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ROZPORZADZENIE WYKONAWCZE KOMISJI (UE) NR 299/2013
z dnia 26 marca 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,

uwzgledniajac Traktat o funkcjonowaniu Unii Europejskiej,

uwzgledniajac rozporzadzenie Rady (WE) nr 1234/2007 z dnia
22 pazdziernika 2007 r. ustanawiajagce wspdlng organizacje
rynkéw rolnych oraz przepisy szczegblowe dotyczace niekto-
rych produktéw rolnych (,rozporzadzenie o jednolitej wspdlnej
organizacji rynku”) (), w szczeg6lnosci jego art. 113 ust. 1 lit.
a) i art. 121 akapit pierwszy lit. a), w zwiazku z jego art. 4,

a takze majgc na uwadze, co nastgpuje:

(1)

W rozporzadzeniu Komisji (EWG) nr 2568/91 z dnia
11 lipca 1991 r. w sprawie wlasciwosci oliwy z oliwek
i oliwy z wytloczyn oliwek oraz w sprawie odpowied-
nich metod analizy () okreslono wlasciwosci chemiczne
i organoleptyczne oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn
oliwek oraz metody oceny tych wlasciwosci. Metody te
nalezy aktualizowaé na podstawie opinii ekspertow
w dziedzinie chemii oraz zgodnie z wynikami prac
prowadzonych w ramach Miedzynarodowej Rady ds.
Oliwy z Oliwek (zwanej dalej ,IOC").

Zgodnie z art. 113 ust. 3 rozporzadzenia (WE) nr
1234/2007 panstwa czlonkowskie majg kontrolowad,
czy oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn oliwek sg zgodne
z normami handlowymi okreslonymi w rozporzadzeniu
(EWG) nr 2568/91, a we wlasciwych przypadkach
stosowal sankcje. W art. 2 i 2a rozporzadzenia (EWG)
nr 2568/91 okreslono szczegétowe przepisy dotyczace
takich kontroli zgodnosci. Przepisy te powinny gwaran-
towal, ze oliwa z oliwek, w odniesieniu do ktorej okre-
$lono norme jakosci, jest zgodna z tg normg. Przepisy te
nalezy bardziej uszczegdlowi¢, uwzgledniajac analize
ryzyka. Na potrzeby wspomnianych kontroli zgodnosci
nalezy zdefiniowac termin ,oliwa z oliwek wprowadzona
do obrotu”.

Doswiadczenie pokazalo, ze niektdre zagrozenia zwia-
zane z naduzyciami finansowymi utrudniajg pelng
skuteczno$¢  ochrony  konsumentéw  przewidzianej
w rozporzadzeniu (EWG) nr 2568/91. Dlatego tez posia-
dacze oliwy z oliwek powinni prowadzi¢ rejestr wprowa-
dzania i wycofywania dla kazdej kategorii oliwy. Aby
unikng¢  nadmiernych obcigzed  administracyjnych,
a jednocze$nie nie podwazaé celow rejestru oliwy
z oliwek, gromadzenie informacji powinno obejmowaé
dane jedynie do etapu butelkowania oliwy z oliwek.

Aby zapewni¢ dzialania nastgpcze oraz oceni¢ $rodki
przewidziane w rozporzadzeniu (EWG) nr 2568/91,
panstwa czlonkowskie powinny zglasza¢ Komisji nie
tylko krajowe przepisy wykonawcze, ale réwniez przeka-
zywaé wyniki kontroli zgodnosci.

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

)

Aby kontynuowa¢ proces harmonizacji z miedzynarodo-
wymi normami okreslonymi przez 10C, nalezy zaktuali-
zowal niektére metody analizy okreslone w rozporza-
dzeniu (EWG) nr 2568/91. W konsekwencji metode
analizy opisang w zalgczniku XVIII do tego rozporzg-
dzenia nalezy zastapi¢ bardziej wydajna metodg. Nalezy
réwniez usungé pewne niespéjnosci i niedoskonalosci
metod analizy przewidzianych w zalaczniku IX do
wzmiankowanego rozporzadzenia.

Aby zastosowal nowe przepisy okreslone w niniejszym
rozporzadzeniu, pafstwa czlonkowskie potrzebuja
okresu przejsciowego.

Komisja opracowala system informacyjny umozliwiajacy
elektroniczne administrowanie dokumentami i procedu-
rami w ramach swoich wlasnych wewnetrznych procedur
pracy oraz w relacjach z organami zaangazowanymi we
wspolna polityke rolna. Uznaje sig, Ze obowiazki
w zakresie zglaszania przewidziane w rozporzadzeniu
(EWG) nr 2568/91 moga by¢ wypelione w ramach
tego systemu zgodnie z rozporzadzeniem Komisji (WE)
nr 792/2009 z dnia 31 sierpnia 2009 r. ustanawiajgcym
szczegbltowe zasady, zgodnie z ktérymi panstwa czlon-
kowskie przekazuja Komisji informacje i dokumenty
dotyczace wdrozenia wspdlnej organizacji rynkéw,
systemu platnosci bezposrednich, promocji produktéw
rolnych oraz systeméw stosowanych w odniesieniu do
regionéw najbardziej oddalonych i mniejszych wysp
Morza Egejskiego (3).

Dlatego tez rozporzadzenie (EWG) nr 2568/91 nalezy
odpowiednio zmienic.

Komitet Zarzadzajacy ds. Wspdlnej Organizacji Rynkéw
Rolnych nie wydal opinii w terminie wyznaczonym
przez jego przewodniczacego,

PRZYJMUJE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1

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

1) artykul 2a otrzymuje brzmienie:

JArtykut 2a

Do celéw niniejszego artykulu »oliwa z oliwek wpro-

wadzona do obrotu« oznacza catkowita ilos¢ oliwy z oliwek
i oliwy z wytltoczyn z oliwek odpowiedniego pafistwa czton-
kowskiego konsumowanej w tym panstwie czlonkowskim
lub wywozonej z tego panstwa czlonkowskiego.

() Dz.U. L 228 z 1.9.2009, s. 3.
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2. Panstwa czlonkowskie zapewniaja selektywne przepro-
wadzanie opartych o analiz¢ ryzyka i odpowiednio czgstych
kontroli zgodnosci, tak aby zagwarantowal, Ze oliwa
z oliwek wprowadzona do obrotu jest zgodna ze zgloszona
kategoria.

3. Kryteria oceny ryzyka moga obejmowac:

a) kategorie oliwy, okres produkeji, ceng oliwy w stosunku
do innych olejow rodlinnych, czynno$ci zwiazane
z mieszaniem i pakowaniem, obiekty i warunki przecho-
wywania, pafistwo pochodzenia, paristwo przeznaczenia,
$rodki transportu lub objeto$¢ partii;

b) pozycje podmiotéw gospodarczych w laicuchu wprowa-
dzania do obrotu, objetos¢ lub wartos¢ produktéw wpro-
wadzanych przez nie do obrotu, zakres kategorii oliwy,
ktére wprowadzaja do obrotu, rodzaj prowadzonej dzia-
falnosci, na przyklad tloczenie, przechowywanie, rafino-
wanie, mieszanie, pakowanie lub sprzedaz detaliczna;

c) ustalenia poczynione podczas poprzednich kontroli,
w tym liczbe i rodzaj stwierdzonych wad, typowsa jakos¢
oliwy wprowadzanej do obrotu, efektywnos¢ wykorzysty-
wanego wyposazenia technicznego;

d) wiarygodno$¢ systeméw  zapewnienia jakosci lub
systeméw  samokontroli podmiotéw  gospodarczych
w odniesieniu do zgodnosci z normami handlowymi;

e) miejsce przeprowadzania kontroli, zwlaszcza jesli jest to
pierwszy punkt wprowadzenia produktéw na teren Unii,
ostatni punkt wyprowadzenia produktéw z Unii lub
miejsce, w ktérym oleje sa produkowane, pakowane,
fadowane lub sprzedawane konsumentowi finalnemu;

f) wszelkie inne informacje, ktére moga wskazywal na
ryzyko niezgodnosci.

