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ROZPORZADZENIE WYKONAWCZE KOMISJI (UE) NR 1348/2013
z dnia 16 grudnia 2013 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, (6)  Aby zapewnié czas na dostosowanie si¢ do nowych prze-

uwzgledniajac Traktat o funkcjonowaniu Unii Europejskiej,

uwzgledniajac rozporzadzenie Komisji (WE) nr 1234/2007
z dnia 22 pazdziernika 2007 r. ustanawiajagce wspdlng organi-
zacje rynkéw rolnych oraz przepisy szczegblowe dotyczace
niektérych produktéw rolnych (rozporzadzenie o jednolitej
wspélnej organizacji rynku) ('), w szczeg6lnosci jego art. 113
ust. 1 lit. a) i art. 121 akapit pierwszy lit. a) i h), w zwigzku
z jego art. 4,

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

(1) W rozporzadzeniu Komisji (EWG) nr 2568/91 (3 okre-
Slono chemiczne i organoleptyczne wiasciwosci oliwy
z oliwek i oliwy z wytloczyn z oliwek oraz ustalono
metody oceny tych wilasciwosci. Metody i wartosci
dopuszczalne stosowane w odniesieniu do oliwy nalezy
uaktualni¢ na podstawie opinii ekspertéw w dziedzinie
chemii oraz zgodnie z wynikami prac prowadzonych
w ramach Miedzynarodowej Rady ds. Oliwy (,I0C").

(2)  Aby zapewni¢ na poziomie Unii Europejskiej wdrazanie
najnowszych norm migdzynarodowych ustalonych przez
I0C nalezy uaktualni¢ niektére metody analizy, a takze
niektére warto$ci dopuszczalne stosowane w odniesieniu
do oliwy, okreslone w rozporzadzeniu (EWG) nr
2568/91.

(3) W zwigzku z tym nalezy dostosowal wartosci dopusz-
czalne stigmastadienéw, woskow, kwasu mirystynowego
i estrow alkilowych kwaséw tluszczowych i odpowiednio
zmieni¢ schematy podejmowania decyzji, w ramach
ktérych weryfikuje sie, czy prébka oliwy z oliwek jest
zgodna ze zgloszona kategoria. W celu ochrony konsu-
mentéw nalezy wprowadzi¢ schematy podejmowania
decyzji dotyczace kampesterolu i delta-7-stigmastenolu,
ktérym towarzyszy¢ beda bardziej restrykcyjne para-
metry, w celu ulatwienia handlu i zagwarantowania
autentycznosci oliwy z oliwek. Nalezy zastapi¢ metode
analizy skladu i zawartoéci steroli oraz oznaczania eryt-
rodiolu i uwaolu metodg bardziej wiarygodna, ktéra
bedzie obejmowacé takze dialkohole triterpenowe. Nalezy
réwniez dokonal przegladu oceny organoleptycznej
oliwy z oliwek i wprowadzi¢ metod¢ umozliwiajaca
wykrywanie obcych olejéw roslinnych w oliwie z oliwek.

(4) W $wietle rozwoju sytuacji w zakresie procedur dotycza-
cych kontroli zgodnosci olejéw nalezy odpowiednio
dostosowal metodg¢ pobierania prébek oliwy z oliwek
i oliwy z wytloczyn z oliwek.

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

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

(%) Rozporzadzenie Komisji (EWG) nr 2568/91 w sprawie wiasciwosci
oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn oliwek oraz w sprawie odpo-
wiednich metod analizy (Dz.U. L 248 z 5.9.1991, s. 1).

piséw i na wprowadzenie $rodkéw niezbednych do ich
stosowania oraz w celu unikniecia zaklécen podczas
transakcji handlowych zmiany wprowadzone niniejszym
rozporzadzeniem nalezy stosowa¢ od dnia 1 marca
2014 r. Z tych samych powodéw nalezy wprowadzié
przepisy dotyczace oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn
z oliwek legalnie wyprodukowanej i oznakowanej w Unii
Europejskiej lub legalnie przywiezionej do Unii Europej-
skiej oraz dopuszczonej do swobodnego obrotu przed ta
datg w celu wprowadzenia jej do obrotu do momentu
wyczerpania wszystkich zapaséw.

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

PRZYJMUJE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1
W rozporzgdzeniu (EWG) nr 2568/91 wprowadza si¢ nastgpu-
jace zmiany:

1) art. 2 otrzymuje brzmienie:

JArtykut 2

1. Wlasciwosci olejow wymienione w zalaczniku I okresla
si¢ zgodnie z nastgpujacymi metodami analizy:

a) metoda oznaczania wolnych kwaséw tluszczowych
wyrazonych jako procentowa cz¢$¢ kwasu oleinowego,
przedstawiona w zalaczniku II;

b) metoda oznaczania liczby nadtlenkowej, przedstawiona
w zalgczniku 1IT;

¢) metoda oznaczania zawarto$ci woskow, przedstawiona
w zalgczniku 1V;

d) metoda oznaczania skladu i zawartosci steroli i dialkoholi
triterpenowych metoda chromatografii gazowej na
kolumnach kapilarnych, przedstawiona w zalaczniku V;

e) metoda oznaczania zawartosci procentowej 2-monopal-
mitynianu glicerolu, przedstawiona w zalaczniku VII;

f) metoda analizy spektrofotometrycznej, przedstawiona
w zalgczniku 1X;

g) metoda oznaczania skladu kwasu tluszczowego, przed-
stawiona w zalgczniku X A i X B;

h) metoda oznaczania lotnych rozpuszczalnikéw chlorow-
cowanych, przedstawiona w zalaczniku XI;
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i) metoda oceny wlasciwosci organoleptycznych oliwy
z oliwek z pierwszego tloczenia, przedstawiona w zalacz-
niku XI[;

j) metoda oznaczania stigmastadienéw, przedstawiona
w zalgczniku XVII;

k) metoda oznaczania zawartosci triglicerydow z ECN42,
przedstawiona w zalaczniku XVIII;

) metoda oznaczania zawartosci alkoholi alifatycznych,
przedstawiona w zalaczniku XIX;

m) metoda oznaczania zawartosci woskéw, estréw metylo-
wych kwasow thuszczowych i estréw etylowych kwasow
tluszczowych, przedstawiona w zalaczniku XX.

W celu wykrycia obecnoci obcych olejéw  roslinnych
w oliwie z oliwek stosuje si¢ metode analizy przedstawiona
w zalgczniku XXa.

2. Weryfikacja wlasciwosci  organoleptycznych  oliwy
z oliwek z pierwszego tloczenia prowadzona przez organy
krajowe i ich przedstawicieli wykonywana jest przez zespoly
degustatorow zatwierdzone przez panstwa czlonkowskie.

Wilasciwosci  organoleptyczne oliwy, o ktérych mowa
w akapicie pierwszym, okrela si¢ jako zgodne ze zgloszona
kategoria, jezeli zespdl degustator6w zatwierdzony przez
panstwo czlonkowskie potwierdzi taka klasyfikacje.

W przypadku gdy zespdt nie potwierdzi kategorii zgltoszonej
w odniesieniu  do wlasciwosci organoleptycznych, na
wniosek zainteresowanej strony organy krajowe lub ich
przedstawiciele zapewniaja niezwloczne przeprowadzenie
przez inne zatwierdzone zespoly dwdch ocen poréwnaw-
czych, z ktérych przynajmniej jedna wykonana jest przez
zainteresowane panstwo czlonkowskie bedace producentem.
Przedmiotowe wiasciwosci okresla si¢ jako zgodne ze zglo-
szonymi wlaSciwosciami, jezeli co najmniej dwie z ocen
poréwnawczych potwierdza zgloszong klasyfikacje. Jezeli
tak si¢ nie stanie, zainteresowana strona ponosi koszty
ocen poréwnawczych.

3. W przypadku gdy organy krajowe lub ich przedstawi-
ciele sprawdzaja wlasciwosci oliwy, jak przewidziano w ust.
1, probki pobiera si¢ zgodnie z normami migdzynarodo-
wymi: normg EN ISO 661 dotyczacg przygotowania probek
do badan oraz normg EN ISO 5555 dotyczaca pobierania
probek. Jednak niezaleznie od przepiséw pkt 6.8 normy EN
ISO 5555, w przypadku partii takiej oliwy w opakowaniu
bezposrednim préobke pobiera si¢ zgodnie z zalacznikiem Ia
do niniejszego rozporzadzenia. W przypadku oliwy luzem,
ktorej probek nie mozna pobraé zgodnie z normg EN ISO
5555, pobieranie probek wykonuje si¢ zgodnie z instruk-
cjami opracowanymi przez wilasciwy organ pafistwa czlon-
kowskiego.

Bez uszczerbku dla normy EN ISO 5555 oraz rozdzialu 6
normy EN ISO 661 pobrane prébki jak najszybciej

umieszcza si¢ w ciemnym miejscu, z dala od Zrédel wysokiej
temperatury i wysyla si¢ do laboratorium w celu poddania
analizie nie pdzniej niz pigtego dnia roboczego po ich
pobraniu, w przeciwnym razie probki przechowuje si¢
w taki sposob, aby nie ulegly rozpadowi ani uszkodzeniu
w czasie transportu lub przechowywania, zanim zostang
wystane do laboratorium.

4. Do celéw weryfikacji przewidzianej w ust. 3, analizy,
o ktérych mowa w zalacznikach II, II, IX i XX, oraz
w stosownych przypadkach wszystkie analizy poréwnawcze
wymagane na mocy prawa krajowego, wykonuje si¢ przed
uplywem daty minimalnej trwaloSci w  przypadku
produktéw pakowanych. W przypadku pobierania prébek
oliwy luzem analizy te wykonuje si¢ nie péZniej niz po
uplywie szeSciu miesiecy od miesigca, w ktérym pobrano
probke.

Nie stosuje si¢ zadnych terminéw w przypadku innych
analiz przewidzianych w niniejszym rozporzadzeniu.

Jezeli wyniki analiz nie odpowiadaja wlasciwosciom zglo-
szonej kategorii oliwy z oliwek lub oliwy z wytloczyn
z oliwek, zainteresowana strona powiadamiana jest nie
p6zniej niz miesigc przed koricem okresu okreslonego
w akapicie pierwszym, chyba ze prébke pobrano pdzniej
niz dwa miesigce przed uplywem daty minimalnej trwalosci.

5. W celu oznaczenia wilasciwo$ci réznych rodzajow
oliwy z oliwek za pomocg metod przewidzianych w ust. 1
akapit pierwszy wyniki analiz poréwnuje si¢ bezposrednio
z limitami okreslonymi w niniejszym rozporzadzeniu.”;

2) zalacznik I zastgpuje si¢ tekstem okreslonym w zalaczniku
I do niniejszego rozporzadzenia;

3) zalgcznik la zastepuje si¢ tekstem okreSlonym w zalaczniku
II do niniejszego rozporzadzenia;

4) zalgcznik Ib zastgpuje si¢ tekstem okreSlonym w zalgczniku
III do niniejszego rozporzadzenia;

5) zalacznik V zastgpuje si¢ tekstem okreslonym w zalaczniku
IV do niniejszego rozporzadzenia;

6) skresla sie zalgcznik VI

7) zalacznik XII zastepuje si¢ tekstem okreslonym w zalaczniku
V do niniejszego rozporzadzenia;

8) zalgcznik XXa, ktorego tekst okreslony jest w zalgczniku VI
do niniejszego rozporzadzenia, dodaje si¢ po zalaczniku XX.

Artykut 2

Produkty legalnie wyprodukowane i oznaczone w Unii Europej-
skiej lub legalnie przywiezione do Unii Europejskiej i dopusz-
czone do swobodnego obrotu przed dniem 1 marca 2014 r.
moga by¢ wprowadzane do obrotu do momentu wyczerpania
wszystkich zapaséw.
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Artykut 3

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w Zycie sibdmego dnia po jego opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym
Unii Europejskiej.

Niniejsze rozporzadzenie stosuje si¢ od dnia 1 marca 2014 r.

Niniejsze rozporzadzenie wigze w calosci i jest bezposrednio stosowane we wszystkich
panstwach czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli dnia 16 grudnia 2013 r.

W imieniu Komisji
José Manuel BARROSO
Przewodniczgcy



ZALACZNIK 1

ZALACZNIK 1

WEASCIWOSCI OLIWY Z OLIWEK

Roéznica

ied Ocena orga-
Estry etylowe Kwaso Liczba HI:IIEL? Ocena organo- | noleptyczna
. kwasu “2 1o | nadtlenkowa . x 2-monopalmitynian glicerolu | Stigmastadieny o | Kygg lub " leptyczna Mediana
Kategoria thuszczowego Wos(i) ) mEq O,/kg Woski mgfkg () (%) mg/kg () E(t::(])ij. ¢ Ka32 €) Ky70 (%) DeltaX ) Mediana wad aromatu
(FAEE) mgfkg (%) ) tycznym (Md) (9 OWOC?:;/ (Mf)
ECN42 ()
1. Oliwa z oliwek FAEE < 40 <08 < 20 Cyy + Cyy + Cy6 < 150 < 0,9 jezeli % zawarto$¢ < 0,05 < 10,2] <250 | <0,22 < 0,01 Md =0 Mf > 0
najwyzszej (rok posa- kwasu palmitynowego
jakosci z pierw- | dzenia 2013- ogdlem < 14 %
szego tloczenia 2014) (%)
FAEE < 35 < 1,0 jezeli % zawarto$¢
(rok posa- kwasu palmitynowego
dzenia ogétem > 14 %
2014-2015)
FAEE < 30
(lata posa-
dzenia po
2015 1)
2. Oliwa z oliwek — < 2,0 <20 Cyy + Cyq + Cy < 150 | < 0,9 jezeli % zawartosé < 0,05 <02 [=<260]| <025 < 0,01 Md < 3,5 Mf > 0
z  pierwszego kwasu palmitynowego
tloczenia ogélem < 14 %
< 1,0 jezeli % zawarto$¢
kwasu palmitynowego
ogétem > 14 %
3. Oliwa z oliwek — > 2,0 — Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < | 0,9 jezeli % zawartosé < 0,50 < 0,3 — — — Md > 3,5 () —
typu lampante 0 (* kwasu palmitynowego
ogélem < 14 %
< 1,1 jezeli % zawarto$¢
kwasu palmitynowego
ogélem > 14 %
4. Rafinowana — <03 <5 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < | 20,9 jezeli % zawarto$é — < 0,3 — < 1,10 < 0,16 — —

oliwa z oliwek

350

kwasu palmitynowego
ogdlem < 14 %

< 1,1 jezeli % zawarto$¢
kwasu palmitynowego
ogétem > 14 %

relgce 1
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R('{Zgica Ocena orga-
Estry etylowe Kwaso- Liczba H;IIEL?I Ocena organo- | noleptyczna
Kategoria kwasu wovgé %) nadtlenkowa Woski mglkg (9 2-monopalmitynian glicerolu | Stigmastadieny ECN42 a | Koyy () K,gs lub DeltaK (*) leptyczna Mediana
8 thuszczowego " ”| mEq O,/kg 8I%8 (%) mg/kg () teore 232 Ky70 (*) Mediana wad aromatu
(FAEE) mgfkg (*) * tyczny'm Md) (%) owoc?:)v (Mf)
ECN42 ()
5. Oliwa z oliwek — < 1,0 < 15 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < | 0,9 jezeli % zawarto$é — < |0,3| — < 0,90 < 0,15 — —
zlozona z rafi- 350 kwasu palmitynowego
nowanej oliwy ogélem < 14 %
z oliwek oraz — —
oliwy z oliwek < 1,0 jezeli % zawarto$¢
2 pierwszego kwasu/ palmitynowego
ttoczenia ogblem > 14 %
6. Surowa oliwa — — — Cyo + Cyp + Cyy + Cy > <14 — < 10,6 — — — — —
0
z  wytloczyn 350 (%)
z oliwek
7. Rafinowana — <03 <5 Cyg + Cyp + Cyy + Cyg > < 1,4 — < 0,5 — < 2,00 < 0,20 — —
0
oliwa z wytlo- 350
czyn z oliwek
8. Oliwa z wytlo- — <10 < 15 Cyg + Cyy + Cyy + Cyg > <12 — < 0,5 — < 1,70 < 0,18 — —
wyt 40 42 44 46
czyn z oliwek 350

(") Suma izomeréw, ktére moglyby (lub nie moglyby) by¢ oddzielone kolumna kapilarna.

