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(Actos cuja publicacdo € uma condi¢do da sua aplicabilidade)

REGULAMENTO (CE) N¢ 454/95 DA COMISSAO
de 28 de Fevereiro de 1995

que estabelece as normas de execugdo das intervengdes no mercado da manteiga
e da nata

A COMISSAO DAS COMUNIDADES EUROPEIAS,

Tendo em conta o Tratado que institui a Comunidade
Europeia,

Tendo em conta o Regulamento (CEE) n° 804/68 do
Conselho, de 27 de Junho de 1968, que estabelece a orga-
nizagdo comum de mercado no sector do leite e dos
produtos lacteos ('), com a wltima redac¢do que lhe foi
dada pelo Acto de Adesio da Austria, da Finldnida e da
Suécia, e, nomeadamente, o n? 6 do seu artigo 6° e os seus
artigos 28° e 309,

Considerando que o Regulamento (CEE) n® 985/68 do
Conselho, de 15 de Julho de 1968, que estabelece as
regras gerais que regem as medidas de intervencio no
mercado da manteiga e da nata (%), com a Gltima redac¢io
que lhe foi dada pelo Regulamento (CEE) n® 2045/91 (),
sera revogado com efeitos a partir de 1 de Margo de 1995
pelo Regulamento (CE) n?® 2807/94 do Conselho (*); que
€, pois, necessario incluir as normas que nio foram inte-
gradas no Regulamento (CEE) n? 804/68 nas normas de
execuc¢do das intervengGes no mercado da manteiga e da
nata previstas pelo Regulamento (CEE) n° 685/69 da
Comissdo (%), com a alitma redac¢io que lhe foi dada pelo
Regulamento (CEE) n® 393/94 (%) ; que a importincia das
adaptagbes a introduzir no Regulamento (CEE) n® 685/69
e o elevado niimero de alteracbes de que esse regulamento
ja foi objecto tornam adequada a sua reformula¢io por
razes de clareza e transparéncia ; que, por conseguinte, é
necessario revogar o Regulamento (CEE) n® 685/69;

Considerando que s6 a manteiga que obedeca a definicdo
e as condi¢Bes de qualidade e de apresentacio exigidas
pode ser comprada pelos organismos de intervengio ; que,
atendendo as especificaces técnicas relativas a determina-
¢do da qualidade da manteiga, é necessario fixar as exigén-
cias qualitativas que a manteiga deve satisfazer, bem como
os métodos de analise e as regras de controlo da quali-
dade ; que, no entanto, deve ser prevista a possibilidade,
para os Estados-membros, de estabelecer um sistema de
autocontrolo sob determinadas condicdes ;
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Considerando que as classes nacionais de qualidade da
manteiga se mantém vélidas enquanto condicio de elegi-
bilidade para a ajuda a armazenagem privada, podendo ser
indicadas igualmente na embalagem da manteiga
comprada no dmbito do regime de intervencdo; que é
necessario determinar as correspondentes classes nacio-
nais ;

Considerando que a manteiga pode ser comprada em
intervengdo por um organismo de interven¢do de um
Estado-membro que nio aquele em cujo territério a
manteiga tenha sido fabricada; que é, pois, necessario
prever, nessas circunstincias, os meios necessarios para
permitir que o organismo de interven¢do comprador se
assegure de que as condi¢Ges de qualidade e de apresenta-
¢do sdo respeitadas, bem como especificar que a distdncia
entre 0 armazém do vendedor e a fronteira do Estado-
-membro do organismo de intervengdo comprador ndo é
tida em conta para o cilculo da distdncia maxima relativa
ao pagamento dos custos suplementares de transporte ;

Considerando que, para assegurar o bom funcionamento
do regime de intervencdo, é necessario especificar as
condi¢Bes relativas a aprovagdo das empresas de fabrico,
bem como as regras de controlo do seu cumprimento, e as
obrigacdes dos Estados-membros com vista a boa conser-
vagio das quantidades armazenadas, nomeadamente
através da previsdao do acesso aos lotes e da sua identifica-
¢30, bem como de um seguro destinado a cobrir os riscos
referentes aos produtos armazenados; que é igualmente
necessario, para assegurar uma frequéncia e um nivel de
inspecgbes a efectuar pelas autoridades nacionais junto
dos armazenistas ;

Considerando que, para assegurar que ndo seja efectuado
qualquer pagamento indevido da manteiga comprada, é
conveniente reduzir o periodo probatério da manteiga e
especificar que o respeito de todas as condigdes seja verifi-
cado antes do pagamento; que a faculdade, dada ao
vendedor, de substituir as quantidades defeituosas de
manteiga pode ser suprimida sem consequéncias prejudi-
ciais para os operadores ;

Considerando que, para facilitar o controlo da presenca
dos produtos em armazém sob contratos de armazenagem
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privada, é conveniente prever uma desarmazenagem pot
lote, excepto no caso de o Estado-membro autorizar uma
quantidade menor;

Considerando que, atendendo a situagio actual do
mercado da manteiga e da nata, é necessario adiar a data
do inicio das operagbes de armazenagem privada e reduzir
a duracdo maxima de armazenagem ; que, para assegurar
uma gestdo mais clara do regime de armazenagem
privada, é conveniente prever a fixacdo anual do montante
da ajuda;

Considerando, além disso, que as disposi¢des relativas as
medidas de intervengdo, incluindo as respeitantes ao
escoamento da manteiga detida pelos organismos de
intervencdo, se revelaram adequadas e podem, mediante
certas adaptacdes de ordem técnica, ser mantidas ;

Considerando que os factos geradores da taxa de conver-
sdo agricola aplicivel aos regimes de armazenagem
publica e privada sio fixados no Regulamento (CEE) n®
1756/93 da Comissdo ('), com a tltima redaccdo que lhe
foi dada pelo Regulamento (CE) n® 267/95 (3);

Considerando que o Comité de gestio do leite e dos
produtos lacteos nio emitiu qualquer parecer no prazo
fixado pelo seu presidente,

ADOPTOU O PRESENTE REGULAMENTO :

Artigo 1°

O presente regulamento estabelece as normas de execugio
relativas as medidas de intervencio previstas para o sector
do leite e dos produtos licteos no artigo 6° do Regula-
mento (CEE) n° 804/68.