4. Panstwa czlonkowskie z wyprzedzeniem ustanawiajg:

a) kryteria oceny ryzyka wystapienia niezgodnosci poszcze-
g6lnych partii;

b) na podstawie analizy ryzyka dla kazdej kategorii ryzyka —
minimalng liczbe podmiotéw gospodarczych, partii lub
ilosci podlegajacych kontroli zgodnosci.

Rocznie przeprowadza si¢ co najmniej jedng kontrole zgod-
nosci na tysigc ton oliwy z oliwek wprowadzonej do obrotu
w panstwie cztonkowskim.

5. Panstwa czlonkowskie sprawdzajg zgodnosé:

a) przez przeprowadzenie, w dowolnej kolejnosci, analiz
okreslonych w zalaczniku [; lub

b) przez przeprowadzenie analiz w kolejnosci okreslone;
w zalaczniku Ib w sprawie schematu decyzyjnego az do
osiagniecia jednej z decyzji wymienionych w tym sche-
macie decyzyjnym.”;

artykut 3 otrzymuje brzmienie:

JArtykut 3

W przypadku gdy stwierdzono, ze oliwa nie odpowiada
opisowi jej kategorii, zainteresowane pafistwo czlonkowskie

5)

6)

7)

stosuje, bez uszczerbku dla wszelkich innych kar, skuteczne,
proporcjonalne i odstraszajgce kary, ktére sa ustalane
w $wietle tego, jak powazna jest stwierdzona nieprawidto-
wosC.

W przypadku gdy w ramach kontroli ujawnione zostaja
istotne nieprawidlowosci, panstwa czlonkowskie zwickszaja
czestotliwo$¢ kontroli w odniesieniu do etapu wprowadzania
do obrotu, kategorii oliwy, pochodzenia lub innych kryte-
riow.”;

dodaje si¢ art. 7a w brzmieniu:

JArtykut 7a

Osoby fizyczne lub prawne oraz grupy oséb, ktére posiadajg
oliwe z oliwek lub oliwe z wytloczyn z oliwek od etapu
ekstrakcji w tloczni do etapu butelkowania wlgcznie,
w dowolnych celach zawodowych badZz handlowych,
musza prowadzi¢ rejestry wprowadzania i wycofywania
w odniesieniu do kazdej kategorii takiej oliwy.

Panstwa czlonkowskie zapewniaja nalezyte przestrzeganie
obowigzku okreSlonego w akapicie pierwszym.”;

artykul 8 otrzymuje brzmienie:

JArtykut 8

1. Panstwa czlonkowskie powiadamiaja Komisje o $rod-
kach stuzgcych wprowadzeniu w zycie niniejszego rozporza-
dzenia. Pafistwa czlonkowskie powiadamiaja Komisje
o wszelkich pézniejszych zmianach.

2. Nie pézniej niz do 31 maja kazdego roku paristwa
cztonkowskie przekazuja Komisji sprawozdanie dotyczgce
wdrazania niniejszego rozporzadzenia w poprzednim roku
kalendarzowym. Sprawozdanie zawiera przynajmniej wyniki
kontroli zgodnosci przeprowadzonych w odniesieniu do
oliwy z oliwek przedstawione zgodnie z szablonami okre-
Slonymi w zalaczniku XXI.

3. Powiadomienia, o ktérych mowa w niniejszym
rozporzadzeniu, s3 dokonywane zgodnie z rozporzadzeniem
Komisji (WE) nr 792/2009 (¥).

(*) Dz.U. L 228 z 1.9.2009, s. 3.%;
zalgcznik IX zastepuje si¢ tekstem okreslonym w zalgczniku

I do niniejszego rozporzadzenia;

zalgcznik XVIII zastepuje si¢ tekstem okreslonym w zalacz-
niku IT do niniejszego rozporzadzenia;

dodaje si¢ zalgcznik XXI w brzmieniu okreSlonym w zalacz-
niku III do niniejszego rozporzadzenia.

Artykut 2

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w zycie siédmego dnia po

jego opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym Unii Europejskiej.

Niniejsze rozporzadzenie stosuje si¢ od dnia 1 stycznia 2014 r.
Natomiast art. 8 ust. 2 stosuje si¢ od dnia 1 stycznia 2015 r.
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Niniejsze rozporzadzenie wigze w calosci i jest bezposrednio stosowane we wszystkich
panstwach cztonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli dnia 26 marca 2013 r.
W imieniu Komisji

José Manuel BARROSO
Przewodniczgcy
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ZALACZNIK 1

ZALACZNIK IX

BADANIE SPEKTROFOTOMETRYCZNE W ULTRAFIOLECIE

WPROWADZENIE

Dzigki badaniu spektrofotometrycznemu w ultrafiolecie mozna uzyska¢ informacje o jakosci substancji thuszczowej, jej
stanie zachowania i zmianach wywotanych procesami technologicznymi.

Efekty absorpcji fal o dtugosci okreslonej w tej metodzie sa wywolane obecnoscia sprzezonych systeméw dienowych
i trienowych. Wielkos¢ takiej absorpcji jest wyrazana jako wiasciwa gestos¢ optyczna E 1% | (gestos¢ optyczna 1 %
roztworu substancji tluszczowej w okreSlonym rozpuszczalniku, dla warstwy o grubo$ci 1 cm) oznaczona zgodnie
z konwencja jako K (zwana rowniez ,wspélczynnikiem ekstynkcji”).

1.

3.2.

3.3.

3.4.

5.1.

ZAKRES

W ramach metody opisuje si¢ procedur¢ przeprowadzania badania spektrofotometrycznego oliwy z oliwek (opi-
sanej w dodatku) w ultrafiolecie.

PODSTAWOWA ZASADA METODY

Badana substancja tluszczowa jest rozpuszczana w wymaganym rozpuszczalniku, a nastepnie dokonywane jest
oznaczenie gestoéci optycznej roztworu dla okreslonych dlugosci fal w poréwnaniu z czystym rozpuszczalnikiem.
Na podstawie odczytéw spektrofotometrycznych oblicza si¢ wlasciwe gestosci optyczne. Oblicza si¢ absorbancje
wlasciwg przy 232 nm i 268 nm w izooktanie lub przy 232 nm i 270 nm w cykloheksanie dla st¢zenia 1 g na
100 ml w ogniwie 10 mm.