(%) Produkgja oliwy z oliwek musi by¢ zgodna z metoda zamieszczona w zalaczniku XXa.

(’) Ta warto$¢ dopuszczalna ma zastosowanie do oliwy z oliwek produkowanej od dnia 1 marca 2014 r.

(*) Oliwa z zawartoscig woskow wynoszaca 300-350 mg/kg uznawana jest za oliwe z oliwek typu lampante, jezeli calkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych jest mniejsza lub rowna 350 mg/kg lub jezeli zawarto$¢ erytrodiolu i uwaolu jest
mniejsza lub réwna 3,5 %.

(°) Lub jezeli mediana wad jest wicksza niz 3,5 lub jezeli mediana wad jest réwna lub mniejsza niz 3,5, a mediana aromatu owocowego wynosi 0.

(%) Oliwa z zawarto$cig woskéw wynoszaca 300-350 mg/kg uznawana jest za surowg oliwe z wytloczyn z oliwek, jezeli calkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych jest wigksza niz 350 mg/kg oraz jezeli zawartos¢ erytrodiolu i uwaolu jest
wigksza niz 3,5 %.

Sktad kwasow tluszczowych (1) Izomery Sktad steroli
translino-
[zomery 1
. owe + .
transolei- izome Delta-7- Sterole [ Erytrodiol
Kategoria Mirysty- | Linole- Arachi- Eikoze- Lignocery-[ nowe ey Brassika- [ Kampe- | Stigma- APP . ogbtem i uwaol
Behenowy ) translino- | Cholesterol > . stigmaste- o rxx
nowy nowy dowy nowy %) nowy ogbtem lenowe %) sterol sterol () sterol sitosterol nol () (mg/kg) (%) (**)
% % % % % | ogblem % % w | wo | "y
(%)
1. Oliwa z oliwek najwyzszej | < 0,03 | < 1,00 | < 0,60 | <040 | <0,20 [ < 0,20 [ < 0,05 | < 0,05 <05 <01 <40 | <Camp.| 2930 <05 [=1000 < 4,5
jakosci z pierwszego tloczenia
2. Oliwa z oliwek z pierwszego | < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,40 < 0,20 < 0,20 < 0,05 < 0,05 < 0,5 <01 < 4,0 < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 45
tloczenia
3. Oliwa z oliwek typu lampante <003 ]| <100 | <060 | <040 | <020 [ <020 [ <£0,10 | <0,10 <05 <01 < 4,0 — 2930 <05 [=21000]| <45
4. Rafinowana oliwa z oliwek <003 | <100 | <060 | <040 | 0,20 [ < 0,20 | < 0,20 | < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 | < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
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Sktad kwaséw tluszczowych (') Izomery Sktad steroli
Izomery translino-
transolei- 'lzowe N Delta-7 Sterole | Erytrodiol
Kategoria Mirysty- | Linole- Arachi- Eikoze- B Lignocery-[ nowe 1zomery Brassika- | Kampe- | Stigma- APP St ogotem i uwaol
chenowy . translino- | Cholesterol . stigmaste- o
nowy nowy dowy nowy %) nowy ogdtem lenowe %) sterol sterol () sterol sitosterol nol () (mg/kg) (%) (**)
(%) (%) (%) (%) (%) (%) og6lem (%) (%) (%) (%) () %)
(%)
5. Oliwa z oliwek zlozona z rafino- | < 0,03 | < 1,00 [ < 0,60 | < 0,40 | < 0,20 | < 0,20 | < 0,20 | < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 | < Camp. | 2 93,0 <05 | =>1000 < 4,5
wanej oliwy z oliwek oraz oliwy
z oliwek z pierwszego tloczenia
6. Surowa oliwa z wytloczyn | < 0,03 | < 1,00 [ < 0,60 | < 0,40 | <0,30 | <020 | <0,20 | <0,10 < 0,5 < 0,2 < 4,0 — >930 | <05 [22500]| >45()
z oliwek
7. Rafinowana oliwa z wytloczyn | < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,40 < 0,30 | £0,20 < 0,40 < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 | < Camp. | = 93,0 < 0,5 > 1800 > 45
z oliwek
8. Oliwa z wytloczyn z oliwek <003 | <100 | <060 | <040 [ <030 | <020 | <040 | <0,35 < 0,5 < 0,2 <40 | <Camp.| 2930 <05 [=1600 > 4,5

(") Zawarto§¢ innych kwaséw thuszczowych (%): palmitynowy: 7,50-20,00; palmitolejowy: 0,30-3,50; heptadekanowy: < 0,30; heptadekenowy: < 0,30; stearynowy: 0,50-5,00; olejowy: 55,00-83,00; linolowy: 3,50-21,00.

(%) Zob. dodatek do niniejszego zalgcznika.

(}) APP B-sitosterol: delta-5,23-stigmastadienol+cholesterol+beta-sitosterol +sitostanol+delta-5-awenasterol+delta-5,24-stigmastadienol.

(*) Oliwa z zawartoscig woskow wynoszaca 300-350 mg/kg uznawana jest za oliwe z oliwek typu lampante, jezeli calkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych jest mniejsza lub rowna 350 mg/kg lub jezeli zawarto$¢ erytrodiolu i uwaolu jest
mniejsza lub réwna 3,5 %.

(°) Oliwa z zawarto$ciag woskéw wynoszacg 300-350 mg/kg uznawana jest za surowg oliwe z wytloczyn z oliwek, jezeli calkowita zawarto$¢ alkoholi alifatycznych jest wigksza niz 350 mg/kg oraz jezeli zawartos¢ erytrodiolu i uwaolu jest
wieksza niz 3,5 %.

Uwagi:
a) wyniki analiz musza by¢ wyrazone z dokladnoscig do tej samej liczby miejsc po przecinku, jakg zastosowano w odniesieniu do kazdej wlasciwosci. Ostatnia cyfra musi by¢ powigkszona o jeden, jezeli
nastepna cyfra jest wigksza niz 4;

b) jezeli tylko jedna wlasciwo$¢ nie jest zgodna z wskazanymi warto$ciami, kategoria oliwy moze zosta¢ zmieniona lub zgloszona jako niezgodna pod wzgledem czystosci do celéw niniejszego rozporzadzenia;

) jezeli wlasciwos$¢ oznaczona jest gwiazdka (*), w odniesieniu do jakosci oliwy oznacza to, ze: - w przypadku oliwy z oliwek typu lampante obie odpowiednie wartosci dopuszczalne mogg jednoczesnie réznié
sie od podanych; w przypadku oliwy z oliwek z pierwszego ttoczenia, jezeli co najmniej jedna z wartosci dopuszczalnych rézni si¢ od podanych wartosci, kategoria oliwy zostanie zmieniona, jedna i druga
bedzie nadal zaliczana do jednej z kategorii oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia.

d) jezeli wlasciwo$¢ oznaczona jest dwiema gwiazdkami (**), oznacza to, ze w przypadku wszystkich rodzajow oliwy z wytloczyn oliwek obie odpowiednie wartosci dopuszczalne moga rézni¢ si¢ jednoczesnie
od podanych wartosci.

9¢/8ce 1

[ 1d ]

forysfodoing tun £mopdzin Jruuarzq

¢10C Tl LT
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Dodatek

Schemat podejmowania decyzji

Schemat podejmowania decyzji dotyczacych kampesterolu w przypadku oliwy z oliwek najwyzszej jakosci z pierwszego
tloczenia i oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia

{ 4,0 % < Kampesterol < 4,5 % ]

[ Stigmasterol < 1,4 % ] [ A-7-stigmastenol < 0,3 % ]

Pozostale parametry sg zgodne z warto$ciami dopuszczalnymi okreslonymi w niniejszym rozporzadzeniu.

Schemat podejmowania decyzji dotyczacych delta-7-stigmastenolu w przypadku:

— Oliwa z oliwek najwyzszej jakosci z pierwszego tloczenia i oliwa z oliwek z pierwszego tloczenia

0,5 % < A-7-stigmastenol < 0,8 %}

|

App. p -sitosterol/

0,
Kampesterol < 3,3 % (kampest + A7stig) = 25

Stigmasterol < 1,4 % A ECN42 < |0,1]

Pozostale parametry s3 zgodne z wartoSciami dopuszczalnymi okreslonymi w niniejszym rozporzadzeniu.

— Oliwa z wytloczyn z oliwek (surowa i rafinowana)

{ 0,5 < A-7-stigmastenol < 0,7 ]

Pozostale parametry zgodne z

A ECN42 < [0,40| Stigmasterol < 1,4 % limitami”
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ZALACZNIK II
ZALACZNIK Ia

POBIERANIE PROBEK OLIWY Z OLIWEK LUB OLIWY Z WYTLOCZYN Z OLIWEK DOSTARCZONYCH
W OPAKOWANIU BEZPOSREDNIM

Ta metoda pobierania probek ma zastosowanie do partii oliwy z oliwek lub oliwy z wytloczyn z oliwek umieszczonych
w opakowaniu bezposrednim. W zaleznosci od tego, czy zawarto$¢ opakowania bezposredniego przekracza 5 litréw czy
tez nie, zastosowanie majg rézne metody pobierania probek.

,Partia” oznacza zbiér opakowan detalicznych, ktére sa produkowane, wytwarzane i pakowane w takich warunkach,
w ktorych oliwe zawarty w kazdym opakowaniu detalicznym uwaza si¢ za jednorodna pod wzgledem wszystkich
wlasciwosci analitycznych. Oznakowanie partii musi zostaé przeprowadzone zgodnie z dyrektywa Parlamentu Europej-
skiego i Rady 2011/91/UE ().

,Probka jednostkowa” oznacza ilo$¢ oliwy zawartej w opakowaniu bezposrednim, pobrang z dowolnego miejsca partii.

1. ZAWARTOSC PROBKI PIERWOTNE]
1.1. Opakowanie bezpos$rednie nieprzekraczajace 5 litréw
,Probka pierwotna” w przypadku opakowania bezposredniego nieprzekraczajacego 5 litréw oznacza liczbe prébek
jednostkowych pobranych w danej partii zgodnie z tabelg 1.
Tabela 1

Minimalna prébka pierwotna powinna zawieraé

Jezeli opakowanie bezposrednie ma pojemnosé Prébka pierwotna musi zawiera¢ oliwe pobrang z
a) 1 litr lub wigcej; a) jednego opakowania bezposredniego;
b) mniejsza niz 1 litr. b) minimalnej liczby opakowan o lacznej pojemnosci
wynoszgcej co najmniej 1 litr.

Liczba opakowan wymienionych w tabeli 1, ktére tworza probke pierwotna, moze by¢ zwigkszona przez kazde
panstwo czlonkowskie, zgodnie z jego wlasnymi potrzebami (na przyklad ocena organoleptyczna dokonana przez
laboratorium inne niz to, ktére wykonalo analizy chemiczne, analizy poréwnawcze itd.).

1.2. Opakowanie bezposrednie przekraczajace 5 litrow

,Probka pierwotna” w przypadku opakowan bezposrednich przekraczajacych 5 litréw oznacza reprezentatywna
cz¢$¢ facznych prébek jednostkowych, otrzymang w procesie redukcyjnym zgodnie z tabela 2. W sklad probki
pierwotnej muszg wchodzi¢ rézne przyklady.

,Przyklad” probki pierwotnej oznacza kazde opakowanie wchodzgce w sklad probki pierwotnej.

Tabela 2

Minimalna liczba prébek jednostkowych, ktére nalezy pobraé

Liczba opakowan w danej partii towaru Minimalna liczba prébek jednostkowych, ktére nalezy pobraé
do 10% 1
11-150 2
151-500 3
501-1 500 4
1501-2 500 5
> 2500 na 1000 opakowan 1 dodatkowa prébka jednostkowa

(") Dyrektywa Parlamentu Europejskiego i Rady 2011/91/UE w sprawie oznaczef lub oznakowan identyfikacyjnych partii towaru, do

ktorej nalezy dany $rodek spozywczy (Dz.U. L 334 z 16.11.2011, s. 1).
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2.2.

3.2

W celu ograniczenia objetoici probkowanych opakowan bezposrednich zawarto$¢ pobieranych prébek jednostko-
wych jest homogenizowana w celu przygotowania probki pierwotnej. CzeSci réznych préobek jednostkowych
wlewane s3 do wspdlnego pojemnika w celu poddania ich homogenizacji przez wymieszanie, aby jak najlepiej
zabezpieczy¢ je przed dostgpem powietrza.

Probke pierwotng nalezy wla¢ do kilku opakowan o minimalnej pojemnosci wynoszacej 1,0 litr, z ktérych kazde
stanowi przyklad prébki pierwotne;j.

Liczba probek pierwotnych moze by¢ zwigkszana przez kazde pafstwo czlonkowskie, zgodnie z jego whasnymi
potrzebami (na przyklad ocena organoleptyczna dokonana przez laboratorium inne niz to, ktére wykonato analizy
chemiczne, analizy kontrolne itd.).

Kazde opakowanie nalezy napelni¢ w taki sposdb, aby warstwa powietrza nad prébka byla jak najmniejsza,
a nastepnie odpowiednio zamknaé w celu zabezpieczenia produktu.

Przyklady te nalezy oznakowaé w celu zapewnienia prawidlowej identyfikacji.

ANALIZY T WYNIKI

. Kazdg prébke pierwotng nalezy podzieli¢ na prébki laboratoryjne, zgodnie z pkt 2.5 normy EN ISO 5555,

i analizowa¢ w kolejnoéci przedstawionej na schemacie podejmowania decyzji opisanym w zalaczniku Ib lub
w innej dowolnej kolejnosci.

Jezeli wszystkie wyniki analiz s zgodne z wlasciwo$ciami zgloszonej kategorii oliwy, cala partia ma by¢ zgloszona
jako zgodna.

Jezeli jeden wynik analizy nie jest zgodny z wlasciwosciami zgloszonej kategorii oliwy, cata partia zostaje zgloszona
jako niezgodna.

