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ROZPORZADZENIE WYKONAWCZE KOMISJI (UE) 2015/1833
z dnia 12 pazdziernika 2015 r.

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

KOMISJA EUROPEJSKA,
uwzgledniajagc Traktat o funkcjonowaniu Unii Europejskiej,

uwzgledniajac rozporzadzenie Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) nr 1308/2013 z dnia 17 grudnia 2013 r. ustana-
wiajace wspolng organizacje rynkoéw produktéw rolnych oraz uchylajace rozporzadzenia Rady (EWG) nr 92272, (EWG)
nr 234/79, (WE) nr 1037/2001 i (WE) nr 1234/2007 ('), w szczegblnosci jego art. 91 akapit pierwszy lit. d) i akapit
drugi,

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

(1) W rozporzadzeniu Komisji (EWG) nr 256891 (?) zdefiniowano wlasciwosci fizyczno-chemiczne i organolep-
tyczne oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn z oliwek oraz okre$lono metody oceny tych wlasciwosci. Metody te sg
regularnie uaktualniane na podstawie opinii ekspertéw w dziedzinie chemii oraz zgodnie z wynikami prac
prowadzonych w ramach Migdzynarodowej Rady ds. Oliwy (I0C).

(2)  Aby zapewni¢ wdrozenie na poziomie Unii najnowszych norm migdzynarodowych okreslonych przez 10C,
nalezy zaktualizowac niektére metody analizy okreslone w rozporzadzeniu (EWG) nr 2568/91.

(3)  Ze zdobytego doSwiadczenia wynika, Ze metoda wykrywania obecnosci obcych olejéw rodlinnych w oliwie z
oliwek moze dawa¢ wyniki falszywie dodatnie. W zwigzku z tym nalezy skresli¢ odestania do tej metody.

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

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

PRZYJMUJE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1

W rozporzadzeniu (EWG) nr 2568/91 wprowadza si¢ nastepujgce zmiany:
1) wart. 2 ust. 1 wprowadza si¢ nastepujace zmiany:
a) w akapicie pierwszym wprowadza si¢ nastgpujace zmiany:
(i) lit. g) otrzymuje brzmienie:
,g) metoda oznaczania skladu kwasu tluszczowego, przedstawiona w zalaczniku X;”;
(i) lit. 1) otrzymuje brzmienie:
,) metoda oznaczania zawarto$ci alkoholi alifatycznych i triterpenowych, przedstawiona w zalgczniku XIX;”;
b) skresla si¢ akapit drugi;
2) w streszczeniu zalacznikéw wprowadza si¢ nastgpujgce zmiany:
a) odestania do zalacznikéw X A 1 X B, w tym tytuly zalacznikéw, zastepuje sie nastepujacym jednym odestaniem:

»Zalgcznik X Oznaczanie estrow metylowych kwaséw thuszczowych metodg chromatografii gazowej”;

(') Dz.U.L347220.12.2013,s.671.
(*) Rozporzadzenie Komisji (EWG) nr 256891 z dnia 11 lipca 1991 r. w sprawie wlasciwosci oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn z oliwek
oraz w sprawie odpowiednich metod analizy (Dz.U.L 248 z 5.9.1991, s. 1).
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b) w odestaniu do zalgcznika XIX tytul otrzymuje brzmienie:

,Oznaczanie zawartosci alkoholi alifatycznych i triterpenowych metodg chromatografii gazowej na kolumnach
kapilarnych”;

¢) skresla si¢ odestanie do zalgcznika XXa;
3) w dodatku 1 do zalgcznika Ib wprowadza si¢ zmiany zgodnie z zalacznikiem I do niniejszego rozporzadzenia;
4) w zalgczniku V wprowadza si¢ zmiany zgodnie z zalgcznikiem II do niniejszego rozporzadzenia;
5) zalgcznik IX zastepuje si¢ tekstem znajdujacym si¢ w zalaczniku III do niniejszego rozporzadzenia;
6) zalaczniki X A i X B zastgpuje si¢ tekstem znajdujacym si¢ w zalaczniku IV do niniejszego rozporzadzenia;
7) w zalaczniku XII wprowadza si¢ zmiany zgodnie z zalgcznikiem V do niniejszego rozporzadzenia;
8) w zalgczniku XIX wprowadza si¢ zmiany zgodnie z zalacznikiem VI do niniejszego rozporzadzenia;

9) skresla si¢ zalacznik XXa.

Artykut 2

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

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

Sporzadzono w Brukseli dnia 12 pazdziernika 2015 r.

W imieniu Komisji
Jean-Claude JUNCKER

Przewodniczgcy
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ZALACZNIK I

W dodatku 1 do zalgcznika Ib do rozporzadzenia (EWG) nr 2568/91, w tabeli réwnowaznosci wprowadza sig
nastepujgce zmiany:

1) wiersze dotyczace izomeréw trans kwaséw tluszczowych oraz zawartosci kwaséw tluszczowych otrzymuja
brzmienie:

,— lzomery trans kwaséw tluszczo- | Zalacznik X | Oznaczanie estréw metylowych kwaséw tluszczowych me-
wych todg chromatografii gazowej

— Zawarto$¢ kwasow tluszczowych | Zalacznik X | Oznaczanie estrow metylowych kwaséw tluszczowych me-
toda chromatografii gazowej”

2) wiersz dotyczacy alkoholi alifatycznych otrzymuje brzmienie:

,— Alkohole alifatyczne i triterpe- | Zalacznik XIX | Oznaczanie zawartosci alkoholi alifatycznych i triterpeno-
nowe wych metoda chromatografii gazowej na kolumnach kapi-
larnych”
ZALACZNIK II

Pkt 6.2 w zalaczniku V do rozporzadzenia (EWG) nr 2568/91 otrzymuje brzmienie:
,6.2. Procentowg zawarto$¢ kazdego sterolu obliczy¢ na podstawie stosunku powierzchni odpowiedniego piku do

sumy powierzchni pikéw steroli:

sterol, = A x 100

S A

gdzie:

A, = powierzchnia piku dla x;

X

SA = suma powierzchni pikéw dla steroli.”.
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ZALACZNIK 11

JLZALACZNIK IX

BADANIE SPEKTROFOTOMETRYCZNE W ULTRAFIOLECIE

WPROWADZENIE

Dzigki badaniu spektrofotometrycznemu w ultrafiolecie mozna uzyska¢ informacje o jakosci substancji tluszczowej, jej
stanie zachowania i zmianach wywolanych procesami technologicznymi. Efekty absorpcji fal o dlugosci ustalonej w tej
metodzie wywolane sa obecnoscig sprzezonych systeméw dienowych i trienowych wynikajacg z utleniania lub rafinacji.
Wielko$¢ takiej absorpcji jest wyrazana jako wlasciwa gesto$¢ optyczna E;” (gesto$¢ optyczna 1 % wlv roztworu

substancji tluszczowej w okreSlonym rozpuszczalniku w ogniwie 10 mm) oznaczona zgodnie z konwencjg jako K
(zwana réwniez »wsp6lczynnikiem ekstynkcjic).

1. ZAKRES

W niniejszym zalaczniku opisuje si¢ procedure przeprowadzania badania spektrofotometrycznego oliwy z oliwek
w zakresie ultrafioletu.

2. PODSTAWOWA ZASADA METODY

Probke rozpuszcza si¢ w wymaganym rozpuszczalniku, a nastepnie mierzy si¢ absorbancj¢ roztworu dla
okreslonych dtugosci fal w poréwnaniu z czystym rozpuszczalnikiem.