URZADZENIA

Spektrofotometr do pomiaru gestoici optycznej w ultrafiolecie w zakresie od 220 do 360 nm z mozliwoscig
odczytu pojedynczych jednostek nanometrycznych. Zaleca sig, aby przed uzyciem spektrometru sprawdzi¢ jego
skale dlugosci fal i absorbancji w nizej opisany sposéb.

. Skala dhugosci fal: Mozna ja sprawdzi¢ poprzez zastosowanie materiatu wzorcowego zlozonego z filtra ze szkla

optycznego zawicerajacego tlenek holmu o charakterystycznych pasmach absorpcyjnych. Material wzorcowy stuzy
do weryfikacji i kalibracji skali dlugosci fal w spektrofotometrach w $wietle widzialnym i nadfiolecie o nominalnej
spektralnej szerokosci wiazki do 5 nm. Przeprowadza si¢ pomiar filtra ze szkla optycznego w trybie absorbancji
wzgledem probki wzorcowej z powietrzem otoczenia, w zakresie dlugosci fal od 640 do 240 nm. Dla kazdej
spektralnej szerokosci wiazki (0,10 — 0,25 — 0,50 — 1,00 — 1,50 — 2,00 i 3,00) przeprowadzana jest korekta
bazowa przy pustym pojemniku na ogniwo. Dlugosci fal dla okreslonej spektralnej szerokosci wiazki s3 wymie-
nione w certyfikacie materialu wzorcowego zgodnie z norma ISO 3656.

. Skala absorbangji: Mozna ja sprawdzi¢ poprzez zastosowanie materialu wzorcowego zlozonego z 4 roztworéw

dichromianu potasu w kwasie nadchlorowym szczelnie zamknietych w kwarcowych ogniwach ultrafioletowych
oraz zmierzenie wartoéci referencyjnej liniowosci i dokladnosci fotometrycznej w ultrafiolecie. Dokonuje si¢
pomiaru ogniw wypelionych dichromianem potasu (40 mg/ml, 60 mg/ml, 80 mg/ml i 100 mg/ml) wzgledem
probki wzorcowej z kwasem nadchlorowym. Wartosci absorbancji netto sa wymienione w certyfikacie materiatu
wzorcowego zgodnie z normg ISO 3656.

Prostokatne ogniwa kwarcowe z pokrywkami majg dlugos¢ optyczng réwna 1 cm. Po napelnieniu ich wodg lub
innym odpowiednim rozpuszczalnikiem ogniwa nie powinny si¢ rézni¢ miedzy sobg o wiecej niz 0,01 jednostki
gestosci optycznej.

Kolby miarowe o pojemnosci 25 ml.
Waga analityczna z dokladnoscia odczytu do najblizszego 0,0001 g.

ODCZYNNIKI

Jezeli nie ma innych wskazan, nalezy uzywa¢ wylacznie odczynnikéw o uznanej Klasie analitycznej.

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

PROCEDURA

Badana probka musi by¢ catkowicie jednorodna i pozbawiona wszelkich zanieczyszczen wystgpujacych w postaci
zawiesiny. Oleje pozostajace w stanie plynnym w temperaturze otoczenia sg filtrowane przez filtr papierowy
w temperaturze okolo 30 °C, tluszcze stale sa homogenizowane i filtrowane w temperaturze, ktéra nie przekracza
ich temperatury topnienia o wigcej niz o 10 °C.
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5.2

5.3.

6.2.

Odwazy¢ okoto 0,25 g (z dokladno$cia do najblizszego 1 mg) przygotowanej w ten sposéb probki w kolbie
miarowej o pojemnosci 25 ml, uzupelni¢ wskazanym rozpuszczalnikiem i podda¢ homogenizacji. Uzyskany
roztwér musi by¢ idealnie przezroczysty. W razie wystapienia opalizacji lub metnienia przefiltrowaé szybko
przez papierowy filtr.

Napehi¢ kwarcowe ogniwo otrzymanym roztworem i dokona¢ pomiaru gestosci optycznych, stosujac jako
wzorzec zastosowany rozpuszczalnik, dla wlasciwej dtugosci fal mieszczacej si¢ w przedziale od 232 do 276 nm.

Zarejestrowane warto$ci gestoSci optycznej muszg miesci¢ sie w przedziale od 0,1 do 0,8. Jezeli si¢ nie mieszczg,
nalezy powtdrzy¢ pomiary, stosujgc odpowiednio silniejsze lub stabsze roztwory.

UWAGA: Nie jest konieczne dokonywanie pomiaru absorbancji dla calego zakresu dlugosci fal.

PRZEDSTAWIENIE WYNIKOW

Nalezy zarejestrowaé wlasciwe gestoSci optyczne (wspdtczynniki ekstynkgji) dla réznych diugosci fal, obliczajac je

w nastgpujacy sposob:
E
KA - <)\>
c:s

Ky, = wiasciwa gesto§¢ optyczna przy diugosci fali A,

gdzie:

Ey, = gestos¢ optyczna zmierzona przy diugosci fali A;

o
I

= stezenie roztworu w g/100 ml;

%)
1}

grubo$¢ ogniw kwarcowych w cm.
Wyniki nalezy podawaé z doktadnoscia do dwéch miejsc po przecinku.

Zmienno$¢ wlasciwej gestosci optycznej (AK)

Spektrofotometryczna analiza oliwy z oliwek zgodna z urzedowa metoda okreslong w przepisach Unii obejmuje
réwniez oznaczenie zmienno$ci wartosci bezwzglednej wlasciwej gestosci optycznej (AK), ktéra okresla wzér:

K - K
AK = |Kp — <%>|

gdzie Km oznacza wlasciwg gesto$¢ optyczng dla dlugosci fal m; dlugosé fal dla maksymalnej absorpcji zalezy od
zastosowanego rozpuszczalnika: 270 nm dla cykloheksanu i 268 nm dla izooktanu.



