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DURCHFUHRUNGSVERORDNUNG (EU) Nr. 1348/2013 DER KOMMISSION
vom 16. Dezember 2013

zur Anderung der Verordnung (EWG) Nr. 2568/91 iiber die Merkmale von Olivendlen und
Oliventresterdlen sowie die Verfahren zu ihrer Bestimmung

DIE EUROPAISCHE KOMMISSION —

gestiitzt auf den Vertrag iiber die Arbeitsweise der Europaischen
Union,

gestiitzt auf die Verordnung (EG) Nr. 1234/2007 vom 22. Ok-
tober 2007 iber eine gemeinsame Organisation der Agrar-
mirkte und mit Sondervorschriften fir bestimmte landwirt-
schaftliche Erzeugnisse (Verordnung iiber die einheitliche
GMO) (), insbesondere auf Artikel 113 Absatz 1 Buchstabe a
sowie Artikel 121 Absatz 1 Buchstaben a und h, in Verbindung
mit Artikel 4,

in Erwdgung nachstehender Griinde:

(1)  In der Verordnung (EWG) Nr. 2568/91 der Kommis-
sion (%) sind die chemischen und organoleptischen Eigen-
schaften von Olivendl und Oliventresterdl sowie Verfah-
ren zur Beurteilung dieser Eigenschaften festgelegt. Diese
Verfahren sowie die Grenzwerte fiir die Merkmale von
Olivenolen sollten unter Beriicksichtigung des Gutachtens
der Chemie-Sachverstindigen und im Einklang mit den
Arbeiten im Rahmen des Internationalen Olivendlrats
(,JOR®) aktualisiert werden.

(2)  Um die Umsetzung der jiingsten vom IOR aufgestellten
internationalen Normen auf EU-Ebene zu gewihrleisten,
sollten bestimmte Analyseverfahren sowie bestimmte
Grenzwerte fiir die Eigenschaften von Olen, die in der
Verordnung (EWG) Nr. 2568/91 festgelegt sind, aktuali-
siert werden.

(3)  Folglich sollten die Grenzwerte fur Stigmastadiene,
Wachse, Myristinsdure und Fettsdurealkylester angepasst
und einige schematisierte Entscheidungsablaufe fiir die
Priifung der Konformitit einer Olivendlprobe mit der
deklarierten Kategorie entsprechend gedndert werden.
Schematisierte Entscheidungsabldufe fiir Campesterin
und Delta-7-Stigmasterin sowie strengere Parameter soll-
ten eingefiithrt werden, um im Interesse des Verbraucher-
schutzes den Handel zu erleichtern und die Echtheit des
Olivendls zu gewihrleisten. Das Verfahren zur Analyse
der Zusammensetzung und des Gehalts an Sterinen sowie
zur Bestimmung des Gehalts an Erythrodiol und Uvaol
sollte durch ein zuverldssigeres Verfahren ersetzt werden,
das auch Triterpen-Dialkohole erfasst. Ebenfalls an-
gebracht sind eine Uberpriifung der organoleptischen
Pritfung von Olivenol sowie die Aufnahme eines Verfah-
rens, das die Feststellung pflanzlicher Fremdole in Oliven-
olen ermoglicht.

(4)  In Anbetracht der Entwicklungen im Zusammenhang mit
den Verfahren fiir die Konformititspriifungen von Olen
sollte das Verfahren der Probenahme von Olivensl und
Oliventresterdlen entsprechend angepasst werden.

(1) ABL L 299 vom 16.11.2007, S. 1.

(%) Verordnung (EWG) Nr. 2568/91 der Kommission vom 11. Juli 1991
iiber die Merkmale von Olivenolen und Oliventresterdlen sowie die
Verfahren zu ihrer Bestimmung (ABL. L 248 vom 5.9.1991, S. 1).

(5)  Die Verordnung (EWG) Nr. 2568/91 sollte daher ent-
sprechend gedndert werden.

(6)  Im Interesse des reibungslosen Ubergangs zur neuen Re-
gelung und bis alle fur die Anwendung der Regelung
erforderlichen Mittel bereitstehen, sollten, auch um den
Handel nicht zu beeintrdchtigen, die mit dieser Verord-
nung vorgenommenen Anderungen erst ab dem 1. Mirz
2014 gelten. Aus denselben Griinden ist vorzusehen,
dass Olivenole und Oliventresterole, die vor dem genann-
ten Zeitpunkt rechtmifig in der Gemeinschaft hergestellt
und etikettiert oder rechtmifig in die Gemeinschaft ein-
gefithrt und in den freien Verkehr tibergefiithrt werden, in
Verkehr gebracht werden diirfen, bis die Lagerbestinde
verbraucht sind.

(7)  Die in dieser Verordnung vorgesehenen Maflnahmen ent-
sprechen der Stellungnahme des Verwaltungsausschusses
fur die gemeinsame Organisation der Agrarmirkte —

HAT FOLGENDE VERORDNUNG ERLASSEN:

Artikel 1
Die Verordnung (EWG) Nr. 2568/91 wird wie folgt gedndert:

(1) Artikel 2 erhalt folgende Fassung:

JArtikel 2

1. Die Merkmale der Ole gemifl Anhang I dieser Ver-
ordnung werden nach folgenden Analysenverfahren be-
stimmt:

a) freie Fettsiuren, berechnet in Prozent Olsiure, nach dem
Verfahren des Anhangs II;

b) Peroxidzahl nach dem Verfahren des Anhangs II;
¢) Wachsgehalt nach dem Verfahren des Anhangs IV;

d) Zusammensetzung und Gehalt an Sterinen und Triter-
pen-Dialkoholen  durch  Kapillar-Gaschromatographie
nach dem Verfahren des Anhangs V;

e) prozentualer Anteil an 2-Glycerinmonopalmitat nach
dem Verfahren des Anhangs VII;

f) spektrophotometrische Analyse nach dem Verfahren des
Anhangs IX;

g) Fettsdurezusammensetzung nach dem Verfahren der An-
hange XA und XB;

h) fliichtige halogenierte Losungsmittel nach dem Verfah-
ren des Anhangs XI;
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i) Bestimmung der organoleptischen Merkmale nativer
Olivendle nach dem Verfahren des Anhangs XII;

j)  Stigmasterinnachweis nach dem Verfahren des Anhangs
XVII;

k) Bestimmung der Zusammensetzung der Triglyceride mit
ECN42 nach dem Verfahren des Anhangs XVII;

) Gehalt an aliphatischen Alkoholen nach dem Verfahren
des Anhangs XIX;

m) Gehalt an Wachsen, Fettsiuremethylestern und Fettsdu-
reethylestern nach dem Verfahren des Anhangs XX.

Zum Nachweis von pflanzlichen Fremdélen in Olivendlen
wird das Analyseverfahren des Anhangs XXa angewendet.

2. Die Prifung der organoleptischen Merkmale nativer
Olivenole durch die einzelstaatlichen Behorden oder ihre
Vertreter wird von durch die Mitgliedstaaten zugelassenen
Priifergruppen vorgenommen.

Die organoleptischen Merkmale eines in Unterabsatz 1 ge-
nannten Olivendls werden als mit der deklarierten Oliven-
olkategorie iibereinstimmend angesehen, wenn eine von
dem Dbetreffenden Mitgliedstaat zugelassene Priifergruppe
die diesbeziigliche Einstufung bestitigt.

Bestitigt die zugelassene Priifergruppe die organoleptischen
Merkmale der deklarierten Olivenolkategorie nicht, so for-
dern die einzelstaatlichen Behorden oder ihre Vertreter auf
Antrag des Betroffenen zwei Gegenanalysen anderer zuge-
lassener Priifergruppen an, von denen mindestens eine von
einer Priifergruppe vorgenommen wird, die von dem betref-
fenden Erzeugermitgliedstaat zugelassen wurde. Die fragli-
chen Merkmale gelten als mit den deklarierten Merkmalen
konform, wenn zwei Gegenanalysen die deklarierte Einstu-
fung bestitigen. Im gegenteiligen Fall sind — unbeschadet
der filligen Sanktionen — die Kosten fur die Gegenanalysen
vom Betroffenen zu tragen.

3. Bei der Uberpriifung der Merkmale der in Absatz 1
genannten Ole durch die nationalen Behorden oder ihre
Vertreter erfolgen die Probenahmen gemdfl den internatio-
nalen Normen EN ISO 661 betreffend die Vorbereitung der
Untersuchungsproben und EN ISO 5555 betreffend die Ent-
nahme der Proben. Jedoch werden die Proben bei Partien,
die aus Olivendl in unmittelbaren UmschlieBungen beste-
hen, abweichend von Nummer 6.8 der Norm EN ISO
5555 gemif$ den Bestimmungen von Anhang Ia dieser Ver-
ordnung entnommen. Bei unverpackten Olen, bei denen die
Probenahme nicht gemdf§ der Norm EN ISO 5555 durch-
geftihrt werden kann, wird die Probe entsprechend den An-
weisungen der zustindigen Behorde des Mitgliedstaats ent-
nommen.

Unbeschadet der Bestimmungen der Norm EN ISO 5555
und des Kapitels 6 der Norm EN ISO 661 werden die

Proben unverziiglich vor Licht und starker Hitze geschiitzt
sowie spitestens am fiinften Arbeitstag nach der Pro-
benahme zur Analyse in das Laboratorium geschickt; an-
sonsten werden die Proben so aufbewahrt, dass sie wahrend
des Transports oder wihrend der Lagerung vor dem Ver-
sand an das Laboratorium nicht verderben oder beschidigt
werden.

4. Bei der Uberpriifung gemifl Absatz 3 erfolgen die
Analysen bei verpackten Erzeugnissen gemifs den Anhdngen
II, 11, IX, XII und XX sowie gegebenenfalls die in den einzel-
staatlichen Rechtsvorschriften vorgesehenen Gegenanalysen
vor Erreichen des Mindesthaltbarkeitsdatums. Bei unver-
packten Olen miissen die Proben spitestens im sechsten
Monat nach der Probenahme analysiert werden.

Fir die tibrigen in dieser Verordnung vorgesehenen Ana-
lysen gelten keine Fristen.

Entsprechen die Analyseergebnisse nicht den Merkmalen der
angemeldeten Kategorie Olivenol bzw. Oliventresterol, so
wird der Beteiligte davon spatestens einen Monat vor Ablauf
der in Unterabsatz 1 genannten Frist in Kenntnis gesetzt, es
sei denn, die Probenahme ist weniger als zwei Monate vor
dem Mindesthaltbarkeitsdatum erfolgt.

5. Bei der nach einem der Verfahren in Absatz 1 Unter-
absatz 1 vorgenommenen Bestimmung der Merkmale der
Ole werden die Analyseergebnisse direkt mit den in dieser
Verordnung vorgesehenen Grenzwerten verglichen.”

—
>

Anhang I erhilt die Fassung von Anhang I der vorliegenden
Verordnung.

(3) Anhang Ia erhalt die Fassung von Anhang II der vorliegen-
den Verordnung.

(4) Anhang Ib erhalt die Fassung von Anhang III der vorliegen-
den Verordnung.

(5) Anhang V erhilt die Fassung von Anhang IV der vorliegen-
den Verordnung.

(6) Anhang VI wird gestrichen.

(7) Anhang XII erhilt die Fassung von Anhang V der vorliegen-
den Verordnung.

(8) Anhang XXa, dessen Wortlaut in Anhang VI dieser Verord-
nung angegeben ist, wird nach Anhang XX eingefiigt.

Artikel 2

Erzeugnisse, die vor dem 1. Mirz 2014 rechtmifig in der
Gemeinschaft hergestellt und etikettiert oder rechtmafig in die
Gemeinschaft eingefithrt und in den freien Verkehr tibergefithrt
werden, diirfen in Verkehr gebracht werden, bis die Lager-
bestdnde verbraucht sind.
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Artikel 3

Diese Verordnung tritt am siebten Tag nach ihrer Veroffentlichung im Amtsblatt der Europdischen Union in
Kraft.

Sie gilt ab dem 1. Marz 2014.

Diese Verordnung ist in allen ihren Teilen verbindlich und gilt unmittelbar in jedem Mitglied-
staat.

Briissel, den 16. Dezember 2013

Fiir die Kommission
Der Prisident
José Manuel BARROSO



ANHANG 1

LANHANG 1

MERKMALE VON OLIVENOLEN

Kategorie

Fettsidureethylester
(FAEE) mg/kg (*)

Sdure-
gehalt
() ()

Peroxid-zahl
meq O,[kg
*)

Wachse mg/kg (**)

2 Glycerin-
monopalmitat (%)

Stigmastadien

mg/kg (')

ECN42- Dif-
ferenz zwi-
schen HPLC-
Messwert
und theoreti-
scher Berech-
nung ()

Ky3p (*

K, oder
K70 ()

Delta-K (¥

Sensorische
Priifung
Fehlermedian

(Md) ()

Sensorische
Priifung
Fruchtig-

keitsmedian

M ()

1. Natives
Olivend! extra

FAEEs < 40
(Erntejahr
2013-
2014) (%)
FAEEs < 35
(Erntejahr
2014-2015)
FAEEs < 30
(Erntejahre
nach 2015)

<08

< 20

Cyp + Cyy + Cyg < 150

< 0,9 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-sdure
< 14%

< 1,0 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-siure
> 14 %

< 0,05

<02

< 2,50

< 0,22

< 0,01

Md =0

Mf > 0

2. Natives
Olivenol

<20

< 20

Cyp + Cyy + Cyg < 150

< 0,9 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-sdure
< 14%

< 1,0 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-sdure
> 14 %

< 0,05

A

< 10,2

< 2,60

< 0,25

< 0,01

Md < 3,5

Mf > 0

3. Lampantol

Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < 300 (%)

< 0,9 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-sdure
< 14%

< 1,1 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-siure
> 14 %

A

<103

Md > 3,5 (%)

4. Raffiniertes
Olivenol

<03

IN
'l

Cao + Cyp + Cyq + Cyg < 350

< 0,9 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-siure
<14 %

< 1,1 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-sdure
> 14 %

A

< 10,3]

< 1,10

< 0,16

relsee 1

B
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ECN42- Dif-
ferenz zwi- Sensorische Sensorische
Katesorie Fettsdureethylester Siﬁﬁ; P;t;oxig-z/ia(hl Wachse mglkg (**) 2 Glycerin- Stigmastadien scil/[e;sgl:f- K, () Kyeg oder | o1 o (*) Priifung ;rzucf;ljgg
8 (FAEE) mglkg (*) Eof%) (*) q (*)2 8 8Iks monopalmitat (%) mg/kg () und theoreti- 232 Ky70 (*) Feh;\jgmefian Keitsme d%’an
scher Berech- Md) ) (Mf) (*)
nung ()
5. Olivenol - — <10 < 15 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < 350 < 0,9 wenn — < 10,3] — < 0,90 < 0,15 — —
bestehend aus Gesamtgehalt an
raffinierten Palmitin-sdure
und nativen <14%
Olivenolen
< 1,0 wenn
Gesamtgehalt an
Palmitin-sdure
> 14 %
6. Rohes — — — Cyo + Cuy + Cyy + Cug > 350 (9) < 1,4 — < 10,6| — — — — —
Oliventresterol
7. Raffiniertes — <03 <5 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg > 350 <14 — < 10,5 — < 2,00 < 0,20 — —
Oliventresterdl
8. Oliven- — <10 | <15 Cao + Cuy + Cyy + Cug > 350 <12 — <10,5] — | <170 | <018 — —
tresterol

1) Summe der mittels Kapillarsiule (nicht) abtrennbaren Isomere.
?) Das Olivendl muss dem Verfahren des Anhangs XXa entsprechen.