WERYFIKACJA KATEGORII DANE] PARTII

. W celu zweryfikowania kategorii danej partii wlasciwy organ moze zwigkszy¢ liczbg prébek pierwotnych pobranych

w réznych punktach partii zgodnie z nastgpujaca tabela:

Tabela 3

Liczba prébek pierwotnych uwarunkowana wielko$cig partii

Wielko$¢ partii (w litrach)

Liczba probek pierwotnych

mniej niz 7 500

od 7 500 do mniej niz 25 000
od 25 000 do mniej niz 75 000
od 75000 do mniej niz 125 000

réwna i wigksza niz 125 000

2
3
4
5

6 + 1 na kazde 50 000 litréw wigcej

Kazda prébka jednostkowa stanowigca prébke pierwotng musi zostal pobrana z ciaglej czesci partii; konieczne jest

Tworzenie kazdej probki pierwotnej musi przebiega¢ zgodnie z procedurami, o ktérych mowa w pkt 1.1 oraz 1.2.
Kazda probke pierwotng poddaje si¢ nastgpnie analizom, o ktérych mowa w art. 2 ust. 1.

Jezeli jeden z wynikéw analiz, o ktérych mowa w art. 2 ust. 1, co najmniej jednej probki pierwotnej jest niezgodny
z whasciwosciami zgloszonej kategorii oliwy, cala partia pobieranych probek zostaje zgloszona jako niezgodna.”.
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ZALACZNIK III

JZALACZNIK Ib

SCHEMAT PODEJMOWANIA DECYZJI, CZY PROBKA OLIWY Z OLIWEK JEST ZGODNA ZE

ZGLOSZONAKATEGORIA

Tabela 1

-

liwa z oliwek najwyzszej jakoSci z
pierwszego tloczenia
(kryteria jakosci)

Kwasowosé %

Oliwa niezgodna ze
zgloszona kategoria.

ll

Zgloszony typ oliwy w odniesieniu do kryteriéw jakosci.

Zob. tabela 3. (kryteria czystosci)

<0,8 | >0,8 'y >i
T 2 a)
Liczba nadtlenkowa mEq O,/kg

<20 | >20 -

u ..................
Spektrometria UV
K270 < 0,22 K270 > 0,22 >
v
Spektrometria UV
AK < 0,01 AK > 0,01 >
u Spektrometria UV
k232250 | K232>250 - A B
v
Ocena organoleptyczna Oliwa niezgodna
Mediana aromatu h;[s‘:i;igzv eagrgn;atgl 3 ze zgloszong kategoria.
owecomegel > Mediana aromatu b)
i owocowego > 0 > k
mediana bledéw = 0 | |1 cdiana blkgdéw )

; S
tak | nie

*< 40 mglkg w roku 2013/2014
< 35 mglkg w roku 2014/2015
< 30 mg/kg od roku posadzenia 2015/2016
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Tabela 2

Oliwa z oliwek z pierwszego ttoczenia
(kryteria jakosci)

Kwasowos$¢ %

<20 ‘ >2,0

N
Ll
Liczba nadtlenkowa mEq O,/kg
<20 >20 >
Spektrometria UV
PLLLITY
Ky70 < 0,25 ‘ Ko 510,25 > o e,

*

o *
Q

*
-*

: ¢ Oliwa niezgodna
Spektrometria UV o ze zgloszong ':
AK £0,01 | AK > 0,01 T kategoriy :
. Q
. a O
& ‘0.' ) .0’
P o, o*
Spektrometria UV .""--....--““‘
K232 < 2,60 ‘ K232 > 2,60 >
Ocena organoleptyczna
Mediana Mediana ~
. s owocowosci = 0 -
owocowosci > 0
lub
i mediana owocowosci
: P >0
mediana bledow < 3,5 mediana bledéw > 3,5 I
JII """ ...'0,
o *
&' Oliwa niezgodna "“
Czy warto$ci powyzszych parametréw spelniaja kryteria N ze zgloszong .
oliwy z oliwek najwyzszej jakosci z pierwszego tloczenia? >: kategoria H
= B a
L]
(tabela 1) % b) :
“ ‘.
0‘. ‘.
NIE TAK %, o
."lullnll"

Y

Zgloszony typ oliwy w odniesieniu do kryte-
riéw jakosci
Zob. tabela 3 (kryteria czystosci)
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Tabela 3

iwa z oliwek najwyzszej jakosci z
pierwszego tloczenia i oliwa z oliwek z
pierwszego tloczenia

““|llllllll......
Kryteria jakosci (tabele 1 i 2) o "o,
S Oliwa niezgodna ',
TAK NIE h----> & ze Zgloszong kategoriz %
% V'
% "o,. “0’.
3,5-Stigmastadieny mgkg s
<0,05 >0,05 S
% 7 o \d ...‘
& Oliwa niezgodna
Trans izomery % kwaséw tluszczowych :: zek:;g:(g’gfi‘;n‘i ‘:.
tC18:1 < 0,05 tC18:1 > 0,05 > s, 0
£(C18:2 + C18:3) < 0,05 t(C18:2 + C18:3) > 0,05 ., a) o
Zawarto$¢ kwaséw tluszczowych
Y
TAK NIE - I
R trea,
% .." ~...
0. .‘
A ECN42 .:. Oliwa niezgodna ze “._
<10.2] - 10.2] >"">:“ zgloszona kategoria ::
. R
" ‘Q
% .'~, ‘¢‘.
Sklad steroli i sterole ogétem “emgagt
TAK NIE >
7
Erytrodiol + uwaol % “a"‘ .."'.,
<20 ‘ 2,0 >E+U = 4,5 ‘ > 4,5 > .." Oliwa naiezgodna .“_
il/ . ze zgloszong 3
D% kategorig H
Woski! mglkg ., o
0.. b) ““
<150 >150 > ."n.."___..--“

Typ oliwy zgodny ze zgloszong kategorig

1C42+C44+C46
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Dodatek 1

Tabela réwnowaznos$ci miedzy zalacznikami do niniejszego rozporzadzenia a analizami okreSlonymi

w schemacie podejmowania decyzji

Kwasowos¢

Zakgcznik 11

Oznaczenie wolnych kwaséw tluszczowych, metoda na zimno

Liczba nadtlenkowa

Zalgcznik 111

Oznaczanie liczby nadtlenkowej

Spektrometria UV

Zakgcznik 1X

Analiza spektrofotometryczna

Ocena organoleptyczna Zalgcznik Ocena organoleptyczna oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia
XII
Estry etylowe Zalacznik Metoda oznaczania zawarto$ci woskéw, estrow metylowych kwaséw
XX thuszczowych i estrow etylowych kwaséw tluszczowych za pomocy
chromatografii gazowej na kolumnach kapilarnych
3,5- stigmastadieny Zalacznik Metoda oznaczania stigmastadienéw w olejach roslinnych
XVII
Trans izomery kwaséw | Zalgcznik Analiza estréw metylowych kwaséw tluszczowych metoda chromato-
tluszczowych X A grafii gazowej
i
Zalgcznik Przygotowanie estrow metylowych kwaséw tluszczowych
X B
Zawarto$¢ kwasow tlusz- | Zalacznik Analiza estréw metylowych kwasow tluszczowych metodg chromato-
czowych XA grafii gazowej
i
Zalacznik Przygotowanie estrow metylowych kwaséw tluszczowych
X B
AECN42 Zalgcznik Oznaczanie skladu triglicerydow z ECN42 (réznica miedzy danymi
XVIII HPLC a zawartodcig teoretyczng)

Skiad i calkowita zawar-
to$¢ steroli
Erytrodiol i uwaol

Zalgcznik V

Oznaczanie skladu i zawartosci steroli i dialkoholi triterpenowych
metodg chromatografii gazowej na kolumnach kapilarnych

Woski

Zalgcznik IV

Oznaczanie zawartoSci wosku metodg chromatografii gazowej na
kolumnach kapilarnych

Alkohole alifatyczne Zalgcznik Oznaczanie zawartoéci alkoholi alifatycznych metodg chromatografii
XIX gazowej na kolumnach kapilarnych

Kwasy tluszczowe nasy- | Zalacznik Oznaczanie zawarto$ci procentowej 2-monopalmitynianu glicerolu”

cone w pozycji 2 Vil
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ZALACZNIK IV

ZALACZNIK V

OZNACZENIA SKEADU 1 ZAWARTOSCI STEROLI I DIALKOHOLI TRITERPENOWYCH METODA

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.

3.10.1.

3.10.2.

3.10.3.

3.10.4.

CHROMATOGRAFI GAZOWE] NA KOLUMNACH KAPILARNYCH

ZAKRES

W ramach metody opisuje si¢ sposoby oznaczania zawarto$ci prostych i lacznych steroli oraz dialkoholi
triterpenowych w oliwie z oliwek i oliwie z wyttoczyn z oliwek.

ZASADA

Oliwa, do ktérej dodano a-cholestanol, pelnigca role wewngtrznego wzorca, jest zmydlana roztworem wodoro-
tlenku potasu w etanolu, a nastgpnie substancja niezmydlajgca si¢ jest ekstrahowana eterem dietylowym.

Frakcje steroli i frakcja dialkoholi triterpenowych sg oddzielane od substancji niezmydlajacej si¢ metodg chro-
matografii cienkowarstwowej na podstawowej plytce z zelu krzemionkowego. Frakcje uzyskane z Zelu krze-
mionkowego przeksztalcane sg w trimetylsilyletery i nastgpnie poddawane analizie metodg chromatografii

gazowej na kolumnach kapilarnych.

APARATURA

Typowe wyposazenie laboratoryjne, a w szczeg6lnosci nastepujace urzadzenia:
Kolba o pojemnosci 250 ml wyposazona w chlodnicg zwrotng ze szlifem szklanym.
Rozdzielacz o pojemnosci 500 ml.

Kolby o pojemnosci 250 ml.

Kompletny zestaw aparatury do analizy metodg chromatografii cienkowarstwowej lacznie z plytkami szklanymi
20 x 20.

Zrédlo $wiatla ultrafioletowego o dtugosci fal 254 lub 366 nm.
Mikrostrzykawki o pojemnosci 100 i 500 pl.

Cylindryczny lejek do saczenia z porowata przegroda G3 (porowato$¢ 15-40 pm) o $rednicy okolo 2 cm
i glebokosci 5 cm, przystosowany do filtracji w prézni i ze szlifem szklanym zewnetrznym.

Kolba stozkowa prézniowa o pojemnosci 50 ml ze szlifem szklanym wewnetrznym, ktéra mozna polaczy¢
z lejkiem do saczenia (pkt 3.7).

Probéwka o pojemnosci 10 ml z lejkowatym dnem i szczelnym korkiem szklanym.
Chromatograf gazowy wspélpracujacy z kolumng kapilarng z systemem rozdziatu strumienia, sktadajacy si¢ z:
komory termostatycznej do kolumn w celu utrzymania wymaganej temperatury z dokladnoscig do 1 °C;

regulowanego termostatem zespolu dozowania z otworem wytryskowym ze szkla krzemowanego i z systemem
rozdziatu strumienia;

detektora ptomieniowo-jonizacyjnego (FID);

systemu gromadzenia danych wspodlpracujacego z detektorem FID (pkt 3.10.3), z mozliwoécig catkowania
recznego.

Kolumna kapilarna wypelniona Zelem krzemionkowym o dlugosci 20-30 m, o wewngtrznej S$rednicy
0,25-0,32 mm, pokryta w 5 % difenylem i w 95 % dimetylopolisiloksanem (faza stacjonarna SE-52 lub SE-54
lub podobna), o jednakowej grubosci wynoszacej 0,10-0,30 pm.

Mikrostrzykawka o pojemnosci 10 pl przeznaczona do chromatografii gazowej z umocowana na stale igla do
rozdzielania strumienia.

Eksykator z chlorkiem wapnia.

ODCZYNNIKI

Minimalne miano roztworu wodorotlenku potasu 85 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.13.

4.14.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

Roztwér wodorotlenku potasu w etanolu, w przyblizeniu roztwér 2 molfl.

Rozpusci¢ 130 g wodorotlenku potasu (pkt 4.1), jednoczesnie schiadzajac, w 200 ml wody destylowanej,
nastepnie uzupekni¢ etanolem do objgtosci jednego litra (pkt 4.10). Roztwér przechowywal w dobrze zakorko-
wanej butelce z ciemnego szkla przez maksymalnie dwa dni.

Eter dietylowy do analiz.

Roztwér wodorotlenku potasu w etanolu, w przyblizeniu roztwér 0,2 mol/l.

Rozpusci¢ 13 g wodorotlenku potasu (pkt 4.1) w 20 ml wody destylowanej, nastepnie uzupei¢ etanolem do
objetosci jednego litra (pkt 4.10).

Bezwodny siarczan sodu do analiz.

Plytki szklane (20 x 20 cm) pokryte zelem krzemionkowym nie zawierajgcym wskaznika fluorescencyjnego
o grubosci 0,25 mm (dostgpne w handlu w postaci gotowej do uzytku).

Toluilen do chromatografii.
Aceton do chromatografii.
n-heksan do chromatografii.

Eter dietylowy do chromatografii.
Etanol do analiz.

Octan etylu do analiz.

Roztwér poréwnawczy stosowany w chromatografii cienkowarstwowej: roztwér cholesterolu lub fitosterolu
i erytrodiolu w octanie etylu o stezeniu 5 % (pkt 4.11).

0,2 % roztwér 2,7-dichlorofluorosceiny w etanolu. Roztwor ten uzyskuje nieco zasadowy charakter w wyniku
dodania kilku kropli 2 mol/l roztworu wodorotlenku potasu w alkoholu (pkt 4.2).

Bezwodnik pirydyny do chromatografii (zob. uwaga 5).

Heksametyldizylazyna do analiz.

Trimetylchlorosilan do analiz.

Roztwory prébek eteréw trimetylosilanowych steroli.

Nalezy je przygotowal tuz przed uzyciem ze steroli i erytrodiolu uzyskanych z zawierajacych je olejow.
a-cholestanol o czystosci wigkszej niz 99 % (czysto$¢ nalezy sprawdza¢ metodg analizy GC).
0,2 % wewngtrzny roztwor wzorcowy (m/V) a-cholestanolu w octanie etylu (pkt 4.11).
Roztwér fenoloftaleiny, 10 g/l w etanolu (pkt 4.10).

Gaz nosny: czysty wodor lub hel do celow chromatografii gazowe;.

Gazy pomocnicze: Czysty wodor, hel, azot i powietrze do celéw chromatografii gazowej.
Mieszanina n-heksanu (pkt 4.9)/eteru dietylowego (pkt 4.10) w proporcji 65:35 (V[V).

Odczynnik wywolujacy reakcje sililowania skladajacy si¢ z mieszaniny pirydyny/heksametylodisilazanu/trimety-
lochlorosilanu w proporcji 9:3:1 (V[V/[V).

PROCEDURA

Przygotowanie substancji niezmydlajacej sie.

