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Ministerie van Landsverdediging

Krijgsmacht, Aanstelling
bl 'K3361. ~ Benoeming van tijdelijk onderluitenant, bl, 13362. —
Leger. Luchtmacht. Speciale functie, Ontslag. Benoeming, bl. 13362.
‘Centrale dienst voor sociale en culturele actie ten behoeve van de
leden ;é;n de militaire gemeenschap. Beheerscomité, Benoeming,
bl. 13362, -

Ministerie van Volksgezondheid en van het Gezin

Ontslagverleningen, bl. 1332, — Benoemingen, bl. 13363. —

‘Ministerieel besluit van 21 oktober 1982 tot wijziging en aanvul-
. ling van het ministerieel besluit van 29 april 1977 houdende
reglement van het Ministerie van Volksgezondheid en van het
Ge]z;lixa.l bl. 13363. — Ministerieel dbesluit van 27 augustus 1982 tot
wijzigin;
dende nieuwe indelirig van de ain de farmaceutische inspecteurs
toegewezen ambtsgebieden. Erratum, bl 13363.

Ministerie van het Brusselse Gewest

Gemeentepersoneel. Benoemingen, Vernietiging, bl. 13364, —
Formatie, Niet-goedkeuring, bl. 13364. — Sint-Jans-Molenbeek.
Beslissing van "het schepencollege, Vernietiging, bl. ‘13364, —
Schaarbeek, Coll van burgemeester en schepenen. Beslissing
vernietigd, bl 1 . '

- Executieven — Ministerie var ge Viaamse Gemeenschap

Provincie ‘West-Vlaanderen. Lening. Goedkeuring, bl. 13364, ~
Provincie Oost-Viaanderen. Lemingen. Goedkeuring, bl. 13365, —
Verenigingen van gemeenten, Tarieven. Goedkeuring, bl. 13365, -~
Leningen. Machtiging, bl. 13365.

Officiéle berichten
Algemene staat der banken per 30 september 1982, bl. 13366.

Ministerie van Verkeerswezen

Bestuur van het Vervoer. ‘Goedkeuring van de chassis van auto’s,
bl. 13368. — Goedkeuring van de chassis van voertuigen voor
traag vervoer, bl. 13371. — Goedkewring van de chassis van aan-
hangwagens en opleggers, bl. 13379,

Ministerie van Financién

Administratie der Douane en Accijnzen. Bekendmaking gedaan
ter wityoering van artikel 10 van de algemene wet inzake douane
en accijnzen. Algemene tariefpreferenties, bl. 13382, — Adminis-
tratie van de BTW, Registratie en—Domeinen. Vervreemding van
onroerende domeingoederen. Bekendmakingen gédaan ter uitvoe-
ring van de wet var 31 mei 1923, bl. 13382, — Erfloze nalaten-
schap, bl. 13384, ‘

in de graad van onderluitenant, |.

van het ministerieel besluit van 23 december 1977 hou- ]

- Associations de communes. Tarifs, Approbation, p.
| Emprunts. Autorisation, p. 13365.

Ministére de la Défense nationale

Forces .armées, Commission au grade e sous-lieutenant,
p. 1336].' — Nomination au grade de sous-lieutenant temporaire,
P, 13362, — Armée, Force aérienne. Fonction spéciale. Démission.
Nomination, p. 13362, - Office central d'action sociale ef cultu-
relle au profit des membres de la communauté militaire. Comité
de gestion. Nomination, p. 13362, : .

‘ Ministére de la Santé publique et de la Famille

Démissions, p. '13362. — Nominations, p. 13363, — Arrété
ministériel du 21 octobre 1982 modifiant et complétant. 'arrété
ministériel du 29 avril 1977 portant rdéglement du Ministére de
la Santé %Jublique et de la Famille, p: 13363. — Arrété ministé-
riel du 27 ao0it-1982 ‘modifiant Farrété ministériel du 23 décem-
bre 1977 redistribuant les circonscriptions dévolues aux inspec-
teurs de la pharmacie. Erratum, p. 13363

Ministere de la Région bruxelloise

Personnel communal. Nominations. Annulation, p. 13364, —
Cadre, Nun-ap})robation, p. 13364. — Molenbeek-Saint-Jean. Déli-
bération du collége échevinal. Annulation, p. 13364. — Schaerbeek.
Délli%ation du college des bourgmestre et échevins. Annulation,
p. 3

Exécutifs — I}lim’stére de la Communauté flamande

Province de Flandre occidentale. Emprunt. Approbation, p. ;13364.
Province de Flandre orientale, Emprunts. Approbation, p. %:é%gﬁ —_
1 ., —

Avis officiels
Situation globale des banques au 30 septempre., 1982, p. 13366,

Ministére des Communications

Administration des Transports. Agréation des chissis de véhi-
cules automobilés, p. 13368, — Agréation de chdssis de véhicules
lents, p. 13371, — Agréation de chAssis de remorques et semi-
remorques, p. 13379,

Ministére des Finarices

Adntinistration des Douanes et-Accises. Publication faite en exé-
cution de I'article 10 de la loi générale sur les douanes et accises.
Préférences tarifaires généralisées, p. 13382. — Administration de
la T.V.A., de IEnregistrement et des Domaines, Aliénation d’immeu-
bies domaniaux. Publications faites en exécution de la loi du
31 mai 1923, p. 13382, — Succession en déshérencs, p. 13384.

e e

WETTEN, DECRETEN EN VERORDENINGEN

MINISTERIE VAN VOLKSGEZONDHEID
) EN VAN HET GEZIN ’

N. 82 — 1705
16 SEPTEMBER 1982. — Koninklijk besluit tot vasistelling van

. de geldige referenticmethodea voor de bepaling vam het gehalte -
aan erucazuur in eetbare olitn ¢n vetten en in van deze waren |

afgeleide produkien

BOUDEWIJN, Koning der Belgen,
Aan allen dle nu zijn en hierna wezen zullen, Onze Groet,

Gelet op de¢ wet van 24 januarn 1977 betreffende de bescher-
ming van de gezondheid van de verbruikers op het stuk.van de
;Ofdggsnﬁddelen en andere produkten, inzonderheid op arti-

e ;- i .