) Ol mit einem Wachsgehalt zwischen 300 mg/kg und 350 mg/kg wird als Lampantdl eingestuft, wenn der Gesamtgehalt an aliphatischen Alkoholen héchstens 350 mg/kg oder der Gehalt an Erytrodiol und Uvaol héchstens 3,5 % betrigt.
%) Oder wenn der Fehlermedian grofer als 3,5 ist oder der Fehlermedian hochstens 3,5 betrdgt und der Fruchtigkeitsmedian gleich 0 ist.

()
®
(’) Dieser Grenzwert gilt fir ab dem 1. Mérz 2014 erzeugte Olivendle.
()
()
©)

6) Ol mit einem Wachsgehalt zwischen 300 mg/kg und 350 mg/kg wird als rohes Oliventresteré! eingestuft, wenn der Gesamtgehalt an aliphatischen Alkoholen héchstens 350 mgfkg oder der Gehalt an Erytrodiol und Uvaol iiber 3,5 %

betrigt.

Zusammensetzung der Fettsduren (*) Summe Zusammensetzung der Sterine
Summe trans-
trans-iso- | isomere A Delta7 Sterine | Erythrodiol
Kategorie Myristin- | Linolen- | Arach- | Eicosen- | Behen- Ligno- | mere Ol- | Linol und | Choleste- | Brassi- | Campes- | Stigmaste- [375{) P .t St‘e & t_ insges. | und Uvaol
sdure sdure ninsdure sdure sdure cerinsdure sdure Linolen- rin casterin terin (%) rin roste- 1gnl1;(125) ¢ (mg[kg) (%) (**)
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) siure (%) (%) (%) (%) o |
o0 e | o
1. Natives Olivenol extra <003 | <100 | <060 [ <040 | <0,20 [ £0,20 | <0,05 | <0,05 <05 < 0,1 < 4,0 | <Camp. | 2 93,0 <05 > 1000 <45
2. Natives Olivenol <003 | <100 | <060 | <040 | <020 | <0,20 | <0,05 | <0,05 <05 < 0,1 < 4,0 | <Camp. | 2 93,0 <05 > 1000 < 4,5
3. Lampant-6l < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,40 < 0,20 | < 0,20 < 0,10 < 0,10 < 0,5 < 0,1 < 40 — > 93,0 < 0,5 >1000 | <45
4. Raffinier-tes Olivenol <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

¢10CCT L
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Zusammensetzung der Fettsiuren (!) Summe Zusammensetzung der Sterine
Summe trans-
trans-iso- | isomere A Delta7 Sterine | Erythrodiol
Kategorie Myristin- | Linolen- | Arach- | Eicosen- | Behen- Ligno- | mere Ol [ Linol und | Choleste- | Brassi- [ Campes- | Stigmaste- ﬁ—S‘?p.t StAe * t_ insges. | und Uvaol
sdure sdure ninsdure sdure sdure cerinsdure saure Linolen- rin casterin terin (3) rin toste- lgrrllézzs e (mg/kg) (%) (**)
%) %) ) %) %) ) %) siure %) ) %) ) B A
o e | o
5. Olivenol — bestehend aus raf-| < 0,03 | < 1,00 | < 0,60 | < 0,40 | < 0,20 | < 0,20 | < 0,20 | < 0,30 < 0,5 <01 < 4,0 | < Camp. | =2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
finierten und nativen Olivenolen
6. Rohes Oliven-tresterdl <003 | <100 | <060 [ <040 | 0,30 [ £0,20 | <0,20 | < 0,10 < 0,5 < 0,2 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 > 2500 | > 45
7. Raffinier-tes Oliven-tresterol <003 | <100 | <060 | <040 | <030 | <020 | < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 | < Camp. | 2 93,0 <05 |=>1800 > 4,5
8. Oliven-tresterdl <003 | <100 [ <060 | <040 | <030 [ 0,20 | < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 | < Camp. | = 93,0 < 0,5 > 1600 > 4,5

1) Gehalt an anderen Fettsiuren (%):Palmitinsdure: 7,50-20,00; Palmitoleiniure:

?) Siehe die Anlage zu diesem Anhang.

0,30-3,50; Heptadecansdure: < 0,30; Heptadecensiure: < 0,30; Stearinsdure: 0,50-5,00; Olsdure: 55,00-83,00; Linolsdure: 3,50-21,00.

4) Ol mit einem Wachsgehalt zwischen 300 mg/kg und 350 mg/kg wird als Lampantl eingestuft, wenn der Gesamtgehalt an aliphatischen Alkoholen hochstens 350 mg/kg oder der Gehalt an Erytrodiol und Uvaol héchstens 3,5 % betrigt

()
¢
(’) App p-Sitosterin: Delta-5,23-Stigmastadienol+Clerosterin+Beta-Sitosterin+Sitostanol+Delta-5-Avenasterin+Delta-5,24-Stigmastadienol.
()
)

5) Ol mit einem Wachsgehalt zwischen 300 mg/kg und 350 mg/kg wird als rohes Oliventresterd! eingestuft, wenn der Gesamtgehalt an aliphatischen Alkoholen iiber 350 mg/kg oder der Gehalt an Erytrodiol und Uvaol iiber 3,5 % betrigt.

Anmerkungen:

a) Die Analyseergebnisse miissen bis auf die gleiche Anzahl Dezimalstellen angegeben werden wie die fir jedes Merkmal vorgesehenen Werte. Betrdgt die ndchstfolgende Dezimalstelle iiber 4, so ist die
angegebene letzte Stelle hinter dem Komma aufzurunden.

b) Auch wenn nur ein einziges Merkmal nicht mit dem vorgesehenen Grenzwert iibereinstimmt, muss das Ol einer anderen Kategorie zugeordnet werden oder als nicht seinen Reinheitskriterien entsprechend

erklirt werden.

¢) Die mit einem Sternchen (¥) gekennzeichneten Olqualititsmerkmale bedeuten: - im Falle von Lampantdl, dass die betreffenden Grenzwerte nicht alle gleichzeitig erfiillt werden miissen; - im Falle nativer
Olivendle, dass die Nichterfullung des Grenzwerts auch nur eines einzigen Merkmals eine Umstufung innerhalb der Kategorie der nativen Olivenéle zur Folge hat.

d) Die mit zwei Sternchen (**) gekennzeichneten Olqualititsmerkmale bedeuten im Fall der betreffenden Oliventresterole, dass die jeweiligen Grenzwerte nicht alle gleichzeitig erfiillt werden miissen.

9¢/8ce 1
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Anlage

Schematisierter entscheidungsablauf

Entscheidungsablauf Campesterin fiir native Olivenole und native Olivenole extra:

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

[ Stigmasterin < 1,4 % ] [ A-7-Stigmastenol < 0,3 % ]

Die iibrigen Parameter miissen die in dieser Verordnung festgelegten Grenzwerte einhalten.

Entscheidungsablauf Delta-7-stigmastenol fiir:

— Native Olivenéle extra und native Olivendle

[0,5 % < A-7-Stigmastenol < 0,8 %}

|

App. B-Sitosterin/

. 9
Campesterin < 3,3 % (Campest + A7Stig) = 25

Stigmasterin < 1,4 % A ECN42 < [0,1]

Die iibrigen Parameter miissen die in dieser Verordnung festgelegten Grenzwerte einhalten.

— Oliventresterdle (roh und raffiniert)

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

Ubrige Parameter innerhalb der

A ECN42 = (0,40 Stigmasterin < 1,4 % Grenzwerte®
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ANHANG 1II

LANHANG Ia

PROBENAHME BEI  OLIVENOL ODER  OLIVENTRESTEROL, DAS IN  UNMITTELBAREN
VERPACKUNGSEINHEITEN GELIEFERT WIRD

Diese Methode der Probenahme wird fiir Partien von Olivendl oder Oliventresterdl angewendet, das in unmittelbare
Verpackungseinheiten abgefiillt wurde. Je nachdem, ob der Inhalt der unmittelbaren Verpackung grofer ist als 51 oder
nicht, kommen unterschiedliche Probenahmeverfahren zur Anwendung.

Eine ,Partie” besteht aus mehreren Verkaufseinheiten, die unter solchen Umstdnden hergestellt und aufgemacht wurden,
dass das in jeder dieser Einheiten enthaltene Ol in Bezug auf alle analytischen Eigenschaften als homogen gilt. Die
Vereinzelung einer Partie muss gemaf$ der Richtlinie 2011/91/EU des Europdischen Parlaments und des Rates (') erfolgen.

,Teilprobe” ist die Olmenge, die in einer unmittelbaren Verpackungseinheit enthalten ist und von einer beliebigen Stelle
der Partie entnommen wird.
1. ZUSAMMENSETZUNG EINER EINZELPROBE
1.1. Unmittelbare Verpackungseinheiten mit einem Inhalt von héchstens 51
Eine ,Einzelprobe* fir unmittelbare Verpackungseinheiten mit einem Inhalt von hochstens 51 ist die Anzahl der
einer Partie entnommenen Teilproben gemafs Tabelle 1.
Tabelle 1

Die Mindestgréfle einer Einzelprobe muss sich wie folgt zusammensetzen

Verpackungseinheiten mit einem Inhalt von Die Einzelprobe besteht aus dem Ol von
a) mindestens 11 a) 1 unmittelbaren Verpackungseinheit;
b) weniger als 11 b) der Mindestanzahl Verpackungseinheiten, deren Ge-
samtinhalt mindestens 1,01 betragt

Die Anzahl der in Tabelle 1 genannten Verpackungseinheiten, die eine Einzelprobe darstellen, kann von jedem
Mitgliedstaat nach seinen eigenen Erfordernissen erhoht werden (beispielsweise Durchfithrung der organoleptischen
Priifung durch ein anderes Labor als das Labor, das die chemischen Analysen, Gegenanalysen usw. durchgefiihrt hat).

1.2. Unmittelbare Verpackungseinheiten mit einem Inhalt von mehr als 51

Eine ,Einzelprobe® fiir unmittelbare Verpackungseinheiten mit einem Inhalt von mehr als 51 ist ein reprisentativer
Teil der Gesamtteilproben, der durch ein Reduktionsverfahren gemdf Tabelle 2 gewonnen wird. Die Einzelprobe
muss sich aus verschiedenen Mustern zusammensetzen.

Ein ,Muster” einer Einzelprobe ist jede der Verpackungseinheiten, aus denen die Einzelprobe besteht.

Tabelle 2

Mindestanzahl der auszuwihlenden Teilproben

Anzahl der Verpackungseinheiten im Los Mindestanzahl der auszuwihlenden Teilproben
bis 10 1
von ... 11 bis 150 2
von ... 151 bis 500 3
von ... 501 bis 1 500 4
von ... 1501 bis 2 500 5
> 2500 je 1000 Verpackungseinheiten 1 weitere Teilprobe

(") Richtlinie 2011/91/EU des Europiischen Parlaments und des Rates vom 13. Dezember 2011 iiber Angaben oder Marken, mit denen

sich das Los, zu dem ein Lebensmittel gehort, feststellen ldsst (ABL L 334 vom 16.12.2011, S. 1).
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2.2.

3.2

Um den Umfang der unmittelbaren Verpackungseinheiten fiir die Probenahme zu reduzieren, wird der Inhalt der
Probenahmeteilproben zur Herstellung der Einzelprobe homogenisiert. Die Portionen der verschiedenen Teilproben
werden unter Rithren so in einen gemeinsamen Behilter zur Homogenisierung gegeben, dass sie am besten vor Luft
geschiitzt sind.

Der Inhalt der Einzelprobe ist in mehrere Verpackungen der Mindestkapazitit von 1,0 1 zu geben, von denen jede ein
Muster der Einzelprobe darstellt.

Die Anzahl der Einzelproben kann von jedem Mitgliedstaat nach seinen eigenen Erfordernissen erhoht werden
(beispielsweise Durchfithrung der organoleptischen Priifung durch ein anderes Labor als das Labor, das die che-
mischen Analysen, Gegenanalysen usw. durchgefiihrt hat).

Jede Verpackung ist so zu befiillen, dass oben eine moglichst geringe Luftschicht vorhanden ist, und danach auf
geeignete Weise zu verschlieen und zu versiegeln, so dass das Produkt manipulationssicher ist.

Diese Muster sind zu kennzeichnen, so dass eine korrekte Identifizierung ermoglicht wird.

ANALYSEN UND ERGEBNISSE

. Jede Einzelprobe wird gemdff Nummer 2.5 der Norm EN ISO 5555 in Laborproben unterteilt, die entsprechend der

im schematisierten Entscheidungsablauf des Anhangs Ib ausgewiesenen Reihenfolge oder in einer anderen beliebigen
Reihenfolge analysiert werden.

