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ROZPORZADZENIE MINISTRA ROLNICTWA | ROZWOJU WsI"

z dnia 15 kwietnia 2004 r.

w sprawie metody analizy zawartosci kwasu erukowego w niektérych artykutach rolno-spozywczych?

Na podstawie art. 34 pkt 2 ustawy z dnia 21 grud-
nia 2000 r. o jakosci handlowej artykutéw rolno-spo-

1 Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi kieruje dziatem admini-
stracji rzadowej — rynki rolne, na podstawie § 1 ust. 2 pkt 3
rozporzadzenia Prezesa Rady Ministréw z dnia 29 marca
2002 r. w sprawie szczegétowego zakresu dziatania Mini-
stra Rolnictwa i Rozwoju Wsi (Dz. U. Nr 32, poz. 305).
Przepisy niniejszego rozporzadzenia czesciowo wdrazaja
Dyrektywe Komisji 80/891/EWG z dnia 25 lipca 1980 r. od-
noszaca sie do wspoélnotowej metody analizy w celu okre-
slania zawartosci kwasu erukowego w olejach i ttuszczach
przeznaczonych do spozycia przez ludzi oraz w srodkach
spozywczych zawierajacych dodatek olejow i ttuszczow.
Dane dotyczace ogtoszenia aktéw prawa Unii Europej-
skiej, zamieszczone w niniejszym rozporzadzeniu, z dniem
uzyskania przez Rzeczpospolita Polska cztonkostwa
w Unii Europejskiej, dotycza ogtoszenia tych aktow
w Dzienniku Urzedowym Unii Europejskiej — wydanie
specjalne.

2

zywczych (Dz. U. z 2001 r. Nr 5, poz. 44, z pézn. zm.?)
zarzadza sie, co nastepuje:

8 1. Metode analizy zawartosci kwasu erukowego
w olejach i ttuszczach przeznaczonych do spozycia
oraz w sktadnikach ttuszczowych lub olejowych arty-
kutéw rolno-spozyweczych, okresla sie w zatagczniku do
rozporzadzenia.

8 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem uzy-
skania przez Rzeczpospolita Polskg cztonkostwa
w Unii Europejskiej.

Minister Rolnictwa i Rozwoju Wsi: W. Olejniczak

3) Zmiany wymienionej ustawy zostaty ogtoszone w Dz. U.
z 2001 r. Nr 154, poz. 1802, z 2002 r. Nr 135, poz. 1145
i Nr 166, poz. 1360, z 2003 r. Nr 208, poz. 2020 i Nr 223,
poz. 2220 i 2221 oraz z 2004 r. Nr 42, poz. 386.

Zatgcznik do rozporzadzenia Ministra Rolnictwa
i Rozwoju Wsi z dnia 15 kwietnia 2004 r. (poz. 663)

METODA ANALIZY ZAWARTOSC! KWASU ERUKOWEGO W OLEJACH | TEUSZCZACH
PRZEZNACZONYCH DO SPOZYCIA ORAZ W SKLADNIKACH TtUSZCZOWYCH
LUB OLEJOWYCH ARTYKULOW ROLNO-SPOZYWCZYCH

Wymagania ogdlne

I. Przygotowanie prébek

Masa prébki dostarczonej do laboratorium w celu
przeprowadzenia analizy powinna wynosi¢ 50 g, o ile
nie jest wymagana wieksza ilo$¢. Przed poddaniem
analizie probka musi by¢ zhomogenizowana. Tak przy-
gotowang probke przechowuje sie w szczelnych po-
jemnikach, bez dostepu powietrza i wilgoci.

Il. Odczynniki

1) woda

Odczynnikiem do przeprowadzenia analizy jest
woda.

W przypadku gdy w analizie wymagana jest woda
jako rozpuszczalnik, do rozcienczania lub do ptuka-
nia, nalezy uzywaé wody destylowanej lub demi-
neralizowanej o przynajmniej réwnowaznej czy-
stosci.

