkom > 14 %
6. Surovy olej z olivovych — — — > 350 (4 < 1,4 — < 0,6 — — — — —
vyliskov
7. Rafinovany  olej z — <03 <5 > 350 < 1,4 — < 0,5 — < 2,00 < 0,20 — —
olivovych vyliskov
8. Olej z olivovych vylis- — < 1,0 < 15 > 350 <12 — < 0,5 — < 1,70 < 0,18 — —

kov

()
(?) Alebo ak medidn defektoru je najviac 3,5 a medidn ovocnosti je rovny 0.

(’) Oleje s obsahom voskov 300 mg/kg az 350 mglkg sa povazuju za lampantovy olivovy olej, ak je celkovy obsah alifatickych alkoholov najviac 350 mg/kg alebo ak je percentudlny podiel erytrodiolu a uvaolu najviac 3,5 %.
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Obsah kyselin (!) Stihrn ZloZenie sterolov
Stihrn trans-
trans- | izomérov Sterol Erytrodiol
Kateobria Linol Eikozé Li izomérov | kyselin Brassik St Betasitos- | Delta-7- celelzgn); a uvaol
8 Myristovd MOe | Aragidova | 0“4 | Behénova | '8N0 kyseliny |linolovej + | Cholesterol rassikas- Kampesterol 1gmas- terol stigmas- (%)
N nové o nové N rovd S . N terol o terol o (mg[kg) o
(%) %) (%) %) (%) %) olejovej linole- (%) %) (%) %) (%) tenol (**)
(%) novej G] (%)
(%)
1. Extra panensky olivovy olej | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 <01 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
2. Panensky olivovy olej < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
3. Lampantovy olivovy olej < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,10 | 0,10 < 0,5 <01 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >1000 | <450
4. Rafinovany olivovy olej < 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
5. ZmieSany olivovy olegj -| < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | <0,30 < 0,5 <01 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 <05 | 21000 < 45
zlozeny z  rafinovanych
olivovych olejov
a panenskych olivovych
olejov
6. Surovy olej z olivovych | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,20 | < 0,10 < 0,5 < 0,2 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >2500 | >45(®
vylis-
kov
7. Rafinovany olej z olivovych | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 <03 < 0,2 <040 | <0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1800 > 4,5
vyliskov
8. Olej z olivovych vyliskov < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1600 > 4,5

(') Obsah ostatnych mastnych kyselin (%): palmitovej: 7,5 - 20,0; palmitoolejovej: 0,3 - 3,5; heptadekdnovej: < 0,3; heptadecénovej: < 0,3; stearovej: 0,5 - 5,0; olejovej: 55,0 - 83,0; linolovej: 3,5 - 21,0

(%) Sahrn : Delta-5,23-stigmastadienol+chlerosterol+beta-sitosterol+sitostanol+delta-5-avenasterol +delta-5,24-stigmastadienol.

(%) Oleje s obsahom voskov 300 mg/kg az 350 mg/kg sa povazuju za lampantovy olivovy olej, ak je celkovy obsah alifatickych alkoholov najviac 350 mg/kg alebo ak je percentudlny podiel erytrodiolu a uvaolu najviac 3,5 %.
)

#) Oleje s obsahom voskov 300 mglkg az 350 mgfkg sa povazujii za surovy olej z olivovych vyliskov, ak je celkovy obsah alifatickych alkoholov vy3si ako 350 mg/kg a ak je percentudlny podiel erytrodiolu a uvaolu vyssi ako 3,5 %.

Pozndmky:

(a) Vysledky analyz sa uvddzaji s rovnakym poctom desatinnych miest, aky je urceny pre jednotlivé vlastnosti.
Cislica na poslednom desatinnom mieste sa zaokrihli smerom hore, ak je nasledujtica &islica vicsia ako 4.
(b) Ak asponn jedna charakteristika nezodpovedd urcenym hodnotdm, na tcely tohto nariadenia je to dostacujici dovod na zaradenie olivového oleja do inej kategérie alebo na jeho oznacenie za nevyhovujici z hladiska Cistoty.
(¢) Kvalitativne vlastnosti olejov oznacené hviezdickou (*) znamenajd, ze:
— v pripade lampantového olivového oleja sa prislusné medzné hodnoty nemusia dodrzat sticasne,
— v pripade panenskych olivovych olejov je nedodrzanie aspon jednej z tychto medznych hodnot dovodom na zmenu kategérie pri zachovani zaradenia v kategorii panenskych olivovych olejov.
(d) Kvalitativne vlastnosti olivovych olejov oznacené dvoma hviezdickami (**) znamenaju, Ze pre vietky olivové oleje z olivovych vyliskov sa prislusné medzné hodnoty nemusia dodrzat sicasne.
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PRILOHA II