Wihasciwg gesto$¢ optyczng oblicza si¢ przy 232 nm i 268 nm w izooktanie lub przy 232 nm i 270 nm w
cykloheksanie dla stezenia 1 % w/v w ogniwie 10 mm.

3. URZADZENIA

3.1.  Spektrofotometr odpowiedni do pomiaréw dlugosci fal ultrafioletowych (220 nm do 360 nm) z mozliwoscig
odczytu pojedynczych jednostek nanometrycznych. Zaleca si¢ regularng kontrole dokladnosci i odtwarzalnosci
skal absorbancji i dtugosci fal, a takze kontrole $wiatla rozproszonego.

3.1.1. Skala dhugosci fal: Mozna ja sprawdzi¢ poprzez zastosowanie materialu wzorcowego zlozonego z filtra ze szkla
optycznego zawierajgcego tlenek holmu lub roztwér tlenku holmu (zamknigtego hermetycznie lub nieherme-
tycznie) o wyraznych pasmach absorpcyjnych. Materialy wzorcowe stuzg do weryfikacji i kalibracji skali dtugosci
fal w spektrofotometrach w $wietle widzialnym i ultrafiolecie o nominalnej spektralnej szerokosci wigzki do
5 nm. Pomiary s3 wykonywane wzgledem probki wzorcowej z powietrzem otoczenia w zakresie dtugosci fal od
640 do 240 nm, wedlug instrukcji zalagczonej do materialéw wzorcowych. Przeprowadzana jest korekta bazowa
przy pustym torze wigzki dla kazdej zmiany szerokosci szczeliny. Dlugosci fal dla normy s3 wymienione w
certyfikacie materialu wzorcowego.

3.1.2. Skala absorbangji: Mozna ja sprawdzi¢ z uzyciem dostgpnych w sprzedazy hermetycznie zamknietych materialéw
wzorcowych zlozonych z kwasowych roztworéw dichromianu potasu o okreslonych stezeniach i certyfikowanych
warto$ciach absorbancji przy Amax (4 roztwory dichromianu potasu w kwasie nadchlorowym szczelnie
zamknietych w czterech kwarcowych ogniwach ultrafioletowych do pomiaru wartosci referencyjnej liniowosci i
dokladnosci fotometrycznej w ultrafiolecie). Pomiary roztworéw dichromianu potasu sa wykonywane wzgledem
probki wzorcowej uzytego kwasu, po dokonaniu korekty bazowej, wedlug instrukcji zalaczonej do materialu
wzorcowego. Wartosci absorbancji sa wymienione w certyfikacie materialu wzorcowego.

Inng mozliwoscia sprawdzenia reakcji ogniwa fotoelektrycznego i powielacza fotoelektrycznego jest nastepujaca
procedura: odwazy¢ 0,2000 g czystego chromianu potasu do badan spektrofotometrycznych, rozpusci¢ w
roztworze 0,05 N wodorotlenku potasu i dopelni¢ do kreski w kolbie o pojemnosci 1 000 ml. Nastepnie pobraé
dokladnie 25 ml otrzymanego roztworu i przenie§¢ do kolby miarowej o pojemnoSci 500 ml, po czym
uzupehi¢ do kreski tym samym roztworem wodorotlenku potasu.

Zmierzy¢ gesto$¢ optyczng otrzymanego w ten sposob roztworu dla dlugosci fali 275 nm, uzywajac roztworu
wodorotlenku potasu jako wzorca. Gesto$¢ optyczna zmierzona przy uzyciu kuwety o grubosci 1 cm powinna
wynosi¢ 0,200 = 0,005.

3.2.  Prostokatne kuwety kwarcowe z pokrywa, odpowiednie do pomiaréw przy dlugosci fal ultrafioletowych (220-
360 nm) o dlugosci drogi optycznej 10 mm. Po napelnieniu ich wodg lub innym odpowiednim rozpuszczal-
nikiem kuwety nie powinny si¢ rézni¢ miedzy soba o wiecej niz 0,01 jednostki gestoSci optycznej.
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3.3.  Kolby miarowe z miarka, pojemno$¢ 25 ml, klasa A.

3.4.  Waga analityczna z dokladnoscig odczytu do najblizszego 0,0001 g.

4. ODCZYNNIKI

W trakcie analizy, jezeli nie ma innych wskazaf, stosuje si¢ jedynie odczynniki o uznanej klasie analitycznej oraz
wode destylowang lub demineralizowang lub wode o réwnorzednej czystosci.

Rozpuszczalnik: izooktan (2,2,4-trimetylopentan) do pomiaréw przy 232 nm i 268 nm i cykloheksan do
pomiaréw przy 232 nm i 270 nm, przy czym absorbancja wynosi mniej niz 0,12 przy 232 nm i mniej niz 0,05
przy 270 nm w stosunku do wody destylowanej; pomiar w ogniwie 10 mm.

5. PROCEDURA

5.1. Prébka musi by¢ catkowicie jednorodna i pozbawiona wszelkich zanieczyszczen wystepujacych w postaci
zawiesiny. W przeciwnym razie musi zosta¢ przefiltrowana przez filtr papierowy w temperaturze okoto 30 °C.

5.2.  Odwazy¢ okolo 0,25 g (z dokladnoscia do najblizszego 1 mg) przygotowanej w ten sposob prébki w kolbie
miarowej o pojemnosci 25 ml, uzupelni¢ wskazanym rozpuszczalnikiem do kreski i podda¢ homogenizacji.
Uzyskany roztwor musi by¢ idealnie przezroczysty. W razie wystgpienia opalizacji lub metnienia przefiltrowaé
szybko przez filtr papierowy.

UWAGA: Zasadniczo prébka 0,25-0,30 g jest wystarczajagca do pomiaréw absorbancji oliwy z oliwek z
pierwszego tloczenia i oliwy z oliwek najwyzszej jakosci z pierwszego tloczenia przy 268 nm i 270 nm. Dla
pomiaréw 232 nm zazwyczaj wymaga si¢ probki 0,05 g, przygotowuje si¢ zatem dwa oddzielne roztwory. W
pomiarach absorbancji oliwy z wytloczyn z oliwek, rafinowanej oliwy z oliwek oraz falszowanej oliwy z oliwek
potrzebna jest zazwyczaj mniejsza probka, np. 0,1 g, ze wzgledu na wigksza absorbancje tych oliw.

5.3.  Jezeli jest to konieczne, przeprowadzi¢ korekte bazowa (220-290 nm) rozpuszczalnikiem w obu ogniwach
kwarcowych (prébka i material wzorcowy), a nastgpnie wypelni¢ ogniwo kwarcowe préobki badanym roztworem
i zmierzy¢ gesto$¢ optyczng przy 232, 268 lub 270 nm wzgledem rozpuszczalnika wzorcowego.

Zarejestrowane wartoci gesto$ci optycznej muszg miesciC si¢ w przedziale od 0,1 do 0,8 lub w przedziale
liniowosci spektrofotometru, ktéra nalezy zweryfikowac. Jezeli si¢ nie mieszcza, nalezy powtdrzy¢ pomiary,
stosujac odpowiednio silniejsze lub stabsze roztwory.

5.4. Po dokonaniu pomiaru absorbancji przy 268 lub 270 nm, zmierzy¢ absorbancje przy Amax, Amax+4 i Amax-4.
Uzyskanych wartosci absorbancji uzywa si¢ do okreslenia zmiennos$ci wlaSciwej gestosci optycznej (AK).