Dodatek

WEASCIWOSCI OLIWY Z OLIWEK

Réznica
Liczba miedzy " Ocena orga-
Estry metylowe kwasu Kwaso- | nadtlen- . Stigma- HPLC ]|<270 ) Ocena organo- noleptyczna
. thuszczowego (FAME) ” Woski - . . K 270 | Delta-K leptyczna :
Kategoria . wosé kowa o 2-monopalmitynian glicerolu (%) stadien ECN42 Ky35 () o (5 ) . Mediana
i estry etylowe kwasu % ) mEq mglkg (**) mafkg ()| a teore- lub N (") () |Mediana bledow owocowosc
tluszczowego (FAEE) 02)kg (%) tycznym K 268 () Md) (% M) ()
ECN42
1. | Oliwa z oliwek ekstra S FAME + FAEE <08 | <20 < 250 < 0,9, jesli % zawarto$¢ kwasu < 0,10 < 0,2 <250 | <0,22|<0,01 Md =0 Mf > 0
z pierwszego tloczenia < 75 mgfkg lub palmitynowego ogdlem < 14 %
75 mglkg <X FAMkE + < 1,0, jesli % zawartos¢ kwasu
FAEE < 150 mglkg palmitynowego ogdtem > 14 %
oraz (FAEE[FAME)
<1,5
2. | Oliwa z oliwek z pierw- — <20 | <20 < 250 < 0,9, jesli % zawartos¢ kwasu < 0,10 <0,2 <260 |<025|<001| Md=<35 Mf > 0
szego tloczenia palmitynowego ogdlem < 14 %
< 1,0, jesli % zawarto$¢ kwasu
palmitynowego ogdtem > 14 %
3. | Oliwa z oliwek typu — > 2,0 — < 300 (%) < 0,9, jesli % zawarto$¢ kwasu < 0,50 <03 — — — Md > 3,5 () —
lampante palmitynowego ogdtem < 14 %
< 1,1, jesli % zawarto§¢ kwasu
palmitynowego ogdtem > 14 %
4. | Rafinowana oliwa — < 0,3 <5 < 350 < 0,9, jesli % zawarto§¢ kwasu — < 0,3 — < 1,10 | <0,16 — —
z oliwek palmitynowego ogdtem < 14 %
< 1,1, jesli % zawarto§¢ kwasu
palmitynowego ogdtem > 14 %
5. | Oliwa z oliwek zlozona — < 1,0 < 15 < 350 < 0,9, jesli % zawarto§¢ kwasu — < 0,3 — <090 | <0,15 — —
z  rafinowanej  oliwy palmitynowego ogdtem < 14 %
z (}hwik oraz oliwy < 1,0, jesli % zawarto§¢ kwasu
L OUWER Z PICrwszego palmitynowego ogélem > 14 %
tloczenia
6. | Surowa oliwa z wyttoczyn — — — > 350 (%) < 1,4 — < 0,6 — — — — —
oliwek
7. | Rafinowana oliwa — < 0,3 <5 > 350 < 1,4 — < 0,5 — < 2,00 | <0,20 — —
z wytloczyn oliwek
8. | Oliwa z  wytloczyn < 1,0 < 15 > 350 <1,2 — < 0,5 — <1,70 |1 <0,18 — —
oliwek

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

jest nizsza lub réwna 3,5.

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

i uwaolu jest wigksza niz 3,5.

(°) K 270, jezeli rozpuszczalnikiem jest cykloheksan; K 268, jezeli rozpuszczalnikiem jest izooktan.”

€10T°¢°8¢
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ZALACZNIK II

LLZALACZNIK XVIII

OZNACZENIE ROZNICY MIEDZY RZECZYWISTA A TEORETYCZNA ZAWARTOéCIA TRIGLICERYDOW

4.1.10.

4.1.11.

4.1.12.

4.1.13.

4.1.14.

4.1.15.

4.2.

Z ECN 42

ZAKRES

Oznaczenie réznicy bezwzglednej migdzy warto$ciami do$wiadczalnymi triglicerydéw (TAG) z réwnowazng
liczbg atoméw wegla 42 (ECN42yp; ) uzyskanymi poprzez oznaczenie ich zawartosci w oliwie metodg wyso-
kowydajnej chromatografii cieczowej (HPLC) a wartoscia teoretyczna TAG z réwnowazng liczba atoméw wegla
42 (ECN 42y qreryerny) Obliczong na podstawie sktadu kwasu thuszczowego.

DZIEDZINA ZASTOSOWANIA

Metoda ma zastosowanie do oliwy z oliwek. Metodg stosuje si¢ do wykrywania obecnosci matych ilosci olejow
z nasion (zawierajgcych duzo kwasu linolowego) we wszystkich klasach oliwy z oliwek.

ZASADA

W przypadku czystej oliwy z oliwek zawarto$¢ triglicerydéw z ECN 42 oznaczona metoda analizy HPLC oraz
teoretyczna zawarto$¢ triglicerydéw z ECN 42 (obliczona na podstawie oznaczenia skladu kwaséw tluszczowych
metoda chromatografii gazowo-cieczowej (GLC)) sg sobie rownie w pewnych granicach. Réznice wigksze niz
warto$ci przyjete dla kazdego rodzaju oliwy $wiadcza, ze oliwa zawiera oleje z nasion.

METODA

Metoda obliczania teoretycznej zawartoci triglicerydow z ECN 42 oraz réznicy w stosunku do danych uzys-
kanych metoda HPLC polega w zasadzie na koordynacji danych analitycznych uzyskanych innymi metodami.
Mozna wyréznié trzy fazy: oznaczenie skladu kwaséw tluszczowych metoda kapilarnej chromatografii gazowej,
obliczenie teoretycznego skladu triglicerydow z ECN 42, oznaczenie triglicerydow z ECN 42 metodg HPLC.

Aparatura

Kolby okraglodenne o pojemnosci 250 i 500 ml.
Zlewki 100 ml.

Szklana kolumna chromatograficzna, o $rednicy wewngtrznej 21 mm, dtugosci 450 mm, z kranikiem i znorma-
lizowanym szlifem gérnym (Zefiskim).

Rozdzielacze, 250 ml, ze znormalizowanym szlifem dolnym (meskim), dopasowanym do polgczenia z gérg
kolumny.

Szklana paleczka o dlugosci 600 mm.

Szklany lejek o $rednicy 80 mm.

Kolby miarowe, 50 ml.

Kolby miarowe, 20 ml.

Wyparka obrotowa.

Wysokowydajny chromatograf cieczowy umozliwiajacy termostatyczng kontrolg temperatury kolumny.
Zespoly iniekcyjne dla pojemnosci 10 pl.

Detektor: refraktometr réznicowy. Czutos¢ w petnej skali powinna wynosi¢ co najmniej 107* jednostek detekcji
refraktometryczne;.

Kolumna: rura ze stali nierdzewnej o dlugosci 250 mm i wewngtrznej Srednicy 4,5 mm, wypelniona czastecz-
kami krzemionki o §rednicy 5 pm zawierajacych 22-23 % wegla w postaci oktadecylosilanu.

Oprogramowanie do przetwarzania danych.
Fiolki, o objetosci okolo 2 ml, z przegrodami z warstw teflonu i zakretkami.

Odczynniki

Odczynniki powinny charakteryzowaé si¢ czystoscig analityczng. Rozpuszczalniki elucyjne nalezy odgazowal
i moga one by¢ ponownie uzyte kilka razy bez wplywu na operacje oddzielania.
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4.2.1.  Eter naftowy 40-60 °C o klasie czystoci do chromatografii lub heksan.
4.2.2.  Eter etylowy, wolny od nadtlenkéw, $wiezo destylowany.

4.2.3.  Rozpuszczalnik elucyjny do oczyszczania oliwy metoda chromatografii kolumnowej w mieszaninie eteru nafto-
wego z eterem etylowym 87/13 (ufamek objetosciowy).

4.2.4.  Zel krzemionkowy, sito 70-230, rodzaj Merck 7734, o znormalizowanej zawartoici wilgoci na poziomie 5 %
(warto$¢ procentowa masy — w/w/).

4.2.5. Wata szklana.
4.2.6.  Aceton do HPLC.
4.2.7.  Acetonitryl lub propionitryl do HPLC.

4.2.8.  Rozpuszczalnik elucyjny do HPLC: acetonitryl + aceton (proporcje nalezy dostosowaé w celu uzyskania poza-
danego oddzielenia; zaczynajgc od mieszaniny 50:50) lub propionitryl.