JPRILOHA XX

Metdda na stanovenie obsahu voskov, metylesterov mastnych kyselin a etylesterov mastnych kyselin kapilirnou

3.1

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

plynovou chromatografiou

UCEL

Ucelom tejto metédy je stanovenie obsahu voskov, metylesterov mastnych kyselin a etylesterov mastnych kyselin
v olivovych olejoch. Jednotlivé vosky a alkylestery sa oddelia podla poctu atdmov uhlika. Metdda sa odporaca ako
nastroj na rozliSenie olivového oleja a oleja z olivovych vyliskov, ako aj kvalitativny parameter extra panenskych

olivovych olejov, ktorym sa umoziiuje detekcia falSovanej zmesi extra panenskych olivovych olejov s olejmi nizsej
kvality, ¢i uz st to panenské, lampantové oleje alebo niektoré oleje zbavené zdpachu.

PRINCIP METODY

Pridanie vhodného vnitorného Standardu k oleju a ndslednd frakciondcia chromatografiou na koléne
s hydratovanym silikagélom. Ziskanie frakcie eluovanej za skiSobnych podmienok (ktorej polarita je nizsia ako
polarita triglyceridov) a ndslednd priama analyza kapildrnou plynovou chromatografiou.

PRISTROJE

Erlenmeyerova banka, 25 ml.

Sklend koléna na kvapalinovii chromatografiu, s vndtornym priemerom 15 mm, dlzkou 30 aZ 40 cm vybavend
vhodnym kohdtikom.

Plynovy chromatograf vhodny na pouzitie s kapildrnou kolénou, vybaveny systémom priamej injektdZe na
kolonu (tzv. technika on-column), ktorého sticastou sti:

. Pec regulovand termostatom s programovatelnou teplotou.

. Studeny injektor na priamu injektdz na kol6nu.

. Plamefiovy ionizaény detektor a zariadenie na prevod a zosilnenie signdlu.

. Zapisovad-integrator (poznimka 1) na pouzitie so zariadenim na prevod a zosilnenie signdlu (bod 3.3.3),

s Casovou odozvou nepresahujicou 1 sekundu a s roznymi rychlostami posunu papiera.

Pozndmka 1: Mozu sa pouZivat aj automatizované systémy, ktoré umoziuji zaddvanie tidajov z plynovej chromatografie prostred-
nictvom osobného pocitaca.

. Kapildrna koléna, taveny kremefi (na analyzu voskov a metyl- a etylesterov), dl7ka 8 az 12 m, vnitorny

priemer 0,25 aZ 0,32 mm, z vndtornej strany pokrytd kvapalnou fizou (poznidmka 2) s homogénnou hribkou
0,10 az 0,30 pm.

Pozndmka 2: Na tieto tcely st dostupné vhodné komercné kvapalné fizy ako SE52, SE54 atd.
Mikrostriekacka s kapacitou 10 pl na priamu injektdz na kol6nu, vybavend cementovanou ihlou.
Elektrickd mieSacka.

Rotacnd odparka.

Muflovd pec.

Analytické vihy s presnostou merania na + 0,1 mg.

Bezné laboratérne sklo.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

CINIDLA

Silikagél, velkost zrna 60 az 200 um. Vlozte silikagél do muflovej pece na 500 °C aspon na 4 hodiny. Po
vychladnuti pridajte 2% vody vzhladom na mnozstvo pouzitého silikagélu. Dobre pretrepte, aby sa hmota
homogenizovala, a pred pouZitim uchovavajte v susicke najmenej pocas 12 hodin.

n-hexdn, na chromatografiu alebo analyzu zvyskov (Cistota musi byt overend).

VAROVANIE — Vypary sa mozu vznietit. Chrante pred zdrojom tepla, iskrami alebo otvorenym ohfiom. Uistite sa,
ze flase st vzdy dobre uzatvorené. Pocas pouZitia zaistite riadnu ventildciu. Zabrdite hromadeniu vyparov
a odstrante vietky priciny mozného vzniku poziaru, ako si ohrievacie telesd alebo elektrické zariadenia, ktoré
nie st vyrobené z nehorlavého materidlu. Vdychnutie je skodlivé, lebo moze sposobit poskodenie nervovych
buniek. Zabrante vdychnutiu vyparov. V pripade potreby pouzite vhodny dychaci pristroj. Zabraite kontaktu
s ofami a pokozkou.