Do kolby o pojemnosci 250 ml (pkt 3.1) wprowadzi¢ przy uzyciu mikrostrzykawki o pojemnosci 500 pl (pkt
3.6) pewna ilo§¢ wewnegtrznego roztworu wzorcowego a-cholestanolu (pkt 4.20) zawierajaca ilo$¢ cholestanolu
odpowiadajaca w przyblizeniu 10 % steroli w probce. Na przyklad w przypadku probki zawierajacej 5 g oliwy
z oliwek doda¢ 500 pl roztworu a-cholestanolu (pkt 4.20), a w przypadku oliwy z wytloczyn z oliwek 1 500 pl.
Odparowaé do wysuszenia pod stabym strumieniem azotu w laZni wypelnionej ciepla woda, nastgpnie po
schtodzeniu kolby odwazy¢ 5+ 0,01 g suchej przefiltrowanej prébki w tej samej kolbie.

Uwaga 1: w przypadku zwierzgcych lub rolinnych olejéw i thuszczow zawierajacych znaczne ilosci cholesterolu
moze wystapi¢ pik o czasie retencji zblizonym do cholestanolu. W takich sytuacjach nalezy dokonaé
analizy frakgji steroli z dodaniem wewngtrznego wzorca i bez dodawania go.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

Doda¢ 50 ml 2 mol/l roztworu wodorotlenku potasu w etanolu (pkt 4.2) i niewielkg ilo$¢ kamienia pumekso-
wego, uruchomi¢ chlodnice zwrotna i podgrza¢ do momentu lekkiego wrzenia az nastgpi zmydlenie (roztwor
stanie si¢ przejrzysty). Kontynuowal podgrzewanie przez dalsze 20 minut, nastgpnie wprowadzi¢ 50 ml wody
destylowanej od strony wylotu chlodnicy, odlaczy¢ chlodnicg i schlodzi¢ kolbe do temperatury okoto 30 °C.

Przenies¢ zawarto$¢ kolby ilosciowo do rozdzielacza o pojemnosci 500 ml (pkt 3.2), uzywajac kilku porcji wody
destylowanej (50 ml). Doda¢ okolo 80 ml eteru dietylowego (pkt 4.10), mieszaé energicznie przez okolo 60
sekund, obnizajac okresowo ci$nienie przez przelaczenie rozdzielacza i otwarcie zaworu odcinajacego. Odstawic
do catkowitego rozdziclenia si¢ dwéch faz (uwaga 2).

Nastepnie do drugiego rozdzielacza zebra¢ jak najdokladniej roztwér mydla. Przeprowadzi¢ jeszcze dwie
ekstrakcje na fazie wodno-alkoholowej w ten sam sposob przy uzyciu 60-70 ml eteru dietylowego (pkt 4.10).

Uwaga 2: emulsj¢ mozna wyeliminowad, dodajac niewielkie ilosci etanolu (pkt 4.11).

Polaczy¢ wszystkie trzy eterowe ekstrakty w jednym rozdzielaczu zawierajacym 50 ml wody. Przemywaé nadal
wodg (50 ml), az woda przestanie barwi¢ si¢ na rézowy kolor po dodaniu kropli roztworu fenoloftaleiny (pkt
421).

Po usunigciu wody poplucznej przefiltrowal przez bezwodny siarczan sodu (pkt 4.5) do wcze$niej zwazonej
kolby o pojemnosci 250 ml, pluczac rozdzielacz i filtr niewielkimi iloSciami eteru dietylowego (pkt 4.10).

Odparowac rozpuszczalnik przez destylacje przy uzyciu wyparki obrotowej w temperaturze 30 °C w prézni.
Doda¢ 5 ml acetonu i usung¢ catkowicie lotny rozpuszczalnik pod delikatnym strumieniem powietrza. Suszy¢
pozostalo$¢ w piecu w temperaturze 103 £ 2 °C przez 15 minut. Schlodzi¢ w eksykatorze i zwazy¢ z doktadno-
$cig do 0,1 mg.

Oddzielenie frakgji steroli i dialkoholi triterpenowych (erytrodiol + uwaol)

Przygotowanie podstawowych plytek do chromatografii cienkowarstwowej Zanurzy¢ plytki z zelu krzemionko-
wego (pkt 4.6) na gleboko$¢ okolo 4 cm w 0,2 mol/l roztworze wodorotlenku potasu w etanolu (pkt 4.5) na 10
sekund, nastgpnie suszy¢ je w dygestorium przez dwie godziny i na koniec umiesci¢ w piecu nagrzanym do
temperatury 100 °C na godzine.

Wyjaé z pieca i umiesci¢ w eksykatorze z chlorkiem wapnia (pkt 3.13) az do czasu ich uzycia (plytki poddane
takiej obrébce powinny by¢ wykorzystane w ciagu 15 dni).

Uwaga 3: w przypadku stosowania podstawowych plytek z zelu krzemionkowego do oddzielania frakcji steroli
nie ma potrzeby poddawania frakcji niezmydlajacej si¢ dzialaniu tlenku glinu. W ten sposéb wszystkie
zwigzki o charakterze kwasowym (kwasy tluszczowe i inne) zatrzymuja si¢ na linii poczatkowej,
a pasmo steroli jest wyraznie oddzielone od pasma alkoholi alifatycznych i triterpenowych.

Napehi¢ komore chromatograficzng mieszaning heksanu i eteru dietylowego (pkt 4.24) (uwaga 4) do poziomu
okolo 1 cm. Zamkna¢ komor¢ odpowiednig pokrywa i pozostawi¢ na co najmniej godzing w chtodnym miejscu
w celu uzyskania réwnowagi ukladu ciecz-para; na wewnetrznych powierzchniach komory mozna umiesci¢
paski bibuly filtracyjnej zanurzone w eluencie. Pozwala to skréci¢ o okolo jedna trzecia czas przemieszczenia
linii cieczy i uzyskaé bardziej jednorodng i regularng elucje skladnikow.

Uwaga 4: przy kazdej analizie nalezy wymieni¢ mieszaning rozwijajaca w celu uzyskania idealnie odtwarzalnych
warunkow elucji, zamiennie mozna stosowaé rozpuszczalnik w postaci mieszaniny n-heksanu i eteru
dietylowego w proporcji 50:50 (V[V).

Przygotowac roztwér substancji niezmydlajacej si¢ (pkt 5.1.5) w octanie etylu (pkt 4.12) o stezeniu okolo 5 %
i za pomocg mikrostrzykawki o pojemnosci 100 pl nanies¢ 0,3 ml roztworu w postaci waskiego i jednolitego
pasma na dolnej czgéci plytki chromatograficznej (pkt 5.2.1) w odleglosci 2 cm od dolnej krawedzi. Na linii
pasma nanie$¢ 2-3 pl roztworu poréwnawczego (pkt 4.13) w celu identyfikacji pasma steroli i dialkoholi
triterpenowych po rozwinieciu.

Umiesci¢ plytke w komorze chromatograficznej przygotowanej w sposob opisany w pkt 5.2.2. Temperature
otoczenia nalezy utrzymywaé w granicach 15-20 °C (uwaga 5). Bezzwlocznie zakry¢ komore pokrywa i pozos-
tawi¢ w celu elucji skladnikéw az do momentu, gdy czoto rozpuszczalnika dotrze na odleglos¢ okoto 1 cm od
gornej krawedzi plytki. Wyja¢ plytke z komory chromatograficznej i odparowaé rozpuszczalnik w strumieniu
gorgcego powietrza lub umiesci¢ w tym celu plytke na chwile w dygestorium.

Uwaga 5: wyzsza temperatura moglaby utrudnia¢ oddzielenie.
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5.2.5.  Spryska¢ plytke lekko i réwnomiernie roztworem 2,7-dichlorofluorosceiny (pkt 4.14) i pozostawi¢ do wyschnie-
cia. Obserwujgc plytke w $wietle ultrafioletowym, pasma steroli i dialkoholi triterpenowych mozna zidentyfiko-
wal, przyréwnujac je do plamek uzyskanych za pomocg roztworu poréwnawczego (pkt 4.13). Zaznaczyé
czarnym ofdéwkiem granice pasm wzdluz krawedzi fluoryzujacych (zob. wykres 3 dotyczacy plytki TLC).

5.2.6. Za pomocg metalowej szpatutki zeskrobaé zel krzemionkowy z zaznaczonego obszaru. Usuniety i dokladnie
rozdrobniony material przenies¢ do lejka do saczenia (pkt 3.7). Doda¢ 10 ml goracego octanu etylu (pkt 4.12),
ostroznie wymiesza¢ za pomoca metalowej szpatulki i przefiltrowaé w prézni, zbierajac filtrat do kolby stoz-
kowej (pkt 3.8) polaczonej z lejkiem do sgczenia.

Pozostato$¢ na filtrze przeptukad trzykrotnie eterem dietylowym (pkt 4.3) (okoto 10 ml przy kazdym plukaniu),
zbierajac filtrat do tej samej kolby polaczonej z lejkiem, odparowa filtrat do objetosci 4-5 ml, przela¢ pozostaly
roztwér do zwazonej weze$niej probowki o pojemnosci 10 ml (pkt 3.9), wysuszy¢ poprzez lekkie podgrzewanie
w delikatnym strumieniu azotu, rozpusci¢ jeszcze raz kilkoma kroplami acetonu (pkt 4.8), ponownie wysuszyc.

Pozostalo$¢ znajdujaca si¢ w probéwee to frakcje steroli i dialkoholi triterpenowych.

5.3. Przygotowanie trimetylsilyloeterow

5.3.1. Do probéwki zawierajacej frakcje steroli i dialkoholi triterpenowych dodaé odczynnik wywotujacy reakcje
sililowania (pkt 4.25) (uwaga 6) w ilosci 50 pl na kazdy miligram steroli i dialkoholi triterpenowych, w sposéb
pozwalajacy unikna¢ wchlaniania wilgoci (uwaga 7).

Uwaga 6: w handlu dostgpne sa gotowe roztwory. Inne odczynniki sililujace, takie jak na przyklad bis-trime-
tylsilyltrifluoracetamid + 1 % trimetylochlorosilanu, ktéry musi zosta¢ wymieszany z takg samg iloscig
bezwodnika pirydyny, rowniez sa dostgpne.

Pirydyne mozna zastapi¢ taka samg iloscig acetonitrylu.

5.3.2.  Zamkna¢ probéwke korkiem i ostroznie wstrzgsal (bez odwracania) az do calkowitego rozpuszczenia sig
zwigzkéw. Pozostawi¢ na co najmniej 15 minut w temperaturze otoczenia, a nastepnie wirowaé przez kilka
minut. Przejrzysty roztwér mozna podda¢ analizie metodg chromatografii gazowe;.

Uwaga 7: pojawienie si¢ lekkiej opalizacji jest zjawiskiem normalnym i nie stanowi zadnej nieprawidlowosci.
Pojawienie si¢ bialej zawiesiny lub rézowego koloru wskazuje na obecnos¢ wilgoci w odczynniku lub
pogorszenie jego jakosci. W takich przypadkach badanie nalezy powtérzyé (tylko w przypadku
zastosowania heksametylodisilazanu/trimetylochlorosilanu).

5.4.  Analiza metodg chromatografii gazowej

5.4.1. Czynnosci wstepne, przygotowanie kolumn kapilarnych

5.4.1.1. Osadzi¢ kolumne (pkt 3.11) w chromatografie gazowym, podiaczajac koncéwke wlotowa do dozownika
z rozdzialem strumienia, a koncéwke wylotows do detektora.

Dokona¢ ogélnych kontroli zespotu chromatografu gazowego (szczelno§¢ ukladu zasilania gazem, wydajnosé
detektora, wydajno$¢ systemu dzielenia strumienia i systemu zapisu itd.)

5.4.1.2. Jezeli kolumna zostaje uzyta po raz pierwszy, zaleca si¢ jej przygotowanie: przepusci¢ powoli przez kolumng
strumien gazu, nastgpnie wlaczy¢ zespdt chromatografu gazowego i rozpoczaé stopniowe podgrzewanie do
temperatury co najmniej 20 °C powyzej temperatury roboczej (uwaga 8). Utrzymywac taka temperature przez
co najmniej dwie godziny, nastepnie ustawi¢ zesp6t w trybie pracy (regulacja strumienia gazu i ukladu rozdzie-
lania, zapalenie plomienia, polaczenie z systemem obliczeniowymi, regulacja temperatury kolumny, detektora
i dozownika itd.), a nastgpnie rejestrowaé sygnat z czulo$cig co najmniej dwa razy wigksza niz przewidziana
czulo§¢ analizy. Przebieg linii podstawowej musi mie¢ charakter liniowy, bez jakichkolwiek pikow i bez prze-
suniecia.

Ujemne przesuniecie prostej linii wskazuje na nieszczelno$¢ polaczen kolumn; przesuniecie dodatnie wskazuje na
niedostateczne przygotowanie kolumny.

Uwaga 8: temperatura przygotowania kolumn musi zawsze by¢ co najmniej o 20 °C nizsza niz maksymalna
temperatura okre$lona dla fazy stacjonarnej.

5.4.2.  Dobér warunkéw roboczych

5.4.2.1. Warunki robocze sa nastepujace:
— temperatura kolumny: 260 % 5 °C;
— temperatura dozownika: 280-300 °C;
— temperatura detektora: 280-300 °C;

— predkos¢ liniowa gazu no$nego: hel 20-35 cm/s; woddr 30-50 cm/s;
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— stosunek rozdzialu strumienia: 1:50-1:100;

— czuto$¢ przyrzadéw: 4-16 razy minimalne tlumienie;
— czulod¢ rejestratora: 1-2 mV w pelnej skali;

— ilo$¢ wprowadzonej substangji: 0,5-1 pl roztworu TMSE.

Warunki te moga by¢ zmieniane zgodnie z charakterystyka kolumny i chromatografu gazowego w celu uzyski-
wania chromatograméw spelniajacych nastepujace wymogi:

— czas retencji w przypadku piku £-sitosterolu powinien wynosi¢ 20 + 5 min;

— pik kampesterolu powinien wynosi¢: w przypadku oliwy z oliwek (Srednia zawarto$¢ 3 %) 20 £ 5 % w pelnej
skali; w przypadku oleju sojowego (Srednia zawarto$¢ 20 %) 80 + 10 % w pelnej skali;

— Nalezy oddzieli¢ wszystkie wystepujace sterole. Oprdcz catkowitego oddzielenia od siebie piki muszg takze
catkowicie rozdzielone, co oznacza, ze wykres piku musi laczy¢ sie z linig podstawows, zanim przejdzie
w nastepny pik. Niepelna rozdzielczo$¢ jest jednak tolerowana, pod warunkiem ze pik w punkcie RRT 1,02
(sitostanol) moze zosta¢ oznaczony ilosciowo na podstawie linii prostopadle;.

5.4.3.  Procedura analityczna

5.4.3.1. Za pomocg mikrostrzykawki o pojemnosci 10 pl pobra¢ 1 pl heksanu, zassa¢ 0,5 pl powietrza i nastepnie
0,5-1 pl roztworu prébki. Pociggna¢ dalej tloczek w celu opréznienia igly. Wprowadzi¢ igle przez membrang
dozownika i po jednej, dwoch sekundach szybko wstrzyknaé, a nastgpnie powoli wyjac igle po okolo pigciu
sekundach.

Mozna zastosowaé takze dozownik automatyczny.

5.4.3.2. Prowadzi rejestracje do catkowitego wyeluowania TMSE obecnych w prébee dialkoholi triterpenowych. Linia
podstawowa powinna nadal spelnia¢ wymogi (pkt 5.4.1.2).