4.2.9. Rozpuszczalnik do rozpuszczania: aceton.

4.2.10. Triglicerydy wzorcowe: mozna zastosowac triglicerydy handlowe (tripalmitynian, trioleinian itp.) i wtedy czasy
retencji mozna nanie$¢ zgodnie z réwnowazna liczba atoméw wegla lub alternatywnie chromatogramy wzor-
cowe uzyskane z oleju sojowego, mieszaniny oleju sojowego i oliwy z oliwek w proporcji 30:70 oraz czystej
oliwy z oliwek (zob. uwagi 1 i 2 oraz rysunki 1-4).

4.2.11. Kolumienka do ekstrakcji do fazy stalej z zastosowaniem fazy krzemionki 1 g, 6 ml.

4.3. Przygotowanie probek

Jako ze szereg substancji interferujgcych moze mie¢ wplyw na wyniki falszywie dodatnie, probke zawsze nalezy
oczysci¢ zgodnie z metodg IUPAC 2.507, stosowang do oznaczania zwigzkéw jonowych w tluszczach do
smazenia.

4.3.1.  Przygotowanie kolumny chromatograficznej

Do kolumny (4.1.3) wla¢ okoto 30 ml rozpuszczalnika elucyjnego (4.2.3), nastgpnie do kolumny wprowadzi¢
watg szklana (4.2.5), przeciskajac ja na dno kolumny za pomoca szklanej pateczki (4.1.5).

W zlewce 100 ml sporzadzi¢ zawiesing 25 g zelu krzemionkowego (4.2.4) w 80 ml mieszaniny elucyjnej (4.2.3),
nastgpnie przenie$¢ ja do kolumny za pomoca szklanego lejka (4.1.6).

Aby zapewni¢ catkowite przeniesienie zelu krzemionkowego do kolumny, optukaé zlewke mieszaning elucyjna
i przenies¢ do kolumny réwniez pozostatoici po oplukaniu.

Otworzy¢ kranik i spusci¢ rozpuszczalnik z kolumny, az osiagnie poziom okoto 1 cm powyzej zelu krzemion-
kowego.

4.3.2.  Chromatografia kolumnowa

Z dokladnoscia do 0,001 g odwazy¢ 2,5 £ 0,1 g oliwy, uprzednio przefiltrowanej, homogenizowanej i odwod-
nionej, w razie koniecznosci, w kolbie miarowej 50 ml (4.1.7).

Rozpusci¢ ja w okoto 20 ml rozpuszczalnika elucyjnego (4.2.3). W razie koniecznosci podgrza¢ go nieco, aby
ulatwi¢ rozpuszczanie. Ochlodzi¢ w temperaturze pokojowej i dostosowaé objgto§¢ rozpuszczalnikiem elucyj-
nym.

Pipeta miarowg wprowadzi¢ 20 ml roztworu do kolumny przygotowanej zgodnie z pkt 4.3.1, otworzy¢ kranik
i spusci¢ rozpuszczalnik do poziomu warstwy Zelu krzemionkowego.

Nastepnie zla¢ za pomocg 150 ml rozpuszczalnika elucyjnego (4.2.3), ustawiajac szybkos¢ przepltywu rozpusz-
czalnika na okoto 2 ml/min (150 ml przejdzie przez kolumn¢ w ciagu okoto 60-70 minut).

Odciek zbiera si¢ do kolby okraglodennej o pojemnosci 250 ml (4.1.1) uprzednio wytarowanej w piecu
i dokladnie zwazonej. Usunaé rozpuszczalnik pod zmniejszonym ci$nieniem w wyparce obrotowej (4.1.9)
i zwazy¢ pozostalo$é, ktora bedzie wykorzystana do przygotowania roztworu do analizy HPLC oraz do przy-
gotowania estru metylowego.

Poziom odzyskania probki z kolumny musi wynosi¢ co najmniej 90 % w przypadku kategorii oliwy z oliwek
ekstra z pierwszego tloczenia, oliwy z oliwek z pierwszego tloczenia, oliwy rafinowanej zwyczajnie i oliwy
z oliwek oraz co najmniej 80 % w przypadku oliwy z oliwek typu lampante i oliwy z wytloczyn oliwek.
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4.4.

4.4.1.

4.4.2.

4.4.3.

4.5.

Oczyszczanie SPE

Kolumna z wkladem krzemionkowym SPE jest aktywowana poprzez przepuszczenie 6 ml heksanu (4.2.3)
w prézni, unikajac suchosci.

Z dokladnosci do 0,001 g odwazy¢ 0,12 g w fiolce 2 ml (4.1.15) i rozpusci¢ w 0,5 ml heksanu (4.2.3).

Kolumne SPE napei¢ roztworem i zla¢ za pomoca 10 ml mieszaniny heksanu i eteru dietylowego (87:13 w
proporcji objetosciowej) (4.2.3) w prézni.

Zebrang frakcje nalezy odparowal do suchosci w wyparce obrotowej (4.1.9) pod zmniejszonym ci$nieniem,
w temperaturze pokojowej. Pozostalo$¢ rozpuszcza si¢ w 2 ml acetonu (4.2.6) na potrzeby analizy triglicerydow
(TAG).

Analiza HPLC
Przygotowanie prébek do analizy chromatograficznej

Przygotowac 5 % roztwér probki przeznaczonej do analizy, odwazajac 0,5 + 0,001 g prébki w kolbie miarowej
o pojemnosci 10 ml i uzupeli¢ do 10 ml rozpuszczalnikiem do rozpuszczania (4.2.9).

Procedura

Utworzy¢ uklad chromatograficzny. Wpompowa¢ rozpuszczalnik elucyjny (4.2.8) w tempie 1,5 ml/min w celu
oczyszczenia calego ukladu. Odczekaé do uzyskania stabilnej linii podstawowej.

Wstrzyknal 10 pl prébki przygotowanej zgodnie z pkt 4.3.
Obliczanie i formutowanie wynikéw

Zastosowa¢ metode normalizacji powierzchni (normalizacji wewnetrznej), to znaczy zalozyé, ze suma
powierzchni pikéw odpowiadajacych poszczegdlnym triglicerydom od ECN 42 do ECN 52 wynosi 100 %.

Obliczy¢ wzgledny procentowy udziat kazdego triglicerydu, stosujac nastepujacy wzor:
procentowy udzial triglicerydu [%] = powierzchnia piku x 100/suma powierzchni pikow.
Wyniki nalezy podawaé co najmniej do dwoch miejsc po przecinku.

Zob. uwagi 1-4.

Obliczenie skladu triglicerydéw (odsetka molowego [%]) na podstawie danych dotyczacych skiadu
kwaséw tluszczowych (procentowego udzialu powierzchni [%)])

Oznaczenie skladu kwaséw thuszczowych

Sktad kwaséw tluszczowych oznacza si¢ zgodnie z norma ISO 5508 za pomocg kolumny kapilarnej. Estry
metylowe sg przygotowywane zgodnie z COI[T.20/Doc. nr 24.

Kwasy tluszczowe przyjmowane do obliczert

Glicerydy sg grupowane wedlug réwnowaznej liczby atoméw wegla (ECN), przy uwzglednieniu ponizszych
ekwiwalencji migdzy ECN a kwasami tluszczowymi. Uwzgledniono jedynie kwasy tluszczowe z liczba atoméw
wegla 16 i 18, poniewaz tylko one sa istotne w odniesieniu do oliwy z oliwek. Kwasy tluszczowe nalezy
normalizowa¢ do 100 %.