UWAGA: Mmax jest przyjmowane za 268 nm dla izooktanu uzywanego jako rozpuszczalnik i 270 nm dla
cykloheksanu.

6. PREZENTACJA WYNIKOW

6.1. Nalezy zarejestrowaé wlasciwe gestoSci optyczne (wspotezynniki ekstynkeji) dla réznych dlugosci fal, obliczajac je
w nastepujacy sposob:

o BA

cXs

gdzie:

KN = wlasciwa gesto$¢ optyczna przy dlugosci fali A;

EN = gesto$¢ optyczna zmierzona przy dlugodci fali A;

¢ = stezenie roztworu w g/100 ml;

s = droga optyczna ogniwa kwarcowego w cm;

z doktadnoscia do dwdch miejsc po przecinku.
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6.2. Zmienno$¢ wlasciwej gestosci optycznej (AK)

Zmienno$¢ wartosci bezwzglednej gestosci (AK) oblicza si¢ wedlug wzoru:

AK — ‘Km_(K)\m—4+K)\m+4>‘

2

gdzie Km oznacza wlaSciwa gesto$¢ optyczng przy dlugosci fali dla maksymalnej absorpcji 270 nm i 268 nm w
zaleznodci od zastosowanego rozpuszczalnika.

Wynik nalezy poda¢ z doktadnoscig do dwdch miejsc po przecinku.”
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ZAEACZNIK IV

ZALACZNIK X

OZNACZANIE ESTROW METYLOWYCH KWASOW TLUSZCZOWYCH METODA CHROMATOGRAFII
GAZOWEJ

1. ZAKRES

Niniejszy zalacznik zawiera wytyczne w zakresie oznaczania metodg chromatografii gazowej wolnych i zwigzanych
kwaséw tluszczowych w tluszczach i olejach roslinnych po ich przeksztalceniu na estry metylowe kwaséw
tluszczowych (FAME).

Zwigzane kwasy tluszczowe w formie triglicerydéw (TAG) oraz — w zaleznosci od metody estryfikacji — wolne kwasy
tluszczowe (FFA) sa przeksztalcane na estry metylowe kwaséw tluszczowych (FAME), ktére oznacza si¢ metoda
chromatografii gazowej na kolumnach kapilarnych.

Metoda opisana w niniejszym zalgczniku pozwala na oznaczanie FAME od C12 do C24, w tym estréw metylowych
kwasow tluszczowych nasyconych, cis- i trans-jednonienasyconych oraz cis- i trans-wielonienasyconych.

2. ZASADA

Do analizy ilosciowej FAME stosuje si¢ chromatografie gazowa (GC). FAME s3 przygotowywane zgodnie z czgscig A.
Nastepnie sa wstrzykiwane do dozownika i odparowywane. Rozdzial FAME przeprowadza si¢ w kolumnach
analitycznych o okreslonej polarnosci i dtugosci. Do wykrywania FAME stosuje si¢ detektor plomieniowo-jonizacyjny
(FID). Warunki badania okreslono w czgsci B.

W chromatografii gazowej FAME z uzyciem FID mozna uzy¢ wodoru lub helu jako gazu nosnego (faza ruchoma).
Wodor przyspiesza rozdzial i daje wyrazniejsze piki. Fazg stacjonarng jest mikroskopijna warstwa cienkiego filmu
cieczy naniesiona na obojetng powierzchnig z topionej krzemionki.

Podczas przejscia zwigzkéw lotnych poddawanych analizie przez kolumne kapilarng nastepuje ich oddzialywanie z
faza stacjonarng pokrywajaca wewnetrzng powierzchni¢ kolumny. W wyniku réznych oddzialywan réznych
zwigzkow elucja ma miejsce w roéznym czasie — jest to tak zwany czas retencji zwigzku chemicznego przy danym
zbiorze parametréw analitycznych. Poréwnanie czaséw retencji stuzy identyfikacji réznych zwigzkéw chemicznych.

CZESC A
PRZYGOTOWANIE ESTROW METYLOWYCH KWASOW TLUSZCZOWYCH Z OLIWY Z OLIWEK ORAZ OLIWY Z
WYTLOCZYN Z OLIWEK
1. ZAKRES

W niniejszej czesci opisano przygotowanie estréw metylowych kwasow tluszczowych. Zawarto w niej metody
przygotowania estréw metylowych kwasow tluszczowych z oliw z oliwek oraz z oliw z wytloczyn z oliwek.

2. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Przygotowanie estrow metylowych kwaséw tluszczowych z oliw z oliwek oraz z oliw z wytloczyn z oliwek
przeprowadza si¢ w drodze transestryfikacji roztworem metanolowym wodorotlenku potasu w temperaturze
pokojowej. Konieczno$¢ oczyszczania probki przed transestryfikacja zalezy od zawartoSci wolnych kwasow
tluszczowych w probee oraz od oznaczanych parametréw analitycznych; metode mozna wybra¢ zgodnie z
nastepujaca tabela:

Kategoria oliwy Metoda

Oliwa z oliwek z pierwszego tloczenia, o kwasowosci | 1. Kwasy thuszczowe

<20% 2. Kwasy tluszczowe trans
Rafinowana oliwa z oliwek 3. §§§N42 (po oczyszczeniu zelem krzemionkowym

Oliwa z oliwek zlozona z rafinowanej oliwy z oliwek i
oliwy z oliwek z pierwszego tfoczenia
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Kategoria oliwy Metoda
Rafinowana oliwa z wytloczyn z oliwek
Oliwa z wytloczyn z oliwek
Oliwa z oliwek z pierwszego tloczenia, o kwasowosci | 1. Kwasy tluszczowe (po oczyszczeniu zelem krze-
>20% mionkowym SPE)
Surowa oliwa z wytloczyn z oliwek 2. Kwasy tluszczowe trans (po oczyszczeniu zelem
krzemionkowym SPE)
3. AECN42 (po oczyszczeniu zelem krzemionkowym
SPE)

3. METODOLOGIA

3.1.  Transestryfikacja roztworem metanolowym wodorotlenku potasu w temperaturze pokojowej

3.1.1.  Zasada
Estry metylowe powstaja w wyniku transestryfikacji roztworem metanolowym wodorotlenku potasu na etapie
posrednim przed zmydlaniem.

3.1.2.  Odczynniki

3.1.2.1. Metanol o zawarto$ci wody nieprzekraczajacej 0,5 % (m/m).

3.1.2.2. Heksan, jako$¢ chromatograficzna.

3.1.2.3. Heptan, jako$¢ chromatograficzna.

3.1.2.4. Eter dietylowy do analizy, stabilizowany.

3.1.2.5. Aceton, jako$¢ chromatograficzna.

3.1.2.6. Rozpuszczalnik elucyjny do oczyszczania oliwy metodg chromatografii kolumnowej/SPE, w mieszaninie
heksanu z eterem dietylowym 87/13 (v/v).