Gelet op de richtlijn van 25 juli 1980 van de Commissie van
de Europese Gemeenschappen betreffende de communautaire
analysemethode voor de bepaling van het gehalte aan eruca.
zuur in olién en vetten die als zodanig voor menselijke con-
sumptie zijn bestemd, alsmede in levensmiddelen waaraan olién
of vetben zijn toegevoegd; :

LOIS, DECRETS ET REGLEMENTS

MINISTERE DE LA SANTE PUBLIQUE
ET DE LA FAMILLE

F. 82" — 1705

16 SEPTEMBRE 1982, — Arrété royal fixant les méthodes d’ana-
Iyie de référence valables pour la détermination de la teneur
en aclde érucique des huiles et gralsses comestibles et des
produits dérivés de ces denrées .

BAUDQUIN, Roi des Belges,
_A tous, présents et & venir, Salut,

Vu la loi du 24 janvier 1977 relative a la protection de la
santé des consommateurs en ce qui concerne les denrées ali-
mentaires et les autres produits, notamment 1’article 12;

Vu la directive du 25 juillet 1960 de la Commission des Com-
munautés européennes relative 4 la méthode d’analyse commu-
nautaire de détermination de la teneur en acide érucique dans
les huiles et graisses destinées telles quelles A lslimentation
humaine ainsi que dans les denrées alimentaires additionnées
d’huiles ou de graisses; ’ ’
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Gelet op de verordening (EXE.G) nr. 1470/68 van 23 sep.
tember 1968 van de Commissie van de Europese Gemeenschap-
pen betreffende het nemen en het omztten van, monsters,
alsmede betreffende het bepalen van het oliegehalte, het gehaite
aan onzuiverheden en het vochtgehalte van olichoudende zaden; .

Gelet op d2 wetten op de Raad van State, gecotrdineerd op
12 januari 1973, inzonderheid op artikel 3, § 1, gewijzigd bij
de wet van 9 augustus 1960;

Overwegende dat de dringende noodzaak is gerechtyaardigd
doordat de vervaldag van de termijn die werd {oegekend aan de
Lid-Staten door de wichtlijn zelf, de onmiddellijke verwezen-
lijking vergt van een normatieve beschikking;

Op ‘de voordracht van Onze Minister van Sociale Zalken -en
van Onze Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilien,

Hebben Wij besloten en besluiten Wij :

Artikel 1 De enige geldige referentiemethoden voor de bepa-
ling van het gehalte aan erucazuur in eetbare olién en vetten
en in van deze waren afgeleide produktert zjn vastgesteld in
de bijlage van dit besluit,

Art. 2. Onze Minister van Sociale Zaken en Onze Staatssecre-
taris voor Volksgezondheid en Leefmiliex zijn belast met de
uityoering van dit besluit.

Gegeven te Brussel, "18 §epbember 1682,
BOUDEWIJIN.

Van Koningswege :
De Minister van Sociale Zaken,
J.°L. DEHAENE
De Staatssecretaris voor 'Volksgezondheid
een Leefmilieu,
F. ABRTS

" Bijlage

Referentiemethoden van onderzoek voor de bepaling van Hhet

gehalte aan erucazutir in eetbare olién en vetten en in van deze )

waren afgeleide produkien

1. EERSTE METHODE VAN VOORSELECTIE *

1. Doel en toepassingsgebied. . .

De methode laat heét toe het gehalte aan docoseenzuren in eet-
bare olién en vetten en jn van deze waren afgeleide produkten
te bepalen.

2. Uitvoering, }
De methode, beschreven in bijlage VI van Verordening (EE.G.),
nr, 1470/68 (*) toepassen, ’

3. Interpretatie van de resultaten.

Als het gehalte aan docoseenzuren, berekend op de vetzuren
bepaald overeenkomstig de onder 2 bedoelde methode, 5 pet. niet
overschrijdt, is een verdere bepaling miet vereist.

II, TWEEDE METHODE VAN VOORSELECTIE

1. Doel en toepassingsgebied, .

De methode laat het toe het cis-docoseenzturgehalte in eet-
bare olign en wetten en in van deze waren afgeleide produkten te
bepaten.

2. Uitvoering. )

De methode, beschreven in bijlage VI van Verordening (EE.G.),
nr. 1470/68 toepassen, waarbij gebruik wordt gemaakt van gas-
vioeistofchromatografie op een zodanige wijze dat de cis- en
transisomeren van docoseenzuren van elkaar worden gescheiden.
Geschikte stationaire fasen voor deze chromatografie zijn bijvoor-
:)eeld van het cyaanpropylpolysiloxaan type of vloeibare kristal-
en, -

»

(*) Verordening (EE.G.), nr. 1470/68 van 23 september 1968
(Publikatieblad van-de Europese Gemeenschappen, serle 1L, nr. 239
van 28 september 1968), gewijzigd inzonderheid door YVercrdening
(EE.G.), nr. 72/77 van 13 september 1977, (Publikatieblad van
de Europese Gemeenschappen, serie L, nr. 12 van 15 Januari 1977).

} ) A

' Vu le réglement (CEE) n° 1470/68 de la Commission des
. Communautés européennes, du 23 septembre 1968, relatif 2 la
' prise et A la réduction des échantillons, ainsi qua la déter-
mination de la teneur en huile, en impuretés ot en humidité
i des graisses oléagineuses; '

Vu les lois sur le Conseil d’Etat, coordomnées le 12 jan-
vier 1973, notsmment Varticle 3, § ler, modifié par la loi du
9 aofit 1980; : *

Considérant que l'urgence ce justifie en ce que le délai
imparti aux Etats membres par la directive elle-méme, impose
Pintervention immédiate d’un dispositif normatif; : .

Sur la propesition de Notre Ministre des Affaires soclales et
de Notre Secrétaire d'Etat A la Santé pablique et 3 MEnviron-
nement,

-

Nous avons arrété et arrétons :

Arficle ler. Les seules méthodes d'analyse de référence vala-
bles pour la détermination de la temeur en acide érucique des
huiles et graisses comestibles et des produits dérivés de ces
denrées sont fixées & I'annexe du présent arrdts, .