Dietyléter, na chromatografiu.

VAROVANIE - Vysokohorlavy a mierne toxicky. Drazdi pokozku. Vdychnutie je Skodlivé. Moze sposobit posko-
denie oc¢i. MoZe mat oneskorené t¢inky. Moze vytvérat vybusné peroxidy. Vypary sa mozu vznietif. Chraiite pred
zdrojom tepla, iskrami alebo otvorenym ohnom. Uistite sa, Ze flase sti vidy dobre uzatvorené. Pocas pouzitia
zaistite riadnu ventildciu. Zabrante hromadeniu vyparov a odstranite vSetky priciny mozného vzniku poziaru, ako
s ohrievacie telesd alebo elektrické zariadenia, ktoré nie s vyrobené z nehorlavého materidlu. Neodparujete
dosucha ani takmer dosucha. Pridanim vody alebo vhodného redukéného ¢inidla mozno zniZit tvorbu peroxidov.
Nepite. Zabrdnte vdychnutiu vyparov. Zabréiite dlhotrvajicemu alebo opakovanému kontaktu s pokozkou.

n-heptdn, na chromatografiu alebo izo-oktdn.

VAROVANIE - Vznetlivy. Vdychnutie je skodlivé. Chrénte pred zdrojom tepla, iskrami alebo otvorenym ohnom.
Uistite sa, ze flase si vidy dobre uzatvorené. Pocas pouzitia zaistite riadnu ventildciu. Zabranite vdychnutiu
vyparov. Zabrdite dlhotrvajicemu alebo opakovanému kontaktu s pokozkou.

Standardny roztok laurylarasidatu (pozndmka 3) s koncentriciou 0,05 % (m/V) v hepténe (vnitorny standard pre
vosky).

Pozndmka 3: Mozno pouzit aj palmityl-palmitdt, myristyl-steardt alebo ar3idyl-lauredt.

Standardny roztok metyl-heptadekanoétu s koncentriciou 0,02 % (m/V) v heptdne (vnitorny $tandard pre
metyl- a etylestery).

Sudin 1 [1-(fenyldiazenyl)naftalén-2-ol].

Nosny plyn: vodik alebo hélium, &isty, na plynovi chromatografiu.

VAROVANIE

Vodik. Vysokohorlavy, pod tlakom. Chraiite pred zdrojom tepla, iskrami, otvorenym ohilom alebo elektrickymi
zariadeniami, ktoré nie si vyrobené z nehorlavého materidlu. Uistite sa, Ze ventil flae je uzavrety, ked sa
nepouziva. Vzdy pouZivajte s redukénym ventilom. Uvolnite napitie redukénej pruziny pred otvorenim ventilu
flage. Pri otvdrani ventilu nestojte pred vypustnym otvorom flase. Pocas pouzitia zaistite riadnu ventildciu. Nepre-
ptstajte vodik z jednej flase do druhej. Nemiesajte plyn vo flasi. Uistite sa, Ze flase sa nemozu prevrhnut. Chrénte
ich pred slne¢nym Ziarenim a zdrojmi tepla. Skladujte v nekorozivnom prostredi. Nepouzivajte poskodené alebo
neoznacené flase.

Hélium. Vysokostlaceny plyn. Znizuje mnozstvo kyslika, ktoré je k dispozicii na dychanie. Flase udrziavajte
uzatvorené. Pocas pouzitia zaistite riadnu ventildciu. Nevstupujte do skladovacich priestorov, ak nie st riadne
vetrané. Vzdy pouzivajte s redukénym ventilom. Uvolnite napitie redukénej pruziny pred otvorenim ventilu flase.
Neprepustajte plyn z jednej flase do druhej. Uistite sa, Ze flase sa nemoZu prevrhnit. Pri otvérani ventilu nestojte
pred vypustnym otvorom flase. Chrdiite ich pred slne¢nym Ziarenim a zdrojmi tepla. Skladujte v nekorozivnom
prostredi. NepouZivajte poskodené alebo neoznacené flase. Nevdychujte. Pouzivajte vyhradne na technické dcely.
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4.9.

5.1.

5.2.
5.2.1.

Pomocné plyny:

— Vodik, ¢isty, na plynovi chromatografiu.
— Vzduch, &isty, na plynovi chromatografiu.