Jezeli w opisie metody analizy jest mowa o ,roz-
puszczeniu” lub ,rozcienczeniu” bez sprecyzowania
zadnych innych odczynnikéw, nalezy przez to rozu-
miec rozpuszczenie lub rozcienczenie w wodzie.

2) inne odczynniki

Wszystkie uzywane zwigzki chemiczne powinny
byé o uznanej czystosci analitycznej, o ile nie za-
znaczono inaczej.

Ill. Aparatura

W wykazie aparatury znajdujg sie tylko pozycje
0 specjalistycznym przeznaczeniu i zgodnie ze specy-
fikacjg metody.

W celu przeprowadzenia analizy nalezy stosowaé
wage analityczng o doktadnosci minimum 0,1 mg.

IV. Wyrazanie wynikow

Wyniki, ktére przedstawia sie w oficjalnym rapor-
cie z analizy, powinny by¢ $rednimi wartosciami, uzy-
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skanymi z nie mniej niz dwdch oznaczen, ktérych po-
wtarzalnos¢ jest okreslona w czesci Oznaczanie kwasu
erukowego w dziale VII pkt 5.

Procentowa zawartos$é wyraza sie, o ile nie zazna-
czono inaczej, jako procentowy (m/m) udziat C 22:1 do
wszystkich kwaséw ttuszczowych w prébce przekaza-
nej do laboratorium.

Liczba cyfr znaczacych w tak przedstawionym wy-
niku powinna zalezeé¢ od doktadnosci stosowanej me-
tody.

Oznaczanie kwasu erukowego

|. Zakres i obszar stosowania

Ponizsza metoda stosowana jest do oznaczania
kwasu erukowego w:

1) olejach i ttuszczach roslinnych i zwierzecych za-
wierajgcych kwas cetoleinowy (specyficzny cis-
-izomer kwasu dokozenowego wystepujacy w ole-
jach rybich) i

2) utwardzonych olejach i ttuszczach roslinnych
i zwierzecych zawierajgcych trans i cis-izomery
kwasu dokozenowego,

jezeli catkowita zawarto$é kwasow dokozenowych
lub catkowita zawarto$é kwasow cis-dokozenowych
przekracza 5 % zawartos$ci wszystkich kwasdw ttusz-
czowych w ttuszczu. W innych przypadkach zawar-
tosé kwaséw dokozenowych lub kwaséw cis-dokoze-
nowych oznacza sie metoda okreslong w Polskiej
Normie PN-EN ISO 5508:1996 Oleje i ttuszcze roslin-
ne oraz zwierzece. Analiza estrow metylowych kwa-
sow ttuszczowych metoda chromatografii gazowej.

Il. Definicja

Zawarto$é¢ kwasu erukowego w rozumieniu rozpo-
rzgdzenia oznacza zawarto$é tego kwasu otrzymanag
w wyniku stosowania metody analizy, okreslonej
w dziale VI.

Ill. Zasada

Estry metylowe otrzymane z kwasow ttuszczo-
wych wchodzacych w sktad roslinnych i zwierzecych
olejow i ttuszczéw sg rozdzielane przy pomocy nisko-
temperaturowej chromatografii cienkowarstwowej na
ptytkach z zelem krzemionkowym z azotanem srebra
i iloSciowo oznaczane metodg chromatografii gazo-
wej.

IV. Odczynniki

Do oznaczania kwasu eurkowego stosuje sie na-
stepujgce odczynniki:

1) eter dwuetylowy wolny od nadtlenkéw, $wiezo
destylowany;

2) n-heksan;

3) zel krzemionkowy G, ktérego nalezy uzywacé do
chromatografii cienkowarstwowej;

4) zel krzemionkowy, ktérego nalezy uzywacé do chro-
matografii kolumnowej;

5) roztwor azotanu srebra, 200 g/l, przygotowany w na-
stepujacy sposob: rozpuszcza sie 24 g azotanu sre-
bra w wodzie i uzupetnia woda do objetosci 120 ml;

6) roztwor estru metylowego kwasu erukowego
5 mg/ml, przygotowany w nastepujgcy sposob:
rozpuszcza sie 50 mg estru metylowego kwasu
erukowego w kilku ml n-heksanu i uzupetnia
n-heksanem do objetosci 10 mi;