TITULO 1

Compras e escoamento de intervengiao publica da
manteiga

Artigo 2°

Os organismos de interveng¢io s6 comprardo manteiga que
satisfaca a definicdo prevista no n° 1 do artigo 6° do
Regulamento (CEE) n® 804/68 e as exigéncias de quali-
dade previstas no anexo I, e desde que:

a) O controlo da qualidade tenha sido efectuado segundo
os métodos de analise referidos nos anexos I, IIl e IV
com base em amostras colhidas segundo as normas
previstas no anexo V. No entanto, no que diz respeito
ao controlo da qualidade, os Estados-membros podem,
ap6s acordo da Comissdo, estabelecer, sob sua vigildn-
cia, um sistema de autocontrolo para certas exigéncias
de qualidade e para certas empresas aprovadas ;
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b) A manteiga ndo exceda os niveis maximos admissiveis
de radioactividade previstos na regulamentacio comu-
nitéria.

Os niveis apliciveis aos produtos de origem comunitaria
s3o os fixados no artigo 3° do Regulamento (CEE) n?
737/90 do Conselho (°). O controlo do nivel de contami-
nagio radioactiva do produto s6 sera efectuado quando a
situagdo o exija e durante o periodo necessario. Em caso
de necessidade, o periodo de aplicacio e o alcance das
medidas de controlo serio determinados em conformi-
dade com o procedimento previsto no artigo 302 do
Regulamento (CEE) n? 804/68 ;

¢) A manteiga tenha sido fabricada no periodo de 14 dias
anterior 20 dia da recepcdo da proposta de venda da
manteiga pelo organismo de intervengdo ;

d) A quantidade minima, o acondicionamento e a emba-
lagem referidos no artigo 4° do presente regulamento
- sejam respeitados.

Artigo 3°

1. A empresa referida no n 1 do artigo 6° do Regula-
mento (CEE) n° 804/68 s6 serd aprovada se:

a) For aprovada em conformidade com o artigo 109 da
Directiva 92/46/CEE do Conselho () e dispuser de

instalagBes técnicas adequadas ;

b) Se comprometer a manter em permanéncia registos,
definidos pelo organismo competente de cada Estado-
-membro, relativos a4 origem das matérias-primas,
quantidades de manteiga obtidas, acondicionamento,
identificacdo e data de saida de cada lote produzido
para a intervencdo publica;

c) Aceitar submeter a um controlo oficial especifico a sua
producio de manteiga susceptivel de ser proposta para
intervengdo e, se for caso disso, satisfazer as exigéncias
da classe nacional de qualidade referida no anexo II ;

d) Se comprometer a informar o organismo competente
encarregade do controlo, pelo menos com uma antece-
déncia de dois dias Gteis, da sua intengio de fabricar
manteiga destinada a intervengdo publica. No entanto,
o Estado-membro pode fixar um prazo mais curto.

2. Para assegurar o respeito do disposto no presente
regulamento, os organismos competentes assegurardo a
realizagdo de controles inesperados no local, em fung¢io do
programa de fabrico de manteiga de intervengdo das
empresas em causa.

Esses controlos devem assegurar, pelo menos :

— um controlo por cada periodo de 28 dias de produgio
destinada a intervengdo, e pelo menos uma vez por
semestre, para examinar os elementos referidos na
alinea b) do n?® 1,

() JO n® L 82 de 29. 3. 1990, p. 1.
() JO n® L 268 de 14. 9. 1992, p. 1.
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— um controlo por semestre, para verificar o cumpri-
mento das condi¢Bes de aprovagdo referidas no n? 1.

3. A aprovagio serd revogada se as condigBes. prévias
previstas no n® 1 deixarem de ser satisfeitas. A pedido da
empresa em causa, a aprovagio pode ser restabelecida apés
um periodo minimo de seis meses na sequéncia de um
controlo aprofundado.

No caso de se constatar que uma empresa no respeitou
um dos seus compromissos referidos nas alineas b), ¢) e d)
do n? 1, excepto em caso de forga maior, a aprovacdo sera
suspendida por um periodo de um a 12 meses, consoante
a gravidade da irregularidade.

O Estado-membro pode decidir nio impor a referida
suspensdo quando se estabeleca que a irregularidade ndo
foi cometida deliberadamente ou por negligéncia grave e
que se reveste de uma importincia minima relativamente
a eficacia dos controlos previstos no n® 2.

4. Os controlos efectuados por forca dos n% 2 e 3
devem ser objecto de um relatério que especifique :

— a data do controlo,
— a sua duragio,

— as operagOes efectuadas.

O relatério do controlo deve ser assinado pelo agente
responsavel.

5. Os Estados-membros comunicardio a2 Comissdo as
medidas tomadas relativamente aos controlos previstos
nos n% 2 e 3 no prazo de um més a contar da data da
respectiva adopgdo.

6. No caso de a manteiga ser proposta para intervengdo
num Estado-membro diferente do de producio, a compra
ficara subordinada a apresentacdo de um certificado forne-
cido pelo organismo competente do Estado-membro de
produgdo, do qual constem as indicages referidas no n®
4, alineas a), b) e d), do artigo 4°

No caso de o Estado-membro de produgio ter efectuado
os controlos referidos na alinea a) do n® 2, os resultados
desses controlos constardo igualmente do certificado.
Nesse caso, a embalagem referida no n® 3 do artigo 4°
deve ser selada por um rdtulo numerado do organismo
competente do Estado-membro de produgdo. Esse
nimero deve constar do certificado referido.

Artigo 4°
1. A quantidade minima da proposta sera de 10 tonela-
das. Os Estados-membros podem estabelecer que a

manteiga seja proposta por toneladas completas.

2. A manteiga sera acondicionada em blocos com um
peso liquido minimo de 25 quilogramas.

3. As embalagens serdo novas, de materiais resistentes e
concebidas de forma a assegurar a protecgio da manteiga

durante as operag¢bes de transporte, armazenagem e escoa-
mento.