5.4.4. ldentyfikacja pikoéw

Zidentyfikowaé poszczegdlne piki na podstawie czaséw retencji oraz przez poréwnanie z mieszaning steroli
i TMSE dialkoholi triterpenowych poddanych analizie w takich samych warunkach (zob. dodatek).

Sterole i dialkohole triterpenowe podlegaja elucji w nastgpujacej kolejnosci: cholesterol, brassikasterol, ergosterol,
24-metylen-cholesterol, kampesterol, kampestanol, stigmasterol, A7-kampesterol, A5,23-stigmastadienol, klero-
sterol, B-sistosterol, sitostanol, A5-awenasterol, A5,24-stigmastadienol, A7-stigmastenol, A7-awenasterol, erytro-
diol i uwaol.

Czasy retencji 8-sitosterolu na kolumnach SE-52 i SE-54 przedstawione sa w tabeli 1.
Na rysunkach 1 i 2 przedstawione sa typowe chromatogramy niektorych rodzajéw oliwy.
5.4.5.  Ocena iloSciowa

5.4.5.1. Obliczy¢ powierzchnie pikéw a-cholestanolu i steroli oraz dialkoholi triterpenowych za pomocg systemu obli-
czeniowego. Pomina¢ zwigzki, ktére nie sa ujete w tabeli 1 (nie nalezy uwzgledniaé w obliczeniach ergosterolu).
Wspdlczynnik odpowiedzi w przypadku a-cholestanolu przyjmuje si¢ jako réwny 1.

5.4.5.2. Obliczy¢ stezenie kazdego poszczegdlnego sterolu w mgfkg substangji tluszczowej w nastgpujacy sposéb:

Ay x mg x 1 000
Ay x m

sterol x =

A, = powierzchnia piku w przypadku sterola x, zgodnie z obliczeniami w systemie obliczeniowym

Ay = powierzchnia piku a-cholestanolu, zgodnie z obliczeniami w systemie obliczeniowym

=]
I

s = masa dodanego a-cholestanolu, w miligramach

=]
I

masa probki uzytej do oznaczenia, w gramach
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6. PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW
6.1. Podaé stezenie poszczegblnego sterolu w mg/kg substancji tluszczowej i ich sumg¢ jako ,sterole catkowite”.
Sklad kazdego z poszczegdlnych steroli oraz sklad erytrodiolu i uwaolu nalezy poda¢ z dokladnoscia do jednego
miejsca po przecinku.
Zawarto$¢ catkowitych steroli musi by¢ podana jako liczba calkowita bez przecinka dziesigtnego.
6.2. Procentowq zawarto$¢ kazdego poszczegdlnego sterolu obliczy¢ na podstawie stosunku powierzchni odpowied-
niego piku do sumy powierzchni pikéw steroli, erytrodiolu i uwaolu:
terol Ax x 100
sterol x = —
A
gdzie:
A, = powierzchnia piku dla x;
A = suma powierzchni pikéw dla steroli;
6.3.  APP f-sitosterol: A5-23-stigmastadienol + klerosterol + [-sitosterol + sitostanol + A5-awenasterol + A5-24-
stigmastadienol.
6.4. Obliczy¢ procentowy zawarto$¢ erytrodiolu i uwaolu:

Erytrodiol + Uwaol = — =+ ' _ 100
rodio waol = —————
A Er 4+ Uv +ZA
gdzie:
A = suma powierzchni piku dla steroli, zgodnie z obliczeniami w systemie obliczeniowym;

Er = powierzchnia erytrodiolu zgodnie z obliczeniami w systemie obliczeniowym;

Uv

powierzchnia uwaolu zgodnie z obliczeniami w systemie obliczeniowym.
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Do chromatografu gazowego ustawionego na normalne warunki pracy wstrzykna¢ 1-3 pl metanu (lub propanu) i zmie-
rzy¢ czas, w jakim gaz przejdzie przez kolumn¢ od momentu wstrzyknigcia do momentu, w ktérym pojawi si¢ pik (tM).

Predkos$¢ liniowa w cm/s jest okre$lona jako L[tM, gdzie L oznacza dlugo$¢ kolumny w centymetrach, a tM oznacza czas

Dodatek

Oznaczenie predkosci liniowej gazu

zmierzony w sekundach.
Tabela 1
Wzgledne czasy retencji dla steroli

Wzgledny czas retengji

ik dentyfikacja Kolumna SE | Kolumna SE
54 52

1 cholesterol A-5-cholesten-3£-ol 0,67 0,63
2 cholestanol 5a-cholestan-3f-ol 0,68 0,64
3 brassikasterol [24S]-24-metyl-A-5,22-cholestadien-3f-ol 0,73 0,71
* ergosterol [24S] 24 mety A5-7-22 cholestatrien 3f-ol 0,78 0,76
4 24-metylen-cholesterol 24-metylen-A-5,24-cholestadien-3f£-01 0,82 0,80
5 kampesterol (24R)-24-metyl-A-5-cholesten-3f-ol 0,83 0,81
6 kampestanol (24R)-24-metyl-cholestan-3f-ol 0,85 0,82
7 stigmasterol (24S)-24-etyl-A-5,22-cholestadien-3f-ol 0,88 0,87
8 A-7-kampesterol (24R)-24-metyl-A-7-cholesten-3-ol 0,93 0,92
9 A-5,23-stigmastadienol (24R,S)-24-etyl-A-5,23-cholestadien-3[-ol 0,95 0,95
10 klerosterol (24S)-24-etyl-A-5,25-cholestadien-3f-ol 0,96 0,96
11 [-sitosterol (24R)-24-etyl-A-5-cholesten-3f-ol 1,00 1,00
12 sitostanol 24-etyl-cholestan-3f-ol 1,02 1,02
13 A-5-awenasterol (24Z)-24-ctyliden-A-cholesten-3[-ol 1,03 1,03
14 A-5-24-stigmastadienol (24R,S)-24-etyl-A-5,24-cholestadien-3f-ol 1,08 1,08
15 A-7-stigmastenol (24R,S)-24-etyl-A-7-cholesten-3[-ol 1,12 1,12
16 A-7-awenasterol (24Z)-24-etyliden-A-7-cholesten-3[-ol 1,16 1,16
17 erytrodiol 5a olean-12en-3(28 diol 1,41 1,41
18 uwaol A12-ursen-3(28 diol 1,52 1,52
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Rysunek 1

Chromatogram gazowy frakcji steroli i dialkoholi triterpenowych oliwy z oliwek typu lampante (wzmocniony

(mVolt)

30,

1.76+
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0.52

wewnetrznym wzorcem)
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Rysunek 2

Chromatogram gazowy frakgji steroli i dialkoholi triterpenowych rafinowanej oliwy z oliwek (wzmocniony
wewnetrznym wzorcem)
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Rysunek 3

Plytka TLC oliwy z wytloczyn z oliwek ze strefs, ktérg musi zosta¢ zeskrobana w celu oznaczenia steroli
i dialkoholi triterpenowych

1 - skwalen
2 — alkohole triterpenowe i alifatyczne
3 — sterole i dialkohole triterpenowe

4 — poczatkowe i wolne kwasy tluszczowe.”
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ZALACZNIK V

ZALACZNIK XII

METODA MIEDZYNARODOWE] RADY DS. OLIWY SLUZACA DO ORGANOLEPTYCZNEJ OCENY OLIWY

3.1.

3.2

Z OLIWEK Z PIERWSZEGO TLOCZENIA

CEL I ZAKRES

Celem tej migdzynarodowej metody jest okreSlenie procedury oceny organoleptycznych cech charakterystycznych
oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia w rozumieniu pkt 1 zatacznika XVI do rozporzadzenia (WE) nr 1234/2007
oraz ustanowienie metody jej klasyfikacji w oparciu o wspomniane cechy charakterystyczne. Metoda ta zawiera
réwniez wskazania w zakresie nicobowigzkowego etykietowania.

Opisywana metoda ma zastosowanie jedynie do oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia oraz do klasyfikacji lub
etykietowania takich rodzajow oliwy, uwzgledniajac intensywno$¢ dostrzezonych wad oraz owocowosci, okreslang
przez grupe wybranych, przeszkolonych i nadzorowanych degustatoréw tworzacych zespot.

Metoda ta okresla réwniez wskazania w zakresie nicobowigzkowego etykietowania.
Normy 10C wymienione w niniejszym zalgczniku stosowane sa w ich najnowszej dostepnej wersji.

OGOLNE SLOWNICTWO PODSTAWOWE STOSOWANE DO CELOW ANALIZY SENSORYCZNE]

W celu uzyskania szczegéléw zob. norma 10C/T.20/Doc. No 4 ,Sensory Analysis: General Basic Vocabulary”.

SLOWNICTWO SPECJALNE
Cechy negatywne

Zlezaly/blotnisty osad charakterystyczny smak lub zapach oliwy uzyskanej z oliwek ulozonych w stosach lub
przechowywanych w takich warunkach, jakie panujg w zaawansowanym stadium fermentacji beztlenowej, lub
oliwy, ktéra miata bezposredni kontakt z osadem powstajacym w podziemnych zbiornikach i kadziach i ktéra
takze przeszla proces fermentacji beztlenowej.

Stechto-wilgotno-ziemisty charakterystyczny smak lub zapach oliwy uzyskanej z owocéw zaatakowanych przez
znaczne ilodci grzybéw i drozdzy na skutek przechowywania ich w wilgoci przez kilka dni lub oliwy uzyskanej
z oliwek zabrudzonych ziemia lub blotem i nieumytych.

Winno-octowo-kwasno-cierpki charakterystyczny smak lub zapach niektérych rodzajow oliwy przypominajacy wino
lub ocet. Ten smak i zapach jest gléwnie efektem procesu fermentagji tlenowej oliwek lub rozgniecionych oliwek
pozostawionych na niedokladnie oczyszczonych matach stuzacych do ich wyciskania, na skutek czego powstat
kwas octowy, octan etylu i etanol.

Zjelczaly smak lub zapach oliwy, ktéra ulegla intensywnemu utlenianiu.

Przemrozone oliwki (wilgotne drewno) charakterystyczny smak lub zapach oliwy pozyskanej z oliwek, ktére prze-
marzly na drzewie.

Pozostale cechy negatywne

Zapach gotowania lub charakterystyczny zapach oliwy spowodowany nadmiernym lub dlugotrwatym

Spalenizny podgrzewaniem podczas przetwarzania, w szczeg6lnosci podczas termougniatania masy, jezeli proces
ten prowadzony jest w niewlasciwych warunkach termicznych.

Zapach siana i drewna charakterystyczny zapach niektérych rodzajéw oliwy wyprodukowanych z wysuszonych
oliwek.

Szorstkie wrazenie charakterystyczne wrazenie, jakie daja niektdre rodzaje starszej oliwy, ktérych degustacja pozos-
tawia w ustach uczucie gesto$ci i maziowatosci.

Zapach smaru zapach oliwy przypominajacy zapach oleju napgdowego, smaru lub oleju mineralnego.

Zapach wody pochodzenia rodlinnego zapach, ktdérego oliwa nabrata na skutek dlugotrwalego kontaktu z woda
pochodzenia rolinnego, ktéra przeszla proces fermentacji.

Smak solanki smak oliwy pozyskanej z oliwek zakonserwowanych w solance.

Metaliczny smak lub zapach przypominajacy metal. Jest charakterystyczny dla oliwy, ktéra miala dlugotrwaly
kontakt z powierzchniami metalicznymi w trakcie rozdrabniania, ugniatania, wyciskania lub przechowywania.
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Zapach ostnicy charakterystyczny zapach oliwy uzyskanej z oliwek wyciskanych przy pomocy nowych mat wyko-
nanych z ostnicy. Zapach ten moze rézni¢ si¢ w zaleznosci od tego, czy maty te wykonane s ze Swiezej, czy
z suchej ostnicy.

Zapach robaczywych owocéw zapach oliwy uzyskanej z oliwek silnie zaatakowanych przez larwy muszki oliwnej
(Bactrocera Oleae).

Smak ogdrka smak oliwy powstajacy w wyniku zbyt dlugiego przechowywania w zamknigtym hermetycznie
opakowaniu, w szczegdlno$ci w pojemnikach z blachy cynowanej, przypisywany powstawaniu 2,6 nonadienalu.

Cechy pozytywne

Owocowy charakterystyczny dla oliwy ogél doznan wechowych, zaleznych od odmiany oliwek, wlasciwych dla
oliwy z oliwek uzyskanej ze zdrowych i $wiezych oliwek, dojrzatych lub niedojrzalych. Doznania te odbierane sg
bezposrednio lub poprzez jame¢ nosowo-gardiows.

Gorzki charakterystyczny, podstawowy smak oliwy uzyskanej z oliwek zielonych lub bedacych na etapie dojrze-
wania. Wyczuwalny jest za pomoca brodawek okolonych ukladajacych si¢ w tylnej czgsci jezyka w ksztalt litery V.

Ostry wrazenie szczypania charakterystyczne dla rodzajow oliwy produkowanych na poczatku roku posadzenia,
w szczeg6lnodci z oliwek jeszcze niedojrzalych. Wrazenie to daje si¢ odczué¢ w calej jamie ustnej, a w szczeg6l-
nosci w gardle.

Nieobowigzkowa terminologia stosowana do celéw etykietowania

Na zadanie kierownik zespolu degustatoréw moze potwierdzié, ze oceniane oliwy sg zgodne z definicjami i prze-
dzialami odpowiadajacymi nastepujagcym okresleniom i przymiotnikom, w zaleznosci od stopnia intensywnosci
i percepgji cech oliwy.

Cechy pozytywne (owocowy, gorzki i ostry) w odniesieniu do intensywnosci percepcji:
— okreslenie intensywny stosuje sig, jezeli mediana danej cechy jest wyzsza niz 6;
— okreslenie Sredni stosuje sig, jezeli mediana danej cechy wynosi 3-6;

— okreslenie lekki stosuje sig, jezeli mediana danej cechy jest nizsza niz 3.

Owocowy charakterystyczny dla oliwy ogél doznan wechowych, zaleznych od odmiany oliwek, whasciwych dla
oliwy z oliwek uzyskanej ze zdrowych i $wiezych oliwek, niezdominowanej zapachem ani zielonych, ani dojrza-
tych oliwek. Doznania te odbierane s3 bezposrednio lub poprzez jame¢ nosowo-gardtows.

Owoc niedojrzaly charakterystyczny dla oliwy ogél doznai wechowych przypominajacych zapach niedojrzatych
owocéw, zaleznych od odmiany oliwek i wiasciwych dla oliwy z oliwek uzyskanej z zielonych, zdrowych
i $wiezych oliwek. Doznania te odbierane sg bezposrednio lub poprzez jame nosowo-gardlowa.

Owoc dojrzaty charakterystyczny dla oliwy ogét doznan wechowych przypominajacych zapach dojrzatych owocéw,
zaleznych od odmiany oliwek, wlasciwych dla oliwy z oliwek uzyskanej ze zdrowych i $wiezych oliwek. Doznania
te odbierane sg bezpo$rednio lub poprzez jame nosowo-gardtows.

Oliwa zréwnowazona oliwa, ktéra nie wykazuje braku réwnowagi, co oznacza wrazenie wechowo-smakowe i doty-
kowe, w ktérym mediana goryczy lub ostrego smaku jest o dwa punkty wyzsza od mediany owocowego smaku/
zapachu.