Art. 2, Notre Ministre des Affaires sociales et Notre Secré.
taire -d’Etat a la Santé publique et 2 I'Environnement sont
chargés de lexécution du présent arrété,

Donné & Bruxelles, le 16 septembre 1983,

BAUDOUIN
Par le Roi :
Le Ministre des Affaires sociales,
J-L. DEHAENE
Le Secrétaire d’Etat 4 1a Santé publique
et & I’Environnement,
F. ABRTS

Annexe

y —

Méthodes d'analyse - de référence pour la défermination de la
teneur en acide éa:uc.ique des huiles et graisses comestibles et
des produits dérivés de ces denrées

I. PREMIERE METHODE DE PRESELECTION

1. Objet et domaine d’application. ,

La méthode permet de déterminer la teneur en alides gras
docosénoiques ks huiles et graisses comestibles et des produits
dérivés de ces denrées. .

2. Mode opératoire.

Appliquer la méthode décrite 3 Fannexe VI du réglement (CEE)
"'n" 1470/68 (*).
; .

3. Interprétation des résultats, L.
Si la ten¢ur en acides gras docosénoiques déterminée par la

méthode visée sous 2, caleulée sur les acides gras, n'est pas supé-
rieure @ § p.., aucune autre détermination mlest requise,

II. DEUXIEME METHODE DE PRESELECTION

1, Objet et domaine d'application

La méthode permet de déterminer la teneur en acides- gras cis-
docosénoiques des huiles et graisses comestibles et des produits
dérivés de ces denrées.

2. Mode opératoire. . . )

. Appliquer la méthede décrite & Pannexe VIdu réglement (CEE),
n' 1470/68 en utilisant la chromatographie gazliquide dans des
conditions telles que les isoméres cis et trans des acides Wocosé-
noiques soient séparés. Les phases stationnaires edéquates paur
cette chromatographie seront par exemple du type «cyanopro-
pylpoiysiloxane » ou.des cristaux liquides, .

(*) Réglement (CEE), n° 1470768. du 23 septembre 1968 (Jour-
nal officiel des Communautés européennes, série L, n° 239 du
28 septembre 1968), modifié notamment par le réglement (CEE),
1 72/77 du 13 septembre 1977 (Journal officiel des Communautés
européennes. série L. n® 12 dir 1% iomuviaw samm
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3. Interpretatie van de resulta*e?'x.

Als het gehalte aan cis-Gocoseenzuren berekend oo de vetzuren,
bepaald overeenkomstig de onder 2 bedrelde methode, 5 pet. niet
overschrijdt, is een verdere bepalmg niet vereist.

III. METHODE VOOR DE BEPALING
~ VAN HET GEHALTE AAN ERUCAZUUR

A. Algemene inlichtingen.

1. Voorbehandeling van het monster.

1.1. Algemeen.

De hoeveelheid }aboxatmmmmonster, die bestemd is voor de
analyse,- moet normaal 50 ¢ bedragen, tenzij een grotere hoeveel-
heid nodig.is.

1.2. Voorbeharideling van het monster.

Vé6ér de analyse. moet het monster worden gehomogemseerd

1.3. Bewaring.

Het aldus behandelde monster moet steeds in een hermetisch |

gesloten recipiént worden bewaard.

2, Reagentia,

2.1, Water,

2.1.1. Waar sprake is van water voor oplossingen, verdunningen
of wassingen wordt steeds gedistilleerd water of gedemineraliséerd
waler met een mmstens gelijkwaardige zuiverheldsgraad bedoeld.

2.1.2. Waar sprake is van een « oplossing » of een « verdunning s,
zonder verdere. aanduiding van reagens, wordt een oplossing of
verdunning in water bedoeldl,

2.2. Chemicaliém, )

Tenzij anders vermeld, moeten alle chemicali®n p.a. zijh.

3., Apparatuur.

3.1. Apparatuurlijst.

In de lijst van het materiaal wordt verwezen ‘naar een uitrus-
ting voor gespecialiseerd gebruik met bijzondere specificaties.

3.2. Analytische balans,

Onder analytische balans wordt een balans met een gevoelig-
heid van ten minste (0,1 mg verstaan,

4. Weergave van de resultaten,

4.1. Resultaten.

Het gerapporteerde resullaat van de’ ana}yse dient het gemid:
delde te zijn van ten minste twee bepalingen, die voﬂdoen aan de
eisen van de herhaalbaarheid.

4.2. Berekening van het percentage.

Indien niet anders gespecifieerd, worden de resultaten bere-
kend in massa percenten (m/m) van de totale vetzuren van de
aan het laboratorium ter onderzoek aangeboden waar.

4.3. Aantal significante cijfers.

Hét resultaat dient niet meer significante cijfers te-bevatten
dan overeenkomt met de nauwkeurigheid van de gebruikte
methode van onderzoek. .

B. Bepaling van erueazuur,

1. Doel en toepassingsgebied.
Volgens deze methode kan het erucazuurgehaite worden bepaald
van : '

a) olién en vetten die cetoleinezuur (een cis-isomeer van
docoseenzyur dat voorkomt in visolién) bevatten,

en

b) gehydrogeneerde olién en vetten die cis- en trans- lsomeren‘

van docoseenzuur bevatten.

2. Definitie.
FErucazuurgehalte :volgens de beschreven methode hepaald
erucazuur,

3 Principe.

Scheiding van de vetzuurmethylesters smet behulp van dun-
nelaagchromatografie uitgevoerd bij lage temperatuur op met
zilvernitraat behandeld absorbens en kwantitatieve bepaling van
ge afgescheiden esters met behulp van gas-wioeistofichromatogra-
ie.

méthode indiquée ci-aprés.

3. Interprétation des résultats. "

Si 1a teneur en acides gras cis-docoséndiques déterminée par la
méthode visée sous 2, calculée sur les acides gras, n'est pas supé-
rieure 3 5 p,c, aucune autre détermination n'est requise.