Stimmen alle Analyseergebnisse mit den Merkmalen der gemeldeten Olivenélkategorie iiberein, so wird die gesamte
Partie als konform eingestuft.

Stimmt ein einziges Analyseergebnis nicht mit den Merkmalen der gemeldeten Olivenolkategorie tiberein, so wird die
gesamte Partie als nicht konform eingestuft.

UBERPRUFUNG DER KATEGORIE DER PARTIE

. Zur Uberpriifung der Kategorie der Partie kann die zustindige Behorde die Anzahl der an verschiedenen Stellen der

Partie entnommenen Einzelproben nach folgender Tabelle erhohen:

Tabelle 3

Anzahl der Einzelproben in Abhingigkeit von der Partiegréfle

GroRe der Partie (1) Anzahl der Einzelproben
weniger als 7 500 2
von 7 500 bis weniger als 25 000 3
von 25 000 bis weniger als 75 000 4
von 75 000 bis weniger als 125 000 5
ab 125 000 6 + 1 je weitere 50 000 1

Jede Teilprobe, die eine Einzelprobe darstellt, ist einer fortlaufenden Stelle in der Partie zu entnehmen; dabei ist der
Ort jeder Einzelprobe zu notieren und eindeutig auszuweisen.

Jede Einzelprobe ist nach den Verfahren unter den Nummern 1.1 und 1.2 herzustellen.
Jede Einzelprobe wird anschlielend den Analysen gemdfl Artikel 2 Absatz 1 unterzogen.

Stimmen fiir mindestens eine Einzelprobe nicht alle Analyseergebnisse gemaf Artikel 2 Absatz 1 mit den Merkmalen
der gemeldeten Olivendlkategorie iiberein, so wird die gesamte Partie als nicht konform eingestuft.“
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ANHANG 111

+LANHANG Ib

SCHEMATISIERTER ENTSCHEIDUNGSABLAUF FUR DIE PRUFUNG DER KONFORMITAT EINER

OLIVENOLPROBE MIT DER DEKLARIERTEN KATEGORIE

Schema 1

NATIVES OLIVENOL EXTRA
(Qualitatskriterien)

Gehalt an freien Fettsiuren %

Das Olivendl entspricht
nicht den Anforderungen

<08 | >0,8 o >i der deklarierten
Kategorie.
Peroxidzahl mEq O,/kg (@)
<20 | >20 4
UV-Spektrometrie
K270 < 0,22 K270 > 0,22 D
v
UV-Spektrometrie
AK 0,01 AK > 0,01 >
UV-Spektrometrie
k232250 | K232>250 > LT
v
Bewertung der organoleptischen Eigenschaften i Das Olivendl
D entspricht nicht den
Fruchtigkeitsmedian > 0 | Fruchtigkeitsmedian = 0 v Anforderungen der
und Frochtigkeitsmedian > 0 R deklarierten Kategorie.
A und - (®)
Fehlermedian = 0
Fehlermedian > 0
Ethyl esters | i T
ja | nein

ll

Qualitatskriterien entsprechen der deklarierten Kategorie.

Weiter zu Schema 3. (Reinheitskriterien)

*< 40 mglkg 2013/2014
< 35 mglkg 2014/2015
< 30 mg/kg vom Erntejahr 2015/2016
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Schema 2

Natives olivenol

(Qualititskriterien)
Gehalt an freien Fettsiuren %
<20 ‘ >2,0 >
Peroxidzahl meq O,/kg
<20 >20 >
UV-Spektrometrie
LLLITY
Rozg, 0,25 ‘ Ry 50,25 > “‘.-"‘ "-.,...
¢ *
\uf ..’. Das Olivenél ent- ".
UV-Spektrometrie & spricht nicht den An- %
>+--> & forderungen der dekla- ;
AK 0,01 ‘ AK>0,01 % rierten Kategorie  §
&
. &
¥ ., (a) o
. e,
UV-Spektrometrie '.,..."""‘_‘,“’
K232 < 2,60 ‘ K232 > 2,60 >
Bewertung der organoleptischen Eigenschaften
Fruchtigkeitsmedian > 0 Fruchtigkeitsmedian = 0 >
oder
und Fruchtigkeitsmedian > 0
Fehlermedian = 0 Fehlermedian > 3,5

FLLLLITH
o ",

¥
JL K N
o+ )/

&

Y

Qualititskriterien entsprechen der deklarierten
Kategorie.
Weiter zu Schema 3 (Reinheitskriterien)

Entsprechen die obigen Werte den Qualititskriterien fiir of
Natives Olivenél extra? ____>:'
L]
(Schema 1) A
"
*
NEIN ‘ JA

Das Olivendl
entspricht nicht den %
Anforderungen der ':

deklarierten '

Kategorie ..'
4

* b Q.
N, O

4 .
ALLTTTTTT Lide



L 338/42 Amtsblatt der Europdischen Union 17.12.2013

Schema 3

Natives Olivenél und Natives Olivensl extra
(Reinheitskriterien)

PPTLLLLITT oS
e e,

Qualititskriterien (Schemata 1 und 2)

YES NO

o . . . .'o‘
Das Olivendl entspricht

4
nicht den Anforderungen »

v

*
H
Ram> ; 5
* der deklarierten '
Kategorie

3,5-Stigmastadiene mg/kg
<0,05

>0,05

o
. o*
N K
Yy, PRy
Tanpmpuusn®

~ ““IIIIlll...
7 R4 '...
Jb " Das Olivensl "%,
---># entspricht nicht den
trans-isomere Fettsduren % i Anforderungen der 3
181 < 0,05 C18:1 > 0,05 > ‘." deklarierten Kategorie ::
£(C18:2 + C18:3) < 0,05 t(C18:2 + C18:3) > 0,05 (a)
Gehalt an Fettsiuren
Ne.
JA NEIN -
% ."“ ......
& Das Olivenol %,
A ECN42 >_-' entspricht nicht den %
"~~” % Anforderungen der :
< 10,2 > 10,2 . . .
<102] 021 > %, deklarierten s
\w ‘.... Kategorie "‘.‘
Zusammensetzung und Gesamtgehalt der e
Sterie
JA NEIN >
iol + 0 ..“"""-"..' .
Erythrodiol + Uvaol % " Das Olivensl .,
<20 ‘ 2,0 >E+U < 4,5 ‘ > 4,5 > & entspricht nicht den %,
¢ Anforderungen der %
J/ -1 deklarierten :
Wachse! mg/kg % Kategorie ‘,'
0. *
<150 >150 . tereni(D)uren”
> v

Das Olivendl entspricht den Anforderungen
der deklarierten Kategorie

1C42+C44+C46
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Entsprechungen zwischen

den Anhingen der

Anlage 1

vorliegenden Verordnung und den Analysen des

Entscheidungsablaufs

— Séuregehalt Anhang II Bestimmung des Gehalts an freien Fettsduren, Kaltverfahren

— Peroxidzahl Anhang III | Bestimmung der Peroxidzahl

— UV-Spektrometrie Anhang IX | Spektrophotometrische Analyse

— Bewertung der organolep- | Anhang XII | Bewertung der organoleptischen Eigenschaften von nativem Olivendl
tischen Eigenschaften

— Ethylester Anhang XX | Verfahren fiir die Bestimmung des Gehalts an Wachsen, Fettsiuremethy-

lestern und Fettsdureethylestern durch Kapillargaschromatographie

— Stigmasta-3,5-dien

Anhang XVII

Methodik zur Bestimmung des Stigmastadiengehalts in pflanzlichen Olen

— trans-isomere Fettsduren

Anhang X A
und

Gaschromatographische Analyse der Fettsiuremethylester

Anhang X B | Herstellung der Fettsiuremethylester
— Fettsdurenzusammenset- Anhang X A | Gaschromatographische Analyse der Fettsduremethylester
zung und
Anhang X B | Herstellung der Fettsiuremethylester
— AECN42 Anhang Bestimmung der Triglycerid-Zusammensetzung mit ECN42 (Differenz
XVIII zwischen dem tatsichlichen und dem theoretischen Triglycerid-Gehalt)
— Zusammensetzung  und | Anhang V Bestimmung der Zusammensetzung und des Gehalts an Sterinen und
Gesamtgehalt der Sterine Triterpen-Dialkoholen mit Kapillar- Gaschromatografie
— Erythrodiol und Uvaol
— Wachse Anhang IV | Bestimmung des Gehalts an Wachsen mit Kapillar-Gaschromatografie
— Aliphatische Alkohole Anhang XIX | Bestimmung des Gehalts an aliphatischen Alkoholen mit Kapillar-Gas-
chromatografie
— Gesiittigte Fettsduren in 2- | Anhang VII | Bestimmung des prozentualen Gehalts an 2-Glycerinmonopalmitat*

Stellung
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ANHANG IV

LANHANG V

BESTIMMUNG DER ZUSAMMENSETZUNG UND DES GEHALTS AN STERINEN UND TRITERPEN-

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.1.

3.10.2.

3.10.3.

3.10.4.

DIALKOHOLEN MIT DER KAPILLAR - GASCHROMATOGRAPHIE

UMFANG UND ANWENDUNGSBEREICH

Diese Methode beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung der Sterinzusammensetzung und des Steringehalts
sowie des Gehalts an Triterpen-Dialkoholen von Olivenolen und Oliventresterolen.

KURZBESCHREIBUNG

Das Ol wird mit a-Cholestanol als innerem Standard versetzt, mit ethanolischer Kaliumhydroxidlésung verseift
und das Unverseifbare mit Ethylether extrahiert.

Die Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Fraktion wird diinnschichtchromatographisch tiber basische Kieselgelplatten
vom Unverseifbaren abgetrennt. Die aus dem Kieselgel isolierten Fraktionen werden in Trimethylsilylether tiber-
fihrt und anschlieBend mit Hilfe der Kapillar-Gaschromatographie untersucht.

GERATE UND HILFSMITTEL

Ubliche Laboreinrichtung und insbesondere nachstehende Gerite:

Kolben, 250 ml, mit Riickflusskiihler und Schliffstopfen,

Scheidetrichter, 500 ml,

Kolben, 250 ml,

komplette Apparatur fiir die Diinnschichtchromatographie mit Glasplatten 20 x 20 cm,
UV-Lampe, Wellenlinge 254 oder 366 nm,

Mikroliterspritzen, 100 und 500 pl,

Glasfiltertiegel mit Porenfilter G 3 (Porositit 15-40 pm), etwa 2 cm Durchmesser, 5 cm Hohe, geeignet fur die
Vakuumfiltration mit Schliffmuffe,

Vakuumflasche, 50 ml, mit Schliffmuffe, fir Glasfiltertiegel (Nummer 3.7),
10-ml-Réhrchen mit konischem Boden und dicht schliefendem Glasstopfen,
Gaschromatograph, geeignet fiir die Verwendung von Kapillarsidulen, mit Splitsystem, bestehend aus:

einem thermostatisierbaren Siulenofen, einstellbar auf die gewiinschte Temperatur mit einer Genauigkeit von *
1°C,

einem temperaturregelbaren Injektor mit Verdampfer aus persilanisiertem Glas und Splitsystem,
einem Flammenionisations-Detektor (FID),
einem Datenerfassungssystem, geeignet zur Verwendung mit dem FID (Nummer 3.10.3), manuell integrierbar,

Glaskapillarsiule oder Fused-silica-Saule, 20 bis 30 m Linge, 0,25 bis 0,32 mm Innendurchmesser, Innenwand
belegt mit 5 % Diphenyl- | 95 % Dimethylpolysiloxan (SE-52 oder SE-54 stationdre Phase oder gleichwertig),
gleichmifige Schichtdicke zwischen 0,10 und 0,30 pm,

Mikroliterspritze fiir die Gaschromatographie, 10 pl, mit gehérteter Nadel, geeignet fiir Split-Injektion,
Calciumdichlorid-Exsikkator.

REAGENZIEN

Kaliumhydroxid (Titer mindestens 85 %),



17.12.2013

Amtsblatt der Europdischen Union

L 338/45

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

Kaliumhydroxid, ethanolische Losung etwa 2 N:

130 g Kaliumhydroxid (Nummer 4.1) in 200 ml destilliertem Wasser unter Kiithlen 16sen und mit Ethanol auf 1
Liter auffiillen (Nummer 4.10). Die Losung ist in gut verschlossenen Braunglasflaschen maximal zwei Tage
haltbar,

Ethylether, analysenrein,

Kaliumhydroxid, ethanolische Losung etwa 0,2 N:

13 ¢ Kaliumhydroxid (Nummer 4.1) werden in 20 ml destilliertem Wasser gelost und mit Ethanol auf 1 Liter
aufgefiillt (Nummer 4.10),

wasserfreies Natriumsulfat, analysenrein,

kieselgelbeschichtete Glasplatten (20 x 20 cm) ohne Fluoreszenzindikator, Schichtdicke 0,25 mm (gebrauchsfertig
im Handel erhiltlich),

Toluol fiir die Chromatographie,
Aceton fiir die Chromatographie,
n-Hexan fur die Chromatographie,
Ethylether fiir die Chromatographie,
Ethanol, analyserein,

Ethylacetat, analyserein,

Referenzldsung fiir die Diinnschichtchromatographie: Cholesterin oder Phytosterole, und Erythrodiol-Lésung 5 %
in Ethylacetat (Nummer 4.11),

2', 7'-Dichlorfluorescein, 0,2%ige ethanolische Losung, leicht alkalisch durch Zusatz einiger Tropfen alkoholi-
scher 2-N-Kaliumhydroxid- Losung (Nummer 4.2),

wasserfreies Pyridin fiir die Chromatographie (Anmerkung 5).

Hexamethyldisilazan, analyserein,

Trimethylchlorosilan, analyserein,

Probelosung von Sterin-Trimethylsilylethern,

unmittelbar vor Gebrauch ansetzen mit Sterinen und Erythrodiol aus Olen, in denen sie enthalten sind,
a-Cholestanol, Reinheit mehr als 99 % (Reinheit mit GC-Analyse tiberpriifen),
a-Cholestanol-Losung, interner Standard, 0,2 %ige Losung (m/V) in Ethylacetat (Nummer 4.11).
Phenolphthalein-Losung, 10 g/l in Ethanol (Nummer 4.10).