Oliwa tagodna oliwa, w odniesieniu do ktérej mediana goryczy i ostrego smaku jest nizsza lub réwna 2.
POJEMNIK SZKLANY PRZEZNACZONY DO DEGUSTAC]I OLIWY

W celu uzyskania szczegétéw zob. norma IOC|T.20/Doc. No 5 ,Glass for Oil Tasting”.

POMIESZCZENIE DO BADANIA

W celu uzyskania szczegblow zob. norma IOC|T.20/Doc. No 6 ,Guide for the Installation of a Test Room”.
WYPOSAZENIE

W kazdej kabinie nalezy zapewni nastgpujace wyposazenie, niezbedne dla degustatoréw, aby mogli poprawnie
wykonywaé swoje zadanie, oraz latwy dostep do tego wyposazenia:

— szklanki (standardowe) oznaczone kodem liczbowym, zawierajace probki, przykryte szklem zegarkowym
i przechowywane w temperaturze 28 ° + 2 °G;

— formularz oceny (zob. rysunek 1) w wersji drukowanej lub elektronicznej, pod warunkiem ze spelnia ona
wymogi dotyczace formularza oceny, w razie potrzeby wraz z instrukcja wypelniania tego formularza;

— dlugopis lub niescieralny tusz;

— tace z pokrojonym jabtkiem lub z woda, woda gazowang lub sucharkami;
— szklanka wody o temperaturze otoczenia;

— formularz zawierajacy ogélne zasady wymienione w sekcjach 8.4 i 9.1.1;

— spluwaczki.
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KIEROWNIK ZESPOLU I DEGUSTATORZY
Kierownik zespolu

Kierownik zespolu musi by¢ osobg starannie wyszkolong, posiadajaca szczegélowa wiedze na temat réznych
rodzajow oliwy, jakie beda poddawane ocenie w trakcie pracy zespotu. Kierownik jest najwazniejszg osoba
w zespole 1 jest on odpowiedzialny za jego organizacj¢ i funkcjonowanie.

Praca kierownika zespolu wymaga podstawowego szkolenia w zakresie narzedzi analizy sensorycznej, umiejgtnosci
sensorycznych, skrupulatno$ci w przygotowywaniu, organizacji i przeprowadzaniu badan oraz umiejetnosci i cier-
pliwosci niezbednych do planowania i wykonywania badan w sposéb naukowy.

Kierownik zespolu jest jedyna osobg odpowiedzialng za wybor, szkolenie i nadzorowanie degustatoréw celem
ustalenia poziomu ich zdolnosci. Jest on zatem odpowiedzialny za ocene degustatorow, ktora zawsze musi by¢
obiektywna i w odniesieniu do ktérej musi on opracowal szczegdlowe procedury oparte na badaniach oraz
rzetelne kryteria przyjmowania i odrzucania. Zob. norma I0C|T.20/Doc. No 14 ,Guide for the selection, training
and monitoring of skilled virgin olive oil tasters”.

Kierownicy zespolu s3 odpowiedzialni za efektywnos¢ pracy zespolu, a co za tym idzie za jej ocene, ktdrej rzetelny
i obiektywny dowdd musza przedstawic. W kazdym przypadku musza zawsze wykazaé, ze metoda i degustatorzy
znajduja si¢ pod kontrola. Zaleca si¢ okresowe dobieranie zespotu (IOC/T.20/Doc. No 14, § 5).

Ponosza oni ostateczng odpowiedzialno$¢ za prowadzenie rejestréw zespolu. Rejestry te musza zawsze by¢
identyfikowalne. Kierownicy muszg przestrzega¢ wymogéw w zakresie zapewnienia jakosci, okreslonych w migdzy-
narodowych normach dotyczacych analizy sensorycznej oraz w kazdym przypadku gwarantowad anonimowo$é

prébek.

Sa oni odpowiedzialni za inwentaryzacj¢ i zapewnienie doktadnego czyszczenia i konserwacji aparatury i sprzetu
niezbednych do przestrzegania specyfikacji tej metody oraz przechowuja pisemne dowody potwierdzajace to oraz
dowody zgodnosci z wymogami dotyczacymi analizy.

Sa odpowiedzialni za odbiér i przechowywanie probek po ich dostarczeniu do laboratorium oraz za ich prze-
chowywanie po przeprowadzeniu badania. W ten sposéb kierownicy zapewniajg kazdorazowo anonimowos¢
i odpowiednie przechowywanie probek, przy czym do tego celu musza opracowaé pisemne procedury, aby
zapewni¢ identyfikowalno$¢ procesu i gwarancje jego prawidtowosci.

Ponadto sg odpowiedzialni za przygotowywanie, kodowanie i podawanie probek degustatorom, zgodnie z odpo-
wiednim doéwiadczalnie ustalonym schematem dostosowanym do wczesniej ustanowionych protokoléw oraz za
gromadzenie danych uzyskanych przez degustatoréw i ich statystyczne przetwarzanie.

Kierownicy odpowiadaja za opracowywanie i sporzadzanie projektow pozostalych procedur, ktére moga by¢
konieczne dla uzupelnienia tej normy oraz zapewnienia poprawnego funkcjonowania zespotu.

Muszg poszukiwaé sposobéw poréwnywania wynikéw zespotu z wynikami otrzymywanymi przez inne zespoly
zajmujgce si¢ analizg oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia w celu ustalenia, czy zespél funkcjonuje poprawnie.

Obowiazkiem kierownika zespolu jest motywowanie jego czlonkéw poprzez stymulowanie ich zainteresowania,
ciekawosci i atmosfery konkurencyjnosci miedzy nimi. W zwigzku z tym zdecydowanie zaleca si¢ kierownikom,
aby zapewniali sprawny przeplyw informacji miedzy sobg a czlonkami zespolu, informujgc ich o wszystkich
wykonywanych przez nich zadaniach i otrzymywanych wynikach. Ponadto kierownicy dbaja, aby ich opinia nie
byla znana i nie dopuszczajg, aby ewentualni kierownicy narzucali swoje kryteria pozostalym degustatorom.

Kierownicy wzywaja degustatoréw z odpowiednim wyprzedzeniem i udzielajg im odpowiedzi na wszelkie pytania
dotyczace przeprowadzania oceny, ale powstrzymujg si¢ od sugerowania swoich opinii na temat probek.

Degustatorzy

Osoby pelniace funkcje degustatoréw w ocenie organoleptycznych wiasciwosci oliwy z oliwek wykonuja swoje
zadania dobrowolnie, wraz z wszystkimi wynikajacymi z takiego dobrowolnego dzialania konsekwencjami doty-
czacymi wypelniania obowigzkéw i braku wynagrodzenia finansowego. Zaleca si¢ zatem kandydatom skladanie
wnioskéw w formie pisemnej. Kandydaci sa wybierani, szkoleni i nadzorowani przez kierownika zespotu,
z uwzglednieniem ich umiejetnosci w zakresie rozrézniania podobnych prébek; nalezy pamigtaé, ze ich doktad-
no$¢ ulegnie poprawie dzigki szkoleniom.

Degustatorzy muszg zachowywac sie jak prawdziwi obserwatorzy sensoryczni, odkladajac na bok swoje osobiste
gusty i przedstawiajac jedynie wrazenia, jakie odbierajg. W zwiazku z tym musza zawsze pracowaé w ciszy,
w sposéb nierestrykcyjny i bez pospiechu, w pelni skupiajac swoja sensoryczng uwage na poddawanej degustacji
probce.

Kazde badanie wymaga obecnosci 8-12 degustatoréw, warto jest jednak mieé kilku dodatkowych degustatoréw
w rezerwie, w razie potrzeby zastapienia nicobecnych degustatordw.
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WARUNKI BADANIA
Prezentacja prébki

Prébki oliwy poddawanej analizie podaje si¢ w standardowych szklankach do degustacji spelniajacych wymagania
normy I0C|T.20/Doc. No 5 ,Glass for oil tasting”.

Szklanka zawiera 14-16 ml oliwy lub, jezeli szklanki maja by¢ wazone, 12,8-14,6 g oliwy i jest zakryta szklem
zegarkowym.

Kazda szklanka oznaczona jest kodem skladajacym si¢ z cyfr lub kombinacji losowo wybranych liter i cyfr.
Oznaczenia kodem dokonuje si¢ za pomocg bezwonnego systemu.

Badanie i temperatura prébek

Podczas badania probki oliwy przeznaczone do degustacji przechowywane sg w szklankach w temperaturze 28 °C
+ 2°C. Temperature takg wybrano, poniewaz obserwowanie réznic organoleptycznych w tej temperaturze jest
fatwiejsze niz w temperaturze otoczenia i poniewaz w nizszych temperaturach zwiazki aromatyczne charaktery-
styczne dla tych rodzajéw oliwy sa stabo uwalniane, natomiast wyzsze temperatury prowadza do powstawania
substancji lotnych, charakterystycznych dla ogrzewanych olejéw. W celu uzyskania informacji na temat metody,
ktérg nalezy stosowal do ogrzewania prébek w szklankach, zob. norma I0C/T.20/Doc. No 5 ,Glass for Oil
Tasting”.

Temperatura w pomieszczeniu, w ktérym odbywa si¢ badanie, musi wynosi¢ 20-25 °C (zob. norma 10C/T.20/
Doc. No 6).

Czas badania

Najlepsza porg na przeprowadzanie degustacji oliwy sa godzinny ranne. Udowodniono, ze w ciagu dnia wystepuja
optymalne okresy percepcji zmystu smaku i zapachu. Posilki sa poprzedzone okresem, w ktérym wrazliwo$é
zapachowo-smakowa wzrasta, natomiast po positku percepcja ta maleje.

Kryterium to nie powinno jednak by¢ traktowane w sposdb absolutny, poniewaz uczucie glodu moze rozpraszaé
degustatoréw, wplywajac niekorzystnie na ich zdolno§¢ dyskryminacyjng; zaleca si¢ zatem, aby degustacje odby-
waly si¢ migdzy godzing 10:00 rano a 12:00 w potudnie.

Degustatorzy: ogélne zasady postgpowania

Ponizsze zalecenia majg zastosowanie do postgpowania degustatoréw podczas ich pracy.

W przypadku wezwania przez kierownika zespolu do uczestniczenia w ocenie organoleptycznej, degustatorzy
powinni by¢ w stanie stawi¢ si¢ w uprzednio ustalonym terminie oraz powinni uwzgledni¢ nastepujace zalecenia:

— nie pali¢ papieroséw ani nie pi¢ kawy co najmniej na 30 minut przed ustalonym terminem oceny;

— nie uzywa¢ zadnych substancji zapachowych, kosmetykéw lub mydta, ktérych zapach méglby utrzyma¢ sie do
czasu badania; uzywaé bezzapachowego mydla do mycia rak, ktére nalezy nastepnie oplukiwaé i suszy¢ tak
czesto, jak wymaga tego wyeliminowanie wszystkich zapachdw;

— nie je$¢ niczego co najmniej na godzing przed przeprowadzeniem oceny;

— w przypadku zlego samopoczucia, w szczegdlnosci jezeli ma ono wplyw na ich zmyst wechu lub smaku lub
na skutek efektu psychologicznego uniemozliwiajacego skupienie si¢ na pracy, degustatorzy muszg
powstrzymac si¢ od przeprowadzenia degustacji i poinformowac o tym kierownika zespotu;

— jezeli degustatorzy spelniaja powyzsze wymagania, zajmuja przydzielone im miejsca w kabinach w sposob
zdyscyplinowany, zachowujac cisze.

— muszg ostroznie przeczyta¢ instrukcje znajdujace si¢ w formularzu oceny i nie przystgpowaé do badania
probki, dopdki nie beda w pelni przygotowani do wykonania tego zadania (zrelaksowani i spokojni). W przy-
padku pojawienia si¢ jakichkolwiek watpliwosci degustatorzy powinni na osobnosci zasiggnaé rady kierownika
zespolu;

— podczas wykonywania swoich zadan musza zachowaé milczenie;

— aby nie zakldca¢ koncentracji i pracy swoich kolezanek i kolegéw, degustatorzy zawsze wylaczaja swoje
telefony komérkowe.

PROCEDURA OCENY ORGANOLEPTYCZNE] I KLASYFIKACJA OLIWY Z OLIWEK Z PIERWSZEGO TLOCZENIA
Metoda degustacji

Degustatorzy podnosza szklanke, nie zdejmujac z niej szkla zegarkowego, i lekko ja przechylaja; nastgpnie w tej
pozycji wykonuja pelny obrét szklanki, tak aby wnetrze szklanki byto w jak najwi¢ckszym stopniu zwilzone. Po
zakoficzeniu tego etapu degustatorzy zdejmuja szklo zegarkowe i wachaja probke, wykonujac powolne, glebokie
oddechy w celu dokonania oceny oliwy. Wachanie oliwy nie powinno trwaé dtuzej niz 30 sekund. Jezeli w tym
czasie degustator nie wyciagnie zadnego wniosku, musi zrobi¢ krotka przerwe zanim podejmie kolejna prébe.
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Po zakonczeniu badania zapachu degustatorzy oceniajg wrazenie podpoliczkowe (ogdlne retronosowe wrazenie
zapachu, smaku i dotyku). Aby dokonac¢ takiej oceny, degustatorzy biorg do ust maly lyk oliwy o objetosci okolo
3 ml. Niezwykle wazne jest rozprowadzenie oliwy na calej powierzchni jamy ustnej, od przedniej czeSci ust
i jezyka, poprzez boczne obszary jamy ustnej, do tylnej czgsci jamy oraz podniebienia i gardfa, poniewaz wiadomo
jest, ze intensywno$¢ percepcji smakow i wrazen dotykowych rézni si¢ w zaleznosci od obszaru jezyka, podnie-
bienia i gardla.

Nalezy podkresli¢, ze istotne jest bardzo powolne rozprowadzenie dostatecznej ilosci oliwy na tylnej czgsci jezyka
w kierunku podniebienia i jednoczesne koncentrowanie si¢ na kolejnosci, w jakiej pojawiaja si¢ wrazenia goryczy
i ostrego smaku. Jezeli degustator nie postapi w taki sposob, w przypadku niektdrych rodzajéw oliwy oba te
bodzce smakowe moga umknaé jego uwadze lub ostry smak moze zagluszy¢ gorycz.

Krétkie, nastepujace po sobie oddechy i wcigganie powietrza ustami pozwala degustatorowi nie tylko na rozpro-
wadzenie w pelni probki w calej jamie ustnej, ale takze na wyczucie lotnych substancji aromatycznych poprzez
jame gardlowo-nosowa poprzez wymuszenie uzycia tej czesci jamy ustnej.

Nalezy takze uwzgledni¢ wrazenie dotykowe zwigzane z pikantnosciag. W tym celu zaleca si¢ polkniecie oliwy.

Dokonujac organoleptycznej oceny oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia, zaleca sig, aby podczas jednej sesji
poddawaé ocenie nie wigcej niz CZTERY PROBKI oraz aby przeprowadza¢ maksymalnie trzy sesje w ciagu dnia
w celu uniknigcia efektu kontrastu, jaki mogtby wystapi¢ w przypadku bezposredniej degustacji pozostatych
probek.