Kwas tluszczowy Skroét Masa C(ZI\?IS\;‘;')C zkowa ECN
Kwas palmitynowy p 256,4 16
Kwas oleopalmitynowy Po 254,4 14
Kwas stearynowy S 284,5 18
Kwas oleinowy (0] 282,5 16
Kwas linolowy L 280,4 14
Kwas linolenowy Ln 2784 12

Przeksztatcenie procentowego udziatu powierzchni (% pow.) w liczbe moli w odniesieniu do wszystkich kwasow thuszczowych

(1)

’ P G -S 9 P

liczba moli P = % pow. P liczba moli S = % pow liczba moli Po = % pow. Po
MW P MW S MW Po
% pow. O % pow. L % pow. L

liczba moli 0 = 2PV 2 liczba moli L = 2 PO = liczba moli Ln = 2 PoW- 1
MW O MW L MW Ln
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4.5.4.  Normalizagja liczby moli kwaséw thuszczowych do 100 % (2)

% molowy P (1,2,3) = 1. moli P x 100
o OOy S = ol P+ S+ Po+ O + L+ Ln)

1. moli S * 100
% molowy S (1,2,3) = - moto
l. moli (P+S+Po+O~+L+Ln)

-~ 1. moli Po * 100
" L moli (P+S+Po+0+L+Ln)

% molowy Po (1,2,3)

% molowy O (1,2,3) = 1. moli O * 100
o mOOWy B S = T moli (P +S + Po+ O + L+ Ln)

1. moli L * 100
% molowy L (1,2,3) = - Tt -
l. moli (P+S+Po+O-+L+Ln)

9% molowy Ln (1,2,3) = 1. moli Ln * 100
o wy 145 7],moli(P+S+Po+O+L+Ln)

Uzyskuje si¢ procentowy udziat kazdego kwasu ttuszczowego jako odsetek molowy (% molowy) w ogdlnej (1, 2,
3-) pozydji trigliceryd6w.

Nastgpnie oblicza si¢ sumg¢ nasyconych kwasow tluszczowych P i S (SFA) oraz nienasycone kwasy tluszczowe
Po, O, L i Ln (UFA) (3):

% molowy SFA = % molowy P + % molowy S
% molowy UFA = 100 — % molowy SFA

4.5.5.  Obliczenie sktadu kwaséw tluszczowych w pozycjach 2- i 1,3- triglicerydéw

Kwasy tluszczowe rozkladaja si¢ na trzy grupy w nastepujacy sposob: jedna na pozycje 2-, a dwie identyczne na
pozycje 1- i 3-, przy czym do kwaséw nasyconych (P i S) i nienasyconych (Po, O, L i Ln) odnosza si¢ rézne
wspolczynniki.

4.5.5.1. Nasycone kwasy tluszczowe w pozycji 2- [P(2) i S(2)] (4)
% molowy P(2) = % molowy P (1,2,3) * 0,06

molowy % S(2) = % molowy S (1,2,3) * 0,06

4.5.5.2. Nienasycone kwasy tluszczowe w pozycji 2- [Po(2), O(2), L(2) i Ln(2)] (5):

% mol. Po(1,2,3)

% molowy Po(2) = % mol UFA_* (100 — % mol. P(2) — % mol. S(2))

% mol. 0(1,2,3)

% molowy O(2) = % mol UEA* (100 — % mol. P(2) — % mol. S(2))

% mol. L(1,2,3)

% molowy L(2) = % mol UFA_ (100 — % mol. P(2) — % mol. S(2))

% mol. Ln(1,2,3)
% molowy Ln(2) = ool UrA_* (100 — % mol. P(2) — % mol. S(2))

4.5.5.3. Kwasy tluszczowe w pozycjach 1,3- [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), L(1,3) i Ln(1,3)] (6):

% mol. P(1,2,3) - % mol. P(2
% molowy p(1,3) — 2 m°L P( g 6mol- P(2) | o mol. p(1,2,3)

% mol. $(1,2,3) - % mol. S(2)

% molowy S(1,3) = + % mol. $(1,2,3)

% mol. Po(1,2,3) — % mol. Po(2)
2

% molowy Po(1,3) = + % mol. Po(1,2,3)
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% mol. O(1,2,3) — % mol. O(2)
2

% molowy O(1,3) = + % mol. 0(1,2,3)

% mol. L(1,2,3) — % mol. L(2)
2

% molowy L(1,3) = + % mol. L(1,2,3)

% mol. Ln(1,2,3) — % mol. Ln(2)

% molowy Ln(1,3) = + % mol. Ln(1,2,3)

4.5.6.  Obliczenie triglicerydéw

4.5.6.1. Triglicerydy z jednym kwasem tluszczowym (AAA, w tym przypadku LLL, PoPoPo) (7)

% mol. A(1,3) * % mol. A(2) x % mol. A(1,3)
10 000

% molowy AAA =

4.5.6.2. Triglicerydy z dwoma kwasami tluszczowymi (AAB, w tym przypadku PoPoL, PoLL) (8)

% mol. A(1,3) % % mol. A(2) * % mol. B(1,3) % 2
10 000

% molowy AAB =

% mol. A(1,3) * % mol. B(2) % % mol. A(1,3)
10 000

% molowy ABA =

4.5.6.3. Triglicerydy z trzema réznymi kwasami tluszczowymi (ABC, w tym przypadku OLLn, PLLn, PoOLn, PPoLn) (9)

% mol. A(1,3) * % mol. B(2) % % mol. C(1,3) % 2

% molowy ABC —
o molowy 10 000

% mol. B(1,3) % % mol. C(2) * % mol. A(1,3) * 2
10 000

% molowy BCA =

% mol. C(1,3) * % mol. A(2) * % mol. B(1,3) % 2
10 000

% molowy CAB =

4.5.6.4. Triglicerydy z ECN42

Triglicerydy z ECN42 oblicza si¢ wedlug wzoréw 7, 8 i 9, a nastgpnie podaje si¢ je w kolejnosci przewidzianej
elucji w HPLC (zazwyczaj jedynie trzy piki).

LLL

PoLL oraz izomer pozycyjny LPoL

OLLn oraz izomery pozycyjne OLnL i LnOL
PoPoL. oraz izomer pozycyjny PoLPo

PoOLn oraz izomery pozycyjne OPoLn i OLnPo
PLLn oraz izomery pozycyjne LLnP i LnPL
PoPoPo

SLnLn oraz izomer pozycyjny LnSLn

PPoLn oraz izomery pozycyjne PLnPo i PoPLn

Triglicerydy z ECN42 podaje si¢ w postaci sumy dziewigciu triglicerydow wraz z ich izomerami pozycyjnymi.
Wyniki nalezy podawaé z doktadnoscia co najmniej do dwdch miejsc po przecinku.
5. OCENA WYNIKOW

Poréwnuje si¢ obliczong zawarto§¢ teoretyczng z zawartoscig oznaczong metodg analizy HPLC. Jezeli rdznica
migdzy wartoscig bezwzgledng danych z HPLC a danymi teoretycznymi jest wicksza niz wskazane w normie
wartoéci dla odpowiedniej kategorii oliwy, to probka zawiera olej z nasion.