II. METHODE DE DETERM!NATION DE LA TENEUR
: EN ACIDE ERUCIQUE

A. Dispositions géxiéra‘-les.

1. Préparation de V'échantillon.

1.1, Généralités, ) )

La masse de I'échantillon de laboratoire destiné & Yanalyse doit
étre normalement de 50 g A moins qu’une quantité plus impor-
tante soit nécessaire.

1.2, Préparation de l’echantﬂlon.

L‘echaxmllon doit étre homogénéisé avant l'analyse

" 1.3, Conservation.

L’échantillon ‘ainsi. préparé doit toujpurs étre conservé dans
un remplen‘t hermétique.

2. Réac‘tlfs
2.1. Eau,

2.1.1. Lorsqu’il est fait mennon d’eau pour ‘les solutlions, les
dilutions et les lavages, il sagit toujours deay distillée ou id’eau
déminéralisée de pureté au moins équivalente.

21.2; Lorsqu’il est fait mention d’une «solution» ou d'une
« dilution », satig autre indication de réactif, il s'agit d’une so]u
tion ou dxlutwn agueuse,

2.2. Produits chimiques.

Tous les réactifs doivent 8tre de Quallté analytique sauf spéei-

_ fications contraires,

3. Appareillage,
3.1. Liste de Yappareillage.

La liste de matériel fait référence A un équ;pement A usage
spécialisé et avec des spécifications partlcuhéres

3.2. Balance’analytique.

La balance analytique signifie une balance 2 sensiblhté de
0,1 mg ou mieux,

4 Expression des résultats.

4,1, Résultats,

Le Tésultat mentionné sur le bulleiin d’analyse est a valeur
moyenne obtenue 3 partir de deux déterminations au moms, dont

-la répétabilité est satisfaisante.

~ 4.2. Caleul du pourcentage.

Sauf dispositions particuliéres, les résultats sont expiimés en
pourcentage (m/m) des acides gras totaux dans l'éclhantxllon tel
qu'il est parvenu au laboratoire, :

4.3. Nombre de chiffres significatifs,

Le résultat ne doit pas comporter plus de chiffres slgmfma
tifs que ne le permet la précision de la méthode.

B. Détermination ae 1'aciae erucique.

1. Objet et domaine d’application,
4 La méthode permet de déterminer la teneur en acide érucique
ans :

a) les huiles et les gra1sses contenant de l'acide cétaléique
(un isomére cis de Pacide docosénoique qui se trouve dans Jes

‘| huiles de polsson),

et

b) lés huiles et les graisses. hydrogénées contenant des iso
méres cis ef trans de ’acide docosemuque

2, Définition, .

Teneur en acide érucique : acide érucique déterminé par la

3. Principe.

Séparation des esters méthyliques des acides gras par chro-
matographie 3 basse température sur couche mince 4 absorbant
traité au nitrate d’argent et détermination quantitative des esters
ainsi séparés par chromatograiphie gaz-liquide,
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4, Reagentia,

4.1 Diéthylether, peroxydevrij (vers gedistilleerd).
4.2. nhexaan, )

4.3 Silicagel G voor ‘dunnelaagchromatografie.

4.4. Silicagel voor kolomchromatogratie,

%5, Zilvernitraatoplossing 200 g/l Los 24 g zilvernitraat op
in water en vul aan tot 120 ml met water.

4.6, 5 mg/ml methylerucaatoplossng. Los 50 mg methylerucaat
op in enkele ml n-hexaan en vul aan tot een voliime van 10 ml
met n-hexaan. .

4.7. Methyltetracosanoaat, interne-standaardoplossing,
ml Los 25 mg methylietracosanoaat op in enkele mi
(als 4.6)'en vul aan tot een volume van 100 ml met n-hexaan,

0,25 mg/
n-hexaan

-4.8. Loopvloeistof : tolueen en n-hexaan 90/10 (v/v).

4.9. 2,7 dichloorfluoresceineoplossing, 0,5, g/l Los, onder ver-
warmen ¢n roeren, 500 mg 2,7 dischloorfluoreseeine op in'100 mi
van een 50 %-oplossing van methanol in water. -

5. Apparatuur,
5.1, Apparatuur voor dunnelaagchromatografie :

51.1. diepvriczer, wairmede de ontwikkeltank en de inhoud
ervan op een temperatuur van minus 20 °C tot minus 25 *C kan
worden gehouden; . ‘

5.1.2. glasplaten, 200 mm X' 200 mm;

51.3. ultravioletlamyp; -

614. glazen kolommen, lengte 200 mm en binnendiame-
ter 10 mm, die voorzien zijn van een filter van glaswol of van
gesinterd glas of eventueel kleine trechters met een filter van
gesinterd glas;

5.1.5, Opbrengapparaat voor het
als een smalle band of een streep. - 7

52. Apparatuur -yeor gas-vloeistofchromatografie met een elek-
tronische integrator als Beschreven in deel III wan bijlage VI
bij Verordening (E.E.G.) ar. 1470/68.

opbrengen van de oplossingen

6, Uitvoering,

6.1. Bereiding van de vetzuurmethylester. .

Neem ongeveer 400 mg van het olie- of het vetmonster en
maak een oplossing van ongeveer 20 tot 50 mg/ml vetzaur-
methylesters in hexaan volgens de in deel II .van bijlage VI bij
verordening (E.E.G.) nr. 1470/68 beschreven methode. :

6.2. Dunnelaagchromatografie,

6.2.1. Bereiding van de platen, -

Breng 60 g silicagel 3.} in een rondbodemkdlf van 1500 ml.
Voeg 120 ml zilvernitraatoplossing (4.5) toe en schud gedu-
tende 1 minuut, ten einde een homogene massa te verkrijgen,

Mzaak hiermee op de gebruikelijke manier platen met een laag-

" dikte van 0,5 mm, Deze hoeveolheid is voldoende voor het maken
van vijf platen van 200 mm x 200 mm. Laat de platen aan de
lucht drogen (bij voorkeur in het donker gedurende 30 minuten).
Droog en activeer ze vervolgens in een oven bij 100 °C gedurende
2 aur en 30 minuten. Gebruik de platen zo spoedig mogelijk na
de activering of bewaar ze zorgvuldig in het donker en activeer
Ze voor het gebruik. Trek voor het gebruik door de aangebrachte
daag strepen op 10 mm van de zijkanten en van de bovenkant
van iedere plaat ten einde randeffecten,
wikkeling kunnen optreden, tot een minimum ‘te beperken. Op-
merking : Activering bij 110 °C gedurende 1 uur kan bevredigend
worden geacht op voorwaarde dat de platen niet donker ijn
geworden.