4. Da embalagem devem constar, pelo menos, as
seguintes indicacBes, se for caso disso transcritas em
codigo :

a) O nimero de aprovacio que identifica a fabrica e o
Estado-membro de produgio ;

b) A data de fabrico;
c) A data de entrada no armazém
d) O nimero da entrega e do lote;

e) A mencio « manteiga de nata doce » consoante o pH
da fase aquosa da manteiga;

f) A classe nacional de qualidade referida no anexo II no
caso de o Estado-membro de produc¢do o exigir.

Os Estados-membros podem prever que a obrigagdo de
inscrever a data de entrada no armazém nas embalagens
ndo se aplica se o responsavel do armazém se compro-
meter a manter um registo em que sejam inscritas no dia
do inicio da armazenagem as indicagBes constantes do
paragrafo anterior.

5. O organismo de intervengio registara o dia de recep-
¢do da proposta de venda e as quantidades e datas de
fabrico correspondentes, bem como o local onde a
manteiga proposta se encontra armazenada. Apbs verifica-
¢do dos elementos da proposta, o organismo de interven-
¢3o emitira imediatamente uma nota de entrega datada e
numerada, indicando :

a) A quantidade a entregar;
b) O calendario de entrega da manteiga;

c) Os armazéns firgorificos onde se deve proceder a
entrega.

Artigo 5°

1. Para efeitos do presente titulo, o dia da tomada a
cargo é o dia da entrada da manteiga no armazém frigori-
fico designado pelo organismo de intervengdo, nio
podendo ser anterior ao dia seguinte ao da emissdo da
nota de entrega. O pagamento da manteiga sera efectuada
entre o quadragésimo quinto e o sexagésimo quinto dias
apds a tomada a cargo da manteiga, desde que se verifique
o respeito das exigéncias referidas no artigo 2°

2. A manteiga serd submetida a um periodo probatério
de armazenagem. Esse periodo é fixado em 30 dias a
contar da data da tomada a cargo.

3. Pela sua proposta, o vendedor compromete-se, no
caso de o controlo efectuado a entrada no armazém desi-
gnado pelo organismo de intervengio revelar que a
manteiga nio é conforme as exigéncias previstas no artigo
22 ou no caso de, no final do periodo probatério de arma-
zenagem, se verificar que a qualidade organoléptica
minima da manteiga € inferior a fixada no anexo I:
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— a retomar a manteiga ém causa,

— a pagar os custos de armazenagem da manteiga em
causa desde a data da sua tomada a cargo até a data de
7
saida.

Esses custos de armazenagem serdo fixados forfetaria-
mente, por tonelada, da seguinte forma:

a) 28,00 ecus para os custos fixos;

b) 0,45 ecu por dia de armazenagem, no que respeita aos
custos de armazenagem frigorifica.

Os montantes serdo creditados ao - Fundo Europeu de
Orientagio e de Garantia Agricola (FEOGA) secgio
Garantia.

Artigo 6°

1.  Os Estados-membros estabelecerdo as normas técni-
cas, devendo prever nomeadamente uma temperatura de
armazenagem igual ou inferior a —15°C, para os arma-
zéns frigorificos referidos no n® 1, terceiro paragrafo, do
artigo 6° do Regulamento (CEE) n® 804/68 e adoptario as
medidas necessarias para assegurar a boa conservagio da
manteiga. Os riscos correspondentes serdo cobertos por
um seguro que assumird a forma de uma obrigagio
contratual dos armazenadores ou de um seguro global do
organismo da intervencdo; o Estado-membro pode
também ser o seu préprio segurador.

2. Os organismos de intervengdo exigirdo que a coloca-
¢do em armazém e a armazenagem da manteiga sejam
efectuadas em paletes e de forma a que os lotes consti-
tuidos sejam facilmente identificiveis e acessiveis.

3. O organismo competente responsavel pelo controlo
procedera ao controlo inesperado da presenca dos
produtos em armazém, conforme previsto no artigo 4¢ do
Regulamento (CEE) n® 618/90 da Comissio (').

Artigo 7°

1. O organismo de intervengio escolheri o armazém
frigorifico disponivel mais préximo do local onde a
manteiga esteja armazenada.

No entanto, e desde que a escolha de outro armazém nio
implique custos suplementares de armazenagem, o orga-
nismo pode :

a) Escolher outro armazém que esteja a uma distincia
inferior ou igual a referida no n® 2;

b) Para além dessa distdncia, escolher outro armazém
quando essa escolha implique uma menor despesa,
tendo em conta os custos de armazenagem e de trans-
porte envolvidos. Nesse caso, o organismo de interven-
¢do comunicari imediatamente a Comissdo a sua
escolha. :

2. A distdncia maxima referida no n® 1, segundo para-
grafo, do artigo 6° do Regulamento (CEE) n® 804/68 é
fixada em 350 quildmetros. Para distincias superiores, os
custos suplementares de transporte a cargo do organismo

() JO n° L 67 de 15. 3. 1990, p. 21.

de intervengdo sdo fixados em 0,065 ecu por tonelada e
por quilémetro.

No entanto, se o organismo de interven¢do comprador for
o de um Estado-membro que ndo aquele em cujo terri-
toério a manteiga proposta estd armazenada, a distincia
entre o armazém do vendedor e a fronteira do Estado-
-membro do organismo de intervengdo comprador ndo
serd tida em conta para o calculo da distincia méxima
referida no parigrafo anterior.

3. Os custos suplementares referidos no 1 2 sé ficarfo
a cargo do organismo de intervencdo se a temperatura da
manteiga a chegada a0 armazém nio for superiora 6 °C.

Artigo 8°

1. Aquando da desarmazenagem da manteiga, 0 orga-
nismo de intervencio, em caso de entrega a partir do
armazém frigorifico, colocard a manteiga a disposigdo no
local de carregamento do armazém em paletes e, se for
caso disso, carregada num meio de transporte, se se tratar
de um camido ou de um vagio de caminho-de-ferro. Os
custos correspondentes ficardo a cargo do organismo de
intervengio e 0s eventuais custos de arrumagio e remogao
das paletes a cargo do comprador da manteiga.