Poniewaz nastepujace po sobie degustacje powodujg zmeczenie lub utrate wrazliwo$ci spowodowang degustacja
weze$niejszych probek, konieczne jest stosowanie produktu, ktéry usuwa z jamy ustnej pozostalosci oliwy
z poprzedniej degustacji.

Zaleca si¢ uzycie malego plasterka jablka, ktéry po przezuciu mozna wyplué¢ do spluwaczki. Nastepnie zaleca sie
wyplukanie jamy ustnej niewielka iloscia wody o temperaturze otoczenia. Miedzy zakoniczeniem jednej sesji
a rozpoczeciem kolejnej nalezy odczekaé co najmniej 15 minut.

Korzystanie z formularza oceny przez degustatoréw

Na rys. 1w niniejszym zalaczniku przedstawiono wzér formularza oceny przeznaczonego do uzytku przez
degustatorow.

Kazdy degustator wchodzacy w sklad zespolu musi powachaé oliwe bedacg przedmiotem badania, a nastgpnie
dokonac jej degustagji (1). Nastgpnie musi zaznaczy¢ na dziesigciocentymetrowej skali udostgpnionego formularza
intensywnos¢ wrazent doznanych w odniesieniu do cech negatywnych i pozytywnych.

Jezeli doznane przez degustatoréw wrazenie odnosi si¢ do cechy negatywnej niewymienionej w sekgji 4, podaja to
w rubryce ,inne” przy uzyciu terminu lub terminéw opisujacych te cechy z jak najwicksza precyzja.

Wykorzystanie danych przez kierownikéw zespolu degustatoréow

Kierownik zespolu zbiera formularze wypelnione przez kazdego z degustatoréw i dokonuje przegladu stopni
intensywnosci przypisanych do réznych cech. W przypadku stwierdzenia jakiejkolwiek nieprawidtowosci kierow-
nicy zwracajg si¢ do degustatora z prosbg o wprowadzanie poprawek w jego formularzu oceny oraz, w razie
potrzeby, o powtérzenie badania.

Kierownik zespotu wprowadza dane z oceny dostarczone przez kazdego z degustatoré6w do programu kompu-
terowego, takiego jak program przewidziany w normie (IOC/T.20/Doc. No 15) w celu statystycznego obliczenia
wynikéw analizy w oparciu o obliczenie median tych wynikéw. Zobacz sekcja 9.4 i dodatek do niniejszego
zalacznika. Wprowadzenie danych dotyczacych jednej probki odbywa si¢ przy pomocy matrycy skladajacej sig
z 9 kolumn odpowiadajacych 9 cechom sensorycznym i liczbie linijek ,n” odpowiadajacej liczbie ,n" cztonkéw
zespotu.

Jezeli co najmniej 50 % czlonkow zespolu odbierze dang ceche negatywna i odnotuje ja w rubryce ,inne”,
kierownik zespolu oblicza mediang takiej wady i otrzymuje odpowiednig klasyfikacje.

Warto$¢ odpornego wspdlczynnika zmiennosci okreslajgcego klasyfikacje (wada, ktérej cecha jest najwigksza
intensywnos¢ i owocowy charakter) musi by¢ nizsza lub réwna 20 %.

W przeciwnym wypadku kierownik zespolu musi powtdrzyé oceng danej prébki, przeprowadzajac druga degus-
tacje.

W przypadku czestego wystgpowania takiej sytuacji zaleca sig, aby kierownik zespolu przeprowadzit wsréd
degustatorow dodatkowe szczegdétowe szkolenie (IOC|T.20/Doc. No 14, § 5) oraz aby skorzystal ze wskaznika
powtarzalnodci i wskaznika odchylen w celu sprawdzenia efektywnosci zespotu (IOC/T.20/Doc. No 14, § 6).

Klasyfikacja oliwy

Oliwa klasyfikowana jest zgodnie z wymienionymi ponizej kategoriami, w zaleznosci od mediany wad i mediany
charakteru owocowego. Mediang wad okresla si¢ jako mediang¢ wady odebranej z najwicksza intensywnoscia.
Mediana wad i mediana charakteru owocowego przedstawiane sg z dokladnoscia do jednego miejsca po przecinku.

(") Degustator moze powstrzymaé si¢ od degustacji oliwy, jezeli na podstawie samego zapachu stwierdzi wystepowanie niezwykle

intensywnej cechy negatywnej; w takim przypadku odnotowuje w formularzu oceny zaistnienie tej okolicznosci nadzwyczajnej.
ywnej y negatywnej przyp: ) y ) wyczajnej
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Klasyfikacji oliwy dokonuje si¢ poprzez poréwnanie wartosci mediany wad i mediany charakteru owocowego
z przedstawionymi ponizej przedzialami odniesienia. Poniewaz przy ustalaniu pozioméw przedzialéw uwzgled-
niono blad metody, uznaje sig, iz poziomy te sg ostateczne. Pakiety oprogramowania umozliwiaja przedstawienie
klasyfikacji w formie tabeli danych statystycznych lub w formie wykresu.

a) oliwa z oliwek najwyzszej jakoSci z pierwszego tloczenia: mediana wad jest réwna 0, a mediana charakteru
owocowego jest wyzsza niz 0;

b) oliwa z oliwek z pierwszego tloczenia: mediana wad jest wyzsza niz 0, ale nie przekracza 3,5, a mediana
charakteru owocowego jest wyzsza niz 0;

¢) oliwa z oliwek typu lampante: mediana wad jest wyzsza niz 3,5 lub mediana wad jest nizsza lub réwna 3,5,
a mediana charakteru owocowego jest rowna 0.

Uwaga 1:

jezeli mediana cech dotyczacych goryczy lub ostrego smaku jest wyzsza niz 5,0, kierownik zespolu zaznacza to na
$wiadectwie badania oliwy z oliwek.

Rysunek 1
FORMULARZ OCENY OLIWY Z OLIWEK Z PIERWSZEGO TLOCZENIA

Intensywno$¢ percepcji wad

Zlezaly/[blotnisty osad (*)

Stechly/wilgotny/ziemisty ()

Winny/octowy
kwasny/cierpki (*)

Przemrozone oliwki

(wilgotne drewno)

Zjelczaly

Pozostale cechy negatywne:

Cecha: Metaliczny [] Zapach siana [] Zapach robaczywych owocéw [] Szorstkie
wrazenie []

Smak solanki [] Zapach gotowania lub spalenizny [] Zapach wody pocho-
dzenia roslinnego []

Zapach ostnicy [] Smak ogérka [] Zapach smaru []

(*) niepotrzebne skresli¢

Intensywno$¢ percepcji cech pozytywnych

Owocowy
Niedojrzaly [] Dojrzaly []
Gorzki
Ostry
Nazwisko degustatora: Kod degustatora:
Kod prébki: Podpis:
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Dodatek

Metoda obliczania mediany i przedzialéw ufnosci

Mediana

Me =[p (X <xp)<¥2Aap(Xc<x, =Y

Mediang okresla si¢ jako liczbe rzeczywista X, scharakteryzowana w ten sposéb, ze prawdopodobienstwo (p) przyjecia
przez zmienng losowa o rozkladzie (X) wartosci ponizej tej liczby (X,,) jest mniejsze lub réwne 0,5 i jednocze$nie
prawdopodobieristwo (p) przyjecia przez zmienng losowa o rozkladzie (X) wartosci mniejszej lub réwnej X, jest réwne
lub wigksze niz 0,5. Bardziej praktyczna definicja okre$la mediang jako 50. percentyl rozkladu zestawu liczb uszerego-
wanych w porzadku rosnacym. Ujmujac prosciej, mediana okresla warto§¢ srodkowa w uporzadkowanym zbiorze liczb
o nieparzystej ilodci elementéw lub warto§¢ Srednia dwoch wartosci Srodkowych w uporzadkowanym zbiorze liczb
o parzystej ilosci element6w.

Odporne odchylenie standardowe

Aby uzyska¢ wiarygodne oszacowanie zmienno$ci wokét mediany, nalezy zastosowal metod¢ szacowania odpornego
odchylenia standardowego Stuarta i Kendalla (4). Przedstawiony ponizej wzér wskazuje asymptotyczne odchylenie stan-
dardowe, tj. odporng warto$¢ szacunkows zmienno$ci rozwazanych danych, gdzie N jest liczbg obserwacji, a IQR
przedzialem mi¢dzykwartylowym, ktéry pokrywa dokladnie 50 % przypadkow losowania z danego rozkladu prawdopo-
dobienstwa:

. 125xIQR
S =————
1,35 x VN

Przedzial migdzykwartylowy oblicza si¢ jako wielko$¢ réznicy pomiedzy 75. a 25. percentylem.
IQR = 75. percentyl — 25. percentyl

gdzie percentyl to wartos¢ X, okreslona w taki sposob, ze prawdopodobieristwo (p) przyjecia przez zmienng losowa
wartosci ponizej X jest nie wigksze niz okreslona setna czgs i jednoczesnie prawdopodobieristwo (p) przyjecia przez
zmienng losowa wartosci nizszej lub réwnej X, jest wigksze lub réwne danej setnej czgsci. Setna okresla przyjety stopiefi
rozkltadu. W przypadku mediany jest to 50/100.

n n

= < <x) =——

percentyl = [p (X < xpc) < 100 P (X < xpc) IOO]
Ze wzgledéw praktycznych percentyl jest wartoscig rozkladu odpowiadajagca okreslonej powierzchni pod wykresem

rozkladu lub jego funkcji gestosci. Na przyklad 25. percentyl reprezentuje warto$¢ rozkladu odpowiadajaca polu
réwnemu 0,25 lub 25/100.

W tej metodzie percentyle obliczane s3 na podstawie wartosci rzeczywistych, ktére znajduja si¢ w macierzy danych
(procedura obliczania percentyli).

Odporny wspétczynnik zmiennosci (%)

Odporny wspélczynnik zmiennosci CVr% odpowiada wielkosci niemianowanej, ktéra wskazuje procentowa zmienno$é
zbioru analizowanych liczb. Z tego powodu jest wielkoscig bardzo uzyteczng przy sprawdzaniu wiarygodnosci ocenia-
jacych bedacych czlonkami zespohu.

*

N
CV, =— x 100
" Me

Przedzialy ufno$ci mediany na poziomie 95 %

Przedzialy ufnosci na poziomie 95 % (warto$¢ bledu pierwszego rodzaju réwna jest 0,05 lub 5 %) odpowiadaja zakresowi,
w ktorym warto$¢ mediany moglaby si¢ zmieniaé, gdyby bylo mozliwe powtarzanie do$wiadczenia nieskoriczong liczbe
razy. W praktyce oznacza to zakres zmiennosci testu w przyjetych warunkach operacyjnych, wychodzac z zalozenia, ze
mozliwe jest wielokrotne powtarzanie oceny. Przedzial ufno$ci pomaga oceni¢ wiarygodno$¢ oceny, tak jak w przypadku
odpornego wspélczynnika zmiennosci.

ClI =Me + (c xs)

gormy
Clgoly = Me — (c % )
gdzie C = 1,96, w przypadku przedzialu ufnoéci na poziomie 95 %.

Przyklad zestawienia obliczen przedstawiono w zataczniku I do normy I0OC/T 20/Doc. No 15.
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ZALACZNIK VI
ZALACZNIK XXa

METODA WYKRYWANIA OI.E]()W OBCYCH W OLIWIE Z OLIWEK

ZAKRES

Metoda ta znajduje zastosowanie w wykrywaniu obecnosci obcych olejéw rolinnych w oliwie z oliwek. W oliwie
z oliwek moga by¢ wykryte oleje roslinne z wysoka zawartoscia kwasu linolowego (sojowe, rzepakowe, stonecz-
nikowe itp.) i niektdre rodzaje oleju roslinnego z wysoka zawartoscia kwasu oleinowego, takie jak olej z orzechow
laskowych, olej stonecznikowy z wysoka zawarto$cia kwasu oleinowego i oliwa z wytloczyn z oliwek. Poziom
wykrywalnosci zalezy od rodzaju obcego oleju i odmiany oliwek. W odniesieniu do oleju z orzechéw laskowych
poziom wykrywalnosci czgsto wynosi 5-15 %. Metoda ta nie pozwala na identyfikacje rodzaju wykrytego obcego
oleju a jedynie umozliwia wskazanie, czy dana oliwa z oliwek posiada czysto$¢ odmianowa, czy nie.

ZASADA

Oliwe oczyszcza si¢ metodg ekstrakeji do fazy stalej na wkladach z zelem krzemionkowym. Skad triglicerydéw
oznacza si¢ za pomocg wysokosprawnej chromatografii cieczowej z odwréconymi fazami, stosujgc detektor
wskaznika refraktometrycznego i propionitryl jako fazy ruchomej. Estry metylowe kwaséw tluszczowych (FAME)
przygotowuje si¢ z oczyszczonej oliwy w procesie metylowania przy uzyciu zimnego roztworu wodorotlenku
potasu w metanolu (zalgcznik X B), a nastepnie estry te poddaje si¢ analizie metodg chromatografii gazowej na
kolumnach kapilarnych przy uzyciu wysokopolarnych kolumn (zalacznik X A). Teoretyczny sklad triglicerydéw
obliczany jest na podstawie skladu kwaséw tluszczowych za pomoca programu komputerowego, przy zalozeniu
losowego rozmieszczenia kwaséw thuszczowych w triglicerydach na pozycjach 1,3 oraz na pozydji 2, z pewnymi
ograniczeniami dla nasyconych kwaséw tluszczowych na pozycji 2. Metoda obliczania jest zmodyfikowang
procedurg opisang w zalaczniku XVIIL Szereg matematycznych algorytméw oblicza si¢ na podstawie teoretycz-
nych i eksperymentalnych (HPLC) skladéw triglicerydéw, a uzyskane wartosci sa poréwnywane z warto§ciami
zawartymi w bazie danych, uzyskanymi na podstawie badan oliwy z oliwek posiadajacej czystos¢ odmianows.

MATERIAL I ODCZYNNIKI

Oczyszczanie oliwy

. Kolby stozkowe o pojemnosci 25 ml.
. Szklane probéwki o pojemnosci 5 ml z zakretkami z uszczelka z PTFE.

. Wkiady z zelem krzemionkowym, 1g (6 ml), do ekstrakcji do fazy stalej (np. Waters, Massachusetts, Stany

Zjednoczone Ameryki).

n-heksan, do analiz.

. Rozpuszczalnik stanowigcy mieszaning n-heksanu | eteru dietylowego (87:13 ulamek objetosciowy).
. N-heptan, do analiz.

. Aceton, do analiz.

Analiza triglicerydéw metoda HPLC
Mikrostrzykawki (50 pL) i igly wprowadzajace do HPLC.

Propionitryl o najwyzszym stopniu czystosci lub do HPLC (np. ROMIL, Cambridge, Zjednoczone Krdlestwo),
uzywany jako faza ruchoma.

Kolumna HPLC (25 cm x 4 mm $rednicy wewnetrznej) wypelniona fazg RP-18 (rozmiar czasteczek 4 pm).
Przygotowanie estréw metylowych kwaséw tluszczowych

(zob. zalgcznik X B)

. Metanol o zawarto$ci wody nieprzekraczajacej 0,5 %.
. Heptan, do analiz.