6.2.2. Opbrengen van de methylesters,

Breng met het opbrengapparaat (5.1.5) 50 #l van de uit het
monster bereide methylesteroplossing (61) 'in een smalle band
van ongeveer 50 mm lengte aan op ten minste 40 mm van de
zijkant en 10 mim van de onderkant van de plaat. Breng op de:
zelfde manier 100 4l op van een oplossing die gelijke hoeveel-
heden van de methylesteroplossing (61) en de methylerucaat
oplossing (4.6) bevat. Het opbrengen van de oplossingen moet

| 'argent (4.5) et agiter

die gedurende ide ont- |

4, Réactifs,

4.1 Ether diéthylique fraichemaent distillé, sans peroxyde. .
4.2, n-Hexane, )

4.3 Silica-gel @, pour chromatographie sur couche mince,
4.4, Silica-gel, pour chromatographie sur colonne.

4.5. Solution de nitrate d'argent 3 200 g/L Dissoudre 24 g de
nitrate d’argent dans de I'eau et ajuster le volume & 120 m1

‘avee de Peau.

4.6. Solution d’érucate de méthyle 2 5 mg/ml. Dissoudre*50 mg
dérucate de méthyle dans quelgues ml de n-hexane et porter

.&un volume de 10 m! avec du n-hexane.

4.7. Solution étalon interne de tétracosanoate de méthyle 4
0,23 mg/ml. Dissoudre 25 mg de tétracosanoate de méthyle dans
quelques ml de n-hexane (comme 4.6) et porter 4 un volume

de¢ 100 ml avec du n-hexane.
4.8. Solvant de développemant : toluéne et n-hexane dans um
rapport de 90 3 10 (v/v). . .
4.9. Solution de 2,7 dichlorofluorescéine a 0,5 g/1. Dissoudre

en chauffant et en agitant 50 mg de 2,7 dichlorofluoresc&ine
dans 100 ml d'une solution aqueuse contenant 5¢ % de méthanal. ‘

5. Appareillage,

5.1. Appareil de chromatographie sur couche mince comprenant
notamment : : . .

51.1. une unité de congélation ¢apable de maintenir Ia cuve
de «développement et son contemti 3 une température de moinms
20 & moins 25 “C; . : :

$.1.2. des plaques de verre de 200 mm X 200 mm;

5.1.3. une lanip2 & rayons ultraviolets; :

5.14. des colonnes en verre de 260 mm de long et dont e
diaméire intérieur est de 10 mm munies de filtres en laine de
verre ou en werre fritté, ou bien petits entonnoirs munis de

{filtres en verre fritté; .

5.1.5. un applicateur pour déposer les solutions sous la forme
d’une bande mince ou d’une ligne.

8.2, lAppareil e chromatograph’e gaz-liguide couplé avec un
intégrateur électronique, comme déerit A la section III de

 'annexe VI du réglement (CEE) n° 1470/68.

6. Mode opératoire,

6.1. Préparation des esters méthyliques d’acide gras,

Prendre un échantillon type d’environ 400 mg de 14 graisse
ou de Phuile & analyser et préparer une solution contenant envi
ron 20 & 50 mg/ml d’esters méthyliques d'acide gras dans
'hexane, en suivant la méthode exposée A Ia section II point 3
de Pannexe VI du réglement (CEE) n° 1470/68. >
" 62. Chromatographie sur couche mince,

62.1, Préparation des plaques.

Placer 60 g de silica-gel (4.3) dans un dallon & fond rond
d’une capzeité de 500 ml. Ajouter 120 ml de la solution de nitrate
durant une minute pour obtenir ume

pate tout & fait homogeéne. .

Etaler celle-ci de la maniére habituelle sur les plaques et
ajuster I'épaisseur de la ecouche 3 0,5 mm. Cette quantité de pate
est suffisante pour la préparatioh de 5 plaques de 200 mm x
200 mm. Sécher partiellement les plaques 3 Pair (de préférence
dans lobscurité durant 30 min) et ensaite les sécher et les
activer «dans un four a 100 °C durant 2 h 80. Les plaques
doivent étre utilisées dés que possible aprés la phase d’activation, .
sinon elles doivent &tre rangées soigneusement dans une armoire

4 abri de la lumiére et aetivées A nouvean avant I'emploi, Awant

lemploi tracér des sillons a travers le substrat 4 10 mm des
ttés et du haut de chaque plaque, afin de diminuer les effets
marginaux durant le développement. Note : Iactivation A 110 ¢
durant 1 h peut se révéler satisfaisante 3 condition que les
plaques ne soient pas noircies.

6.2.2, Application des esters méthyliques.

A Paide de l'applicateur (5.1.5.), déposer 5v-4l de la solution
d'esters méthyliques préparée a partir de Péchantillon & analyser
(6.1) sur une fine ligne d'environ 50 mm de long, i au mojng
40 mm des c6tés et 10 mm du bas de Ja plaque. Appliquer de la
méme fagon 100 ul d’une solution contenant des volumes égaux
de la solution d’esters méthyliques (6.1) et de la solution d'éru.
cate de méthyle (4.6). L’application des solutions exige un soin
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zeer zorgvuldig geschieden om beschadiging van de plaat te voor-
komen, Na het opbrengen van de methylesters kan de ondérkant
van de plaat in diéthylether worden geplaatst totdat de ether
opstijgt tot engeveer 5 mm boven de zone waar het monster is
opgebracht. Dit heeft tot gevolg dat de methylesters in een
smalle band geconcentreerd worden. Opmerking :Indien gewenst
kan 50 xl1 methylerncaatoplossing (4.6) op de plaat worden aan-
gebracht om de identificatie van de methylerucaatband na het
ontwikkelen te vergemakkelijken (zie figuur).