2. No ambito dos fornecimentos a titulo de auxilio
alimentar, sdo apliciveis as disposi¢Ses do n? 1.

3. As outras disposi¢des relativas ao escoamento da
manteiga detida pelo organismo de intervengdo serdo
determinadas caso a caso.

TITULO 1I

Ajudas a armazenagem privada da manteiga ou da
nata

Artigo 9°

Os contratos relativos 4 armazenagem privada da nata e da
manteiga referidos no n? 2 do artigo 6° do Regulamento
(CEE) n°® 804/68 serdo celebrados entre os organismos de
intervencdo dos Estados-membros e pessoas singulares ou
colectivas, a seguir designadas « contratantes ».

Artigo 10°

1. S6 podem ser objecto de um contrato de armaze-
nagem privada a nata e a manteiga referidas no n? 2 do
artigo 6° do Regulamento (CEE) n® 804/68 produzidas
numa empresa aprovada em conformidade com o disposto
no n? 1 do artigo 3° no periodo de 28 dias que precede a
data de inicio da armazenagem contratual. A manteiga
deve corresponder a classe nacional de qualidade do Esta-
do-membro de produgio referida no anexo II, ndo
devendo exceder os niveis maximos admissiveis de radio-
actividade referidos na alinea b) do artigo 2°

Nido podem ser celebrados contratos de armazenagem
para a manteiga ou nata:

a) Para as quais tenha sido pedida a concessdo de uma
ajuda ao consumo directo prevista por outras disposi-
¢Oes comunitarias ;
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b) Que tenham sido colocadas sob o regime referido no
n® 1 do artigo 5¢ do Regulamento (CEE) n° 565/80
do Conselho (') ; a posterior colocagio sob esse regime
é considerada como saida da armazenagem na acepg¢io
do n? 7.

2. Para efeitos do presente titulo, entende-se por lote
uma quantidade de manteiga ou de nata de, pelo menos,
uma tonelada, com composicio e qualidade homogéneas,
entrada em armazém no mesmo dia, no mesmo armazém.

3.  Quando a armazenagem da manteiga seja efectuada
num Estado-membro que n3o o Estado-membro de
produgio, a celebragdo do contrato de armazenagem fica
sujeita a apresentacdo de um certificado fornecido pelo
organismo competente do Estado-membro de produgio
do qual constem as indica¢Ges referidas nas alineas a), b) e
d) do n? 6 e a confirmacio de que a manteiga corres-
ponde a classe nacional de qualidade do Estado-membro
de producdo referida no anexo II

4. O contrato de armazenagem serd estabelecido por
escrito para um ou varios lotes e incluird, nomeadamente,
disposigBes relativas :

a) A quantidade de manteiga ou de nata a que o contrato
se aplica;

b) Ao montante da ajuda, sem prejuizo do disposto no
artigo 16°;

c) As datas relativas 3 execucio do contrato, tendo em
conta o disposto no n? 2, segundo periodo do quarto
paragrafo, do artigo 6° do Regulamento (CEE)
n? 804/68 ;

d) A identificagio dos armazéns frigorificos.

5. As medidas de controlo, nomeadamente as referidas
no artigo 119, e as indicacdes referidas no n® 6 devem ser
objecto de um caderno de encargos estabelecido pelo
organismo de intervengio do Estado-membro de armaze-
nagem. O contrato de armazenagem deve fazer referéncia
a esse caderno de encargos.

6. O caderno de encargos prevera, para cada lote, que a
embalagem ostente, pelo menos, as seguintes indicagGes,
se for caso disso transcritas em cd6digo :

a) O nimero de aprovagio que identifica a fabrica e o
Estado-membro de fabrico;

b) A data de fabrico;

c) A data de entrada no armazém ;

d) O nimero do lote;

e) A mencio « com sal » qﬁando se trate da manteiga refe-

rida no n? 2, terceiro travessio do primeiro paragrafo,
do artigo 62 do Regulamento (CEE) n® 804/68 ;

() JO n® L 62 de 7. 3. 1980, p. 5.

f) A classe nacional de qualidade referida no anexo II;

g) O peso liquido.

Os Estados-membros podem prever que a obrigagdo da
inscricdo da data de entrada no armazém nas embalagens
nio seja aplicivel se o responsivel do armazém se
comprometer a manter um registo em que, no dia de
inicio da armazenagem, sejam inscritas as indicagGes
constantes do pardgrafo anterior.

7. A data de inicio da armazenagem contratual serd o
dia seguinte ao dia de entrada no armazém. O dltimo dia
da armazenagem contratual serd o dia que precede o dia
de saida da armazenagem.

O pedido de ajuda do contratante s6 pode dizer respeito a
lotes de manteiga ou de nata para os quais as operagoes de
inicio de armazenagem estejam concluidas.

Esse pedido deve ser recebido pelo organismo de inter-
ven¢do num prazo maximo de 30 dias a contar da data de
inicio de armazenagem. O organismo de intervengdo
registara a data de recep¢do do pedido. No entanto, no
caso de esse pedido ser recebido pelo organismo de inter-
vengdo num prazo de cinco dias (teis seguintes ao prazo
maximo atras referido, o contrato de armazenagem pode
ser celebrado, mas o montante da ajuda sofrerd uma redu-
¢do de 30 %.

O contrato de armazenagem serd celebrado num prazo
maximo de 30 dias a contar da data de registo do pedido.

‘No caso referido no n? 3, o contrato de armazenagem

serd celebrado num prazo maximo de 60 dias a contar da
data de registo do pedido.

Artigo 11°

1. O Estado-membro velard por que sejam respeitadas
todas as condi¢Ses que ddo direito ao pagamento da ajuda.

2. O contratante mantera a disposi¢do do organismo
competente encarregado do controlo da medida toda a
documentagdo que permita, nomeadamente, verificar, no
que diz respeito aos produtos colocados em armazenagem
privada, os seguintes elementos :

a) O numero de aprovagio que identifica a fabrica e o
Estado-membro de fabrico ;

b) A data de fabrico;

c) A data de entrada no armazém ;
d) O ndmero do lote;

e) A presenga no armazém ;

f) A data de saida do armazém.