Trigergas: Wasserstoff oder Helium, rein, fiir die Gaschromatographie,

Hilfsgase: Wasserstoff, Helium, Stickstoff und Luft, rein, fiir die Gaschromatographie,

n-Hexan (Nummer 4.9)/Ethylether (Nummer 4.10)-Gemisch 65:35 (V/[V),

Silanisierungsreagens, bestechend aus einem Gemisch aus Pyridin, Hexamethyldisilazan und Trimethylchlorsilan
im Verhiltnis 9:3:1 (V/V/|V).

VERFAHREN

Herstellung des Unverseifbaren

Mit einer 500-pl-Mikroliterspritze (Nummer 3.6) so viel der a-Cholestanollosung (interner Standard) (Nummer
4.20) in einen 250-ml-Kolben (Nummer 3.1) geben, dass die Menge an Cholestanol etwa 10 % des Steringehalts
der Probe entspricht. So werden z. B. fiir 5 g Olivendl 500 pl der a-Cholestanollosung (Nummer 4.20) benotigt,
fur Oliventresterdl 1 500 pl. Im leichten Stickstoffstrom im warmen Wasserbad bis zur Trocknung abdampfen.
Nach dem Abkiihlen des Kolbens in den gleichen Kolben 5£0,01 g der trockenen und filtrierten Probe einwiegen.

Anmerkung 1: Bei tierischen oder pflanzlichen Olen und Fetten, die grofere Mengen an Cholesterin enthalten,
kann ein Peak mit einer dhnlichen Retentionszeit wie Cholestanol auftreten. In diesem Fall ist die
Sterinfraktion einmal mit und einmal ohne internen Standard zu analysieren.
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5.2

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

Die Probe bei aufgesetztem Riickflusskiihler mit 50 ml 2-N-ethanolischer Kaliumhydroxidlosung (Nummer 4.2)
und Bims versetzen, erhitzen und unter schwachem Sieden verseifen (wobei sich die Losung klart). Die Probe
weitere 20 Minuten am Sieden halten und dann durch den Riickflusskithler mit 50 ml destilliertem Wasser
versetzen, den Riickflusskithler entfernen und den Kolben auf etwa 30 °C abkiihlen.

Den Kolbeninhalt quantitativ in einen 500-ml-Scheidetrichter (Nummer 3.2) tiberfithren, wobei mehrfach mit
destilliertem Wasser (50 ml) nachgespiilt wird. Die Probe mit etwa 80 ml Ethylether (Nummer 4.10) versetzen,
etwa 60 Sekunden kriftig schiitteln und den Druck durch Umdrehen des Scheidetrichters und Offnen des
Sperrhahns periodisch entlasten. Stehen lassen, bis die beiden Phasen vollstindig getrennt sind (Anmerkung 2).

Anschliefend die Seifenlosung so vollstindig wie moglich in einen anderen Scheidetrichter ablassen und dann die
Wasser-Alkohol-Phase noch zweimal nach dem gleichen Verfahren mit 60-70 ml Ethylether extrahieren (Num-
mer 4.10).

Anmerkung 2: Etwaige Emulsionen kénnen mit Hilfe einer Waschflasche durch Zusatz kleiner Mengen Ethanol
zerstort werden (Nummer 4.11).

Die drei Etherausziige in einem Scheidetrichter mit 50 ml Wasser vereinigen. Weiter mit Wasser (50 ml) unter
Zusatz eines Tropfens Phenolphthalein-Losung (Nummer 4.21) waschen, bis das Waschwasser nicht mehr rosa
geférbt ist.

Das Waschwasser ablassen und tiber wasserfreiem Natriumsulfat (Nummer 4.5) in einen zuvor gewogenen 250-
ml-Kolben filtrieren. Scheidetrichter und Filter mit kleinen Mengen Ethylether nachspiilen (Nummer 4.10).

Das Losungsmittel durch Destillieren in einem Rotationsverdampfer bei 30 °C im Vakuum eindampfen. 5 ml
Aceton hinzugeben und das fliichtige Losungsmittel in einem leichten Luftzug vollstindig entfernen. Den Riick-
stand bei 103 °C + 2 °C im Trockenschrank 15 Minuten lang trocknen. Im Exsikkator abkiihlen lassen und auf
0,1 mg genau wiegen.

Trennung der Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Fraktion (Erythrodiol + Uvaol)

Herstellung der basischen Diinnschicht-Chromatographie-Platten Die Kieselgelplatten (Nummer 4.6) vollstindig
ca. 10 Sekunden lang in eine 0,2-N-ethanolische Alkalihydroxidlosung (Nummer 4.5) eintauchen, dann unter
einem Abzug 2 Stunden trocknen lassen, anschlieend noch 1 Stunde bei 100 °C im Trockenschrank.

Die Platten aus den Trockenschrank nehmen und in einem Exsikkator iiber Calciumchlorid (Nummer 3.13) bis
zum Gebrauch aufbewahren. (Derart behandelte Platten miissen innerhalb von 15 Tagen gebraucht werden.)

Anmerkung 3: Bei Verwendung von alkalischen Kieselgelplatten zur Trennung der Sterinfraktion eriibrigt sich
die Behandlung der Unverseifbaren-Fraktion mit Aluminiumoxid. Auf diese Weise bleiben simt-
liche sauren Verbindungen (Fettsduren und andere) an der Startlinie. So erhdlt man eine saubere
Trennung der Sterinzone von denen der aliphatischen Alkohole und Terpenalkohole.

Die Entwicklerkammer bis zu einer Hohe von etwa 1 cm mit einem Hexan/Ethylether-Gemisch (Nummer 4.24)
(Anmerkung 4) beschicken. Die Kammer mit einem geeigneten Deckel verschliefen und mindestens eine halbe
Stunde an einem kiihlen Ort stehen lassen, damit sich ein Gleichgewicht zwischen Fliissigkeit und Dampfphase
einstellt. An der Innenwand der Kammer koénnen Filterpapierstreifen befestigt werden, die in das Fliefmittel
eintauchen. Dadurch kann die Laufzeit um ein Drittel verkiirzt und eine gleichmifige Elution der Komponenten
erzielt werden.

Anmerkung 4: Das Gemisch ist jedes Mal frisch anzusetzen, damit die Wiederholbarkeit gewahrleistet ist. Als
alternatives Losungsmittel kann n-Hexan/Ethylether 50:50 (V/V) verwandt werden.

Von einer 5%igen Losung des Unverseifbaren (Nummer 5.1.5) in Ethylacetat mit einer 100-pl-Spritze 0,3 ml als
diinnen, gleichmifigen Strich 2 cm auf den unteren Rand (2 cm) der Diinnschichtplatte (Nummer 5.2.1) auf-
tragen. In der Verlangerung der Startlinie werden 2-3 pl der Standardlosung (Nummer 4.13) aufgetragen, um die
Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Zone nach der Entwicklung zu identifizieren.

Die Platte in die nach Nummer 5.2.2 vorbereitete Entwicklerkammer stellen. Die Temperatur der Umgebung
sollte 15-20 °C (Anmerkung 5) betragen. Die Kammer mit dem Deckel verschliefen und die Platte so lange
entwickeln, bis die FlieBmittelfront bis 1 cm unter den oberen Plattenrand gestiegen ist. Dann die Platte aus der
Entwicklerkammer nehmen und das Losungsmittel in einem warmen Luftstrom abdampfen oder die Platte eine
geraume Zeit unter dem Abzug liegen lassen.

Anmerkung 5: Eine hohere Temperatur konnte die Separation verschlechtern.
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5.2.5. Die Platte vorsichtig und gleichmifig mit 2’,7-Dichlorfluoresceinlésung (Nummer 4.14) besprithen. Unter UV-
Licht die Lage der Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Zone mit Hilfe der Flecke der Standardlosung (Nummer 4.13)
bestimmen und mit einem schwarzen Stift den fluoreszierenden Bereich markieren (siche Diinnschichtplatte

Abbildung 3).

5.2.6. Das in der markierten Zone liegende Kieselgel mit einem Metallspatel abkratzen, fein mahlen und in einen
Glasfiltertiegel (Nummer 3.7) iiberfithren. Mit 10 ml warmem Ethylacetat (Nummer 4.12) versetzen, mit Hilfe des
Metallspatels griindlich vermischen und unter Vakuum filtrieren. Das Filtrat in der an dem Glasfiltertiegel
angeschlossenen Vakuumflasche (Nummer 3.8) auffangen.

Den Riickstand in der Flasche dreimal mit je 10 ml Ethylether (Nummer 4.3) waschen und das Filtrat wiederum
in der Vakuumflasche auffangen. Das Filtrat bis auf ein Volumen von etwa 4-5 ml eindampfen und den Rest der
Losung in das zuvor gewogene 10-ml-Probenglas (Nummer 3.9) iiberfithren. Durch vorsichtiges Erhitzen unter
einem schwachen Stickstoffstrom bis zur Trocknung eindampfen. Mit einigen Tropfen Aceton (Nummer 4.8)
versetzen, wieder bis zur Trocknung eindampfen.

Der Riickstand in dem Probengldschen muss aus den Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Fraktionen bestehen.
5.3. Herstellung der Trimethylsilylether (TMSE)

5.3.1.  Dem Probenglischen mit der Sterin- und Terpenfraktion werden je Milligramm Sterin und Triterpen-Dialkohole
50 pl Silanisierungsreagenz (Nummer 4.25) zugesetzt, unter Ausschluss von Feuchtigkeit (Anmerkung 7).

Anmerkung 6: Gebrauchsfertige Losungen sind im Handel erhaltlich. Daneben gibt es auch andere Silanisie-
rungsreagenzien, z. B. N,O-bis-Trimethylsilyltrifluoracetamid + 1 % Trimethylchlorsilan, das mit
gleichen Teilen wasserfreiem Pyridin gemischt werden muss.

Pyridin kann durch die gleiche Menge Acetonitril ersetzt werden.

5.3.2.  Das Probengldschen verschlielen und griindlich (nicht zu stark) schiitteln, bis sich die Verbindungen vollstindig
gelost haben. Die Probe mindestens 15 Minuten bei Raumtemperatur stehen lassen und dann einige Minuten
zentrifugieren. Die klare Losung kann gaschromatographisch untersucht werden.

Anmerkung 7: Die Beobachtung einer leichten Opaleszenz ist normal und bedeutet keine Anomalie. Die Bildung
eines weiffen Niederschlags oder der Eindruck einer Rosafiarbung sind Anzeichen der Anwesen-
heit von Feuchtigkeit oder der Zersetzung des Reagens. In diesem Fall soll der Test wiederholt
werden (nur bei Verwendung von Hexamethyldisilazan/Trimethylchlorosilan).

5.4. Gaschromatographische Analyse

5.4.1.  Vorbereiten, Einfahren der Kapillarsiule

5.4.1.1. Die Sdule (Nummer 3.11) in den Gaschromatographen einsetzen, wobei das Einlassteil an den Split-Injektor und
das Auslassteil an den Detektor angeschlossen wird.

Uberpriifung des Gaschromatographen (Dichtigkeit der Gasleitungen, Betriebsbereitschaft des Detektors, des
Trennsystems, des Schreibers usw.).

5.4.1.2. Wird die Siule zum ersten Mal verwendet, ist es ratsam, sie einzufahren: Einen schwachen Gasstrom durch die
Sdule selbst geben, den Gaschromatographen einschalten und allmahlich auf eine Temperatur von mindestens
20 °C iiber der Arbeitstemperatur (Anmerkung 8) aufheizen. Diese Temperatur ist mindestens 2 Stunden kon-
stant zu halten, und dann sind die Analysenbedingungen einzustellen (Gasstrom, Split, Ziinden der Flamme,
Rechensystemanschluss, Einstellen der Ofentemperatur, Injektor, Detektor). Dann eine Empfindlichkeit wihlen,
die mindestens doppelt so grof$ ist wie bei der Durchfithrung der Analyse. Die Grundlinie muss linear verlaufen,
ohne Peaks oder Drift.

Eine negative Drift ist ein Indiz fir einen undichten Anschluss der Siule, eine positive deutet auf ein man-
gelhaftes Einfahren der Siule hin.

Anmerkung 8: Die Einfahrtemperatur muss in jedem Fall 20 °C unter der fiir die stationdre Phase angegebenen
Maximaltemperatur liegen.

5.4.2.  Wahl der Arbeitsbedingungen
5.4.2.1. Arbeitsbedingungen:
— Séulentemperatur: 260 * 5 °C;
— Injektortemperatur: 280-300 °C;
— Detektortemperatur: 280-300 °C;

— Stromungsgeschwindigkeit: Helium 20-35 cm/s; Wasserstoff 30-50 cm/s;
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— Splitverhéltnis: 1:50-1:100;

— Geriteempfindlichkeit: das 4- bis 16fache der Mindestdimpfung;
— Detektorempfindlichkeit: 1-2 mV f. s;

— Einspritzvolumen: 0,5-1 pl TMSE-Losung.

Diese Bedingungen konnen entsprechend den Charakteristiken der Sdule und des Gaschromatographen derart
geandert werden, dass die damit aufgezeichneten Chromatogramme folgende Bedingungen erfiillen:

— die Retentionszeit von £-Sitosterin muss 20 + 5 Minuten betragen;

— der Campesterin-Peak muss bei Olivendl (Durchschnittsgehalt 3 %) 20 £ 5 % des Skalenbereichs und bei
Sojadl (Durchschnittsgehalt 20 %) 80 + 10 % des Skalenbereichs betragen;

— alle enthaltenen Sterine miissen getrennt werden; die anderen Peaks miissen ebenfalls vollig aufgelost sein, d.
h. der Peakverlauf muss auf die Grundlinie zuriickfithren, bevor der ndchste Peak beginnt; eine unvollstindige
Auflosung ist nur unter der Bedingung akzeptabel, dass der RRT-1,02-Peak (Sitostanol) mit Hilfe der Senk-
rechten quantitativ zu bestimmen ist.