VAROVANIE

Vzduch. Vysokostlaceny plyn. V pritomnosti horlavych litok pouzivajte opatrne, kedZe teplota samovznietenia
ked sa nepouziva. Vidy pouZivajte s redukénym ventilom. Uvolnite napitie redukénej pruziny pred otvorenim
ventilu flade. Pri otvdrani ventilu nestojte pred vypustnym otvorom flase. Nepreptstajte plyn z jednej flase do
druhej. Nemiesajte plyn vo flasi. Uistite sa, Ze flase sa nemodzu prevrhnit. Chréiite ich pred slnenym Ziarenim
a zdrojmi tepla. Skladujte v nekorozivnom prostredi. NepouZivajte poskodené alebo neoznacené flase. Vzduch na
technické tcely sa nesmie pouzivat na vdychovanie ani v dychacich pristrojoch.

POSTUP
Priprava chromatografickej kolony

Prevedte do suspenzie 15 g silikagélu (bod 4.1) v n-hexdne (bod 4.2) a zavedte do kolény (bod 3.2). Nechajte
samovolne usadit. Usadzovanie dokoncite pomocou elektrickej trepacky s cielom dosiahnut homogénnejsiu chro-
matografickd vrstvu. Premyte 30 ml n-hexdnu s cielom odstrnit vetky pripadné necistoty. Analytickymi vdhami
(bod 3.8) navaite presne 500 mg vzorky do 25 ml banky (bod 3.1) a pridajte vhodné mnozstvo vnitorného
Standardu (bod 4.5) v zdvislosti od predpokladaného obsahu vosku, napriklad pridajte 0,1 mg laurylarasiddtu
v pripade olivového oleja, 0,25 az 0,50 mg v pripade oleja z olivovych vyliskov a 0,05 mg metyl-heptadekanodtu
v pripade olivovych olejov (bod 4.6).

Pripravent vzorku preneste do chromatografickej kolény pomocou dvoch 2-ml dédvok n-hexdnu (bod 4.2).

Napustite rozptistadlo do vysky 1 mm nad hornou droviiou absorbentu. Premyte dal$im roztokom n-hexdnuf
dietyléteru v pomere 99:1 a zachytte 220 ml roztoku pri prietoku priblizne 15 kvapiek kazdych 10 sekind. (Tato
frakcia obsahuje metyl- a etylestery a vosky). (Pozndmka 4) (Pozndmka 5).

Pozndmka 4: Zmes n-hexanu/dietyléteru (99:1) by sa mala kazdy den Cerstvo pripravit.

Pozndmka 5: Na umoznenie vizudlnej kontroly spravnej eldcie voskov mozno do vzorky roztoku pridat 100 pl 1 % farbiva Sudan
I v eluénej zmesi.

Retencny cas uvedeného farbiva sa nachddza medzi retencnym casom voskov a triglyceridov. Preto ked farbivo
dosiahne dno chromatografickej kolény, je potrebné eldciu zastavit, lebo vietky vosky uz boli eluované.

Suste vyslednt frakciu v rotacnej odparke az do odstrdnenia takmer celého rozpustadla. Odstranite posledné 2 ml
pomocou slabého priidu dusika. Frakcia obsahujiica metyl- a etylestery sa zachytdva v 2 az 4 ml n-heptdnu alebo
izo-oktdnu ako rozpustadla.

Plynova chromatografickd analyza
Postup pripravy

Namontujte kolénu do plynového chromatografu (bod 3.3), pricom vstupny port sa pripoji k systému na koléne
a vystupny port k detektoru. Skontrolujte pristroj na plynovii chromatografiu (Cinnost uzavretych plynovych
obvodov, G¢innost detektora a zapisovaca atd).

Pokial sa koléna pouziva po prvykrit, je potrebné ju kondicionovat. Zavedte mierny prietok plynu cez kolénu
a potom zapnite pristroj na plynovii chromatografiu. Postupne zahrievajte, aZz kym sa priblizne po 4 hodindch
dosiahne teplota 350 °C.
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5.2.2.

5.3.

5.4.

Tito teplotu udrZiavajte najmenej pocas 2 hodin, potom pristroj nastavte na previdzkové podmienky [nastavte
prietok plynu, zapélte plamienok, pripojte k elektrickému zapisovacu (bod 3.3.4), nastavte teplotu pece pre
kolénu, nastavte detektor atd.]. ZapiSte signdl pri citlivosti najmenej dvakrét vysSej, ako sa vyZaduje na vykonanie
analyzy. Zdkladnd linia by mala byt linedrna, nesmie obsahovat piky Ziadneho druhu a nesmie vykazovat ziadnu
nestabilitu (drift).