3.1.2.7. Wodorotlenek potasu, roztwér metanolowy ok. 2M: rozpusci¢ 11,2 g wodorotlenku potasu w 100 ml
metanolu.

3.1.2.8. Wkiady z zelem krzemionkowym, 1 g (6 ml), do ekstrakcji do fazy stalej.

3.1.3.  Aparatura

3.1.3.1. Probowki zakrecane (objeto$¢ 5 ml), zakretka z uszczelka PTFE.

3.1.3.2. Pipety miarowe lub automatyczne, 2 ml i 0,2 ml.

3.1.4.  Oczyszczanie probek oliwy

W razie potrzeby probki mozna oczysci¢ przez przepuszczenie oliwy przez wklad z zelem krzemionkowym do
ekstrakcji do fazy stalej. Wklad z zelem krzemionkowym (3.1.2.8) umieszcza si¢ w elucyjnej aparaturze
prozniowej i przemywa si¢ 6 ml heksanu (3.1.2.2); przemywanie odbywa si¢ bez prézni. Nastepnie do kolumny
podaje si¢ roztwor oliwy (okoto 0,12 g) w 0,5 ml heksanu (3.1.2.2). Roztwér przepuszcza si¢ przez kolumneg, a
nastepnie poddaje elucji mieszaning 10 ml heksanu/eteru dietylowego (87:13 v/[v) (3.1.2.6). Wszystkie eluaty sa
homogenizowane i dzielone na dwie podobne objetosci. Podwielokrotno$¢ odparowuje si¢ do suchosci w
wyparce obrotowej pod zmniejszonym ci$nieniem w temperaturze pokojowej. Pozostalo$¢ rozpuszcza sig
w 1 ml heptanu i roztwor jest gotowy do analizy kwasow tluszczowych metoda chromatografii gazowej. Druga
podwielokrotno$¢ odparowuje si¢, a pozostalo$¢ rozpuszcza si¢ w 1 ml acetonu do analizy triglicerydéw
metoda wysokosprawnej chromatografii cieczowej (HPLC), jesli jest to konieczne.
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3.1.5.  Procedura

W zakrecanej probéwce o pojemnosci 5 ml (3.1.3.1) odwazy¢é ok. 0,1 g probki oliwy. Dodaé 2 ml
heptanu (3.1.2.2) i wstrzasngc. Dodac 0,2 ml roztworu metanolowego wodorotlenku potasu (3.1.2.7), zamknaé
nakretkg z uszczelkg PTFE, zacisng nakretke i wstrzasaé energicznie przez 30 sekund. Pozostawi¢ do rozwar-
stwienia, az gbrna warstwa roztworu stanie si¢ klarowna. Dekantowaé gorng warstwe zawierajacg estry
metylowe. Roztwor heptanu jest gotowy do wstrzykniecia do chromatografu gazowego. Zaleca si¢ przecho-
wywanie roztworu w chlodziarce do czasu analizy metoda chromatografii gazowej. Nie zaleca si¢ przecho-
wywania roztworu dluzej niz przez 12 godzin.

CZESC B
ANALIZA ESTROW METYLOWYCH KWASOW TLUSZCZOWYCH METODA CHROMATOGRAFII GAZOWE]

1. ZAKRES

Niniejsza czg$¢ zawiera ogdlne wytyczne stosowania chromatografii gazowej na kolumnach kapilarnych do
oznaczania skladu jakosSciowego i iloSciowego mieszaniny estrow metylowych kwaséw tluszczowych
uzyskanych zgodnie z metoda okreslong w czesci A.

Niniejsza cz¢$¢ nie stosuje si¢ do spolimeryzowanych kwaséw tluszczowych.

2. ODCZYNNIKI
2.1 Gaz no$ny
Gaz obojetny (hel lub wodér) dokladnie osuszony i zawierajacy mniej niz 10 mg/kg tlenu.

Uwaga 1: Wodér moze dwukrotnie przyspieszy¢ analize, ale stwarza zagrozenie. Istnieja jednak urzadzenia
zabezpieczajace.

2.2, Gazy pomocnicze
2.2.1. Woddr (czysto$¢ = 99,9 %) niezawierajacy zanieczyszczen organicznych.
2.2.2.  Powietrze lub tlen niezawierajace zanieczyszczen organicznych.

2.2.3.  Azot (czystos¢ > 99 %).

2.3. Produkty wzorcowania

Mieszanina estrow metylowych czystych kwaséw thuszczowych lub estréw metylowych substancji thuszczowej o
znanym skladzie, o ile to mozliwe jak najbardziej zblizonym do skladu substangji tluszczowej poddawanej
analizie. Izomery cis i trans, oktadekanowe, oktadekadienowe i oktadekatrienowe estréw metylowych sg
przydatne w identyfikacji izomeréw trans kwasoéw nienasyconych.

Nalezy przedsigwzia¢ wszelkie Srodki ostroznosci, aby zapobiec utlenieniu kwaséw tluszczowych wielonienasy-
conych.

3. APARATURA

Podane zalecenia dotycza powszechnie stosowanego sprzetu do chromatografii gazowej z wykorzystaniem
kolumn kapilarnych i detektora plomieniowo-jonizacyjnego.

3.1. Chromatograf gazowy

Chromatograf gazowy sklada si¢ z nastepujacych elementéw:
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3.1.1.  System dozowania

Nalezy korzystal z systemu dozowania z kolumnami kapilarnymi, przy czym system ten powinien by¢ tak
skonstruowany, aby mozna bylo go uzywad z takimi kolumnami. Moze to by¢ dozownik z rozdzialem
strumienia lub dozownik typu on-column bez rozdzialu strumienia.

3.1.2.  Piec

Piec musi by¢ w stanie nagrza¢ kolumne kapilarng do temperatury co najmniej 260 °C i utrzyma¢ pozadang
temperature z dokladnoscia do 0,1 °C. Ten drugi wymog jest szczegdlnie istotny w przypadku uzycia rurki z
topionej krzemionki.

Stosowanie urzadzenia wyposazonego w programator temperatury jest zalecane we wszystkich przypadkach, w
szczegllnosci w przypadku kwaséw tluszczowych o liczbie atoméw wegla mniejszej niz 16.

3.1.3.  Kolumna kapilarna

3.1.3.1. Rurka z materialu obojetnego w stosunku do badanych substancji (na ogét ze szkla lub topionej krzemionki).
Wewnetrzna Srednica musi miesci¢ si¢ w przedziale 0,20-0,32 mm. Powierzchnia wewnatrz musi by¢ poddana
odpowiedniej obrébce (np. przygotowanie powierzchni, dezaktywacja) przed nalozeniem warstwy fazy
stacjonarnej. Dlugo$¢ 60 m jest wystarczajaca dla kwaséw tluszczowych oraz izomerdw cis i trans kwasow
tluszczowych.

3.1.3.2. Odpowiednie sa kolumny z fazg sieciowanych polisiloksanéw polarnych (cyjanopropylosilikon).

Uwaga 2: Istnieje ryzyko, ze polisiloksany polarne moga spowodowaé trudnosci przy okreslaniu i rozdzielaniu
kwasu linolenowego i kwaséw C20.

Warstwy powinny by¢ cienkie, tj. 0,1-0,2 pm.

3.1.3.3. Montaz i kondycjonowanie kolumny

Nalezy przestrzega normalnych Srodkéw ostroznosci obowigzujacych przy czynnosciach montazu kolumn
kapilarnych, takich jak umieszczenie kolumny w piecu (podloze), dobér i montaz polaczen (szczelnosd),
rozmieszczenie koicowek kolumny w dozowniku i detektorze (zmniejszenie martwych przestrzeni). Umiesci¢
kolumne pod strumieniem gazu no$nego (na przyklad o ci$nieniu 0,3 bara (30 kPa) dla kolumny o dtugosci
25 m i $rednicy wewnetrznej 0,3 mm).