3. O contratante ou, se for caso disso, em sua vez, a
pessoa que explora o armazém mantera disponivel neste
ultimo, para cada contrato, uma contabilidade de existén-
cias de que constem :
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a) A identificagdo, por niimero de lote, dos produtos colo-
cados em armazenagem privada;

b) As datas de entrada e saida do armazém ;
¢} A quantidade de manteiga ou de nata, por lote;

d) A localizagdo dos produtos no armazém.

4. Os produtos armazenados devem ser facilmente
identificdveis e acessiveis e estar individualizados por
contrato.

5. O organismo competente efectuara controlos desti-
nados a assegurar que os produtos armazenados sdo elegi-
veis para a ajuda aquando da colocagio em armazém ou
no decurso do periodo de 21 dias seguintes 4 data de
registo do pedido de ajuda. Esses controlos devem incluir
nomeadamente a verificagio do peso e a identificagdo dos
produtos, bem como a verificagdo, por amostragem, da sua
natureza.

6. A autoridade nacional encarregada do controlo
procedera :

a) — Quer a selagem, aquando do controlo referido no
n? §, do conjunto dos produtos por contratos, por
lote ou por uma quantidade menor,

— quer a um controlo inesperado, por amostragem,
destinado a provar a presenca dos produtos no
armazém. A amostra analisada deve ser representa-
tiva e corresponder a um minimo de 10 % da
quantidade contratual global relativa a uma medida
de ajuda a armazenagem  privada.

b) A um controlo, por amostragem, aquando da saida dos
produtos, do peso e da identificacio. Para esse efeito, o
armazenista informarid o organismo competente, pelo
menos cinco dias Gteis antes do inicio das operacBes
de saida de armazenagem, indicando os lotes desti-
nados a serem desarmazenados. No entanto, o Estado-
-membro pode aceitar um prazo mais curto.

7. Os controlos efectuados em cumprimento dos n% 5
e 6 devem ser objecto de um relatério que indique :

— a data do controlo,

— a sua duragio,

— as operagdes efectuadas.

O relatério do controlo deve ser assinado pelo agente
responsavel.

8. Em caso de irregularidades que afectem 5 % ou
mais das quantidades dos produtos submetidos ao
controlo, este deve ser alargado a uma amostra maior, a
determinar pelo organismo competente.

Artigo 12°

1. A ajuda a armazenagem privada prevista no n? 2 do
artigo 6° do Regulamento (CEE) n® 804/68 sé pode ser
concedida se a armazenagem tiver uma duragio de, pelo
menos, 120 dias. O montante da ajuda ndo pode exceder

o montante correspondente a um periodo de armaze-
nagem de 210 dias.

2. As operagdes-de entrada no armazém s podem ser
efectuadas entre 15 de Abril e 15 de Agosto do mesmo
ano. As operag¢des de desarmazenagem s6 podem ser efec-
tuadas a partir de 16 de Agosto do ano de armazenagem.

3. A ajuda 3 armazenagem privada s6 pode ser conce-
dida se a armazenagem tiver uma duragdo minima de 90
dias. A desarmazenagem sera efectuada por lote inteiro,
ou, se O organismo competente O autorizar, por uma
quantidade menor. No entanto, no caso referido no n? 6,
primeiro travessio da alinea a), do artigo 119, a desarmaze-
nagem apenas pode incidir sobre uma quantidade selada.

4. Para os contratos de armazenagem privada com
inicio no decurso do corrente ano, efectuar-se-a4 anual-
mente, segundo o procedimento previsto no artigo 30° do
Regulamento . (CEE) n°® 804/68, a determinagio do
montante da ajuda referida no n? 2 do artigo 62 do Regu-
lamento (CEE) n® 804/68.

Se a situacio do mercado o exigir, 0 montante da ajuda,
bem como os periodos das operacdes de armazenagem e
desarmazenagem e a duragdo maxima da armazenagem
podem ser alterados no decurso do ano para os contratos a
celebrar. :

5. A ajuda serd paga a pedido do interessado o mais
tardar num prazo de 120 dias a contar do Gltimo dia da
armazenagem contratual. No entanto, sempre que esteja
em curso um inquérito administrativo relativo ao direito a
ajuda, o pagamento apenas sera efectuado apds o reconhe-
cimento desse direito.

Apbs 60 dias de armazenagem contratual e a pedido do
interessado, pode ser pago um Unico adiantamento rela-
tivo a ajuda, desde que o armazenador constitua uma
garantia igual ao montante do adiantamento acrescido de
10 %. Esse adiantamento é calculado com base num
periodo de armazenagem de 120 dias.

Artigo 13°

1. Se, no termo dos 60 primeiros dias de armazenagem,
a diminuic¢do da qualidade da manteiga ou da nata for
superior a que resultaria normalmente da conservagio, os
contratantes podem ser autorizados a substituir, uma vez
por lote, com os respectivos custos a seu cargo, as quanti-
dades defeituosas por uma quantidade igual de manteiga
ou de nata em conformidade com o n? 2 do artigo 6° do
Regulamento (CEE) n® 804/68.

2. No caso referido no n°® 1, para calcular a ajuda, o
primeiro dia de armazenagem contratual sera o dia de
inicio da armazenagem contratual indicado no contrato
em conformidade com o n? 7, primeiro parigrafo, do
artigo 10°

Artigo 14°
1. No que diz respeito a manteiga, e em derrogacdo do

disposto no n® 3 do artigo 122, no termo de um periodo
de armazenagem contratual de 60 dias, o contratante pode
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proceder a desarmazenagem de um ou varios lotes sob
contrato, ou de uma quantidade menor se o organismo
competente o autorizar, desde que, nos 60 dias seguintes
ao da desarmazenagem, a manteiga, no seu estado inalte-
rado ou apbs transformacio em butteroil:

— tenha deixado o territério aduaneiro da Comunidade,

— tenha chegado ao seu destino nos casos referidos no
n? 1 do artigo 59 do Regulamento (CEE) n® 3665/
/87 (') ou

— tenha sido colocada num armazém de abastecimento
aprovado em conformidade com o disposto no artigo
38° do Regulamento (CEE) n° 3665/87.