Wyniki podaje si¢ z dokladnoscia do dwdch miejsc po przecinku.
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6. PRZYKLAD (DANE LICZBOWE ODNOSZA SIE DO SEKCJI TEKSTU DOTYCZACYCH OPISYWANE] METODY)

— 4.5.1.  Obliczenie odsetka (%) molowego kwasow thuszczowych na podstawie danych z GLC (znormalizowanego
procentowego udziatu [%] powierzchni)

Metoda GLC uzyskano nastepujace dane dotyczace skladu kwaséw tluszczowych:

Kwas th. P S Po (¢} L Ln
MW 256,4 284,5 254,4 282,5 280,4 278,4
% pow. 10,0 3,0 1,0 75,0 10,0 1,0

— 4.5.3  Przeksztalcenie % powierzchni w liczbe moli w odniesieniu do wszystkich kwasow thuszczowych (zob. wzér (1))

10

liczba moli P = ——— = 0,03900 mola P
256,4

. . 3

liczba moli S = —— = 0,01054 mola S
284,5

. . 1

liczba moli Po = ——— = 0,00393 mola Po
254,4

. . 75

liczba moli O = = 0,26549 mola O
282,5

. . 10

liczba moli L = = 0,03566 mola L
280,4

. . 1

liczba moli Ln = = 0,00359 mola Ln
278,4

Lacznie = 0,35821 mola triglicerydéw

— 4.5.4  Normalizacja liczby moli kwaséw thuszczowych do 100 % (zob. wzdr (2))

0,03900 mola P x 100
0,35821 mola

= 10,887 %

% molowy P(1,2,3)

0,01054 mola S * 100
0,35821 mola

% molowy $(1,2,3) =2,942 %

S

0,00393 mola Po % 100
molowy Po(1,2,3) = Mot To x I 1,097 %

%
0,35821 mola

S

0,26549 mola O * 100
molowy 0(1,2,3) = o S Y 74,116 %

%
0,35821 mola

S

0,03566 mola L x 100

%
0,35821 mola

=9955%

S

molowy L(1,2,3)

0,00359 mola Ln x 100

%
0,35821 mola

S

molowy Ln(1,2,3) = 1,002 %
Suma % molowych = 100 %

Suma nasyconych i nienasyconych kwaséw tluszczowych w pozycjach 1,2,3- triglicerydéw (zob.
wzor (3)):

% molowy SFA = 10,887 % + 2,942 % = 13,829 %

% molowy UFA = 100,000 % — 13,829 % = 86,171 %
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— 4.5.5  Obliczenie sktadu kwaséw thuszczowych w pozycjach 2- i 1,3- triglicerydéw
— 4.5.5.1 Nasycone kwasy tluszczowe w pozycji 2- [P(2) i S(2)] (zob. wzor (4))
% molowy P(2) = 10,887 % * 0,06 = 0,653 % molowego

% molowy S(2) = 2,942 % * 0,06 = 0,177 % molowego

— 4.5.5.2 Nienasycone kwasy tluszczowe w pozycji 2- [Po(1,3), O(1,3), L(1,3) i Ln(1,3)] (zob. wzdr (5))

1,097 %
% molowy Po(2) = m % (100 - 0,653 - 0,177) = 1,262 % molowego
, 0
74,116 %
% molowy O(2) = WH‘; * (100 - 0,653 -0,177) = 85,296 % molowego
, 0)
9,955 %
% molowy L(2) . (100 -0,653-0,177) = 11,457 % molowego

T 86171 %

1,002 %

% molowy Ln(2) = %

% (100 - 0,653 - 0,177) = 1,153 % molowego

— 4.5.5.3 Kwasy tluszczowe w pozycjach 1,3- [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), L(1,3) i Ln(1,3)] (zob. wzdr (6))

10,887 - 0,653
% molowy P(1,3) = + + 10,887 = 16,004 % molowego
2,942 -0,177
% molowy S(1,3) = — 2,942 = 4,325 % molowego
1,097 - 1,262
% molowy Po(1,3) = 97# + 1,097 = 1,015 % molowego
74,116 — 85,296
% molowy O(1,3) = er 74,116 = 68,526 % molowego
9,955 -11,457
% molowy L(1,3) = — + 9,955 = 9,204 % molowego
1,002 - 1,153
% molowy Ln(1,3) = — + 1,002 = 0,927 % molowego

— 4.5.6.  Obliczenie triglicerydéw

Na podstawie obliczonego skladu kwaséw tluszczowych w pozycjach sn-2- oraz sn-1,3-:

Kwas th. w poz. 1,3- poz. 2-
P 16,004 % 0,653 %
S 4,325 % 0,177 %
Po 1,015 % 1,262 %
(¢} 68,526 % 85,296 %
L 9,204 % 11,457 %
Ln 0,927 % 1,153 %
Suma 100,0 % 100,0 %

oblicza si¢ nastepujace triglicerydy:
LLL

PoPoPo

PoLL z 1 izomerem pozycyjnym

SLnLn z 1 izomerem pozycyjnym
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PoPoL z 1 izomerem pozycyjnym

PPoLn z 2 izomerami pozycyjnymi

OLLn z 2 izomerami pozycyjnymi

PLLn z 2 izomerami pozycyjnymi

PoOLn z 2 izomerami pozycyjnymi

— 4.5.6.1. Triglicerydy z jednym kwasem tluszczowym (LLL, PoPoPo) (zob. wzor (7))

9,204 % * 11,457 % x 9,204 %
10 000

% mol. LLL = , =0,09706 mola LLL

1,015 % % 1,262 % = 1,015 %
10 000

% mol. PoPoPo = =0,00013 mola PoPoPo

— 4.5.6.2 Triglicerydy z dwoma kwasami tluszczowymi (PoLL, SLnLn, PoPoL) (zob. wzdr (8))

1,015 % = 11,457 % + 9,204 % * 2
% mol. PoLL + LLPo — °r 10002)* O 0,02141

9,204 % % 1,262 % x 9,204 %
% mol. LPoL — °r 10000” ® — 0,01069

0,03210 mola PoLL

4325 %% 1,153 %% 0,927 %% 2
% mol. SLnLn + LnLnS = i 1008; T 0,00092

0,927 %% 0,177 % % 0,927 %
% mol. LnSLn = 2227 %* 1070705)* 927% _ 000002

0,00094 mola SLnLn

1,015 % % 1,262 % + 9,204 % * 2
% mol. PoPoL. + LPoPo — o - 00"; L 0,00236

1,015 % + 11,457 % + 1,015 %
% mol. PoLPo — °x 10000“‘ ® —0,00118

0,00354 moal PoPoL

— 4.5.6.3 Triglicerydy z trzema réznymi kwasami tluszczowymi (PoPLn, OLLn, PLLn, PoOLn) zob. wzdr (9)

16,004 % * 1,262 % * 0,927 % *x 2

% mol. PPoLn = 10000 = 0,00374
0,927 % % 0,653 % % 1,015 % * 2

% mol. LnPPo — o = 00"; L 0,00012
1,015 % % 1,153 % + 16,004 % * 2

% mol. PoLnP — °r °* O 0,00375

10 000

0,00761 mola PPoLn

0, 0, 0,
% mol. OLLn — 05226 %+ 11;;5502’ *0927% %2 _ 14556

0,927 % * 85,296 % * 9,204 % * 2

% mol. LnOL = 0000 =0,14555
0, 0, 0,
% mol. LLno — 2204 % 1,1153 (fof) 68,526 %62 (1 1cus