5.4.3.  Durchfihrung der Analyse

5.4.3.1. Mit der 10-pl-Mikroliterspritze 1 ul Hexan entnehmen, 0,5 pl Luft und anschlieend 0,5-1 pl Probenlésung
aufziehen; dabei den Kolben der Spritze so weit einziehen, dass die Nadel leer ist. Die Nadel in die Membran des
Injektors einfithren, nach 1-2 Sekunden schnell einspritzen, dann nach etwa 5 Sekunden die Nadel langsam
herausziehen.

Es kann auch ein automatischer Injektor verwendet werden.

5.4.3.2. Das Chromatogramm aufzeichnen, bis die TMSE der Triterpen-Dialkohole eluiert sind. Die Grundlinie muss stets
den vorgeschriecbenen Anforderungen (Nummer 5.4.1.2) geniigen.

5.4.4. Identifizierung der Peaks

Die einzelnen Peaks werden anhand der Retentionszeiten und durch Vergleich mit dem unter denselben Bedin-
gungen analysierten Gemisch der Sterine und TMSE der Triterpen-Dialkohole bestimmt (siche Anlage).

Die Sterine und Triterpen-Dialkohole werden in folgender Reihenfolge eluiert: Cholesterin, Brassicasterin, Ergos-
terin, 24-Methylen-Cholesterin, Campesterin, Campestanol, Stigmasterin, A7-Campesterin, A5,23-Stigmastadienol,
Clerosterin, B-Sistosterin, Sitostanol, A5-Avenasterin, AS5,24-Stigmastadienol, A7-Stigmastenol, A7-Avenasterin,
Erythrodiol und Uvaol.

In Tabelle 1 sind die Retentionszeiten relativ zu £-Sitosterin fiir eine SE-52- und SE-54-Saule aufgefiihrt.
Die Abbildungen 1 und 2 zeigen die typischen Chromatogramme einiger Ole.
5.4.5.  Quantitative Bestimmung

5.4.5.1. Mit Hilfe des Rechensystems werden die Peak-Flichen von a-Cholestanol und der Sterine und Triterpen-Dialko-
hole berechnet. Dabei sind etwa auftretende Peaks von Verbindungen, die in Tabelle I nicht aufgefithrt sind, nicht
zu beriicksichtigen (Ergosterin darf nicht berechnet werden). Der Responsefaktor von a-Cholestanol soll gleich 1
gesetzt werden.

5.4.5.2 Der Gehalt an den einzelnen Sterinen in mg/kg Fett wird nach folgender Formel berechnet:

Ay x mg X 1 000

Sterin x =
Ag X m

Darin bedeuten:

A, = Peakfliache des Sterins x in Computer-Counts,

A, = Peakfliche von a-Cholestanol in Computer-Counts,
m, = zugesetzte Menge an a-Cholestanol in mg,
m = Menge der fiir die Bestimmung entnommenen Probe in g.
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6.2.

6.3.

6.4.

ERGEBNISSE
Der Gehalt an den einzelnen Sterinen wird in mgfkg Ol angegeben, ihre Summe als ,Gesamtsterine®.

Die Zusammensetzung der einzelnen Sterine sowie des Erythrodiols und des Uvaols wird mit einer Dezimalstelle
angegeben.

Die Sterinzusammensetzung ist ohne Dezimalstelle anzugeben.

Der prozentuale Anteil jedes einzelnen Sterins errechnet sich aus dem Quotienten der Peakfliche des entspre-
chenden Peaks und der Summe der Peakflichen aller Sterine sowie des Erythrodiol und des Uvaols nach der
Formel:

Steri Ax x 100
erin x = —
A

Darin bedeuten:

A, = Peakfliche des Sterins x,

X

YA = Summe der Peakfliche aller Sterine.

Apparentes p-Sitosterin: A5-23-Stigmastadienol + Clerosterin + p-Sitosterin + Sitostanol + A5-Avenasterin + A5-
24-Stigmastadienol.

Der prozentuale Anteil der Erythrodiols und Uvaols errechnet sich nach der Formel:

Er + Uv

Y 100
Er+ Uv+3A

Erythrodiol + Uvaol =

Darin bedeuten:

A = Gesamtfliche von Sterin in Computer-Counts;
Er = Fliche des Erythrodiols in Computer-Counts;
Uv = Fliche des Uvaols in Computer-Counts;
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Bestimmung der linearen Strémungsgeschwindigkeit

In den auf Normalbedingungen eingestellten Gaschromatographen werden 1 bis 3 pl Methan (oder Propan) eingespritzt

und bis zum Peak-Austritt (tM) gemessen.

Die lineare Stromungsgeschwindigkeit in cm/s ist durch die Beziehung L/tM definiert; dabei ist L die Lange der Sdule in

Anlage

cm und tM die gemessene Zeit in Sekunden.

Table 1

Relative Retentionszeit der Sterine

Relative Retentionszeit
Peak Identifizierung

SE 54 SE 52
1 Cholesterin A-5-Cholesten-3£-ol 0,67 0,63
2 Cholestanol 5a-Cholestan-3f-ol 0,68 0,64
3 Brassicasterin [24S]-24-Methyl-A-5,22-Cholestadien-3f-ol 0,73 0,71
* Ergosterin [24S] 24 Methy A5-7-22 Cholestatrien 3£-ol 0,78 0,76
4 24-Methylen-Cholesterin | 24-Methylen-A-5,24-Cholestadien-3f-o01 0,82 0,80
5 Campesterin (24R)-24-Methyl-A-5-Cholesten-3f-ol 0,83 0,81
6 Campestanol (24R)-24-Methyl-Cholestan-3£-ol 0,85 0,82
7 Stigmasterin (24S)-24-Ethyl-A-5,22-Cholestadien-3f-ol 0,88 0,87
8 A-7-Campesterin (24R)-24-Methyl-A-7-Cholesten-3f-ol 0,93 0,92
9 A-5,23-Stigmastadienol (24R,S)-24-Ethyl-A-5,23-Cholestadien-3f-ol 0,95 0,95
10 Clerosterin (24S)-24-Ethyl-A-5,25-Cholestadien-3f-ol 0,96 0,96
11 [-Sitosterin (24R)-24-Ethyl-A-5-Cholesten-3f-ol 1,00 1,00
12 Sitostanol 24-Ethyl-Cholestan-3f-ol 1,02 1,02
13 A-5-Avenasterin (24Z)-24-cthylidene-A-Cholesten-3f-ol 1,03 1,03
14 A-5-24-Stigmastadienol (24R,S)-24-Ethyl-A-5,24-Cholestadien-3f-ol 1,08 1,08
15 A-7-Stigmastenol (24R,S9)-24-Ethyl-A-7-Cholesten-3f-ol 1,12 1,12
16 A-7-Avenasterin (247)-24-Ethyliden-A-7-Cholesten-3f-ol 1,16 1,16
17 Erythrodiol 5a Olean-12en-3£328 diol 1,41 1,41
18 Uvaol A12-Ursen-3£28 diol 1,52 1,52




17.12.2013

Amtsblatt der Europdischen Union

L 338/51

(mVolt)

Abbildung 1
Gaschromatogramm der Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Fraktion von Lampantol (mit dem internen Standard
versetzt)
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Abbildung 2

Gaschromatogramm der Sterin- und Triterpen-Dialkohol-Fraktion von raffiniertem Olivendl (mit dem internen
Standard versetzt)
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Abbildung 3

Diinnschichtplatte Oliventresterél mit dem Bereich, der zur Bestimmung der Sterine und Triterpen-Dialkohole
abgekratzt werden muss

1 - Squalen
2 — Triterpen- und aliphatische Alkohole
3 — Sterine und triterpenische Dialkohole

4 — Beginn und freie Fettsiuren*
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ANHANG V

LANHANG XII

VERFAHREN DES INTERNATIONALEN OLIVENOLRATES FUR DIE ORGANOLEPTISCHE PRUFUNG VON

3.1.

3.2

NATIVEN OLIVENOLEN

GEGENSTAND UND ANWENDUNGSBEREICH

Diese internationale Verfahrensvorschrift dient die Festlegung des Verfahrens fiir die Bewertung der organolepti-
schen Merkmale von nativen Olivenolen im Sinne von Nummer 1 des Anhangs XVI der Verordnung (EG) Nr.
1234/2007 und beschreibt die Methode fiir die Einstufung der Ole anhand dieser Merkmale. Das Verfahren
umfasst zudem Hinweise fiir eine fakultative Etikettierung.

Die Verfahrensvorschrift gilt nur fir native Olivenole und deren Einstufung bzw. Etikettierung entsprechend dem
Umfang der wahrgenommenen Mingel und der Fruchtigkeit, wie sie von einer Gruppe ausgewihlter, geschulter
und gepriifter Priifer bestimmt werden.

Sie umfasst zudem Hinweise fiir eine fakultative Etikettierung.
Die in diesem Anhang angefiihrten IOR-Standards entsprechen der aktuellsten verfigbaren Fassung.

ALLGEMEINE GRUNDBEGRIFFE FUR DIE SENSORISCHE PRUFUNG
Vgl. dazu Standard IOC/T.20/Dok. Nr. 4 ,Sensory Analysis: General Basic Vocabulary*

SPEZIFISCHE BEGRIFFE
Negative Attribute

Stichig/schlammig Typisches Flavour bei Olen aus Oliven, die unter solchen Bedingungen geschichtet oder gelagert
sind, dass sie eine fortgeschrittene anaerobe Girung durchlaufen haben, oder bei Ol, das in Becken und Féssern mit
Dekantier-,Schlimmen® in Kontakt war, die ebenfalls eine anaerobe Girung durchlaufen haben.

Modrig-feucht-erdig Typisches Flavour bei Olen aus Friichten mit Schimmel- und Hefepilzbefall wegen mehrtigiger
Lagerung unter feuchten Bedingungen, bzw. typisches Flavour bei Olen, das von anhaftender Erde oder Schlamm
ungewaschener Oliven herriihrt.

Wein- oder essigartig/sauer-siuerlich Typisches Flavour bei bestimmten Olen, an Wein oder Essig erinnernd und in
erster Linie bedingt durch einen aeroben Girungsprozess der Oliven oder Reste von Olivenpaste in nicht sachge-
mifl gewaschenen Pressmatten, bei dem Essigsiure, Ethylacetat und Ethanol entstehen.

Ranzig Flavour bei stark oxidierten Olen.

Frostgeschddigte Oliven (feuchtes Holz) Typisches Flavour bei Olen, die aus Oliven gewonnen wurden, die am Baum
Frostschdden erlitten haben.

Sonstige negative Attribute

Brandig oder erhitzt Typisches Flavour bei Olen aufgrund einer iibermaRigen und/oder zu langen Erwdrmung bei der
Verarbeitung und insbesondere durch unsachgemifle Warmebehandlung beim Riihren der Olivenpaste.

Heuartig—holzig Typisches Flavour bei bestimmten Olen, die aus vertrockneten Oliven gewonnen wurden.
Roh Bezeichnung fiir bestimmte alte Ole, die im Mund einen dickfliissigen, pastdsen Sinneseindruck hinterlassen.
Schmierolartig Flavour bei Olen, das an Dieseltreibstoff, Fett oder Mineralol erinnert.

Fruchtwasserartig Flavour bei Olen, das von lingerem Kontakt mit Fruchtwasser herrithrt, das Girungsprozesse
durchlaufen hat.

Lakig Flavour bei Olen aus Oliven, die in Salzlake aufbewahrt wurden.

Metallisch An Metall erinnerndes Flavour, typisch fiir Ol, das beim Vermahlen, Schlagen, Pressen oder Lagern lange
mit Metallflichen in Kontakt stand.



17.12.2013

Amtsblatt der Europdischen Union

L 338/55

3.3.

3.4.

Espartograsartig Typisches Flavour bei Olen aus Oliven, die mit Hilfe neuer Espartograsmatten gepresst wurden.
Dieses Aroma kann in verschiedenen Nuancen auftreten, je nachdem, ob Matten aus griinem oder trockenem
Espartogras verwendet wurden.

Waurmstichig Flavour bei Olen aus stark von Larven der Olivenfliege (Bactrocera oleae) befallenen Oliven.

Gurkenartig Flavour bei Olen, das von zu langem Lagern in luftdichten Behiltnissen, insbesondere Weilblechdosen,
und dem dadurch entstehenden 2,6-Nonadienal herriihrt.

Positive Attribute

Fruchtig Gesamtheit der von der Olivensorte abhdngigen, unmittelbar und/oder retronasal wahrgenommenen cha-
rakteristischen Geruchsmerkmale eines Ols aus gesunden und frischen, reifen oder unreifen Friichten.

Bitter Elementarer Geschmack, der typisch fiir Ole aus griinen oder in Reifung befindlichen Oliven ist und mit den
auf der Zunge V-formig angeordneten Wallpapillen wahrgenommen wird.

Scharf Taktil empfundenes Prickeln, das typisch fiir Ole ist, die zu Beginn des Wirtschaftsjahres hauptsichlich aus
noch unreifen Oliven gewonnen werden, und in der gesamten Mundhohle und insbesondere in der Kehle wahr-

genommen werden kann.

Fakultative Terminologie bei der Etikettierung

Auf Antrag kann der Priifungsleiter bescheinigen, dass die bewerteten Ole nach Intensitdt und Wahrnehmung der
Attribute den Definitionen und Intervallen fiir die nachstehenden Adjektive entsprechen.

Positive Attribute (fruchtig, bitter und scharf): Je nach Intensitit der Wahrnehmung:
— intensiv, wenn der Median des betreffenden Attributs grofer als 6 ist;

— mittel, wenn der Median des betreffenden Attributs zwischen 3 und 6 liegt;
— leicht, wenn der Median des betreffenden Attributs kleiner als 3 ist.

Fruchtig Gesamtheit der von der Olivensorte abhingigen, unmittelbar und/oder retronasal wahrgenommenen cha-
rakteristischen Geruchsmerkmale eines Ols aus gesunden, frischen Oliven, bei dem weder griine noch reife
Fruchtigkeit vorherrscht.