6.2.3. Ontwikkelen van de platen.

Giet zoveel loopvloeistof (4.8) in de tank dat een vloeistof-
hoogte van ongeveer 5 mm wordt verkregen en pladts de tank,
voorzien van het deksel, in een diepvriezer (5.1.1) waarvan de
‘temperatuur is afgesteld op min, 25° C of op een temperatuur die
deze temperatuur zo dicht mogelu‘k benadert. (In bepaalde ge-
vallen verdient het aanbeveling de tank van een inwendige be-
kleding te voorzien), Plaats twee uur later de plzat zorgvuldig in
de tank én laat de loopvloeistof opstijgen tot ongeveer de helft
fot twee derde van de hoogte van de plaat. Verwijder de plaat
en damp de loopvloeistof geleidelijk van de plaat met behulp van
een stikstofstroom, Plaats de plaat opnieuw in de tank en laat
de loopvlceistof opstijgen tot aan de bovenkant van de plaat.
Verwijder de plaat en droog met een stikstofstroom zoals hier-
boven, besproei vervolgens met 2,7 dichloorfluoresceineoplos-
sing (49).

Onder ultraviolet hicht kan de methylerucaatband in’ het mon-
ster worden gelokalisecerd aan de hand van de band die.zich af-
tfgkent)bij het monster waaraan methylerucaat is toegevoegd (zie

iguur).

Figuur

Dunnelaagchromatogram waaruit de scheiding biljkt van de
methylesters van erucazuur, van cefoleinezuur en van trans-
isomeren van docoseenzuur

_particulier étant donné la fragilité du subsirat. Aprés Vapplica-

tion des esters méthyliques, le bas de la plague peut &tre placé
dans P'éther diéthylique jusqu'a ce gque ce dernier monte & envi-
ron 5 mm auwdessus de la zone d’application de Péchantillon &
analyser. Cette opération concentrera les esters méthyliques sur
une bande étroite. Note : Si on le désire, on peut appliquer 50 4l
de la solution d'érucate de, méthyle (point 4.6) sur la plague,
afin d’aider & Pidentification de la bande d’érucate de méthyle
aprés développement (voir figure),

6.2.3. Développement des plagues.

Verser une quantité suffisante de solvant (4.8) 'dans la cuve de
fagon A avoir une profondeur d’environ 5§ mm et placer la cuve
munie de son couvercle dans un congélateur (5.1.1) A moins
25 °C ou & une température avoisxmnte (dans certains cas, il
peut étre utile de protéger les parois de la cuve & laide d™un
revétement), Aprés 2 h, placer avec précaution la plaque dans
12 cuve et laisser -monter le solvant jusqu'a ce qu’il atteigne une

' zone située enfre la moitié et les deux tiers de la hauteur. de la

plaque. Retirer alors la plaque et évaporer doucement le solyant
a 'aide d'un courant d’azote. Replacer la plaque dans la cuve et
laisser monter le solvant jusqu’a l'extrémité supérieure de la
plaque. Retirer alors la plaque et la sécher & nouveau i laide
d'un courant d’azote, ensuite la vaporiser avec la solution de
2,7 dichl*orofluoreseéine (4.9).

Lors de I'examen 3 la lumlere ultraviglette, on peut localiser
la bande d’érucate de méthyle présent dans ]écbantﬂlon en se
référant a la bande plus intense de P’échantillon auquel .on a
ajouté de l'érucate de méthyle (voir figure).

Figure

Chromatogramime {ype sur couche mince montrant la séparation
des esters méthyliques de 'acide érucique, de 'acide cétoléique

- et des isoméres trans de acide docosénoique

Methylesters van Esters méthyli
verzadigde vetzuren d'acide _grayuls:él
Trans-isomeren ",mg WE Isométes trans
. chau&i‘% ﬂal r’l -a)i I ' ) "
(1) Methylerucast Ly o Mx wﬂm ‘ () Eracate de méthyle
Methyloeroleast TR I Chroléate de méthyle
Andere mongnen GaFRTE=, TR -Autres nionotnes
LTIy TPy
Diénen-en polyenen _ L Didies et polydnes
- | IO o Lo Y -
1
1 - 2 3
1. monster, 1. échantillon,
2. methylerucase, 2. érucate de méthyle,

3. monster + methylerucut.

6.2.4.5cheiding van de methylester-fracties,

‘Krab de van-het monster atkomstige methylerucaatband kwmti» 1

tatief af in een bekerglas van 150 mi. Krab het silicagel boven en
onder de methylerucmathand met alle. andete vetzuurmethylester
kwanﬁmntln een ander bekerglas van 50 mi. Voeg
aen ieder bekergias 1,0 mi methyltetracosanoaatstandaardoplos-
sing’ (47) -en 10 .ml didthylether- (41) toe. Roer en brepg de
inhoud wan de bekerglazen 'separaat over in de kolommen of

3. échantillon + érucate de méthyle,

824, Séparation des fractions. d'esters méthyliques.