Kondycjonowal kolumne, programujac wzrost temperatury pieca na 3 °C/min od poziomu temperatury
otoczenia az do temperatury nizszej o 10 °C od granicznej warto$ci temperatury, w ktorej nastepuje rozpad
fazy stacjonarnej. Utrzymywal te temperatur¢ pieca przez jedng godzing do momentu stabilizacji linii
podstawowej. Obnizy¢ temperature do 180 °C, aby kontynuowa¢ prace w warunkach stalej temperatury.

Uwaga 3: Odpowiednio prekondycjonowane kolumny sg dostepne w handlu.

3.1.4.  Detektor ptomieniowo-jonizacyjny i konwerter-wzmacniacz

3.2. Strzykawka

Strzykawka musi mie¢ maksymalng pojemnos¢ 10 pl i by¢ wyskalowana co 0,1 pl.

3.3. System odbioru danych

System odbioru danych, polaczony bezposrednio z detektorami i uzywany wraz z oprogramowaniem
odpowiednim do integracji i normalizacji piku.
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4. PROCEDURA
Szczegdlowe zasady postgpowania podane w pkt. 4.1-4.3 odnoszg si¢ do stosowania detektora plomieniowo-
jonizacyjnego.

4.1.  Warunki badania

4.1.1.  Dobér optymalnych warunkéw pracy dla kolumn kapilarnych
W zwigzku ze sprawnoscia i droznoscia kolumn kapilarnych rozdzielanie sktadnikéw i czas trwania analizy
zaleza w bardzo duzym stopniu od natgzenia przeplywu gazu nosnego w kolumnie. Konieczne bedzie zatem
dokonanie optymalizacji warunkéw pracy przez dostosowanie tego parametru (lub spadku ci$nienia na wlocie
kolumny) w zaleznosci od tego, czy celem jest poprawa rozdzielania czy przyspieszenie analizy.
Ponizsze warunki okazaly si¢ odpowiednie do rozdzialu FAME (C,-C,,). Przykladowe chromatogramy sa
zamieszczone w dodatku B:
Temperatura dozownika: 250 °C
Temperatura detektora: 250 °C
Temperatura pieca: 165 °C (8 min) do 210 °C przy 2 °C/min
Gaz noény wodor: ci$nienie na wlocie kolumny, 179 kPa
Przeplyw lacznie: 154,0 ml/min;
Stosunek strumienia dzielonego: 1:100
Dozowana objetos¢: 1l

4.1.2.  Okreslanie rozdzielczosci (zob. dodatek A)

Obliczy¢ rozdzielczos¢ R dwéch sasiednich pikow I i 11, stosujac wzor:
R =2 x(dg—dg)lo, + ogy) lub R =2 x ((t,, - t,)/(©, + ©y) (USP) (United States Pharmacopeia),
lub

R = 1,18 x ((t,;) — t;p)/(@g 50 + ©g50)) (EP, BP, JP, DAB), (JP (Japanese Pharmacopeia), EP (Pharmacopée
Européenne), BP (British Pharmacopeia))

gdzie:

d,(, to odlegtos¢ retencji piku I;

d,y to odlegtos¢ retencji piku II;

t to czas retencji piku I;

t. to czas retencji piku II;

@, to szeroko$¢ piku I przy podstawie;

oy to szerokos¢ piku I przy podstawie;

0, 5 to szeroko$¢ piku danego zwigzku w potowie wysokosci piku;

Jezeli o, ~ o, nalezy obliczy¢ R, korzystajac z nastepujacych wzoréw:

R = (dy —dy)]o = (dy — dy)/40

r(ll) r(ll)
gdzie:

o to odchylenie standardowe (zob. dodatek A, rys. 1).
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Jezeli odlegtos¢ dr pomiedzy dwoma pikami d,y, — d,, jest réwna 40, wéwczas wspotczynnik rozdzielczosci
R=1.

Jezeli dwa piki nie sg calkowicie oddzielone, styczne do punktéw przegiecia tych dwoch pikéw przecinaja si¢ w
punkcie C. Aby oddzieli¢ catkowicie te dwa piki, odlegtos¢ migedzy nimi musi by¢ réwna:

.y — dyy = 6 0 skad R = 1,5 (zob. dodatek A, rys. 3).
5. PREZENTACJA WYNIKOW
5.1.  Analiza jakoSciowa

Nalezy okresli¢ piki estrow metylowych proby z chromatogramu w dodatku B, rys. 1 w razie potrzeby przez
interpolacje lub przez poréwnanie z pikami mieszanin wzorcowych estréw metylowych (jak okreslono w
pkt 2.3).

5.2. Analiza ilo$ciowa
5.2.1.  Oznaczanie sktadu

Nalezy obliczy¢ utamek masowy w, poszczeg6lnych estréw metylowych kwaséw tluszczowych, wyrazony jako
warto$¢ procentowa masy estréw metylowych, w nastepujacy sposéb:

5.2.2.  Metoda obliczania
5.2.2.1. Przypadek ogdlny

Obliczy¢ zawarto$¢ danego skladnika i, wyrazona jako warto$¢ procentowa masy estréw metylowych,
okreslajgc warto$¢ procentowyg powierzchni odpowiedniego piku do sumy powierzchni wszystkich pikéw,
stosujac wzor:

w, = (A[ZA) x 100
gdzie:
A, to powierzchnia pod pikiem danego estru metylowego kwasu tluszczowego i;
TA to suma powierzchni pod wszystkimi pikami dla wszystkich estréw metylowych kwaséw tluszczowych.

Wyniki podaje si¢ z doktadnoscig do dwdch miejsc po przecinku.

Uwaga 4: Dla tluszczéw i olejow, ulamek masowy estréw metylowych kwasow tluszczowych jest réwny
utamkowi masowemu w przypadku triglicerydow w gramach na 100 g. W przypadkach, gdy takie
zaloZenie jest niedopuszczalne, zob. pkt. 5.2.2.2.

5.2.2.2. Stosowanie wspolczynnikéw korygujacych

W niektorych przypadkach, na przyklad w obecnosci kwasoéw ttuszczowych o liczbie atoméw wegla mniejszej
niz osiem lub kwaséw z grupami drugorzedowymi, powierzchnie koryguje si¢ odpowiednimi wspélczynnikami
korygujacymi (Fci). Wspolczynniki te ustala si¢ dla kazdego instrumentu. W tym celu nalezy uzywaé
odpowiednich materialéw wzorcowych z certyfikowang zawartoscig kwasow tluszczowych w odpowiednim
zakresie.

Uwaga 5: Wspodlezynniki korygujace nie sa identyczne z teoretycznymi wspolczynnikami korygujacymi FID,

ktére podano w dodatku A, poniewaz obejmujg one réwniez wydajno$¢ systemu dozowania itp.
Jednakze w przypadku wigkszych réznic, nalezy sprawdzi¢ dzialanie catego systemu.

Dla tej mieszaniny wzorcowej utamek masowy FAME i oblicza si¢ zgodnie ze wzorem:
w, = (m, [Sm) x 100

gdzie:

m; to masa FAME i w mieszaninie wzorcowej;

Em to suma mas roznych skladnikéw jako FAME w mieszaninie wzorcowe;j.
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Na podstawie chromatogramu mieszaniny wzorcowej, nalezy obliczy¢ warto§¢ procentowg wedtug powierzchni
dla FAME i w nastepujacy sposéb:

w, = (A/ZA) x 100
gdzie:
A, to powierzchnia FAME i w mieszaninie wzorcowej;
TA to suma wszystkich powierzchni wszystkich FAME w mieszaninie wzorcowej.
Wspdlezynnik korygujacy F. wynosi wowczas
F. = (m; x TA)/(A,/Em)

Dla probki ulamek masowy kazdego FAME i wynosi:

w, = (F x Ai)/2 (F < A)

Wyniki podaje si¢ z doktadnoscig do dwdch miejsc po przecinku.