Griinlich-fruchtig Gesamtheit der von der Olivensorte abhingigen, unmittelbar undfoder retronasal wahrgenom-
menen charakteristischen Geruchsmerkmale eines Ols aus griinen, gesunden, frischen Oliven, das an griine Friichte
erinnert.

Reif-fruchtig Gesamtheit der von der Olivensorte abhingigen, unmittelbar undfoder retronasal wahrgenommenen
charakteristischen Geruchsmerkmale eines Ols aus griinen, gesunden, frischen Oliven, das an reife Friichte erinnert.

Ausgewogen Ein Ol, das nicht unausgewogen ist. Unausgewogenheit bezeichnet den olfaktorisch-gustatorischen und
taktilen Sinneseindruck bei einem O, in dem der Mediat des Attributs ,bitter* und/oder der des Attributs ,scharf*
um zwei Punkte grofer ist als der Median des Attributs ,fruchtig.

Mildes Ol Ein Ol, in dem der Median des Attributs bitter und der des Attributs scharf kleiner oder gleich 2 sind.

PRUFGLAS FUR OLE
Vgl. hierzu den Standard I0C/T.20/Dok. Nr. 5, ,Glass for Oil Tasting*.

PRUFRAUM
Vgl. hierzu den Standard IOC|T.20/Dok. Nr. 6, ,Guide for the Installation of a Test Room*“.

ZUBEHOR

Jedem Priifer ist in seiner Kabine das folgende zur Erfullung seiner Aufgabe notwendige Zubehor zur Verfiigung zu
stellen:

— Glaser (genormt) mit den Proben, mit Code-Nummer versehen, mit einem Uhrglas abgedeckt und bei 28 °C +
2 °C gehalten;

— Profilbeschreibung (,Profile Sheet”, siche Abbildung 1) auf Papier oder in elektronischer Form, sofern die
Vorgaben fiir die Profilbeschreibung erfiillt sind, sowie gegebenenfalls Ausfiillanweisungen;

— Kugelschreiber oder dokumentenechte Tinte;

— Schilchen mit Apfelstiicken undfoder Wasser, kohlensdurchaltiges Wasser und/oder Zwieback;
— Glas Wasser von Raumtemperatur;

— Hinweisbogen zu den allgemeinen Regeln in Abschnitt 8.4 und 9.1.1;

— Spucknipfe.
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7.2.

PRUFUNGSLEITER UND PRUFER
Priifungsleiter

Der Priifungsleiter muss ausreichend vorgebildet sein und iiber das notige Fachwissen fiir die zu Beurteilung
anstehenden Olivenole verfiigen. Er ist die Schliisselfigur der Priifergruppe und trigt die Verantwortung fiir
Organisation und Ablauf der Priifungsarbeit.

Die Arbeit des Priifungsleiters erfordert eine Grundausbildung im Umgang mit den Hilfsmitteln der sensorischen
Analyse, sensorisches Feingefiihl, Sorgfalt bei der Vorbereitung, Organisation und Durchfithrung der Priifungen
sowie das notige Konnen und die Geduld fiir deren wissenschaftliche Planung und Abwicklung.

Der Priifungsleiter ist alleinverantwortlich fiir die Auswahl, die Schulung und die Uberwachung der Priifer auf ihre
Eignung. Somit obliegt ihm die Beurteilung der Priifer, die stets objektiv sein muss und fiir die der Prifleiter
konkrete Verfahren entwickeln muss, die auf Tests und auf soliden Zulassungs- und Ausschlusskriterien beruhen.
Siehe dazu den Standard I0C/T.20/Dok. Nr. 14, ,Guide for the selection, training and monitoring of skilled virgin
olive oil tasters*.

Der Priifungsleiter ist verantwortlich fiir die Leistung der Gruppe und somit auch fiir ihre Bewertung, fiir die er
zuverldssige objektive Nachweise erbringen muss. In jedem Falle muss er jederzeit nachweisen konnen, dass die
Methodik und die Priifer unter Aufsicht stehen. Es wird empfohlen, in regelmifiigen Abstinden eine Neukalibrie-
rung der Gruppe vorzunehmen (IOC/T.20/Dok. Nr. 14, § 5).

Er ist in letzter Instanz fir das Fithren der Aufzeichnungen der Gruppe verantwortlich. Diese Aufzeichnungen
miissen stets nachverfolgbar sein. Sie miissen den Leistungs- und Qualititsanforderungen internationaler Standards
fir die sensorische Priifung entsprechen und jederzeit die Anonymitit der Proben gewihrleisten.

Der Priifungsleiter ist verantwortlich fiir das Vorhandensein sowie die ordnungsgemifle Reinigung und Instand-
haltung der Hilfsmittel und Ausriistungsgegenstinde, die fir die vorschriftsmiffige Anwendung dieser Methode
erforderlich sind, und fithrt dariiber sowie iiber die Einhaltung der Priifbedingungen Buch.

Ihm obliegen die Entgegennahme und Lagerung der im Labor eintreffenden Proben sowie deren Lagerung nach
erfolgter Priifung. Dabei hat er jederzeit sicherzustellen, dass die Proben anonym bleiben und ordnungsgemaf
gelagert werden; zu diesem Zweck muss er ein schriftliches Verfahren entwickeln, das die Riickverfolgbarkeit des
gesamten Prozesses gewdhrleistet und Sicherheiten bietet.

Dariiber hinaus ist er verantwortlich fiir die Vorbereitung, die Kodierung und die Ubergabe der Proben an die
Priifer unter Einhaltung eines geeigneten Versuchsplans und vorgegebener Protokolle sowie fiir das Einsammeln
und die statistische Auswertung der von den Priifern ausgehindigten Priifdaten.

Er ist zustindig fir die Entwicklung und Darlegung etwaiger sonstiger Verfahren, die in Ergidnzung zu diesem
Standard erforderlich sind, um eine ordnungsgemifle Arbeitsweise der Gruppe sicherzustellen.

Er bemiiht sich um Vergleiche der Ergebnisse der Gruppe mit den Ergebnissen anderer Gruppen, die natives
Olivendl priifen, um festzustellen, ob die Gruppe ordnungsgemif arbeitet.

Aufgabe des Priifungsleiters ist es, die Mitglieder zu motivieren und bei ihnen Interesse, Neugier und Wettbewerbs-
geist zu wecken. Daher wird ihm nachdriicklich empfohlen, einen reibungslosen beiderseitigen Informationsfluss
mit den Mitgliedern der Gruppe sicherzustellen, indem er sie stindig iiber seine Arbeitsaufgaben und iiber die
gewonnenen Ergebnisse auf dem Laufenden halt. Zudem hat er sich einer Meinungsiufferung zu enthalten und
muss sicherstellen, dass maoglicherweise tonangebende Priifer die anderen nicht beeinflussen.

Er ladt die Priifer rechtzeitig ein und beantwortet etwaige Fragen hinsichtlich der Durchfithrung der Priifungen,
enthalt sich aber jedweder Meinungsiuf8erung tiber die Proben.

Priifer

Die Personen, die an der organoleptischen Priifung von Olivendl als Priifer teilnehmen, miissen dies freiwillig tun
und sich allen damit verbundenen Konsequenzen unterwerfen, was die Pflichten und die fehlende finanzielle
Vergiitung angeht. Daher sind schriftliche Bewerbungen anzuraten. Der Priifungsleiter hat die Bewerber zu schulen
und entsprechend ihrer Eignung zur Unterscheidung dhnlicher Proben auszuwihlen, wobei zu beriicksichtigen ist,
ob und inwieweit ihre Urteilsfahigkeit im Zuge der Schulung zunimmt.

Die Priffer miissen in sensorischer Hinsicht eine rein beobachtende Funktion ausiiben, ihre personlichen ge-
schmacklichen Vorlieben aufler Acht lassen und lediglich ihre Sinneseindriicke wiedergeben. Dabei kommt es
darauf an, dass sie ihre Arbeit stets schweigend sowie entspannt und ohne Eile verrichten, um der zu priifenden
Probe maximale sensorische Aufmerksamkeit widmen zu kénnen.

Fiir jede Priffung werden 8 bis 12 Priifer bendtigt, nebst einigen Reserveprifern zur Deckung von Ausfillen.
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8.2.

8.3.

8.4.

9.1.
9.1.1.

PRUFBEDINGUNGEN
Prisentation der Probe
Die zu priifenden Olivendlproben werden in standardisierten Priifglisern dargereicht, die dem Standard IOC/T.20/

Dok. Nr. 5 ,Glass for oil tasting” entsprechen.

Ein Glas enthilt 14-16 ml Ol - bzw. 12,8 bis 14,6 g O, falls die Proben gewogen werden sollen — und ist mit
einem Uhrglas bedeckt.

Jedes Glas wird mit einem willkiirlich ausgewdhlten Code aus Ziffern oder aus einer Kombination von Buchstaben
und Ziffern versehen. Der Code wird mit Hilfe eines geruchsfreien Systems angebracht.

Priif- und Probentemperatur

Die zur Priifung anstehenden Proben sind wahrend der gesamten Priifung im Glas auf einer Temperatur von 28 °C
+ 2°C zu halten. Diese Temperatur wurde gewihlt, weil sich die organoleptischen Unterschiede auf diese Weise
leichter erfassen lassen als bei Umgebungstemperatur und weil die Aromastoffe dieser Ole bei niedrigeren Tem-
peraturen kaum zur Entfaltung kommen, wihrend sich bei héheren Temperaturen die fiir erhitzte Ole typischen
Aromastoffe bilden. Siehe dazu den Standard IOC/T.20/Dok. Nr. 5 ,Glass for Oil Tasting®, in dem die Methode zur
Erwdrmung der Proben im Glas beschrieben wird.

Im Priifraum muss eine Temperatur zwischen 20 °C und 25 °C herrschen (siche IOC/T.20/Dok. Nr. 6).

Priifungszeiten

Die fiir das Verkosten von Olivendl geeignetste Tageszeit ist der Vormittag. Geruchs- und Geschmackssinn sind zu
bestimmten Tageszeiten nachweislich besonders empfindlich. So ist die Empfindlichkeit von Geruchs- und Ge-
schmackssinn vor den Mahlzeiten besonders grofs und geht danach zuriick.

Ubertreibung ist aber auch hier zu vermeiden, da Hungergefiihle die Priifer ablenken und so ihr Unterscheidungs-
vermdogen beeintrichtigen; es wird daher empfohlen, die Priifgidnge zwischen 10.00 und 12.00 Uhr durchzufiihren.

Priifer: allgemeine Verhaltensmaflregeln
Die folgenden Empfehlungen gelten fiir das Verhalten der Priifer bei ihrer Arbeit.

Wer vom Priiffungsleiter zur Teilnahme an einer organoleptischen Priifung aufgefordert wurde, muss zu der ihm
genannten Uhrzeit zur Teilnahme in der Lage sein und hat dazu folgende Vorschriften zu beachten:

— Er stellt mindestens 30 Minuten vor der festgesetzten Uhrzeit das Rauchen und Kaffeetrinken ein.

— Parfiim, Kosmetika oder Seife, deren Geruch bei der Priifung noch wahrnehmbar ist, darf nicht verwendet
werden. Zum Handewaschen ist unparfiimierte Seife zu verwenden; dabei sind die Hinde so lange mit Wasser
nachzuspiilen und abzutrocknen, bis jedweder Geruch beseitigt ist.

— Der Priifer muss bei Priifungsantritt seit mindestens einer Stunde niichtern sein.

— Wer an einer Unpisslichkeit und insbesondere einer Beeintrichtigung des Geruchs- oder Geschmacksempfin-
dens oder an einer die Konzentrationsfahigkeit beeinflussenden psychischen Belastung leidet, sicht von der
Verkostung ab und informiert den Priifungsleiter entsprechend.

— Der die vorstehenden Vorschriften erfiillende Priifer sucht die ihm zugewiesene Kabine auf; dies hat so leise und
diskret wie moglich zu geschehen.

— Er liest die Hinweise auf dem Priifbogen sorgfaltig durch und beginnt erst dann mit der Priifung der Proben,
wenn er sich iiber seine Aufgabe vollends im Klaren ist (entspannt und ohne Eile). Unklarheiten sind mit dem
Priifungsleiter unter vier Augen zu kldren.

— Er verrichtet seine Arbeit schweigend.

— Er hat sein Mobiltelefon fiir die gesamte Dauer der Priifung abgeschaltet, damit die Kollegen nicht in ihrer
Konzentration beeintrachtigt und bei ihrer Arbeit gestort werden.

VERFAHREN FUR DIE ORGANOLEPTISCHE BEWERTUNG UND EINSTUFUNG VON NATIVEM OLIVENOL
Verkostungsverfahren

Der Priifer nimmt das Glas zur Hand, hilt es dabei mit dem Uhrglas bedeckt schrig und schwenkt es dabei einmal
ganz um, damit die Innenseite moglichst ganz benetzt wird. Er liiftet das Uhrglas und inhaliert das Bukett der
Probe in leichten, ruhigen und langen Ziigen durch die Nase so lange, bis er sich ein Urteil tiber die zur Priifung
anstehende Probe gebildet hat. Das eigentliche Riechen darf nicht langer als 30 Sekunden dauern. Gelangt er nach
dieser Zeit nicht zu einem Urteil, legt er eine kleine Pause ein und macht einen weiteren Versuch.
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9.1.2.

9.2.

9.3.

9.4.

Nach dem Riechen priift er das Flavour (Gesamtsinneseindruck aus Geruchs-, Geschmacks- und Tastempfindung).
Dazu nippt er einen kleinen Schluck Ol von etwa 3 ml. Sehr wichtig ist, dass alle geschmacksempfindlichen Teile
des Mundes mit dem Ol benetzt werden, vom vorderen Teil des Mundes und der Zungenspitze iiber die Rinder
des Zungenriickens bis zur Zungenwurzel und zur Kehle, da die Geschmackswahrnehmung und die taktilen
Wahrnehmungen an verschiedenen Stellen der Zunge, des Gaumens und der Kehle unterschiedlich stark sind.