7) tetrakozan metylu (standard wewnetrzny),
0,25 mg/ml, przygotowany w nastepujacy sposob:
rozpuszcza sie 25 mg tetrakozanu metylu w kil-
ku ml n-heksanu i uzupetnia n-heksanem do obje-
tosci 100 ml;

8) uktad rozwijajacy. Toluen: n-heksan w proporcji
90:100 (v/v);

9) roztwor 2,7 dichlorofluoresceiny 0,5 g/l, przygoto-
wany w nastepujacy sposob: rozpuszcza sie przy
jednoczesnym ogrzewaniu i mieszaniu 50 mg
2,7 dichlorofluoresceiny w 100 ml 50 % wodnego
roztworu metanolu.

V. Aparatura

1. Zestaw do chromatografii cienkowarstwowej
powinien zawiera¢, w szczegolnosci:

1) zamrazarke do gtebokiego mrozenia, odpowied-
nig do przechowywania komory rozwijajacej i jej
zawartosci w temperaturze od minus 20° do mi-
nus 25 °C;

2) ptytki do chromatografii cienkowarstwowej o wy-
miarach 200 mm x 200 mm;

3) lampe ultrafioletowg;

4) szklane kolumny, dtugosci okoto 200 mm, o we-
wnetrznej srednicy okoto 10 mm z filtrem z waty
szklanej lub spiekiem szklanym. Alternatywnie
mozna stosowaé¢ mate rozdzielacze z filtrem ze
spiekiem szklanym;

5) aplikator, do nanoszenia roztwordw na ptytki do
chromatografii cienkowarstwowej w formie wa-
skiego pasma.

2. Chromatograf gazowy wraz z integratorem, kt6-
ry uzywa sie w sposob okreslony w Polskiej Normie
PN-EN ISO 5508:1996 Oleje i ttuszcze roslinne oraz
zwierzece. Analiza estrow metylowych kwasoéw ttusz-
czowych metoda chromatografii gazowe;.

VI. Wykonanie oznaczenia

1. Przygotowanie estrow metylowych kwaséw
ttuszczowych

Pobiera sie okoto 400 mg olejowego lub ttuszczo-
wego sktadnika probki do analizy i przygotowuje roz-
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twor zawierajacy okoto 20 do 50 mg/ml estréw mety-
lowych kwaséw ttuszczowych w n-heksanie, zgodnie
z procedurg okreslong w Polskiej Normie PN-EN
ISO 5508:1996 Oleje i ttuszcze roslinne oraz zwierzece.
Analiza estrow metylowych kwasow ttuszczowych
metodg chromatografii gazowe;.

1)

2)

3)

2. Chomatografia cienkowarstwowa
przygotowanie ptytek

W 500 ml kolbie stozkowej umieszcza sie 60 g zelu
krzemionkowego G, dodaje 120 ml roztworu azota-
nu srebra, przygotowanego w sposob okreslony
w dziale IV pkt 5, i wytrzasa przez minute, aby
otrzymacé catkowicie jednorodng mase.

Przygotowang masg réwnomiernie pokrywa sie ptyt-
ke, grubosé warstwy powinna wynosié¢ okoto 0,5 mm.
Ta ilos¢ masy jest wystarczajgca do przygotowania
pieciu ptytek o wymiarach 200 mm x 200 mm.

Wstepnie suszy sie ptytki na powietrzu (najlepiej
pozostawiajgc je bez dostepu swiatta przez okoto
30 minut). Catkowicie suszy sie i aktywuje ptytki,
umieszczajagc je w suszarce o temperaturze
100 °C +2 °C przez 2,5 godziny. Po zaktywowaniu
zuzywa sie ptytki jak najszybciej lub ostroznie prze-
chowuje w specjalnej szafce do przechowywania
ptytek chromatograficznych bez dostepu s$wiatta,
nastepnie ponownie aktywuje sie przed uzyciem.
Aktywacja w 110 °C przez godzing moze okazacé sie
wystarczajgca, o ile ptytki nie ciemniejg w wyniku
tego procesu. Przed uzyciem zaznacza sie linie
w warstwie ztoza w odlegtosci 10 mm od bocznych
i gornych krawedzi kazdej ptytki w celu zredukowa-
nia wptywu krawedzi podczas rozwijania.