Uwaga 6: Obliczona warto$¢ odpowiada wartosci procentowej masy kazdego kwasu tluszczowego obliczonej
jako zawarto$¢ triglicerydéw w 100 g tluszczu.

5.2.2.3. Stosowanie wzorca wewnetrznego

W niektorych analizach (na przyklad wéwczas, gdy nie wszystkie kwasy tluszczowe sa oznaczane ilosciowo i
obok kwasow C16 i C18 wystepuja kwasy C4 i C6, lub gdy zachodzi konieczno$¢ oznaczenia bezwzglednej
ilosci kwasow tluszczowych w probee), niezbedne jest zastosowanie wzorca wewnetrznego. Stosowane sa
czesto kwasy tluszczowe z 5, 15 lub 17 atomami wegla. Nalezy wyznaczy¢ wspdlezynnik korygujacy
wewnetrznego wzorca (jezeli zachodzi taka potrzeba).

Procentowy udzial masy skladnika i wyrazony jako estry metylowe jest okreslany wzorem:
w,_ (m x F, x A)[(m x Fg x Ay

gdzie:

A, to powierzchnia FAME i;

A to powierzchnia wzorca wewnetrznego;

F, to wspolczynnik korygujacy kwasu tluszczowego i, wyrazony jako FAME;

F,, to wspotezynnik korygujacy wzorca wewnetrznego;

m to masa nawazki, w miligramach;

my to masa wzorca wewnetrznego, w miligramach;

Wyniki podaje si¢ z dokladnoscig do dwdch miejsc po przecinku.

6. SPRAWOZDANIE Z BADANIA

Sprawozdanie z badania musi okresla¢ metody zastosowane do przygotowania estrow metylowych i do analizy
za pomocyg chromatografii gazowej. Musi takze ujmowal wszystkie dane operacyjne niesprecyzowane w
niniejszej metodzie normatywnej lub uznane za fakultatywne, facznie z danymi dotyczacymi incydentéw, ktére

mogly wplynaé na wyniki.

W sprawozdaniu z badania podaje si¢ wszystkie informacje konieczne do pelnej identyfikacji probki.

7. PRECYZJA
7.1.  Wyniki badania migdzylaboratoryjnego

Szczegdlowe dane odnoénie do badania miedzylaboratoryjnego dotyczacego precyzji metody podano w
zalgczniku C do normy IOC|T.20/Doc. No 33. Wartosci uzyskane w tym badaniu migdzylaboratoryjnym nie
moga mie¢ zastosowania do zakresow stezen i matryc innych niz podane.



L 266/42 Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej 13.10.2015

7.2. Powtarzalno$é¢

Roznica bezwzgledna migdzy dwoma niezaleznymi wynikami oddzielnych badan uzyskanymi przy uzyciu tej
samej metody i materialu badanego, w tym samym laboratorium, przez tego samego operatora, na tym samym
sprzecie 1 w zblizonym czasie, nie moze by¢ w wiecej niz 5 % przypadkéw wigksza od »r« podanego w
tabelach 1-14 w zalaczniku C do normy I0C/T.20/Doc. No 33.

7.3. Odtwarzalno$¢

Roéznica bezwzgledna miedzy dwoma wynikami oddzielnych badan uzyskanymi przy uzyciu tej samej metody i
materiatlu badanego, w réznych laboratoriach, przez réznych operatoréw korzystajacych z réznego sprzetu, nie
moze by¢ w wiecej niz 5 % przypadkéw wigksza od »R« podanego w tabelach 1-14 w zalaczniku C do normy
I0C|T.20/Doc. No 33.
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Dodatek A

Rysunek 1

=0,48L
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0, 5 — szeroko$¢ w polowie wysokosci trojkata (ABC) i b — szeroko$¢ w polowie wysokosci tréjkata (NPM).
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Dodatek B

Rysunek 1

Chromatogram gazowy otrzymany po metylacji na zimno z oliwy z wytloczyn z oliwek
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Piki chromatograficzne odpowiadaja estrom metylowym i etylowym, o ile nie wskazano inaczej.”
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ZALACZNIK V

W zalaczniku XII do rozporzadzenia (EWG) nr 2568/91 wprowadza si¢ nastepujace zmiany:
1) pkt 1 otrzymuje brzmienie:

»1. CEL I ZAKRES

Celem miedzynarodowej metody opisanej w niniejszym zalaczniku jest okreslenie procedury oceny organo-
leptycznych cech charakterystycznych oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia w rozumieniu pkt 1 w
czesci VI zalgcznika VII do rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) nr 1308/2013 (*) oraz
ustanowienie metody jej klasyfikacji w oparciu o wspomniane cechy charakterystyczne. Metoda ta zawiera
réwniez wskazania w zakresie niecobowigzkowego etykietowania.

Opisywana metoda ma zastosowanie jedynie do oliw z oliwek z pierwszego tloczenia oraz do klasyfikacji lub
etykietowania takich rodzajéw oliwy, uwzgledniajac intensywnos$¢ dostrzezonych wad oraz owocowosci,

okreslang przez grupe wybranych, przeszkolonych i nadzorowanych degustatoréw tworzacych zespot.

Normy IOC wymienione w niniejszym zalgczniku stosowane sg w ich najnowszej dostepnej wersji.

(*) Rozporzadzenie Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) nr 1308/2013 z dnia 17 grudnia 2013 r. ustana-
wiajgce wsp6lng organizacje rynkéw produktéw rolnych oraz uchylajace rozporzadzenia Rady (EWG)
nr 922/72, (EWG) nr 234/79, (WE) nr 1037/2001 i (WE) nr 1234/2007 (Dz.U. L 347 z 20.12.2013,

s. 671).;

2) pkt 3.2, 3.3 i 3.4 otrzymuja brzmienie:

,3.1.1. Pozostate cechy negatywne

Zapach gotowa-  charakterystyczny zapach oliwy spowodowany nadmiernym lub dlugotrwalym podgrzewa-
nia lub spale- niem podczas przetwarzania, w szczegélnosci podczas termougniatania masy, jezeli proces
nizny ten prowadzony jest w niewlasciwych warunkach termicznych.

Zapach siana i
drewna

Szorstkie wraze-
nie

Zapach smaru

charakterystyczny zapach niektérych rodzajéw oliwy wyprodukowanych z wysuszonych
oliwek.

charakterystyczne wrazenie, jakie daja niektdre rodzaje starszej oliwy, ktérych degustacja
pozostawia w ustach uczucie gestosci i maziowatosci.

zapach oliwy przypominajacy zapach oleju napedowego, smaru lub oleju mineralnego.