Es ist unbedingt darauf zu achten, dass geniigend Olivendl von der Zungenspitze bis zum Gaumen und zur
Zungenwurzel langsam verteilt wird, wobei auf die Reihenfolge des Auftretens der Bitterkeit und der Schirfe zu
achten ist. Anderenfalls kann es bei manchen Olivenolen vorkommen, dass beide Sinneseindriicke nicht wahr-
genommen werden oder die Bitterkeit von der Schirfe verdeckt wird.

Durch kurzes, wiederholtes Einsaugen von Luft durch den Mund wird die Probe in der gesamten Mundhohle
verteilt, so dass die fliicchtigen Aromastoffe zwangsliufig tiber den Gaumen in die Nase gelangen.

Auch die taktile Wahrnehmung von Schirfe sollte beriicksichtigt werden. Dafiir ist es ratsam, das Ol hinunter-
zuschlucken.

Es wird empfohlen, bei der organoleptischen Priifung von nativem Olivendl maximal VIER PROBEN in jedem
Priifgang zu bewerten und maximal drei Priifginge pro Tag durchzufithren, damit keine Kontrastwirkungen durch
das sofortige Verkosten anderer Proben auftreten.

Da es bei aufeinanderfolgenden Priifgingen zu Ermiidungserscheinungen oder zur Dimpfung der Sinneswahr-
nehmung durch die vorherigen Proben kommit, sind die Olreste des vorherigen Priifgangs mit einem geeigneten
Mittel aus dem Mund zu entfernen.

Dazu empfiehlt sich ein kleines Stiick Apfel, das nach dem Kauen ausgespuckt werden kann; anschliefend ist der
Mund mit Wasser von Zimmertemperatur zu spiilen. Zwischen dem Ende eines Priifgangs und dem Beginn des
nichsten miissen mindestens 15 Minuten vergehen.

Verwendung der Profilbeschreibung durch den Priifer

Die zu verwendende Profilbeschreibung ist in Abbildung 1 dieses Anhangs dargestellt.

Jeder zur Priifergruppe gehorende Priifer muss das zu untersuchende Ol zunichst riechen und dann verkosten (1).
Anschliefend tragt er auf der 10-cm-Skala in der vorliegenden Profilbeschreibung die Intensitit der Wahrnehmung
jedes negativen und positiven Attributs ein.

Werden negative Attribute wahrgenommen, die nicht in Abschnitt 4 aufgefiihrt sind, so sind diese unter Ver-
wendung derjenigen Begriffe, mit denen sie am zutreffendsten beschrieben werden, im Feld ,Sonstige* anzugeben.

Verwendung der Angaben durch den Priifungsleiter

Der Priiffungsleiter sammelt die ausgefiillten Profilbeschreibungen der einzelnen Priifer ein, um die den einzelnen
Attributen zugeteilten Intensititen zu tiberpriifen; bei Feststellung einer Anomalie fordert er den Priifer auf, seine
Profilbeschreibung zu iiberarbeiten und den Priifversuch erforderlichenfalls zu wiederholen.

Der Priifungsleiter gibt die Bewertungsdaten der einzelnen Mitglieder der Priifergruppe in ein Computerprogramm
entsprechend dem Standard 10C/T.20/Dok. Nr. 15 ein, um eine statistische Berechnung der Analyseergebnisse auf
Grundlage der Berechnung des Medians vorzunehmen; siehe dazu Abschnitt 9.4 dieses Anhangs und die dazuge-
horige Anlage. Die Daten fiir eine Probe werden eingegeben anhand einer Matrix aus 9 Spalten, die jeweils den 9
sensorischen Attributen entsprechen, und n Zeilen, die den n Priifern der Priifergruppe entsprechen.

Wird ein von mindestens 50 % der Mitglieder der Priifergruppe wahrgenommener Mangel unter ,Sonstige* einge-
tragen, so berechnet der Priifungsleiter den Median dieses Mangels und nimmt die entsprechende Einstufung vor.

Der Wert des robusten Variationskoeffizienten, der die Einstufung bestimmt (Mangel mit der groften Intensitit
und Attribut ,fruchtig®), muss kleiner oder gleich 20 % sein.

Ist dies nicht der Fall, muss der Priifungsleiter fiir eine erneute Bewertung der spezifischen Probe in einem weiteren
Priifgang sorgen.

Sollte dies haufig vorkommen, wird dem Priifungsleiter empfohlen, eine spezifische Fortbildung fur die Priifer
durchzuftihren (I0C[T.20/Dok. Nr. 14, § 5) und die Priifungsleistung der Gruppe anhand des Wiederholbarkeits-
index und des Abweichungsindex zu beurteilen (IOC/T.20/Doc. Nr. 14, § 6).

Einstufung der Ole

Das Ol wird entsprechend dem Median der festgestellten Mingel und dem Median des Attributs ,fruchtig® in die
nachstehenden Kategorien eingestuft. Der Median der Mangel ist definiert als der Median des mit der stdrksten
Intensitit wahrgenommenen Mangels. Der Median der Mangel und der Median der Fruchtigkeit werden mit einer
Dezimalstelle ausgedriickt.

(") Der Priifer kann vom Verkosten eines Ols absehen, wenn er direkt itber den Geruch ein extrem stark ausgeprégtes negatives Attribut

feststellt. Er vermerkt diesen aufergewdhnlichen Umstand in der Profilbeschreibung.
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Firr die Einstufung des Ols wird der Wert des Medians der Mingel und des Medians der Fruchtigkeit mit den
nachstehend aufgefithrten Referenzintervallen verglichen. Die Grenzen dieser Intervalle wurden unter Beriicksich-
tigung des Fehlers der Methode festgesetzt und gelten daher als absolut. Eine entsprechende Computer-Software
gestattet eine visuelle Darstellung der Einstufung in tabellarischer oder grafischer Form.

(a) Natives Olivenol extra: der Median der Mingel ist 0 und der Median des Attributs ,fruchtig” ist grofler als 0.

(b) Natives Olivendl: der Median der Mingel ist groer als 0, aber nicht grofer als 3,5 und der Median des
Attributs fruchtig” ist grofer als 0.

(c) Lampantol: der Median der Méngel ist grofler als 3,5 oder der Median der Mingel ist nicht grofer als 3,5 und
der Median des Attributs ,fruchtig” ist gleich 0.

Anmerkung 1:

Liegt der Median des Attributs ,bitter* und/oder der des Attributs ,scharf* iiber 5,0, so vermerkt der Priifungsleiter
dies auf der Priifbescheinigung.

Abbildung 1
PROFILBESCHREIBUNG VON NATIVEM OLIVENOL

Intensitit der wahrnehmung der mingel

Stichig/schlammig (*)

Modrig/feucht/erdig (*)

Wein-/essigartig

Sauer/sduerlich (¥)

Frostgeschadigte Oliven

(feuchtes Holz)

Ranzig

Sonstige negative Attribute:

Deskriptor: Metallisch [] Heuartig [] Wurmstichig [7] Roh ]
Lakig [] Brandig oder erhitzt [] Fruchtwasserartig []

Espartograsartig [[] Gurkenartig [] Schmierdlartig [

(*) Nichtzutreffendes streichen

Intensitit der wahrnehmung der positiven attribute

Fruchtig
Griin [] Reif (]
Bitter
Scharf
Name des Priifers: Code-Nr. des Priifers:
Code-Nr. der Probe: Unterschrift:
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Anlage

Methode zur berechnung des medians und der vertrauensintervalle

Median
Me =[p(X<xp)<s¥Aap(Xc=<x, =Y

Der Median ist definiert als die reelle Zahl X,,, gekennzeichnet durch die Tatsache, dass die Wahrscheinlichkeit (p), dass
die Werte der Verteilung (X) unter dieser Zahl (X)) liegen, geringer oder gleich 0,5 ist, und dass gleichzeitig die Wahr-
scheinlichkeit (p), dass die Werte der Verteilung (X) unter dieser Zahl X,, liegen oder ihr entsprechen, hoher oder gleich
0,5 ist. Nach einer praktischeren Definition ist der Median das 50. Perzentil einer Zahlenverteilung in steigender Reihen-
folge. Einfacher ausgedriickt: Der Median ist der Wert in der Mitte einer geordneten Datenreihe, wenn es sich um eine
ungerade Anzahl von Datenwerten handelt, bzw. entspricht dem Durchschnitt der beiden mittleren Werte, wenn es sich
um eine gerade Anzahl von Datenwerten handelt.

Robuste Standardabweichung

Um eine zuverldssige Schitzung fiir die Variabilitit um den Mittelwert zu erhalten, ist der Schitzwert der robusten
Standardabweichung nach Stuart und Kendall heranzuzichen (4). Die Formel ergibt die asymptotische Standardabwei-
chung, d. h. den robusten Schitzwert der Variabilitit der betreffenden Angaben, wobei N die Zahl der Beobachtungen und
IQR der Quartilabstand ist, der genau 50 % der Fille einer gegebenen Wahrscheinlichkeitsverteilung umfasst:

1,25 xIQR
1,35 x VN

*

Zur Berechnung des Quartilabstands wird die Grofe der Abweichung zwischen dem 75. und 25. Perzentil berechnet.
IQR = 75. Perzentil — 25. Perzentil

Dabei ist das Perzentil der Wert ch, gekennzeichnet durch die Tatsache, dass die Wahrscheinlichkeit (p), dass die Werte
der Verteilung unter X, . liegen, niedriger als ein bestimmtes Hundertstel ist oder ihm entspricht und dass gleichzeitig die
Wahrscheinlichkeit (p), dass die Werte der Verteilung niedriger als X, sind oder ihm entsprechen, hoher als das be-
stimmte Hundertstel ist oder ihm entspricht. Das Hundertstel gibt das gewdhlte Fraktil der Verteilung an. In Fall des
Medians entspricht es 50/100.

n

. n R
Perzentil = [p (X < xpc) < 700 "P (X < xp0) _ﬁ]

In der Praxis ist das Perzentil der Verteilungswert, der einem bestimmten Bereich unterhalb der Verteilungs- oder
Dichtekurve entspricht. Beispiel: das 25. Perzentil ist der Verteilungswert, der einem Bereich von 0,25 oder 25/100
entspricht.

Bei dieser Methode werden Perzentile auf der Grundlage der realen Werte berechnet, die in der Datenmatrix erscheinen
(Perzentilberechnungsverfahren).

Robuster Variationskoeffizient (%)

Der CVr% stellt eine reine Zahl dar, die den Prozentsatz der Variabilitit des analysierten Zahlensatzes angibt. Daher ist
dieser Koeffizient zur Uberpriifung der Zuverldssigkeit der Mitglieder der Priifergruppe besonders geeignet.

5

N
CV, =— x 100
Me
Vertrauensintervalle des Medians bei 95 %

Das Vertrauensintervall von 95 % (der Wert des Fehlers erster Art entspricht 0,05 oder 5 %) ist das Intervall, in dem der
Median, ausgehend von der Hypothese, dass sich der Versuch unendliche Male wiederholen liefe, schwanken konnte. In
der Praxis gibt es das Variabilititsintervall des Versuchs unter den vorgegebenen operationellen Bedingungen an, in der
Annahme, dass der Versuch viele Male wiederholt werden konnte. Das Intervall ist, wie der CVr%, niitzlich zur Beurteilung
der Zuverlassigkeit des Versuchs.

ICyy = Me + (¢ X 5)
ICyp = Me — (c x s

wobei C = 1,96 bei einem Vertrauensintervall auf 95-%-Niveau.

Ein Beispiel fiir den Berechnungsbogen ist in Anhang I des Standards I0C/T20/Dok. Nr. 15 enthalten.
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3.2
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3.2.3.

3.3.

3.4.1

3.4.2

ANHANG VI
LANHANG XXa

METHODE ZUM NACHWEIS VON FREMDOLEN IN OLIVENOLEN

ANWENDUNGSBEREICH

Diese Methode dient dem Nachweis fremder Pflanzendle in Olivendlen. In Olivendl lassen sich Pflanzendle mit
hohem Linolsduregehalt (Soja-, Raps-, Sonnenblumendl usw.) sowie einige Pflanzendle mit hohem Olsduregehalt
(wie Haselnussél, Sonnenblumendl mit hohem Olsduregehalt und Oliventresterdl) nachweisen. Der Nachweisgrad
hingt von der Art des Fremdols und der Olivensorte ab. Bei Haselnussol ist ein Nachweisgrad von 5-15 % iiblich.
Die Methode ermdglicht es nicht, die Art des festgestellten Fremdols zu ermitteln, sondern zeigt nur an, ob es sich
um unverfilschtes Olivendl handelt oder nicht.

PRINZIP

Das Ol wird durch Festphasenextraktion (SPE) an Kieselgelkartuschen gereinigt. Die Triacylglycerin- (TAG-) Zu-
sammensetzung wird durch hochauflosende Umkehrphasen-Hochleistungsfliissigkeitschromatographie unter Ver-
wendung eines Brechungsindexdetektors und von Propionitril als mobiler Phase bestimmt. Aus dem gereinigten Ol
werden durch Methylierung mit einer kalten Losung von KOH in Methanol (Anhang X B) Fettsduremethylester
(FAME) zubereitet, die anschlieend mittels Kapillar-Gaschromatographie mit hohen polaren Trennsiulen ana-
lysiert werden (Anhang X A). Ein Computerprogramm berechnet die theoretische Triacylglycerinzusammensetzung
anhand der Fettsdurezusammensetzung unter der Annahme einer 1,3-Random-2-Random-Verteilung der Fettsdu-
ren im Triacylglycerin, mit Einschrinkungen fiir die gesittigten Fettsduren in 2-Stellung. Die Berechnungsmethode
stellt eine Abwandlung des in Anhang XVIII beschriecbenen Verfahrens dar. Anhand der theoretischen und
experimentellen Triacylglycerinzusammensetzungen (HPLC) werden mehrere mathematische Algorithmen berech-
net, und die so erhaltenen Werte werden mit den in einer Datenbank erfassten Werten unverflschter Olivenole
verglichen.

MATERIALIEN UND REAGENZIEN

Reinigung des Ols

. 25-ml-Erlenmeyerkolben. und Deckel mit PTFE-Dichtung.

