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KOMMISSIONENS FORORDNING (EG) nr 1082/96
av den 14 juni 1996

om upprittandet av en referensmetod for bestimning av etylestern av B-apo-8’'-
karotinsyra i koncentrerat smér och smér

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR
ANTAGIT DENNA FORORDNING

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Euro-
peiska gemenskapen,

med beaktande av ridets férordning (EEG) nr 804/68 av
den 27 juni 1968 om den gemensamma organisationen av
marknaden f6r mj6lk och mjélkprodukter ('), senast
indrad genom kommissionens férordning (EG) nr
2931/95 (?), sarskilt artiklarna 6.7 och 12.3 i denna, och

med beaktande av fdljande:

Kommissionens forordning (EEG) nr 570/88 om f6rsilj-
ningen av smor till sinkta priser och beviljandet av stod
fér smoér och koncentrerat smor avsett att anvindas i
framstallningen av konditorivaror, glass och andra livs-
medel (%), senast dndrad genom forordning (EG) nr 531/
96 (*), innehdller bestimmelser om spirimmen i det
subventionerade smoéret och koncentrerade smoret under
vissa omstindigheter, f6r att garantera en korrekt slutan-
vindning av dessa produkter.

Mot bakgrund av betydelsen av spdrimnen for systemets
funktion och for att garantera en likvirdig behandling av
de operatdrer som deltar i det, ar det limpligt att uppritta
gemensamma metoder fér Dbestimningen av de
sparimmen som avses i forordning (EEG) nr 570/88.

Det féreligger svarigheter att uppritta sidana referensme-
toder for alla spirimnen samtidigt; upprittandet av en

referensmetod for bestimning av etylestern av B-apo-8'-
karotinsyra i koncentrerat smor eller smor utgdr ytterli-
gare ett steg i denna riktning.

De atgirder som foreskrivs i denna foérordning ir férenliga
med yttrandet frin Férvaltningskommittén f6r mjoélk och
mj6lkprodukter.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Den referensmetod for analys som specificeras i bilagan
skall tillimpas vid bestimning av innehillet av etylestern
av B-apo-8'-karotinsyra i koncentrerat smér eller smor
enligt forordning (EEG) nr 570/88.

Koncentrerat smor eller smor har pévisats i enlighet med
artikel 6 i férordning (EEG) nr 570/88 om de erhillna
resultaten ir i 6verensstimmelse med specifikationerna i
punkt 8 i bilagan.

Artikel 2

Denna forordning trider i kraft den tredje dagen efter det
att den har offentliggjorts i Europeiska gemenskapernas
officiella tidning.

Den skall tillimpas fran och med den 1 oktober 1996.

Denna forordning ir till alla delar bindande och direkt tillimplig i alla medlemsstater.

Utfirdad i Bryssel den 14 juni 1996.

(') EGT nr L 148, 28.6.1968, s. 13.
() EGT nr L 307, 20.12.1995, s. 10.
() EGT nr L 55, 1.3.1988, s. 31.
(*) EGT nr L 78, 28.3.1996, 5. 13.

Pd kommissionens vignar
Franz FISCHLER

Ledamot av kommissionen
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BILAGA

BESTAMNING AV ETYLESTERN AV B-APO-8'-KAROTINSYRA I KONCENTRERAT SMOR OCH
SMOR GENOM SPEKTROMETRI

1. Omfattning och tillimpningsomrade

Metoden innebir ett tillvigagangssitt for kvantitativ bestimning av etylestern av B-apo-8'-karotinsyra i
koncentrerat smor och smor. Apokarotinestern ar summan av alla substanser som finns i ett extrakt av
prov som erhéllits under de beskrivna férhillandena och som absorberar ljus vid 440 nm. Metoden iar
tillamplig pa prov som erhallits enligt férordning (EEG) nr 570/88.

2. Princip

Smorfettet 16ses upp i littpetroleum och absorbansen miits vid 440 nm. Férekomsten av apokarotinester
bestims genom referens till en extern standard.

3. Apparatur

3.1 Graderade pipetter med kapaciteterna 0,25, 0,50, 0,75 och 1,0 ml.

32 Spektrofotometer — lamplig for anvindning vid 440 nm (och 447 —449 nm) och utrustad med en optisk
cell vars ljuspassagelingd ar 1 cm.