Zapach wody zapach, ktérego oliwa nabrala na skutek dlugotrwatego kontaktu z woda pochodzenia ro-
pochodzenia ro-  §linnego, ktdra przeszla proces fermentagji.
Slinnego

Smak solanki

Metaliczny

Zapach ostnicy

smak oliwy pozyskanej z oliwek zakonserwowanych w solance.

smak lub zapach przypominajacy metal. Jest charakterystyczny dla oliwy, kt6ra miala dhu-
gotrwaly kontakt z powierzchniami metalicznymi w trakcie rozdrabniania, ugniatania, wy-
ciskania lub przechowywania.

charakterystyczny zapach oliwy uzyskanej z oliwek wyciskanych przy pomocy nowych mat
wykonanych z ostnicy. Zapach ten moze r6zni¢ si¢ w zaleznosci od tego, czy maty te wy-
konane sg ze Swiezej, czy z suchej ostnicy.

Zapach robaczy-  zapach oliwy uzyskanej z oliwek silnie zaatakowanych przez larwy muszki oliwnej (Bactro-

wych owocéw cera oleae).

Smak ogdrka smak oliwy powstajacy w wyniku zbyt dlugiego przechowywania w zamknietym herme-
tycznie opakowaniu, w szczegdélnosci w pojemnikach z blachy cynowanej, przypisywany
powstawaniu 2,6-nonadienalu.

3.2.  Cechy pozytywne

Owocowy charakterystyczny dla oliwy ogét doznan wechowych, zaleznych od odmiany oliwek, wlas-
ciwych dla oliwy z oliwek uzyskanej ze zdrowych i $wiezych oliwek, dojrzatych lub niedoj-
rzalych. Doznania te odbierane sg bezposrednio lub poprzez jame¢ nosowo-gardlows.

Gorzki charakterystyczny, podstawowy smak oliwy uzyskanej z oliwek zielonych lub bedacych na
etapie dojrzewania. Wyczuwalny jest za pomocg brodawek okolonych ukladajacych si¢ w
tylnej czesci jezyka w ksztalt litery V.

Ostry wrazenie szczypania charakterystyczne dla rodzajéw oliwy produkowanych na poczatku

roku posadzenia, w szczeg6lnosci z oliwek jeszcze niedojrzalych. Wrazenie to daje si¢ od-
czué w calej jamie ustnej, a w szczegdlnosci w gardle.
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3.3.  Nieobowigzkowa terminologia stosowana do celéw etykietowania

Na zgdanie kierownik zespotu degustatoréw moze potwierdzié, ze oceniane oliwy sa zgodne z definicjami i
przedzialami odpowiadajagcymi nastgpujacym okre$leniom i przymiotnikom, w zaleznosci od stopnia
intensywnosci i percepcji 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 $redni 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 ogét doznan wechowych, zaleznych od odmiany oliwek, wlas-
ciwych dla oliwy z oliwek uzyskanej ze zdrowych i $wiezych oliwek, niezdominowanej za-
pachem ani zielonych, ani dojrzalych oliwek. Doznania te odbierane sg bezposrednio lub
poprzez jame nosowo-gardiows.

Owoc niedojrzaly ~ charakterystyczny dla oliwy ogdét doznan wechowych przypominajacych zapach niedojrza-
tych owocédw, zaleznych od odmiany oliwek i wlasciwych dla oliwy z oliwek uzyskanej z
zielonych, zdrowych i $wiezych oliwek. Doznania te odbierane sg bezposrednio lub po-
przez jame nosowo-gardlows.

Owoc dojrzaly  charakterystyczny dla oliwy og6t doznan wechowych przypominajacych zapach dojrzatych
owocéw, zaleznych od odmiany oliwek, wlasciwych dla oliwy z oliwek uzyskanej ze zdro-
wych i $wiezych oliwek. Doznania te odbierane s bezposrednio lub poprzez jam¢ nosowo-

gardlowa.
Oliwa zréwno-  oliwa, ktéra nie wykazuje braku réwnowagi, co oznacza wrazenie wechowo-smakowe i do-
wazona tykowe, w ktérym mediana goryczy lub ostrego smaku jest o dwa punkty wyzsza od me-

diany owocowego smaku/zapachu.

Oliwa tagodna  oliwa, w odniesieniu do ktdrej mediana goryczy i ostrego smaku jest nizsza lub réwna 2.”;

3) w pkt 7 dodaje si¢ nastepujacy punkt po pkt 7.1:
,7.1.1. Zastepca kierownika zespotu

Kierownik zespolu degustatoréw moze, w uzasadnionych przypadkach, by¢ zastepowany przez zastgpce
kierownika zespotu, ktéry moze zastgpowal go w obowiazkach zwigzanych z przeprowadzaniem badan.
Zastgpca musi mie¢ wszystkie niezbedne umiejetnosci wymagane od kierownika zespotu.”;

4) pkt 7.2 otrzymuje brzmienie:

»/.2  Degustatorzy

Osoby pelnigce funkcje degustatoréw w ocenie organoleptycznych wilasciwosci oliwy z oliwek wykonujg
swoje zadania dobrowolnie. Zaleca si¢ zatem kandydatom skladanie wnioskéw w formie pisemnej. Kandydaci
sa wybierani, szkoleni i nadzorowani przez kierownika zespolu, z uwzglednieniem ich umiejg¢tnosci w
zakresie rozrézniania podobnych prébek; nalezy pamigtaé, ze ich dokladno$¢ ulegnie poprawie dzigki
szkoleniom.

Degustatorzy muszg zachowywal si¢ jak prawdziwi obserwatorzy sensoryczni, odkladajac na bok swoje
osobiste gusty i przedstawiajac jedynie wrazenia, jakie odbieraja. W zwigzku z tym musza zawsze pracowacd
w ciszy, w sposob nierestrykcyjny i bez poSpiechu, w pelni skupiajac swoja sensoryczng uwage na
poddawanej degustacji probce.

Kazde badanie wymaga obecnoici 8-12 degustatoréw, warto jest jednak mie¢ kilku dodatkowych
degustator6w w rezerwie, w razie potrzeby zastgpienia nieobecnych degustatoréw.”;

5) pkt 9.3 otrzymuje brzmienie:

,9.3.  Wykorzystanie danych przez kierownikéw zespolu degustatoréw

Kierownik zespolu zbiera formularze wypelnione przez kazdego z degustatoréw i dokonuje przegladu stopni
intensywnosci przypisanych do réznych cech. W przypadku stwierdzenia jakiejkolwiek nieprawidlowosci
kierownicy zwracaja si¢ do degustatora z prosbg o wprowadzanie poprawek w jego formularzu oceny oraz,
w razie potrzeby, o powtdrzenie badania.
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Kierownik zespolu wprowadza dane z oceny dostarczone przez kazdego z degustatoréw do programu
komputerowego, 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. Zob. pkt 9.4 i dodatek do
niniejszego zalacznika. Wprowadzenie danych dotyczacych jednej probki odbywa si¢ przy pomocy matrycy
skladajacej sie z 9 kolumn odpowiadajacych 9 cechom sensorycznym i n linjjek odpowiadajacych liczbie n
cztonkéw zespotu.

Jezeli co najmniej 50 % czlonkéw zespolu odbierze dang ceche¢ negatywna i odnotuje ja w rubryce »inne,
kierownik zespolu oblicza mediang takiej wady i otrzymuje odpowiednia klasyfikacje.

Warto$¢ odpornego wspétczynnika zmiennosci okreslajacego klasyfikacje (wada, ktorej cecha jest najwigksza
intensywno$¢, i owocowy charakter) musi by¢ nizsza lub réwna 20 %.

W przeciwnym wypadku kierownik zespolu musi powtérzy¢ oceng danej prébki, przeprowadzajac druga
degustacje.