. Kieselgelkartuschen, 1 g (6 ml), fir die Festphasenextraktion (z. B., Waters, Massachusetts, USA).
. n-Hexan, Analysequalitit.

. Losungsmittelgemisch aus Hexan/Diethylether (87:13, V/[V).

. n-Heptan, Analysequalitat.

. Aceton, Analysequalitit.

HPLC-Analyse der Triacylglycerine
Mikroliterspritzen (50 pL) und Nadeln fiir die HPLC-Injektion.

Propionitril, reinst oder HPLC-Qualitdt (z. B. ROMIL, Cambridge, Vereinigtes Konigreich) zur Verwendung als
mobile Phase.

HPLC-Sdule (25 cm x 4 mm Innendurchmesser), gepackt mit RP-18-Phase (Korngrofle 4 p).

Zubereitung von Fettsiuremethylestern

(Siehe Anhang X B)

. Methanol mit hochstens 0,5 % Wassergehalt.
. Heptan, Analysequalitit.
. Eine 2N-Losung von Kaliumhydroxid in Methanol. 1,1 g Kaliumhydroxid werden in 10 ml Methanol gelost.

. 5-ml-Reagenzgliser mit Schraubverschluss und Deckel mit PTFE-Dichtung.

Gaschromatische Analyse der FAME

(Sieche Methode zur Bestimmung von ungesittigten trans-Fettsduren mittels Kapillar-Gaschromatographie in An-
hang X A).

Mikroliterspritzen (50 pL) und Nadeln fiir die GC-Injektion.

Wasserstoff oder Helium als Trégergas.
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3.43

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.

Wasserstoff und Sauerstoff fiir den Flammenionisationsdetektor.
Stickstoff oder Helium als Hilfstrigergas.

Fused Silica-Kapillarsdule (50-60 m x 0,25 — 0,30 mm Innendurchmesser), beschichtet mit Cyanopropylpolysilo-
xan- oder Cyanopropylphenylsiloxanphasen (SP-2380 oder dhnlich) mit 0,20-0,25 um Schichtdicke.

GERATE

Vakuumgerit fiir Festphasenextraktion.
Rotationsverdampfer.

HPLC-Apparatur, bestehend aus:

. Entgaser fiir die mobile Phase.
. Rheodyn-Injektionsventil mit 10 pL-Schleife.
. Hochdruckpumpeneinheit.

. Thermostatisch regulierter Trockenschrank fiir die HPLC-Saule, einstellbar auf Temperaturen unterhalb der Umge-

bungstemperatur (15-20 °C) (z. B. Typ Peltier).

. Brechungsindexdetektor.

. Computergestiitztes Datenerfassungssystem mit Integrationsprogramm.

Apparatur fir Kapillargaschromatographie gemdfl Anhang X A mit folgendem Zubehor:
Split-Injektor.

Flammenionisationsdetektor.

Ofen mit programmierbarer Temperatur.

Computergestiitztes Datenerfassungssystem mit Integrationsprogramm.

Computer mit Microsoft EXCEL.

DURCHFUHRUNG DER ANALYSE
Reinigung des Ols

Eine SPE-Kieselgelkartusche in einen Vakuum-Eluator geben und unter Vakuum mit 6 ml Hexan waschen. Das
Vakuum unterbrechen, damit die Sdule nicht austrocknet, und einen Erlenmeyerkolben unter die Kartusche stellen.
In die Siule eine Losung von etwa 0,12 g Ol in 0,5 ml Hexan geben, die Lésung durch das Kieselgel geben und
dann mit 10 ml Losungsgemisch (3.1.5) aus Hexan-Diethylether (87:13 v/v) unter Vakuum eluieren. Das eluierte
Losungsmittel homogenisieren und ungefdhr die Hilfte der Menge in einen anderen Erlenmeyerkolben gieen.
Beide Losungen getrennt voneinander in einem Rotationsverdampfer unter reduziertem Druck bei Zimmertem-
peratur bis zur Trocknung abrotieren. Zur Triacylglycerin-Analyse einen der Riickstinde in 1 ml Aceton losen
(siche Nummer 5.2 erster Absatz) und in ein 5-ml-Reagenzglas mit Schraubverschluss geben. Zur Zubereitung der
Fettsauremethylester den anderen Riickstand in 1 ml n-Heptan losen und in ein zweites 5-ml-Reagenzglas mit
Schraubdeckel geben.

Anmerkung: Das Ol kann iiber einer Kieselgelsdule nach der Methode TUPAC 2.507 gereinigt werden.

HPLC-Analyse der Triacylglycerine

Das HPLC-System einrichten, die Sdulentemperatur bei 20 °C halten; als mobile Phase dient Propionitril bei einer
Durchlaufgeschwindigkeit von 0,6 ml/min. Wenn die Basislinie stabil ist, eine Losungsmittelinjektion durchlaufen
lassen; wenn die Basislinie im Bereich 12 bis 25 min unruhig erscheint, die Probe mit einer anderen Art von
Aceton oder einer Mischung aus Propionitril/Aceton (25:75) 16sen.

Anmerkung: Einige Arten von Aceton rufen Storungen der Basislinie in der genannten Region hervor.
Ein 10-pl-Aliquot der Losung aus gereinigtem Ol in Aceton (5 %) einspritzen. Der Durchlauf dauert ca. 60 min.
Ofentemperatur und/oder Durchlaufgeschwindigkeit sind so anzupassen, dass das Chromatogramm dem in Ab-

bildung 1 dhnelt, wo Trilinolein (Peak 1) bei 15,5 min eluiert und die Auflésungen zwischen den Paaren LLL/OLLn
(Peaks 1 und 2) und OLL/OOLn (Peaks 4 und 5) gut sind.

Die Hohe von Peak 2 (OLLn+PoLL) muss zumindest 3 % des vollen Skalenendwerts erreichen.
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5.3.

5.4.

6.2.

Zubereitung der Fettsiuremethylester

0,1 ml einer 2N-Lésung aus Kaliumhydroxid in Methanol zu der Losung aus gereinigtem Ol in 1 ml n-Heptan
hinzugeben. Deckel fest auf das Reagenzglas schrauben. Das Glas 15 Sekunden kriftig schiitteln und absetzen
lassen, bis sich die obere Schicht geklart hat (5 Minuten). Die n-Heptan-Losung ist bereit zur Injektion in den
Gaschromatographen. Die Losung kann hochstens 12 Stunden bei Zimmertemperatur aufbewahrt werden.

GC-Analyse der Fettsiuremethylester

Es ist das Verfahren anzuwenden, das im Rahmen der Methode zur Bestimmung von trans-Fettsiuren beschrieben
wurde (siche Anhang X A).

Das GC-System einrichten und auf eine Ofentemperatur von 165 °C einstellen. Empfohlen wird eine isotherme
Ofentemperatur von 165 °C fiir 10 min, danach Aufheizen um 1,5 °C/min bis auf 200 °C. Fir das Einspritzsystem
wird eine Temperatur zwischen 220 °C und 250 °C empfohlen, um die Bildung von trans-Fettsiuren maoglichst
gering zu halten (siche Anhang X A). Detektortemperatur: 250 °C. Als Tragergas ist Wasserstoff oder Helium bei
einem Siulenkopfdruck von ca. 130 kPa zu verwenden. Injektionsvolumen: 1 pL im Split-Injektionsmodus.

Es muss ein dhnliches GC-Profil wie in Abbildung 2 erreicht werden. Besonders ist auf die Auflosung zwischen
C18:3 und C20:1 zu achten (der C18:3-Peak muss vor dem C20:1-Peak erscheinen). Um diese Bedingungen zu
erfillen, muss die Anfangstemperatur und/oder die Siulenkopftemperatur optimiert werden. Das Einspritzsystem
ist so einzustellen (Temperatur, Splitverhdltnis und Volumeninjektion), dass die Unterscheidung von Palmitin- und
Palmitoleinsdure weitestgehend vermieden wird.

Die Hohe des C20:0-Peaks muss etwa 20 % des vollen Skalenendwerts betragen, um die Quantifizierung der trans-
Isomere zu ermdglichen. Erscheint der C18:0-Peak verzerrt, ist die Probenmenge zu verringern.

INTEGRATION CHROMATOGRAPHISCHER PEAKS

HPLC-Chromatogramm

Abbildung 1 zeigt ein typisches HPLC-Chromatogramm der Triacylglycerine eines gereinigten Olivendls. Zur
Integration der Peaks miissen drei Basislinien gezogen werden: die erste zwischen dem Beginn von Peak 1 und
dem Ende von Peak 3; die zweite zwischen dem Beginn von Peak 4 und dem Tal vor Peak 8; die dritte zwischen
dem Tal vor Peak 8 und dem Ende von Peak 18.

Die Gesamtfliche ist die Summe der Flichen aller (identifizierten und nicht identifizierten) Peaks von Peak 1 bis
Peak 18. Der prozentuale Anteil jedes Peaks ergibt sich aus der Formel

TAG, (%) = 100 (A, + Aq)
Die prozentualen Anteile sind mit zwei Dezimalstellen anzugeben.

Gaschromatogramm

Abbildung 2 zeigt ein Gaschromatogramm von Fettsdurealkylestern, die aus einem gereinigten Olivenol gewonnen
wurden. Zu berechnen sind die prozentualen Anteile folgender Fettsduren:

Palmitinsaure; P (C16:00 = Methylester + Ethylester

Stearinsdure; S (C18:0) = Methylester

Palmitolsidure; Po (C16:1) = Summe der Methylester der beiden cis-Isomere

Olséure; O (C181) = Summe der Methylester der beiden cis-Isomere + Ethylester + trans-Iso-
mere

Linolsdure; L (C18:2) = Methylester+ Ethylester + trans-Isomere

Linolensdure; Ln (C18:3) = Methylester + trans-Isomere

Arachinsiure; A (C20:0) = Methylester

Eicosensiure (Gadol- G (C20:1) = Methylester

einsdure);
Ethyl- und trans-Isomer-Ester konnen im Gaschromatogramm fehlen.

Die Gesamtfliche (AT) ist die Summe aller im Chromatogramm erscheinenden Peaks von C14:0 bis C24:0 mit
Ausnahme dessen, der Squalen entspricht. Der prozentuale Anteil jedes einzelnen Peaks wird wie folgt berechnet:

FA, (%) = 100 (A, + Aq)
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Die Ergebnisse werden mit zwei Dezimalstellen angegeben.

Bei den mittels Computerprogramm vorgenommenen Berechnungen eriibrigt sich die Normalisierung auf 100,

weil sie automatisch vorgenommen wird.

Abbildung 1
HPLC-Chromatogramm der TAG in einem nativen Olivenél aus ,,Chemlali“-Oliven. Hauptkomponenten
der Peaks
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(1) LLL; (2) OLLn+PoLL; (3) PLLn; (4) OLL; (5) OOLn+PoOL;

(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.

Tabelle 1

Daten zur Wiederholbarkeit der Bestimmung von TAG in nativem Olivendl mittels HPLC bei einer

Sdulentemperatur von 20 °C mit Propionitril als mobiler Phase

60

Probe 1 Probe 2 Probe 3 Probe 4 Probe 5
EcN | HPLC TAG £ £ £ K <
Peaks = e e D D =
.| g |- g || 2 | E=]| & | E~]| &
=S 2 =S 2 =S 4 =S 2 =S &
1 |LLL 0,020 | 7,23 | 0,066 | 5,18 | 0,095 | 4,10 | 0,113 | 0,95 | 0,34 | 1,05
42 2 | OLLn+ PoLL | 0,085 | 7,44 | 024 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 | 012 6,15
4 | OLL 0,471 1,52 | 1,53]| 0,42 | 262 0,98 | 3,35| 1,05 | 4,37 1,13
5 OOLn+ PoOL 1,07 | 2,01 1,54 | 0,46 | 1,61 0,71 1,72 | 1,07 | 1,77 | 2,40
44 6 | PLL+ PoPoO 0,11 12,86 | 024 | 437 | 065 1,32 | 1,35]| 0,73 | 2,28 | 1,24
POLn+ Ppo-
7 | pos Ppol 042|511 | 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| 0,85| 2,12| 0,45 | 2,52| 0,56
46 |\ 10 |siL+ PLO 2,70 | 0,65 | 405|070 | 602| 065]| 986/ 053 11,53 031
PoOP+ SpoL+
11 | sorns SpoPo 0,64 | 442 069 302 079|123 153|089 | 1,70 1,66
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Probe 1 Probe 2 Probe 3 Probe 4 Probe 5

gen | HPLC TAG s s s s s
Peaks _ = — =~ — ~ = e = s

s _ a s _ a s _ a £ _ a £ _ a

S| 2 S| 2 S| 2 S| 2 s 2

000+ PLP+
12+13 | poop 49,60 | 0,07 | 48,15 | 0,06 | 42,93 | 0,06 | 33,25| 0,10 | 24,16 | 0,06
48 14 | SOL 082 1,72 092] 1,56 | 1,05| 1,32 | 1,25| 1,05 | 1,60 | 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 | 456 0,42 | 498| 052 | 526| 041 | 557 | 0,38
50 17 | SOO 6,871 0,21 | 556 0,33 | 486]| 043 | 4,12| 0,72 | 3,09 0,69
18 | POS+ SLS 1,731 1,23 | 1,65| 1,10 | 1,54] 0,99 | 1,49| 1,10 | 1,41 | 1,00
n = 3 Wiederholungen

RSD, = Relative Standardabweichung der Wiederholbarkeit

Abbildung 2

G as - Chroma togra m m von Fettsiurealkylestern, die aus einem Oliventresterél durch Ummesterung
mit einer kalten Losung von KOH in Methanol gewonnen wurden
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7. NACHWEIS VON FREMDOLEN IN OLIVENOLEN

Die Berechnungsmethode fiir den Nachweis von Fremdolen in Olivendlen, die auf einem Vergleich mathematischer
Algorithmen mit den in einer Datenbank erfassten Werten unverfilschter Olivenéle beruht, wird in Anhang I des
Standards 10C|T.20/Dok. Nr. 25 beschrieben.
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