Gratter quantitativement la.bande dérucate de méthyle prove:

nant de Péchantillon dans un hécher d’une capacité de 50 ml. Dans
un sitre bécher de 50 mi, graiter quantitativement le silica-gel qui
86 trouve au«dessus et en dessous de la bande d'érucate de méthyle
et gul eontient toutes les auires fractions d'esters méthyliques
@®acides gras. Dans chacun des deux béchers, ajouter-1,0 ml de la

sdution étdon de tétracosancate de méthyle (4.7) et 10 ml d'éther

(1) De wgenaamde methylerucaatfractie zal normaal methyl- |

esters van andere- monoéenzuren bevatten. maar dlent methyl-
cetoleaatvrij te zijn. :

(1) La fraction qualifiée d’érucate de méthyle contiendra
normalement des esters méthyliques d’autres acides monoénoi-
ques, mais devrai{ &tre exempte de cétoléate de méthyle,
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fitters (5.14) -die ongeveer 1 g silicagel (4.4) bevatten en extra-
heer de esters met drie of wier porties diithylether van 10 ml.
Vang de filtraten op in kleine kolven, Verdamjp de F¥iltraten tot
kleine volumes met-behulp van een lichte stikstofstroom en
breng de methylesters over in kleine glazen buisjes met puntige
onderkant. Merwijder alle Joopvloeistof ‘door verdamping met
behulp wvan stikstof en wel zodanig dat de methylesters op de
bodem van de buisjes worden geconcentreerd, Los de methylesterse
op in ongeveer 25 tot 50 1 hexaan (4.2). -

6.3. Gas- vioeistofctiromatografie, -

631, Volg de in deel i wan ijlage VI big Verordening
(EEG.) nr 1470/68 beschreven werkwijze en jnjecteeur 1 tot
2 wl van de methylesteroplossingen verkregen van (D) de fractie
die methylecuraat bevat, (ii) de fracties die de rest van de vet-
. zuurmethylesters bevatten.

6.32. Met de elektronische integrator worden .de volgende
piekopperviakken verkregen : .

(i) uit het chromatogram van de fractie die methylerucaat
bevat : ' ’

@) methylerucaat E;

b) interne standaard L ; : .
._'¢) totaal methylesterpickopperviakiken met uitzondering wan
de imterne standaand EF; :

(ii) uit het chromatogram van de fracties die de rest van de
vetzuuurmethylesters bevatten : . . ' '

@) totaal piekopperviakken met uitzondering van de interne
standaard RF; - .

b) interne standaard L,

7. .Weergave van de resultaten.
7.1. Wijze van berekening en formule.

711, Het erucaznurgehalte van het monster - nitgedrukt als |

methylester in percenten van het gehalte in methylestérs van de
totale vetzuren van het monster word verkregen door de formule :

E B
EF _RF!

L*h)
hierin zijn ’

B, EF, RF, L, ¢n L, de piekopperviakken verkregen in 6.3.2, zo
nodig gecorrigeerd aan de hand van ijkfactoren. Het gehalte aan
methylerucaat, dat wondt verkregen door toepassing van boven-
staande formule, is in de praktijk gelifk aan het gehalte aan
erucazuur, uitgedrukt in percenten van het totale gehalte aan vet.
Zuremn. : -

7.1.2. Wanneer de pickoppervliakken -in jpercenten worden uit:
gedrukt, dan zijn de EF-.en RF-waarden als wolgt te berekenen :

EF = 100 — L, .

RF = 100 — L, . ; o

71.1.3. Bij de aangehouden wijze van berekening (7.1.1) is aan.
genomen dat het tetracosaanzaurgehalte van het monster te ver-
waarlozen is. Bij aanwezigheid van een significante hoeveelheid
van dat zuur kan de tetracosaanzuurwaarde (L,), verkregen met
behulp van het chromatogram van de fracties die de overige vet-
zuurmethylesters bevatten, worden herleid tot :

' ~ X 100
L,

L — T,
hierin is : -
en

T, = piekopperviak van fetracosaanzure methylester, dat is
werkregen uit het monster en een deel vormt van het
piekoppervliak, dat moet worden toegeschreiven aan de
interne standaard van het chromatogram van de res-
terende fractie van de vetzuurmethylesters; -

P, = piekopperviak van palmitinezure methylester, verkregen
met behulp
fractie;

T, = piekopperviak van tetracossanzure methylester, verkre-

gen met behulp van het chromatogram van het totale vet- |

zuurmethylestergehalte, bepanid door middel . van de
ornder I van in deze bijlage genoemde analyse;

| tion contenant I'érucate de méthyle

van het chromatogram van de resterende .

diéthylique (4.1). Agiter et transtérer séparément le contenu des

échers dans les colonnes ou filtres (5.1.4) contenant environ 1 g
de silica-gel (4.4) et extraire trois ou quatre fois les esters 3 Paide
de 10 mi d'éther diéthylique. Recueillir les fitrats dans de petits
ballons. Aprés avoir évaporé une partie du solvant sous -un faible
courant d’azote, transférer les esters méthyliques dans de petits
tubes de verre & fond pointu. Evaporer le: reste du solvant. sous
azote de facon & concentrer les esters méthyliques au fond des
tubes, Dissoudre les esters mithyliques dans 25 50 ul
d’hexane (4.2). .

6,3. Chromatographie gazdiquide. .

8.3.1. Suivre le mode opérafoire déerit dans la section. I de
Yannexe VI du réglement (CEE) n° 1470/68 et injecter 1 2 2 i
des’ solutions d'esters méthyliques obtenues & partir (i) de la frac-
et (ii) des fractions contenant
le reste des esters méthyliques d°acides gras.

6.3.2. Les surfaces de pics fournies par'lintégrateur électronique
sont les suivanfes : ‘ _

(i) & partir du chromatogramme de la fraction contenant Yéru-
pate de méthyle : )

a) érucate de méthyle E;

b) étalon interne L,:

¢) surfaces totales.des
de I’étalon interne EF: .

(ii) A partir du chromatogramme de la fraction contenant le
reste des esters méthyliques d*acides gras : :

a) surfaces totales des pies, A I’exclusion de I'étalon interne RF;

Pics des esters méthynques 2 Pexelusion

b) étalon interne L,

7. Expression des résultats.

7.1. Méthode de calcul et formmieé.

7.1.1. La teneur en acide &rucique de TIéchantillon, exprimée
comme ester méthylique en pourcent de la teneur en esters
méthylliques des acides. gras totaux de Yéchantillon, est donnée
par la formule : . '
E x 100

TEH

L
E, EF, RF, L, et L, sont ‘les surfaces de pics définies au
point 632, corrigées si nécessaire 3 laide de facteurs d’étalon-
page. La teneur en érucate de méthyle obtenue par la formule
ci-avant, est équivalente au taux d’acide érucique, exprimé en
pourcent de la teneur totale en acides gras,

‘ml

7.12, Si la surface des pics est exprimée en pourcent, calculer
comme suit les valeurs EF et RF :

EF = 100 -— L,

RF = 100 — L, . .