nanoszenie estrow metylowych

Przy pomocy aplikatora, spetniajgcego warunki
okreslone w dziale V ust. 1 pkt 5, nanosi sig¢ 50 pul
roztworu estrow metylowych, okreslonego
w ust. 1, przygotowanego z prébki, waskim pa-
smem o dfugosci okoto 50 mm, co najmniegj
40 mm od bocznych krawedzi i 10 mm od dolnej
krawedzi ptytki. W ten sam sposéb nanosi sie
100 ul roztworu zawierajagcego réwne objetosci
przygotowanego roztworu estrow metylowych,
okreslonego w ust. 1i roztworu estru metylowego
kwasu erukowego, przygotowanego w sposoéb
okreslony w dziale IV pkt 6. Roztwory nalezy nano-
si¢ ze szczegoblng ostroznoscia ze wzgledu na deli-
katnos¢ pokrycia. Jesli potrzeba, mozna nanies¢ na
ptytke 50 ul roztworu eruczanu metylu, przygoto-
wanego w sposob okreslony w dziale IV pkt 6,
w celu utatwienia identyfikacji prazka tego estru po
rozwinieciu. Po naniesieniu estrow metylowych
wstawia sie ptytke dolng krawedzig do eteru etylo-
wego, dopdki eter nie osiggnie wysokosci okoto
5 mm powyzej miejsca naniesienia probki. To kon-
centruje estry etylowe w waskim pasmie.

rozwijanie ptytek

5)

Uktad rozwijajacy, spetniajagcy warunki, o ktorych
mowa w dziale IV pkt 8, wlewa sie do komory chro-
matograficznej na wysokos$é okoto 5 mm, przykry-
wa pokrywa i umieszcza w pojemniku zamrazarki,
spetniajacej warunki okreslone w dziale V ust. 1
pkt 1, o temperaturze -25 °C, lub w temperaturze
jak najbardziej do niej zblizonej (w niektorych przy-
padkach korzystne moze by¢ wyscietanie naczynia
bibuta filtracyjng). Pod dwodch godzinach ptytke
ostroznie umieszcza sie w komorze chromatogra-
ficznej i pozwala, aby rozpuszczalnik osiggnat wy-
sokos$¢ okoto potowy lub dwodch trzecich wysoko-
sci ptytki. Ptytke wyjmuje sie i delikatnie odparo-
wuje rozpuszczalnik w strumieniu azotu pod wecia-
giem. Ponownie umieszcza sie ptytke w komorze,
pozwala sig, aby rozpuszczalnik osiggnat goérna
krawedz ptytki. Ptytke wyjmuje sie i, jak poprzed-
nio, suszy w strumieniu azotu, nastepnie ostroznie
spryskuje roztworem 2,7 dichlorofluoresceiny
przygotowanego w sposob okreslony w dziale IV
pkt 9.

Ptytke oglada sie w $wietle ultrafioletowym i lokali-
Zuje pasmo zawierajace eruczan metylu w badanej
probce poprzez odniesienie do wzmocnionego pa-
sma w prébce, do ktérej dodano eruczan metylu.