33 Mitkolvar, tex. 20 ml och 100 ml.

4. Reagenser

Alla reagenser maste halla den gingse analytiska renhetsgraden.

4.1 Suspension av apokarotinester (cirka 20 %)

4.1.1 Faststill suspensionens innehall enligt nedanstiende:

Vig exakt upp cirka 400 mg i en 100 ml mitkolv och 16s upp i petroleumeter (4.2), spad ut till volym
med petroleumeter. Spad ut 5,0 ml av Idsningen till 100 ml med petroleumeter (I6sning A). Spad ut 5,0
ml av 16sning A till 100 ml med petroleumeter. Mit absorbansen vid 447 —449 nm (mét maximum mot
petroleumeter som blindprov genom att anvéinda celler med 1 cm ljuspassagelidngd).

Innehdll av apokarotinester (%) = Amex - 40 000

A - 2550
Amsx = mitlosningens absorbans vid maximum
A = provets vikt (g)

2550 = virdet for referens A (1 %, 1 cm)
Suspensionens renhetsgrad ar P (%).

Anmdrkning: Apokarotinestersuspensionen ar kinslig fér luft, virme och ljus. Den kan forvaras svalt i
odppnad, ursprunglig behéllare (forseglad under kvive) upp till ca tolv manader. Efter
Sppnandet bér innehéllet anvandas inom en kort period.

4.1.2 Apokarotinesterstandardlésning, ca 0,2 mg/ml

Vig, till narmaste 0,1 mg, ca 0,100 g apokarotinestersuspension (4.1.1) (Wg), 16s upp i petroleumeter (4.2),
éverfor kvantitativt till en 100 ml mitkolv och fyll upp till markeringen med petrolumeter.

Denna 18sning innehaller (viktprocent)/100 mg/ml apokarotinester.
Anmdrkning: Losningen miste forvaras svalt och morkt. Kassera oanvind 16sning efter en ménad.
4.2 Petroleumeter (40 —60 °C)

4.3 Natriumsulfat, vattenfritt, i granulatform och torkat vid 102°C i tvd timmar.
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S. Tillvigaganssitt

5.1 Forberedelse av testprovet

5.1.1 Koncentrerat smor
Smilt provet i en ugn vid ca 45°C.

512 Smoér
Smiilt provet i en ugn vid ca 45 °C och filtrera en representativ del genom ett filter som innehéller ca
10 g vattenfritt natriumsulfat (4.3) i en miljo som ir skyddad frin starkt naturligt och artificiellt ljus och
som halls vid en temperatur av 45 °C. Tag en limplig mingd smérfett.

52 Bestimning 7
Vig, till nirmaste 1 mg, ca 1 g koncentrerat smor (eller extraherat smérfett (5.1.2)), (mg). Hall &ver kvanti-
tativt till en 20 ml/Vml mitkolv genom att anvinda petroleumeter (4.2). Fyll upp till markeringen och
blanda vil.
Hill 6ver en alikvot till en optisk cell med 1 cm ljuspassagelingd och mit absorbansen vid 440 nm mot
ett blindprov bestdende av petroleumeter. Faststill koncentrationen av apokarotinester i l6sningen med
hjilp av kalibreringskurvan (C pg/ml).

5.3 Kalibreringskurva
Pipettera 0, 0,25, 0,5, 0,75 och 1,0 ml av apokarotinesterstandardlésningen (4.1.2) i fem 100 ml mitkolvar.
Spad till volym med petroleumeter (4.2) och blanda om.
Losningarnas ungefirliga koncentrationer varierar fran 0 till 2 pg/ml och kalkyleras exakt med hjilp av
standardlésningens koncentration (4.1.2), (viktprocent)/100 mg/ml. Mit absorbanserna vid 440 nm mot
ett blindprov bestdende av petroleumeter (4.2).
Pricka in virdena i ett diagram med absorbansen lings y-axeln och apokarotinesterkoncentrationen lings
x-axeln.

6. Resultatberikning

6.1 Apokarotinesterinnehéllet uttryckt som mg per kg produkt fis enligt:
Koncentrerat smér (C.V.)/m
Smor 0,82 (CV)/m
dar
C = apokarotinesterinnehdllet i pug/ml, avlist frin kalibreringskurvan (5.3)
m = testportionens vikt (g) (5.2)
0,82 = en korrektionsfaktor foér smoérfetthalten i smor.