Zéaporny priamociary drift indikuje nedokonald tesnost spojov kolény, kym kladny drift indikuje nedostatocné
kondiciovanie kolony.

Vyber prevddzkovych podmienok v pripade voskov a metyl- a etylesterov (pozndmka 6)

Prevadzkové podmienky st spravidla tieto:

— Teplota kolony:
20 °C/min 5 °C/min

80 °C pociatocnd teplota (1') 140 °C 335 °C (20)

— Teplota detektora: 350 °C.

— Injektované mnozstvo: 1 pl roztoku n-heptdnu (2 aZ 4 ml).

— Nosny plyn: hélium alebo vodik s optimélnou linedrnou rychlostou pre zvoleny plyn (pozri dodatok A).

— Citlivost pristroja: vhodnd na splnenie uvedenych podmienok.

Pozndmka 6: Vzhladom na vysokii konecni teplotu sa pripasta kladny drift, ktory nesmie prekrocit 10 % rozsahu stupnice.

Uvedené podmienky mozno upravit tak, aby vyhovovali charakteristikim kolény a pristroju na plynova chroma-
tografiu, a to s cielom oddelit vietky vosky a metylestery mastnych kyselin a etylestery mastnych kyselin, ako aj
ziskat uspokojivii separdciu pikov (pozri obrdzky 2, 3 a 4) a retencny Cas 18 + 3 min. pre vndtorny $tandard
laurylarasidatu. Najreprezentativnejs{ pik voskov sa musi nachddzat nad 60 % rozsahu stupnice, zatial ¢o pik
metyl-heptadekanodtu — vnitorny Standard pre metyl- a etylestery musi dosiahnut plny rozsah stupnice.

Parametre integrdcie piku by sa mali urcit tak, aby sa dosiahlo sprévne vyhodnotenie prislusnych ploch pikov.

Vykonanie analyzy

Pomocou 10 pl mikrostriekacky naberte 10 pl roztoku, pricom piestik tahajte dozadu az dovtedy, kym ihla nebude
prazdna. Thlu zavedte do injekéného systému a po uplynuti 1 az 2 sekdnd rychlo vstreknite. Po asi 5 sekunddch
ihlu jemne vytiahnite.

Zépis nechajte prebichat dovtedy, kym vosky alebo stigmastadiény nebudd dplne eluované v zévislosti od analy-
zovanej frakcie.

Zékladnd linia musi vzdy zodpovedat pozadovanym podmienkam.

Identifikdcia piku

Piky identifikujte z reten¢nych casov ich porovnanim so zmesami voskov so zndmymi retenénymi ¢asmi analy-
zovanymi za rovnakych podmienok. Alkylestery sa stanovuji zo zmesi metylesterov a etylesterov hlavnych
mastnych kyselin v olivovych olejoch (palmitovej a olejovej).

Na obrazku 1 je zndzorneny chromatogram voskov panenského olivového oleja. Na obrdzkoch 2 a 3 st zndzor-
nené chromatogramy dvoch maloobchodne preddvanych extra panenskych olivovych olejov, jedného
s metylestermi a etylestermi a druhého bez nich. Na obrdzku 4 s zndzornené chromatogramy v pripade extra
panenského olivového oleja najvyssej kvality a toho istého oleja, ku ktorému sa primiesalo 20 % oleja zbaveného
zdpachu.
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5.5.

Kvantitativna analyza voskov

Pomocou integrdtora ur¢ite plochy pikov zodpovedajice vnitornému Standardu laurylarasiddtu a alifatickym
esterom od Cyy do Cyg.

Uréite obsah vsetkych voskov pripo¢itanim kazdého jednotlivého vosku v mg/kg tuku podla tohto vzorca:

(ZA,) - m; - 1000

Vosky, (mg/kg) = om

kde:

A= plocha zodpovedajiica piku pre jednotlivé estery, vypocitand pomocou pocitaca

A, = plocha zodpovedajtca piku pre vniatorny Standard laurylarasidatu, vypocitand pomocou pocitaca
mg = hmotnost pridaného vnitornému Standardu laurylarasiddtu, v miligramoch

m = hmotnost vzorky odobratej na stanovenie, v gramoch.