rozdzielanie frakcji estréw metylowych

Ostroznie zeskrobuje sie pasmo eruczanu metylu
uzyskane z badanej probki do 50 ml zlewki, unika-
jac strat. W ten sam sposob przenosi sie warstwe
zelu krzemionkowego umieszczong nad i pod pa-
smem estrow metylowych do drugiej 50 ml zlewki.
To pasmo bedzie zawieraé¢ frakcje wszystkich in-
nych estrow metylowych kwaséw ttuszczowych.
Do kazdej zlewki dodaje sie 1,0 ml standardowego
roztworu tetrakozanu metylu, przygotowanego
w sposo6b okreslony w dziale IV pkt 7, i 10 ml eteru
dwuetylowego, wolnego od nadtlenkdw, swiezo
destylowanego. Miesza sie i przenosi zawarto$é
zlewek do rozdziatu na oddzielnych kolumnach lub
rozdzielaczach, okreslonych w dziale V ust. 1 pkt 4
zawierajgcych okoto 1 g zelu krzemionkowego,
uzywanego do chromatografii kolumnowej; eluuje
sie estry metylowe uzywajgc trzech lub czterech
10 ml porcji eteru dwuetylowego. Filtraty zbiera
sie do matych kolb okrogtodennych lub gruszko-
wych o stozkowym dnie. Kazdy filtrat odparowuje
sie do matej objetosci, uzywajgc tagodnego stru-
mienia azotu. Estry metylowe przenosi sie do ma-
tych szklanych probéwek o stozkowym dnie. Roz-
puszczalnik usuwa sie przez odparowanie w stru-
mieniu azotu tak, aby estry metylowe koncentro-
waty sie na dnie probowek. Estry metylowe roz-
puszcza sie w okoto 25—50 ul n-heksanu.

Po przeprowadzeniu badan uzyskuje sie typowy
chrmatogram cienkowarstwowy pokazujacy roz-
dziat estrow metylowych kwasu erukowego, kwa-
su cetoleinowego i trans-izomerdw kwasu dokoze-
nowego, wedfug wzoru:
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estry metylowe
nasyconych

kwasow ttuszczowych
trans-izomery

eruczan metylu"
cetoleinian metylu

estry
mononienasyconych
kwasow tluszczowych

estry dwu- i
polinienasyconych
kwasow tluszczowych

1. prébka

2. eruczan metylu
3. probka + eruczan metylu

1 Frakcja oznaczajaca eruczan metylu zwykle bedzie zawieraé estry metylowe innych kwaséw mononienasyconych, ale po-

winna by¢ wolna od cetoleinianu metylu.

3. Chromatografia gaz-ciecz

1) postepujac zgodnie z procedurg okreslong w Pol-
skiej Normie PN-EN ISO 5508:1996 Oleje i ttuszcze
roslinne oraz zwierzece. Analiza estrow metylo-
wych kwaséw ttuszczowych metodg chromato-
grafii gazowej, analizuje sig 1—2 pl roztworéw es-
tréow metylowych uzyskanych z frakcji zawierajg-
cej eruczan metylu, okreslonej w pkt 2 lit. a i frak-
cji zawierajacej pozostate estry metylowe kwasow
ttuszczowych, okreslonej w pkt 2 lit b;

2) przy pomocy integratora otrzymuje sie nastepuja-
ce powierzchnie pikow:
a) z chromatogramu frakcji zawierajgcej eruczan
metylu:
— powierzchnie piku eruczanu metylu (E),
— powierzchnie piku standardu wewnetrznego
(Lq),

— catkowitg powierzchnie wszystkich pikéw es-
tréw metylowych z wytaczeniem powierzch-
ni piku standardu wewnetrznego (EF),

b) z chromatogramu frakcji zawierajacej pozostate
estry metylowe kwasoéw ttuszczowych:

— catkowitg powierzchnie wszystkich pikow
estrow metylowych z wytaczeniem po-

wierzchni piku standardu wewnetrznego
(RF),

— powierzchnie piku standardu wewnetrznego
(Ly).

VII. Obliczanie wynikéw

Metoda obliczania i wzor

1) zawartos$¢ kwasu erukowego w badanej prébce,
wyrazona jako procentowy udziat jego estru mety-
lowego w catkowitej zawartosci estrow metylo-
wych kwasow ttuszczowych, otrzymanych z préb-
ki, jest okreslona przez:

E
EF  RF

L|—+ —
L7 L2

gdzie E, EF, RF, L, i L, sa powierzchniami pikow
opisanymi w dziale VI ust. 3 pkt 2, skorygowanymi,
jezeli jest to konieczne, za pomoca wspotczynni-
kéw kalibracyjnych.

x 100
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2

3

ca

Dla celéw praktycznych wartosé eruczanu metylu
obliczona za pomoca powyzszego wzoru jest rowno-
wazna zawartosci kwasu erukowego wyrazonej jako
procent catkowitej zawartosci kwasow ttuszczowych
w probce.