Pelo menos cinco dias uteis antes do inicio das operacdes
de desarmazenagem, o contratante informara do facto o
organismo de intervengdo, indicando as quantidades desti-
nadas a exportagio. No entanto, o Estado-membro pode
aceitar um prazo mais curto.

2.  No caso referido no n? 1:

a) A prova da exportacio sera apresentada como no caso
das restituigSes, em conformidade com o Regulamento
(CE) n?® 3665/87; :

b) A ajuda determinada em conformidade com o n® 4 do
artigo 122 sera calculada em fungio da diminuigio do
periodo de armazenagem ;

c) Se o prazo de 60 dias referido no n® 1 ndo for respei-
tado, o montante da ajuda para a quantidade em causa
sera reduzido de 15 % e de 5 % suplementares relati-
vamente a parte restante por cada dia que exceda o
prazo de 60 dias;

d) A garantia referida no n® 5, segundo paragrafo, do
artigo 12° serd liberada logo que a prova de exportagdo
seja apresentada em conformidade com o disposto na
alinea a), apés dedugio de um montante correspon-
dente a redugio da ajuda referida na alinea b).

Artigo 15°

1. Sb pode ser concedida uma ajuda a armazenagem de
N

nata relativamente a nata pasteurizada cujo teor de maté-
rias gordas se situe entre 35 % e 80 %.

No entanto, os Estados-membros podem permitir que os
contratantes se comprometam voluntariamente, para todos
os lotes de todos os contratos celebrados durante a
campanha, a respeitar um teor minimo de matérias gordas
unico fixado antecipadamente dentro dos limites referidos
no paragrafo anterior.

2. Para o célculo da ajuda, as quantidades de nata sdo
convertidas em equivalentes-manteiga, por referéncia a

() JO n® L 351 de 14. 12. 1987, p. 1.

manteiga com 82 % de matérias gordas, multiplicando
por 1,20 a quantidade de matérias gordas contida na nata.

3. O controlo do teor de matérias gordas referido no
primeiro paragrafo do n? 1 sera efectuado antes da conge-
lagdo da nata por um laboratério aprovado pelo organismo
competente.

4. Em caso de aplicagio do segundo paragrafo do n? 1,
a ajuda serd concedida com base no teor minimo de maté-
rias gordas fixado antecipadamente.

Nesse caso, os Estados-membros procederdo a controlos
da matéria gorda em conformidade com o n? 3, por
amostragem efectuada aquando de visitas frequentes e
inesperadas.

Se, aquando desses controlos, se constatar que o teor de
matérias gordas ¢ inferior ao teor minimo fixado antecipa-
damente, aplicar-se-d0 a todos os lotes entrados em
armazém desde o Gltimo controlo satisfatorio as seguintes
disposi¢Oes :

a) Nio sera paga qualquer ajuda para os lotes em questio.
No entanto, se o teor de matérias gordas for inferior
em menos de 2 % ao teor minimo fixado antecipada-
mente, a ajuda serd paga em fungdo do teor de matérias
gordas verificado apds dedugio de um montante de
10 % ;

"b) O segundo paragrafo do n® 1 deixa de ser aplicavel ao

armazenador em causa durante o resto do periodo de
armazenagem.

Artigo 16°

Nos casos em que o preco maximo de compra fixado por
concurso em conformidade com o Regulamento (CEE)
n° 1589/87 da Comissio (?), expresso em moeda nacional,
valido no. dia do inicio da armazenagem contratual :

a) Seja superior ao pre¢o valido no Gltimo dia da armaze-
nagem contratual, a ajuda determinada em conformi-
dade com o n® 4 do artigo 122 sera acrescida de um
montante igual a parte da diminui¢io do prego
maximo de compra que exceda 2 % do prego valido
no dia do inicio da armazenagem contratual ;

b) Seja inferior ao prego valido no ultimo dia da armaze-
nagem contratual, a ajuda determinada em conformi-
dade com o n? 4 do artigo 12° sera diminuida de um
montante igual a parte do aumento do preco minimo
de compra que exceda 2 % do preco valido no dia do
inicio da armazenagem contratual. No entanto, o
montante da diminui¢io da ajuda n3o pode exceder o
montante total da ajuda em causa.

() JO n° L 146 de 6. 6. 1987, p. 27.
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Artigo 17° Artigo 18°

O presente regulamento entra em vigor no terceiro dia
E revogado o Regulamento (CEE) n® 685/69. No entanto, seguinte ao da sua publicacio no Jornal Oficial das

manter-se-4 aplicdvel aos contratos de armazenagem Comunidades Europeias.
privada celebrados antes da entrada em vigor do presente
regulamento. E aplicavel a partir de 1 de Margo de 1995.

O presente regulamento é obrigat6rio em todos os seus elementos e directamente aplicavel
em todos os Estados-membros.

Feito em Bruxelas, em 28 de Fevereiro de 1995.

Pela Comissdo
Franz FISCHLER

Membro da Comissdo
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ANEXO 1

EXIGENCIAS DE COMPOSICAO, CARACTERISTICAS QUALITATIVAS E METODOS

ANALITICOS

A manteiga é uma emulsio sélida, sobretudo de tipo 4gua em Oéleo, com as seguintes caracteristicas qualitativas e composigio :

Pardmetros

Teor,
caracteristicas qualitativas

Método de referéncia

Matéria gorda

Agua

Résiduo seco isento de matéria gorda
Acidos gordos livres (')

Indice de perdxidos ()

Coliformes

Matéria gorda ndo lactea ()
Esterdis marcadores ()
Outros marcadores (%)
Caracteristicas organolépticas

Dispersio da 4gua

Minimo 82 %

Maximo 16 %

Maximo 2 %

Maximo 1,2 mmol/100 g de gordura

Maximo 0,3 mequiv. oxigénio/1 000 g de
gordura

Nio detectaveis em 1 g

Nio detectavel através da analise dos trigli-
céridos

Nio detectavel
Niao detectavel
Pelo menos 4 pontos em § quanto ao

aspecto, flavour e consisténcia

Pelo menos 4 pontos

Norma FIL 80/1977
Norma FIL 80/1977
Norma FIL 80/1977
Norma FIL 6B/1989

Norma FIL 74A/1991

Isolamento da matéria gorda lactea como
descrito na norma FIL 6B/1989 (protecgdo
da luz)

Norma FIL 73A/1985
Anexo III

Regulamento (CE) n® 86/94 da Comissio
(JO n? L 17 de 20. 1. 1994, p. 17)

Métodos aprovados pela autoridade compe-
tente

Anexo IV

Norma FIL 112A/1989

(') Para estes trés parimetros, as normas sdo aplicéveis seis meses apds a publicagio no Jornal Oficial. Com base nos dados obtidos nos Estados-membros e
apresentados & Comissdo, as normas podem, se necessario, ser alteradas.