7. Metodens noggrannhet

7.1 Repeterbarhet

7.1.1 Analys av smor
Differensen mellan resultaten frin tvd bestimningar som blivit utforda inom kortast méjliga tidisintervall
av en och samma laborant som anvint samma apparatur pa identiska testmaterial, bor inte Gverstiga
1,4 mg/kg.

7.1.2 Analys av koncentrerat smor
Differensen mellan resultaten frin tvd bestimningar som blivit utférda inom kortast mojliga tidsintervall
av en och samma laborant som anvint samma apparatur pa identiska testmaterial, bor inte Sverstiga
1,6 mg/kg.

7.2 Reproducerbarhet

7.2.1 Analys av smor
Differensen mellan resultaten frin tvd bestimningar utférda av laboranter i olika laboratorier med anvin-
dande av olika apparatur pa identiskt testmaterial bor inte Sverstiag 4,7 mg/kg.

722 Analys av koncentrerat smor

Differensen mellan resultaten frin tvd bestimningar utférda av laboranter i olika laboratorier med anvin-
dande av olika apparatur pa identiskt testmaterial bor inte Overstiga 5,3 mg/kg.
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7.3 Killa for precisionsdata

Precisionsdata erholls fran ett experiment som utférdes 1995 och som omfattade elva laboratorier och
tolv spariamneshaltiga prov (sex stycken blindduplikat) f6r smér; tolv sparimneshaltiga prov (sex stycken
blindduplikat) for koncentrerat smor.

8. Toleransnivaer

8.1 Tre prov maste tas frin den sparimneshaltiga produkten, for kontroll av homogeniteten.

Det beskrivna analytiska tillvigagingssittet pavisar alla substanser som absorberats vid en vaglingd av 440
nm. Halten av den uppmiitta apokarotinestern tkas av dessa substanser. Expertgruppen av kemister inom
EG:s beslutsgrupp for mjolk har fastslagit specifikationsgrinsen for tilliten bakgrundsabsorption till
22 mg/kg for smor och 24 mg/kg for koncentrerat smér.

8.2 Smor
8.21 Inblandningsgraden for smor, med beaktande av bakgrundsabsorbansen, dr 22 mg/kg.

822 Med beaktande av den kritiska differensen for en 95-procentig sannolikhetsniva (CrDgs), bor medelvirdet
av de enskilt utforda analyserna pa vart och ett av de tre proven for kontroll av homogeniteten inte vara

mindre 4dn 19,3 mg/kg.

823 Som tillagg till kriteriet givet i 8.2.2 anviinds det ligsta erhdllna analysresultatet frin produkten for att
kontrollera sparimnesfordelningens homogenitet. Detta utférs genom en jimforelse med féljande
grinsvirden:

— 18,1 mg/kg (95 % av minimiinblandningsgraden, med beaktande av CrDys for enskilt prov).
— 14,8 mg/kg (80 % av minimiinblandningsgraden, med beaktande av CrDys for enskilt prov).

Den spirimneskoncentration i det prov som ger det ligsta resultatet anvinds tillsammans med interpola-
tion mellan 18,1 mg/kg och 14,8 mg/kg.

8.3 Koncentrerat smor
8.3.1 Med beaktande av bakgrundsabsorbansen #r inblandningsgraden foér koncentrerat smoér 24 mg/kg.

8.3.2 Med beaktande av den kritiska differensen f6r en 95-pocentig sannolikhetsniva (CrDss), bér medelvirdet
av de enskilt utférda analyserna pd vart och ett av de tre proven for kontroll av homogeniteten inte vara
mindre an 20,9 mg/kg.

8.3.3 Som tillagg till kriteriet givet i 8.3.2 anviinds det ldgsta erhallna analysresultatet av produkten for att kon-
trollera spirimnesfordelningens homogenitet. Detta utférs genom en jimférelse med féljande
gransvirden:

— 19,6 mg/kg (95 % av minimiinblandningsgraden, med beaktande av CrDgs for enskilt prov).
— 16,1 mg/kg (80 % av minimiinblandningsgraden, med beaktande av CrDys for enskilt prov).

Den spérimneskoncentration i det prov som ger det ligsta resultatet anvands tillsammans med interpola-
tion mellan 19,6 mg/kg och 16,1 mg/kg.