7.1.3. Le miode de calcul (7.11) suppose. que le taux d'acide
tétracosanoique dans P'échantiflon est négligeable. Lorsquune cer-
taine quantité de cet acide est présente, la valeur en acide bétra-
cosanoique (L,) obtenue par le chromatogranime des fractions
contenant les autres esters méthyliques d'acides gras peut étre
réduite 3

L— T,
ou
ToPI
T- 5
et

T, = ia surface de pic de I’ester méthylique de Pacide tétra-
cosanoique provenant de 1'échantildon’ qui constitue une
partie de la surface de pic imputée i Tétalon interne du
dhromatogramme de la fraction restante des esters
méthyliques d’acides gras; ‘

P, = 1a surface de pic de lester méthylique de l'acide ‘palmi-
ﬁqttxe obtenue du chromatogramme de la res-
tante; :

To = la surface de pic de lester méthytique de Pacide tétra-
: cosanoique obtenue du chromatogramme ides - esters
méthyliques des acides gras totaux déterminé par l'ana-

lyse reprise sous 1de la pr&sente annexe;
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P, = piekoppervlak van palmitinezure methylester, verkregen |

met behulp van het chromatogram van het totale vetzuur-

methylesterigehalte, bepaald door middel van de onder I} !

van de in deze bijlage genoemide analyse.

114 Oox*sproﬂx van de formule.

Het vetzuurgehalte van de fractie die methylerucaat bevat, in
pet. van bet totale vetzuurgehalte van het monster, wordt verkre.
gen aan de hand van de volgende forrmule :

EF

Li 100 of EF x 100
LR ,L‘(_ELEE.)
L L "\L, L

Het erucazuurgehalte van de fractie die methylerucaat hevat |
| de méthyle est donnée par :

wordt verkregen aan de hand van de volgende formule ;
B

EF
Het erucazuurgehalfe van het monster, in pch. van het totale

vetzuurgehalte, wordt dan verkregen aan de hand van de volgende
formule : A : :

EF

“{EF _RF\  EF x 100
+ RE) . .
,L‘.Ll Lz)

L)

~

7.1.5. Herhaalbaarheid.

Het verschil tussen de resultaten van twee, gelijktijdig door
dezelfde analist uifigevoerde en in dezelfde omstanidigheden,

parallelbepalingen aan hetzelfide monster mag niet meer bedra-

gen dan 10 pet. in relatieve waarde van de bepaalde waaride of
0,5 g per 100 ¢ monster in absolute waarde indien dit groter is.

'Ons bekend om te worden
16 september 1962,

BOUDEWLIN

Van Koningswege :f
De Minister van Sociale Zaken,

J.-L. DEHAEINE
De Staatssecrefaris voor Voliisgezondheid en Leefmh;ieu,,
: F, AERTS
s

MINISTERIE VAN TEWERKSTELLING EN ARBEID

N. 82 — 1706

Koninklifk besluit van 8 september 1982 waarbij algemeen ver-
bindend wordt verklaard de collectieve arbeidsovereenkomst
van 29 april 1982, gesloten in het Paritair Comité voor import,

export; dooryoer ¢m buitenlandse handel en voor de maritieme |

én expeditiekantoren, tot wijzriging van de statuten van het
« Sociaal Fonds voor import, export, doorvoer en buitenlandse

handel en voor de maritieme en expeditickantoren ». — Erratum

Belgisch Staatsblad van 25 september1962, bladzijde 11143 :
In de Nederlandse ftekst van srtikel 2 van de bijlage, lezen &
¢ « 1 januari 1961 .. » in plaats van « ... 1 januari 1962 ... ».

gevoegd bij Ons besluit van

P, = Ia surface de pic de T'ester méthylique de 1"acide palmi-
tigue obtenue du chromatogramme des esters méthyliques
des acides gras totaux déterminé. par analyse reprise
gous I de 1a présente annexe.

7.1.4. Origine de la formule,

|« 14 teneur en acide gras de la fraction contenant lérucate de
méthyle, exprimée en pouncent de la teneur totsle en acides gras
dans P'échantillon, est donnée par : <

EF

L 100 EF 106
L RE “L(E+E) X1
L L L L

La teneur en acide érucigue de la fraction contenant Pérucate

B

-EF

D'ol la teneur en acide érucique de I'échantillion, exprimée en
_pourcent de la teneur totale en acide gras, est donnée par :

EF -
EF+RF

L L)

L,

7.1.5. Répétabilité. :

La différence entre les résultats de deux déterminations paral-
1¢les effectudes simultanément dans les mémes conditions par le
méme analyste sur ‘le méme échantilfon ne doit dépasser 10 pe.
en valeur relative de la valeur déterminée ou 0,5 g pour 100 g
d'échantillon en valeur absolue en prenant la valeur 1a plus élevée.

Vu pour 8&tre annexé 3 Notre arrété du 16 séptem‘bre 1982,

BAUDOUIN

Par le Roi : _
Le Ministre des Affaires sociales,

3L, DEHAENE

Le Seerétaire d'Etat & la Santé publique et 3 I'Environnement,
F. AERTS

MINISTERE DE L’EMPLOI ET DU TRAVAIL

F. 82 — 1706

Arrété royal du 8 septembre 1982 rendant obligatoire la con-

- vention collective de travail du 29 avril 1982, conclue au sein
de Ia Commission piritaire pour Vimport, 'export, le transi¢ et
le commerce extérieur et pour Ies bureaux maritimes et d'expé-
ditlon, modifiant les statuts du « Fonds social pour Pimport,
Pexport, le transit et le commerce eéxtérieur et pour les bureaux
maritimes et Q’expédition ». — Erratum

Moaniteur belge du 25 septem'bre 1982, page 11143:

Dans le texte néerlandais de P’article 2 de I'anmexe, dire ¢

¢ .. 1 januari 1981 ... » au lieu de « ... 1 januari 1982 ... »,