() Marcadores aceites nos termos dos regulamentos (CEE) n® 3143/85, (CEE) n° 570/88 e (CEE) n® 429/90.
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ANEXO II
CLASSE NACIONAL DE QUALIDADE

« beurre de laiterie ; qualité extra ; melkerijboter ; extra kwaliteit », no que diz respeito a manteiga belga,
«smor of forste kvalitet », no que diz respeito a manteiga dinamarquesa,

« markenbutter », no que diz respeito 3 manteiga alem3,

« pasteurisé A», no que diz respeito a manteiga francesa,

«Irish creamery butter », no que diz respeito 4 manteiga irlandesa,

« produto exclusivamente a base de nata de leite submetida a um tratamento de centrifugacio e de pasteu-

rizagdo », no que diz respeito a manteiga italiana,

\

«Marque Rose» ou «Beurre de premiére qualité », no que diz respeito a manteiga luxemburguesa,

X

« Extra kwaliteit», no que diz respeito a mahteiga neerlandesa,
« Extra selected », no que diz respeito 2 manteiga da Grd Bretanha e « premium », no que diz respeito a
manteiga da Irlanda do Norte, .

« produto exclusivamente & base de nata de leite submetida a um tratamento de centrifugacio e de pasteu-

rizagdo », no que diz respeito a manteiga grega,

« produto exclusivamente a partir de leite de vaca ou de nata de leite pasteurizados », no que diz respeito a
manteiga espanhola,

« produto exclusivamente a partir de leite ou de nata de leite de vaca pasteurizados », no que diz respeito a
manteiga portuguesa,

classificada « Teebutter », no que diz respeito a manteiga de qualidade austriaca,

classificada « meijerivoi/mejerismor », no que diz respeito 4 manteiga finlandesa,

classificada « svenskt smér», no que diz respeito a manteiga sueca.
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ANEXO III

ME‘TQDO DE REFERENCIA PARA DETECGAO DE MATERIA GORDA ESTRANHA EM
MATERIA GORDA LACTEA POR ANALISE DOS TRIGLICERIDOS ATRAVES DE CROMA-

4.1.

4.2.

43.
44.
4.5.
4.6.
47.
4.8.
4.9.
4.10.

TOGRAFIA EM FASE GASOSA — REVISAO 1

Objectivo e dominio de aplicacao

A presente norma estabelece um método de detecdo de matéria gorda estranha, quer vegetal quer
animal, como a gordura de bovino e a banha, em matéria gorda do leite ou dos produtos lacteos, por
analise dos triglicéridos através de cromatografia em fase gasosa.

A utilizagio de férmulas definidas de triglicéridos permite a detecgiio qualitativa e quantitativa de
matérias gordas vegetais e animais na matéria gorda lictea pura, independentemente das condig¢es
de alimentagio ou de lactagdo.

Nota 1: Apesar de o acido butirico (C4), que apenas ocorre na matéria gorda lictea, permitir a estimativa quantita-
tiva de pequenas a médias quantidades de matérias gordas lacteas e matérias gordas vegetais, ¢ dificil a obtencdo de
informagGes qualitativas e quantitativas em caso de adigdo até, pelo menos, 20 % (% em peso) de matéria gorda
estranha & matéria gorda lictea pura, atendendo & ampla variagio de C4, que oscila aproximadamente entre 3,5 e
4,5 (% em peso).

Nota 2 :S6 podem praticamente ser obtidos resultados quantitativos com a anilise de triglicéridos, dado que o teor
de esterdis das matérias gordas vegetais é diferente consoante as condi¢des de produgio e de tratamento.
Defini¢dao

Na presente norma, entende-se por matéria gorda estranha na matéria gorda lactea toda a gordura
vegetal e animal, excluindo a gordura lactea.

Fundamento do método

Apbs extracgdo da matéria gorda lactea, é preparada uma solugdo-padrdo. A partir desta solugdo, sdo
determinados os triglicéridos (nimeros de carbono total) por cromatografia em fase gasosa em
colunas de enchimento. Introduzindo o peso percentual das moléculas de gordura de diferentes
dimensdes (C24 — C54 — unicamente nimeros pares) na férmula do triglicérido, as matérias gordas
estranhas sdo detectadas qualitativamente ou quantitativamente.

Nota : Mediante o respeito do processo descrito, é possivel utilizar a cromatografia em fase gasosa em colunas capi-
lares, se se tiver garantias quanto & obtencdo de resultados comparéveis (').

Reagentes

Devem ser utilizados produtos quimicos de qualidade analitica.

Gas de arrastamento : azoto, grau de pureza >99, 996 %

Triglicéridos-padrdo (%), saturados, bem como colesterol para normalizar a matéria gorda lictea

padrdo, de acordo com o ponto 6.5.4.

Metanol, isento de agua

n-Hexano

n-Heptano

Tolueno

Solugdo de dimetilclorossilano : sdo dissolvidos 50 ml de dimetilclorossilano em 283 ml de tolueno
Gés combustivel : hidrogénio e ar artificial

Fase estacionéria: 3 % de OV-1 em 125/150 um (100/120 mesh) de GasChromQ (3.

Solugdo a 10 % de manteiga de cacau

(") Foram ja descritos métodos adequados (ver D. Precht e J. Molkentin : Quantitative triglyceride analysis using short ca-
pillary columns, Chrompack News 4 16-17 (1993).

() Encontram-se no comércio produtos adequados.