) jezeli powierzchnie pikdw sg wyrazone w procen-
tach, to wartosci EF i RF moga by¢ obliczone
w nastepujacy sposob:

EF = 100 - L,
RF = 100 - L,

metoda obliczania, okreslona w pkt 1 zakfada,
ze zawartosé¢ kwasu tetrakozanowego w prébce
jest nieistotna. Jezeli znaczaca ilo$¢ kwasu tetra-
kozanowego jest obecna w prdébce, to ilosé tego
kwasu (L,) otrzymang z chromatogramu frakcji za-
wierajacej pozostate estry metylowe kwaséw
ttuszczowych nalezy zredukowacé do:

-~

I‘2 - T2
TOPZ

gdzie T, =
0

T, — powierzchnia piku tetrakozanu metylu po-
chodzaca z probki, ktéra tworzy czesé po-
wierzchni piku przypisanego do wzorca we-
wnetrznego na chromatogramie z frakcji za-
wierajgcej pozostate estry metylowe kwa-
sow ttuszczowych,

P, — powierzchnia piku palmitynianu metylu
otrzymana z chromatogramu frakcji zawiera-
jacej pozostate estry metylowe kwasow
ttuszczowych,

T, — powierzchnia piku tetrakozanu metylu uzy-
skana z chromatogramu estrow metylowych
wszystkich kwasow ttuszczowych,

664

P, — powierzchnia piku palmitynianu metylowego
uzyskana z chromatogramu estréw metylo-
wych catkowitej ilosci kwasow ttuszczowych.

4) wyprowadzenie wzoru

Proporcje kwasow ttuszczowych we frakcji zawie-
rajacej eruczan metylu, wyrazong jako procentowa
zawarto$¢ wszystkich kwasow ttuszczowych
w prébce, okresla sie w nastepujacy sposob:

EF

EF  RF
L|—+ —

Ly L

x 100

Proporcje kwasu erukowego we frakcji zawieraja-
cej eruczan metylu, wyraza sie jako

E

EF

Zawartos¢ kwasu erukowego w préobce, wyrazong
jako procentowy udziat we wszystkich kwasach
ttuszczowych, okresla sie jako:

E

EF  RF
L|—+ —

Ly L

x 100

5) powtarzalnosé

Roéznica miedzy wynikami dwdéch oznaczenh prze-
prowadzonych jednoczes$nie lub w krétkim odste-
pie czasu na tej samej probce, przez tego samego
analityka, w tych samych warunkach, nie powinna
przekraczaé¢ 10 % wyniku lub 0,5 g na 100 g proéb-
ki, biorgc pod uwage wyzszg wartosé.

ROZPORZADZENIE MINISTRA SPRAWIEDLIWOSCI

z dnia 20 kwietnia 2004 r.

w sprawie wzoru europejskiego nakazu aresztowania

Na podstawie art. 607c 8 3 ustawy z dnia 6 czerw-
1997 r. — Kodeks postepowania karnego (Dz. U.

Nr 89, poz. 555, z pézn. zm.") zarzadza sie, co naste-
puje:

8 1. Okresla sie wzor europejskiego nakazu aresz-

towania, ktéry stanowi zatacznik do rozporzadzenia.

8 2. Rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem

1 maja 2004 r.

Minister Sprawiedliwosci: G. Kurczuk

1 Zmiany wymienionej ustawy zostaty ogtoszone w Dz. U. z 1999 r. Nr 83, poz. 931, z 2000 r. Nr 50, poz. 580, Nr 62, poz. 717,
Nr 73, poz. 852 i Nr 93, poz. 1027, z 2001 r. Nr 98, poz. 1071 i Nr 106, poz. 1149, z 2002 r. Nr 74, poz. 676, z 2003 r. Nr 17,
poz. 155, Nr 111, poz. 1061 i Nr 130, poz. 1188 oraz z 2004 r. Nr 51, poz. 514 i Nr 69, poz. 626.