0,43655 mola OLLn
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16,004 % * 11,457 % x 0,927 % * 2

% mol. PLLn — s —0,03399
0,927 % * 0,653 % % 9,204 % 2

% mol. LnPL = °r 1005; L 0,00111
9,204 % % 1,153 % 16,004 % + 2

% mol. LLnP — i 100‘;2 003397

0,06907 mola PLLn
- 1,015 % * 85,296 % + 0,927 % * 2

% mol. PoOLn = 10 000 =0,01605
0,927 % % 1,262 % % 68,526 % + 2

% mol. LnPoO — °x 100‘)03  0,01603
68,526 % % 1,153 % % 1,015 % # 2

% mol. OLnPo — i i o 0,01604

10 000

0,04812 mola PoOLn
ECN42 = 0,69512 mola TAG

Uwaga 1: Kolejno$¢ elucji mozna oznaczy¢ poprzez obliczenie rownowaznej liczby atomow wegla, czesto
okreslonej stosunkiem ECN = CN — 2n, gdzie CN oznacza liczbe¢ atoméw wegla, a n liczbe wiazan podwdjnych;
obliczenie moze by¢ dokladniejsze po uwzglednieniu pochodzenia wigzania podwdjnego. Jezeli ny, ny i ny, sa
liczbami wigzaii podwodjnych przypisanych, odpowiednio, kwasowi oleinowemu, kwasowi linolowemu i kwasowi
linolenowemu, to réwnowazna liczba atoméw wegla moze by¢ obliczona wedtug wzoru:

EN = CN - dono - d1n1 - dlnnln

gdzie wspolezynniki d,, d; i d, mozna obliczy¢ na podstawie triglicerydow wzorcowych. Przy zachowaniu
warunkow okre$lonych w tej metodzie uzyskany stosunek bylby zblizony do ponizszej postaci:

ECN = CN - (2,60 n,) - (2,35 n) — (2,17 ny,)

Uwaga 2: Za pomocy kilku triglicerydéw wzorcowych mozna réwniez obliczy¢ rozdzielczo$¢ w odniesieniu do
trioleinianu:

a = RTYRT trioleinianu
poprzez zastosowania skréconego czasu retencji RT! = RT — RT rozpuszczalnika

Wykres log a w zaleznosci od f (liczby wiazan podwdjnych) umozliwia oznaczenie wartosci retencji w odnie-
sieniu do wszystkich triglicerydéw kwaséw tluszczowych zawartych w triglicerydach wzorcowych — zob.
rysunek 1.

Uwaga 3: Efektywnos$¢ kolumny powinna umozliwi¢ wyrazne oddzielenie piku trioleinianu od pikow triglice-
rydow o zblizonej wartosci RT. Elucja jest przeprowadzana do piku ECN 52.

Uwaga 4: Prawidlowy pomiar powierzchni wszystkich pikow istotnych z punktu widzenia przedmiotowego
oznaczenia jest zapewniony, jezeli drugi pik odpowiadajacy ECN 50 wynosi 50 % pelnej skali rejestratora.
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Rysunek 1
Wykres log a w zaleznosci od f (liczby wigzan podwdjnych)

StStSt
4

+05 A

loga

+ 0 25+

StStln

-025 -

StStLn

-05 4

LnLnLn

X e R R R T S

Liczba wigzain podwdjnych

La: kwas laurynowy; My: kwas mirystynowy; P: kwas palmitynowy; S: kwas stearynowy; O: kwas oleinowy; L: kwas
linolowy; Ln: kwas linolenowy
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Rysunek 2

Oliwa z oliwek z niskg zawarto$cig kwasu linolowego

13

14+15
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Z rozpuszczalnikiem: aceton/acetonitryl.

PROFIL a: Gléwne skladowe pikéw chromatograficznych: ECN42: (1) LLL + PoLL; (2) OLLn + PoOLn; (3) PLLn; ECN44:
(4) OLL + PoOL; (5) OOLn + PLL; (6) POLn + PPoPo; (7) OOL + PoOO; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL +
PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) OOO + PoPP; (14 + 15) SOL + POO; (16) POP; ECN50:
(17) SOO; (18) POS + SLS.

13
15

17
16

e WU

Z rozpuszczalnikiem: propionitryl

PROFIL b: Gléwne sktadowe pikéw chromatograficznych: ECN42: (1) LLL; (2) OLLn + PoLL; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL;
(5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11)
PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) 00O + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN50: (17) SOO;
(18) POS + SLS
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Rysunek 3

Oliwa z oliwek z wysoka zawarto$ciag kwasu linolowego

Pw z

r Po' 10

Z rozpuszczalnikiem: aceton/acetonitryl (50:50).
Profil a: Gléwne skladowe pikéw chromatograficznych: ECN42: (1) LLL + PoLL; (2’) OLLn + PoOLn; (3') PLLn; ECN44:

(#) OLL + PoOL; (5) OOLn + PLL; (6) POLn + PPoPo; ECN46: (7’) OOL + PoOO; (8) PLO + SLL + PoOP; (9) PLP +
PoPP; ECN48: (10) 00O0; (11°) POO + SLL + PPoO; (12) POP + PLS; ECN50: (13) SOO; (14) POS + SLS

b)
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Z rozpuszczalnikiem: propionitryl.

Profil b: Gléwne skladowe pikéw chromatograficznych: ECN42: (1) LLL; (2 + 2’) OLLn + PoLL; (3) PLLn; ECN44: (4)
OLL; (5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL +
PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo; ECN48: (12) PLP; (13) OO0 + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN50:
(17) SOO; (18) POS + SLS; ECN52: (19) AOO.”



Wyniki kontroli zgodno$ci przeprowadzonych w odniesieniu do oliwy z oliwek, o ktérych mowa w art. 8 ust. 2

ZALACZNIK 111

ZLALACZNIK XXI

Oznakowanie

Wiadciwosci chemiczne

Wiasciwosci organoleptycz-

Whniosek kofcowy

ne (%)
Pafistwo Parametry Jezeli tak, Mediana
Probka Kategoria | pocho- | . Mleﬁssel Nazwa Nazx:iva po cho- Wﬁmnkl prze- Bledne {nfor— Czytelno$é | Z|NZ (%) przellsrgcza]q kpr0§ZE | ZINZ ¢) ]\Sf ‘gima owoco- | ZINZ () \gmf sane Sankcja
dzenia | imspekdi () | prawna zenia chowywania macje 1Tr/nl\11t ws(kaz,ac) (g;ny gdow | i zialanie
tore

1) Rynek wewnetrzny (tlocznia, podmiot dokonujacy butelkowania, etap sprzedaz detalicznej), wywéz, przywoz.

0]

(%) Kazda wiasciwos¢ oliwy z oliwek okreslona w zalaczniku I jest oznaczona kodem.
(%) Zgodno$¢|niezgodnos¢.

(%) Nie wymagane w odniesieniu do oliwy z oliwek i oliwy z wytloczyn oliwek.”
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