W przypadku czestego wystepowania takiej sytuacji zaleca sig, aby kierownik zespotu przeprowadzit wér6d
degustatoréw dodatkowe szczegblowe szkolenie (IOC|T.20/Doc. No 14, § 5) oraz aby skorzystal ze
wskaznika powtarzalnosci i wskaznika odchylen w celu sprawdzenia efektywnosci zespotu (I0C/T.20/Doc.
No 14, § 6).”;

6) pkt 9.4 otrzymuje brzmienie:
,9.4.  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 najwigksza
intensywnoscig. Mediana wad i mediana charakteru owocowego przedstawiane sg z dokladnoscig do jednego
miejsca po przecinku.

Klasyfikacji oliwy dokonuje si¢ poprzez poréwnanie wartoéci mediany wad i mediany charakteru owocowego
z przedstawionymi ponizej przedzialami odniesienia. Poniewaz przy ustalaniu pozioméw przedzialéw
uwzgledniono blagd metody, uznaje si¢, 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 O.

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.

W przypadku analiz przeprowadzonych w ramach kontroli zgodnosci przeprowadza si¢ jeden test. W
przypadku sprzeczno$ci ocen kierownik zespolu musi zorganizowal przeprowadzenie dwoch ocen w
réznych sesjach; mediang cech oblicza si¢ na podstawie wszystkich danych z formularzy dla obu testow.”;
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7) rysunek 1 zastepuje si¢ nastepujgcym rysunkiem:
JRysunek 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:

Metaliczny [] Zapach siana [] Zapach robaczywych owocéw [] Szorstkie wraze-
nie ]

Cecha: Smak solanki [] Zapach gotowania lub spalenizny [] Zapach wody pochodzenia
ro$linnego []

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

Intensywno$¢ percepcji cech pozytywnych

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

Uwagi:”.
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ZALACZNIK VI

W zalaczniku XIX do rozporzadzenia (EWG) nr 2568/91 wprowadza si¢ nastepujace zmiany:
1) tytul otrzymuje brzmienie:

~OZNACZANIE ZAWARTOSCI ALKOHOLI ALIFATYCZNYCH I TRITERPENOWYCH METODA CHROMATOGRAHI
GAZOWE] NA KOLUMNACH KAPILARNYCH”;

2) pkt 1 otrzymuje brzmienie:
»1. PRZEDMIOT

Niniejszy zalacznik opisuje metode oznaczania zawarto$ci alkoholi alifatycznych i triterpenowych w olejach i
tluszczach.”;

3) pkt 4.11 otrzymuje brzmienie:

,4.11. Roztwor wzorcowy stosowany w chromatografii cienkowarstwowej: Alkohole (C,,-C,s) w chloroformie o
stezeniu 0,5 % lub frakcja alkoholi uzyskana zgodnie z pkt 5.2 z substancji niezmydlajacej si¢ w oliwie z
wytloczyn oliwek.”;

4) pkt 5.2.5 i 5.2.6 otrzymujg brzmienie:

,5.2.5. Spryskaé plytke lekko i réwnomiernie roztworem 2',7'-dichlorofluoresceiny, gdy plytka jest obserwowana w
$wietle ultrafioletowym. Pasmo alkoholi alifatycznych mozna zidentyfikowaé przez przyréwnanie go do
plamy uzyskanej z roztworu wzorcowego: zaznaczy¢ granice pasma czarnym oféwkiem; obrysowaé pasmo
alkoholi alifatycznych i pasmo bezposrednio nad nim, ktére jest pasmem alkoholi terpenowych (uwaga 4).

Uwaga 4: Pasma alkoholi alifatycznych i alkoholi terpenowych musza by zgrupowane w zwigzku z
ewentualng migracja alkoholi alifatycznych do pasma alkoholi triterpenowych. Przyklad rozdzialu
w TLC podano na rysunku 1 w dodatku.

5.2.6. Nalezy zdrapal zel krzemionkowy umieszczony na zaznaczonym obszarze za pomocg metalowej szpatulki.
Usuniety i dokladnie rozdrobniony material przenies¢ do lejka do saczenia (3.7). Doda¢ 10 ml goracego
chloroformu, ostroznie wymiesza¢ za pomocg metalowej szpatulki i przefiltrowaé w prézni, zbierajac filtrat
do kolby stozkowej (3.8) polaczonej z lejkiem do s3czenia.

Zel krzemionkowy znajdujgcy si¢ w kolbie nalezy przemy¢ trzykrotnie eterem etylowym (ok. 10 ml
kazdorazowo), a filtrat zebra¢ do tej samej kolby polaczonej z lejkiem. Filtrat odparowaé do objetosci 4-5 ml
i pozostaly roztwér przela¢ do uprzednio odwazonej probéwki o pojemnosci 10 ml (3.9); odparowaé do
sucha przez lekkie podgrzewanie w slabym strumieniu azotu; pozostalo$¢ rozcieficzy¢ ponownie kilkoma
kroplami acetonu, ponownie odparowaé do sucha, a nastgpnie umiesci¢ w piecu w temperaturze 105 °C na
okolo 10 minut; wyja¢, schtodzi¢ w eksykatorze i zwazy¢.

Pozostalo$¢ w probéwee sklada sig z frakeji alkoholowej.”;
5) pkt 5.4.4 otrzymuje brzmienie:
,5.4.4. Wyznaczanie pikéw.

Poszczeg6lne piki wyznacza si¢ w oparciu o czas retencji i poréwnanie ze standardowa mieszaning TMSE
poddawang analizie w tych samych warunkach.

Przyklady chromatogramu frakcji alkoholowej rafinowanej oliwy z oliwek przedstawiono na rysunkach 2 i 3
w dodatku.”;
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6) dodatek otrzymuje brzmienie:

Przyklad rozdzialu w TLC i przyklady chromatograméw

,Dodatek

Rysunek 1

Plytka do chromatografii cienkowarstwowej dla nieulegajacej zmydleniu frakcji z oliwy z oliwek poddanej
elucji heksanem/eterem etylowym (65/35)

ViAW N

-

’ A

E

Alkohol C,
Alkohol C,,
Alkohol C,,
Mieszanina alkoholi C,g,, 5.0

Najwyzszej jakosci z pierwszego tloczenia nie-
zmydlajaca si¢

Alkohole triterpenowe

1 z 3 4 ¥
A Sterole
B Alkohole alifatyczne
C
D  Skwalen
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Rysunek 2

Chromatogram frakcji alkoholowej rafinowanej oliwy z oliwek

1 2 b 8 9
5
4
10
7
11
2
&‘ni'il P ! .i " " % ] l l __;J_Al—.lv'

1 = Fitol 5 = Alkohol C,, 9 = 24-metyleno-cykloartenol
2 = Geraniol geranylu 6 = Alkohol C, 10 = Cytrostadienol

3 = Alkohol C,, (IS) 7 = Alkohol C, 11 = Cyklobranol

4 = Alkohol C,, 8 = Cykloartenol
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Rysunek 3

Alkohole alifatyczne i triterpenowe w rafinowanej oliwie z oliwek i oliwie z oliwek z drugiego
odwirowania oliwy z oliwek
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1 = Fitol 5 = Alkohol C24 9 = 24-metyleno-cykloartenol (24MeCA)
2 = Geraniol geranylu (CX) 6 = Alkohol C, 10 = Cytrostadienol
3 = Alkohol C,, 7 = Alkohol C, 11 = Cyklobranol

4 = Alkohol C,, 8 = Cykloartenol (CA)".
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