. Roztwér 2N wodorotlenku potasu w metanolu. Nalezy rozpusci¢ 1,1 ¢ wodorotlenku potasu w 10 ml metanolu.

Zakrecane szklane proboéwki o pojemnosci 5 ml i nakretki z polaczeniem politetrafluoroetylenowym.
Analiza GC estrow metylowych kwaséw ttuszczowych

(Zob. metoda oznaczania nienasyconych kwasoéw tluszczowych trans metoda chromatografii gazowej na kolum-
nach kapilarnych okre§lona w zalaczniku X A).

Mikrostrzykawki (5 pL) i igly wprowadzajace do GC.

Wodér lub hel jako gaz no$ny.
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3.4.4

3.4.5.

4.4

4.4.1.

4.4.2.

4.4.3.

4.4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

Wodor i tlen do detektora ptomieniowo-jonizacyjnego.

Azot lub hel jako pomocniczy gaz nosny.

Kolumna kapilarna wypelniona zelem krzemionkowym (50-60 m x 0,25-0,30 mm Srednicy wewnetrznej)
pokryta fazg cyjanopropylopolisiloksanu lub cyjanopropylofenylosiloksanu (SP-2380 lub podobng) o grubosci
powloki wynoszacej 0,20-0,25 pm.

APARATURA

Aparatura prozniowa do ekstrakcji do fazy stalej.
Wyparka rotacyjna.

Urzgdzenia HPLC obejmujace:

. degazer do fazy ruchomej;
. zawor do nastrzykiwania Rheodyne z petla 10 pL;
. wysokoci$nieniowa jednostke pompujaca;

. piec termostatyczny dla kolumny HPLC zdolny do utrzymywania temperatur nizszych niz temperatura otoczenia

(15-20°C), (np. typu Peltier);

. detektor wspélczynnika refraktometrycznego;

. skomputeryzowany system gromadzenia danych wraz z programem do calkowania.

Urzadzenia do chromatografii gazowej na kolumnach kapilarnych oméwione w zalaczniku X A, wyposazone w:
dozownik do nastrzykiwania z podzialem strumienia;

detektor plomieniowo-jonizacyjny;

piec z mozliwoscig programowania temperatury;

skomputeryzowany system gromadzenia danych wraz z programem do catkowania.

Komputer z programem Microsoft EXCEL.

PROCEDURA ANALITYCZNA
Oczyszczanie oliwy

Wkiad SPE z zelem krzemionkowym nalezy umiesci¢ w elucyjnej aparaturze prézniowej i przemy¢ 6 ml heksanu
w warunkach prézni. Aby zapobiec wysychaniu kolumny, nalezy przywrdci¢ normalne ci$nienie i umiesci¢ pod
wkladem kolbe stozkows. Do kolumny wprowadzi¢ roztwér oliwy (okolo 0,12 g) w 0,5 ml heksanu, przepusci¢
przez nig, a nastepnie eluowaé 10 ml mieszaniny heksanu i eteru dietylowego (3.1.5) (87:13 ulamek objetosciowy)
w prézni. Eluowany rozpuszczalnik nalezy podda¢ homogenizacji i wlaé w przyblizeniu polowe jego objetosci do
innej kolby stozkowej. Oba roztwory nalezy oddzielnie odparowal do suchosci w wyparce obrotowej pod
zmniejszonym ciSnieniem w temperaturze pokojowej. Na potrzeby analizy triglicerydéw jedna z pozostatosci
nalezy rozpusci¢ w 1 ml acetonu (zob. pkt 5.2 akapit pierwszy) i wla¢ do zakrecanej szklanej probowki o pojem-
noéci 5ml. Na potrzeby przygotowania estréw metylowych kwasow tluszczowych druga pozostalo$¢ nalezy
rozpusci¢ w 1 ml n-heptanu i wla¢ do drugiej zakrecanej szklanej probéwki o pojemnosci 5 ml.

Uwaga: oczyszczanie oliwy mozna przeprowadzi¢ na kolumnie z zelem krzemionkowym, jak opisano w metodzie
2.507 IUPAC.

Analiza triglicerydéw metoda HPLC

Zestawi¢ system HPLC, utrzymujac kolumne w temperaturze 20°C i stosujgc propionitryl jako faz¢ ruchoma przy
natgzeniu przeplywu wynoszacym 0,6 ml/min. Po uzyskaniu stabilnej linii podstawowej nalezy wstrzyknaé
rozpuszczalnik; jezeli wystepuja zaklGcenia linii podstawowej w obrebie 12-25 min., nalezy uzy¢ innego rodzaju
acetonu lub mieszaniny propionitrylu/acetonu (25:75) w celu rozpuszczenia prébki.

Uwaga: niektore rodzaje acetonu powodujg zakl6cenia linii podstawowej we wspomnianym wyzej obrebie.

Wstrzyknaé 10 pl podwielokrotnoéci roztworu oczyszczonej oliwy w acetonie (5 %). Wykonanie analizy trwa
okolo 60 min. Temperatura pieca lub natezenie przeptywu musza by¢ dostosowane w celu otrzymania chroma-
togramu podobnego do chromatogramu przedstawionego na rys. 1, na ktérym czas eluowania trioleinianu (pik 1)

wynosi 15,5 min, a rozdzielczodci migdzy parami LLL/OLLn (pik 1 i 2) a OLL/OOLn (pik 4 i 5) sa poprawne.

Wysoko$¢ piku 2 (OLLn+PoLL) musi osiggnaé poziom przynajmniej 3 % pelnej skali.
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5.4.

6.2.

Przygotowanie estréw metylowych kwaséw ttuszczowych

Nalezy doda¢ 0,1 mL roztworu 2N wodorotlenku potasu w metanolu do roztworu oczyszczonej oliwy w 1mL n-
heptanu. Zakrecié mocno probéwke. Wstrzasaé probowke energicznie przez 15 sekund i pozostawi¢ do
momentu, w ktérym nastapi rozwarstwienie i gérna warstwa stanie si¢ przejrzysta (5 minut). Roztwor n-heptanu
jest gotowy do wstrzykniecia do chromatografu gazowego. Roztwdér moze by¢ pozostawiony w temperaturze
pokojowej na maksymalnie 12 godzin.

Analiza GC estréw metylowych kwaséw tluszczowych

Nalezy zastosowal procedure opisana w metodzie oznaczania nienasyconych kwasow tluszczowych trans (zob.
zalacznik X A).

Zestawi¢ system GC w temperaturze pieca 165°C. Zalecana temperatura pieca jest regulowania termostatem na
poziomie 165°C przez 10 min, a nastepnie podnoszona do 200°C na 1,5°C/min. Zaleca si¢ ustawienie tempera-
tury dozownika do nastrzykiwania na 220°C-250°C, aby zminimalizowaé tworzenie si¢ kwasow tluszczowych
trans (zob. zalacznik X A). Temperature detektora ustawi¢ na 250°C. Uzy¢ wodoru lub helu jako gazu nosnego
pod ci$nieniem w glowicy kolumny okoto 130 kPa. Wstrzykiwana objetos¢ w trybie podzialu strumienia wynosi
1pL.

Nalezy uzyska¢ chromatogram podobny do chromatogramu przedstawionego na rys. 2. Szczeg6lna uwagg nalezy
zwr6ci¢ na rozdzielczo$ci migdzy C18:3 a C:20:1 (pik C18:3 musi pojawic si¢ przed pikiem C20:1). Aby osiagnaé
wymienione warunki, nalezy zoptymalizowa¢ temperaturg poczatkowa lub ci$nienie w glowicy kolumny. Skory-
gowa¢ warunki pracy dozownika (temperatura, stosunek podziatu, objeto$¢ wprowadzanej probki), aby zminima-
lizowaé odréznianie kwasu palmitynowego i kwasu oleopalmitynowego.

Aby okresli¢ wartosci izomerdw trans, wysoko$¢ piku C20:0 musi by¢ na poziomie okoto 20 % pelnej skali.
W przypadku zaklécenia piku C18:0 nalezy ograniczy¢ wielko§¢ probki.

CALKOWANIE PIKOW CHROMATOGRAFICZNYCH

Chromatogram HPLC

Na rys. 1 przedstawiono typowy chromatogram HPLC triglicerydow oczyszczonej oliwy. Do celéw catkowania
pikéw nalezy wyznaczy¢ trzy linie podstawowe: pierwsza, miedzy poczatkiem piku 1 a koricem piku 3; druga,
miedzy poczatkiem piku 4 a doling przed pikiem 8; oraz trzecig, miedzy doling poprzedzajaca pik 8 a koncem
piku 18.

Powierzchnia calkowita jest sumg powierzchni wszystkich pikéw (zidentyfikowanych i niezidentyfikowanych) od
piku 1 do piku 18. Warto§¢ procentows kazdego piku okresla si¢ za pomocg nastgpujacego wzoru:

TAG, (%) = 100 (A, + Aq)
Warto$ci procentowe nalezy przedstawi¢ z dokladnoscig do drugiego miejsca po przecinku.

Chromatogram GC

Na rys. 2 przedstawiono chromatogram GC alkilowych estrow kwaséw tluszczowych oczyszczonej oliwy z oliwek.
Nalezy obliczy¢ warto$ci procentowe nastgpujacych kwaséw tluszczowych:

kwas palmitynowy; P (C16:0) = ester metylowy + ester etylowy

kwas stearynowy; S (C18:0) = ester metylowy

kwas oleopalmitynowy; Po (C16:1) = suma estréw metylowych dwoch izomerdw cis

kwas oleinowy; O (C181) = suma estrow metylowych dwoch izomeréw cis + ester
etylowy + izomery trans

kwas linolowy; L (C18:2) = ester metylowy + ester etylowy + izomery trans

kwas linolenowy Ln (C18:3) = ester etylowy + izomery trans

kwas arachidowy; A (C20:0) = ester metylowy

kwas eikozenowy (gondolowy); G (C20:1) = ester metylowy

Estry etylowe i izomery trans moga by¢ nieobecne na chromatografie GC.

Powierzchnia calkowita (A7) jest suma wszystkich pikéw pojawiajacych si¢ na chromatogramie od piku C14:0 do
piku C24:0, z wyjatkiem piku odpowiadajacego skwalenowi. Warto$¢ procentowa kazdego piku oblicza si¢
w nastepujacy sposob:

FA, (%) = 100 (A, + Ay
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Wyniki nalezy przedstawi¢ z dokladnoscig do drugiego miejsca po przecinku.

Do celéw obliczen programéw komputerowych nie jest konieczne normalizowanie do 100, poniewaz odbywa si¢
to automatycznie.

Rysunek 1

Chromatogram HPLC triglicerydéw oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia ,,Chamlali”. Gté6wne elementy
sktadowe pikéw chromatograficznych
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(1) LLL; (2) OLLn+PoLL; (3) PLLn; (4) OLL; (5) OOLn+PoOL;

35

(6) PLL+PoPoO; (7) POLn+PPoPo+PPoL; (8) OOL+LnPP; (9) PoOO;

(10) SLL+PLO; (11) PoOP+SPoL+SOLn+SPoPo; (12) PLP;

(13) OOO+PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; (17) SOO;

(18) POS+SLS.

Tabela 1
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Powtarzalno$¢ danych dotyczacych oznaczania triglicerydéw oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia
metoda HPLC w temperaturze kolumny 20°C, przy zastosowaniu propionitrylu jako fazy ruchomej

Prébka 1 Prébka 2 Probka 3 Probka 4 Prébka 5
Piki . £ & S S &
ECN HPLC triglicerydy < g < g < g < g < g
o] — o] = o] — S — o] =
Tlel 2 |lg|l 2|2 || 2 |¢%
= & = & = & = & = &
1 | LLL 0,020 | 7,23 | 0,066 | 518 | 0,095 | 4,10 | 0,113 | 0,95 | 0,34 | 1,05
4 2 | OLLn+ PoLL | 0,085 | 7,44 | 0024 1,78 | 026 2,25 | 0,35] 2,02 | 0,50 | 2,83
3 | PLLn 0,023 15,74 | 0,039 | 5,51 | 0,057 | 5,62 | 0,082 | 4,35 | 0,12 6,15
4 |OLL 0,47 1,52 | 1,53 0,42 | 2,62| 0,98 | 335 1,05 | 437 1,13
5 | OOLn+ PoOL | 1,07 | 2,01 | 1,54| 046 | 1,61] 0,71 | 1,72 1,07 | 1,77 | 2,40
44 6 | PLL+ PoPoO 0,11 112,86 | 0,24 437 | 065 1,32 | 1,35] 0,73 | 2,28 1,24
POLn+
7 PpoPo+ Ppol 042511 049 289 | 055|201 | 085 1,83 [ 1,09] 1,96
8 OOL+ LnPP 6,721 0,63 | 879 0,31 11,21 0,42 | 13,25 0,33 | 15,24 | 0,23
9 | PoOO 1,24 | 2,86 | 1,49] 095 | 1,63 085 | 212 0,45 | 2,52/ 0,56
46 | 10 | s+ PLO 2,70 | 0,65 | 405|070 | 602|065 986 0531153 031
PoOP+ SpoL+
11 | gopns SpoPo 0,64 | 442 069 302]| 079 123| 153|089]| 1,70| 1,66
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Probka 1 Probka 2 Probka 3 Probka 4 Probka 5
Piki . & 3 & & &
ECN | 1oic triglicerydy Té/ g Té/ g ‘E’ g ‘E’ g \E‘:’/ g
kS - kS - kS - kS g kS -
3 g 5 g 5 g 5 g 5 g
= o = o = o = oz = o
000+
12+13 PLP+PoPP 49,60 | 0,07 | 48,15 | 0,06 | 42,93 | 0,06 | 33,25 ] 0,10 | 24,16 | 0,06
48 1 14 |soL 082 1,72 092 1,56 | 1,05 1,32 125 1,05| 160 1,77
15 | POO 22,751 0,25 | 21,80 | 0,20 | 21,05 | 0,30 | 20,36 | 0,35 | 20,17 | 0,14
16 POP 3,05 | 0,46 4,56 | 0,42 4,981 0,52 5,26 | 0,41 5,57 | 0,38
50 17 SO0 6,87 [ 0,21 5,56 [ 0,33 4,86 | 0,43 4,121 0,72 3,09 | 0,69
18 | POS+SLS 1,73 1,23 | 1,65| 1,10 | 1,54| 0,99 | 1,49| 1,10 | 1,41 | 1,00
n = 3 kontrprébki
RSD, = wzgledne odchylenie standardowe powtarzalnosci
Rysunek 2

Chromatogram GC alkilowych estréw kwaséw tluszczowych otrzymanych z oczyszczonej oliwy
z wytloczyn z oliwek w procesie transestryfikacji, przy uzyciu zimnego roztworu wodorotlenku
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7. WYKRYWANIE OLE]OW OBCYCH W OLIWIE Z OLIWEK

Metoda obliczeniowa stuzaca do wykrywania olejow obcych w oliwie z oliwek, polegajaca na poréwnywaniu
algorytméw matematycznych z bazg danych utworzong w oparciu o badania oliwy z oliwek posiadajacej czysto$é
odmianowa, zostala przedstawiona w zalaczniku I do normy 10C/T.20/Doc. No 25.”.
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