. Kvantitativna analyza metylesterov a etylesterov

Pomocou integrdtora urcite plochy pikov zodpovedajiice vndtornému Standardu metyl-heptadekanodtu, metyles-
terov mastnych kyselin C;4 a Cig a etylesterov mastnych kyselin C4 a Cyg.

Obsah alkylesterov v mgfkg tuku uréite takto:

_ A-mg - 1000

Ester, (mg/kg) oo

kde:

A, = plocha zodpovedajica piku pre jednotlivé estery Ci4 a Cyg, vypocitand pomocou pocitaca

Ag = plocha zodpovedajica piku pre vndtorny Standard metyl-heptadekanodtu, vypocitand pomocou pocitaca
mg = hmotnost pridaného vnitornému Standardu metyl-heptadekanodtu, v miligramoch

m = hmotnost vzorky odobratej na stanovenie, v gramoch.

VYJADRENIE VYSLEDKOV

V sprave uvedte stcet obsahov roznych voskov od Cy4y do Cys (pozndmka 7) v miligramoch na kilogram tuku.
V spréve uvedte sicet obsahov metylesterov a etylesterov od Ci¢ do C;g a celkovy stcet oboch.
Vysledky by sa mali vyjadrit v najblizsich mg/kg.

Pozndmka 7: Prvky kvantitativneho hodnotenia sa vztahuji na piky esterov s parnym poctom atémov uhlika medzi C4 a Cy4
v stlade so vzorom chromatogramu voskov olivového oleja zndzornenym na pripojenom obrazku. Pokial sa ester
C44 rozstiepi, na téely identifikdcie sa odporaca analyzovat frakciu vosku oleja z olivovych vyliskov, kde mozno pik
Cy rozlisit, lebo zretelne prevldda.

V spréve uvedte pomer obsahov etylesterov a metylesterov



L 23/10 Uradny vestnik Eur6pskej tinie 27.1.2011

Obrdzok 1

Priklad plynového chromatogramu frakcie voskov v olivovom oleji (*)
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Piky s retenénym casom 5 aZ 8 min. metyl- a etylesterov mastnych kyselin
Legenda:

I.S. = (vnitorny Standard — V.S.) laurylarasidat

1

diterpénové estery
2+2" = estery Cyq
3+3" = estery Cy,
4+4' = estery Cyy
5 = estery Cyq

6 = sterol-estery a triterpénové alkoholy

(*) Po eldcii sterol-esterov by chromatograficky zdznam nemal vykazovat ziadne vyznamné piky (triglyceridy).
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Obrdzok 2
Metylestery, etylestery a vosky v panenskom olivovom oleji
4
: (
74
5 6
2
1
- UVJM_L
b 1 i ]
A B
Legenda:
1- Metyl C16
2 - Etyl Clﬁ
3 — Metyl-heptadekanodt V.S.
4 - Metyl C18
5 - Etyl C18
6 — Skvalén

7 — Laurylaragidat V.S.
A — Diterpénové estery
B — Vosky

C — Sterol-estery a triterpénové estery
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Obrdzok 3

Metylestery, etylestery a vosky v extra panenskom olivovom oleji
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Legenda:

1 — Metyl-heptadekanodt V.S.

2 - Metyl C18
3 - Etyl Cyg
4 — Skvalén

5 — Laurylaragidat V.S.
A — Diterpénové estery
B — Vosky

C - Sterol-estery a triterpénové estery
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Obrdzok 4

Cast chromatogramu extra panenského olivového oleja a toho istého oleja, ku ktorému sa primiesal olej
zbaveny zipachu
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Legenda:

1 — Metyl-myristdt V.S.

2 — Metyl-palmitat

3 — Etyl-palmitdt

4 — Metyl-heptadekanodt V.S.
5 — Metyl-linoledt

6 — Metyl-oledt

7 — Metyl-stearat

8 — Etyl-linoledt

9 — Etyl oleat

10 — Etyl-steardt



L 2314

Uradny vestnik Eur6pskej tinie

27.1.2011

Dodatok A

Stanovenie linedrnej rychlosti plynu

Vstreknite 1:3 pl metdnu (alebo propanu) do plynového chromatografu po jeho nastaveni na beiné prevadzkové
podmienky. Odmerajte cas, ktory potrebuje plyn na prechod cez kolénu od momentu jeho vstreknutia az do Casu,
ked sa objavi pik (tM).

Linedrna rychlost v cm/s je dand vzorcom LjtM, kde L je dlzka kolény v cm a tM je ¢as namerany v sekundach.*