() As designag¢des comerciais como, por exemplo, Extrelut, GasChromQ, Chrompack, correspondem a produtos adequados
disponiveis no comércio especializado. Esta informacdo serve para facilitar ao utilizador a preparacio do padrio, mas nio
representa a obrigatoriedade de utilizagio deste produto. A indicagdo do grio foi transferida para unidades do sistema
internacional wm, de acordo com BS 410: 1988 « British Standard Specification for test sieves ».
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5.1.

5.2.

53.

53.1.

53.2.

Aparelhos e utensilios
Equipamento normal de laboratério e, em especial, o seguinte :

Cromatbgrafo de fase gasosa de temperatura elevada, adequado para funcionar a, pelo menos, 400 a
450 °C, equipado com um detector de ionizacio de chama (DIC) e um regulador do fluxo massico
do gis de arrastamento. Gas de combustdo: 30 ml de H,/min, 270 ml de ar artifical/min.

Atendendo ao elevado fluxo do gés de arrastamento, o jacto da chama deve ser especialmente amplo.

Nota : Devido as temperaturas elevadas que ocorrem durante a analise dos triglicéridos, as cabegas de vidro do DIC
ou do sistema de injecgio devem ser limpas frequentemente.

O cromatdgrafo de fase gasosa deve estar equipado com septos, resistentes a elevadas temperaturas,
que possam ser utilizados frequentemente e que apresentem, em geral, um grau muito reduzido de
fugas. ,

Nota : Sdo adequados os septos Chromblue (tm) [Chrompach]

Os septos devem ser mudados periodicamente, por exemplo apds cerca de 100 injec¢bes ou quando
a resolugdo se deteriorar (ver figura 4).

Coluna de cromatografia

Coluna de vidro em forma de U (2 mm de didmetro interno e 500 mm de comprimento), previa-
mente silanizada de acordo com o ponto 6.1 com dimetilclorossilano, a fim de desactivar a superficie
de vidro.

Nota : Sio também adequadas as colunas de enchimento um tanto mais compridas (800 — 2000 mm de compri-
mento). Com estas colunas, podem ser obtidos resultados com uma reprodutibilidade ligeiramente superior. Por
um lado, a fase estacionaria apresenta ocasionalmente fracturas apbs a operagdo, o que pode conduzir, por seu
turno, a piores resultados quantitativos. Além disso, a chama do DIC pode ser facilmente apagada na sequéncia
fluxo extremamente elevado do gas de arrastamento, de 75 a 85 ml/min.

Processo de enchimento de coluna (ver figura 1)

Entrada de N2 \

Encher até a -
marca com QV-1

Tampa de atarrachar com filtro,
que suporta a pressdo da fibra
de vidro e da fase estacionaria

Coluna de vidro a encher

Figura 1: Enchimento da coluna
Coluna plastica com extremidades com tampas de atarrachar, que disponha de uma marca até a qual
pode ser vertida a quantidade necessaria de fase estacioniria.

Peneira fina (dimensdo de malha de, aproximadamente, 100 pm) com uma tampa de atarrachar,
adequada para fechar a coluna de vidro, de acordo vom a figura 1.
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5.3.3. L& de vidro desactivada, silanizada.

5.34. Vibrador para distribui¢io uniforme de fase estacionaria durante o enchimento.

54. Coluna de Extrelut de 1 a 3 ml ("), com silica gel. Esta coluna poder ser utilizada, alternativamente,
para extrac¢do com vista a obtencdo da matéria gorda lactea.

S.5. Juntas de grafite de 6,4 mm (1/4”), com uma perfuragio de 6 mm.

5.6. Dispositivos para silanizar a superficie de vidro da coluna, de acordo com o ponto 6.1

5.6.1. Garrafa de Woulff

5.6.2. Bomba de sucgio de aguna

57. Banho de 4gua, ajustivel a (50 £ 2)°C

58. Estufa, ajustavel a (50 = 2)°C e (100 £ 2)°C

5.9. Micropipeta

5.10.  Pipeta graduada de 5 ml, para dosagem de 1,5 ml de metanol
S.11.  Baldo de gargalo redondo, de 50 ml |

§.12.  Baldao de Erlenmeyer, com um volume nominal de 50 ml
5.13  Funil

5.14.  Filtro de poros finos

5.15.  Evaporador rotativo

5.16.  Ampolas, de volume nominal de 1 ml, que possam ser fechadas com uma tampa de aluminio, com
um septo no interior.

5.17.  Seringa de injec¢do, cujo émbolo ndo deve atingir a extremidade da agulha.
Nota : As seringas deste tipo permitem uma melhor reprodutibilidade dos resultados obtidos.

Para evitar a deterioragdo do septo, a extremidade da agulha deve ser controlada regularmente (por
exemplo, com um estereomicroscépio).

6. Técnica
6.1. Preparagdo da coluna (silanizagio)

Depois de ligar a garrafa de Woulff, como indicado na figura 2, 2 bomba de succ¢do de agua, o tubo 2
¢ mergulhado na solugdo, de acordo com o ponto 4.7. Ao fechar a torneira, a coluna é enchida; em
seguida, sdo retirados os dois tubos.

Bomba de succao

de agua Torneira
Tubo 1

Tubo 2

.|
jal

\/ |

Dimetil-
dicloro-
silano

+ tolueno

Coluna de vidro

Figura 2: Processo de silanizagao

(") Ver nota 3 da péagina 11.
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6.2.

Bomba de succédo

de agua

6.3.

6.3.1.

A coluna ¢ fixada num suporte e completamente enchida com a solugdo de dimetildiclorossilano,
através de uma pipeta.

Apbs 20 a 30 min,, a garrafa de Woulff é substituida por um baldo de filtra¢do, € a coluna é enchida
ligando-a a bomba de sucgdo de agua (ver figura 3).

Enchimento da coluna

Este processo é seguido de lavagens sucessivas, utilizando 75 ml de tolueno ¢ S0 ml de metanol ; em
seguida, a-coluna esvaziada é seca na estufa a 100 °C durante, aproximadamente, 30 minutos.

Tubo 1

Tubo 2

\ $7

lavagem

Baldao de filtragdo Coluna de vidro

Figura 3 : Processo de lavagem

Para o enchimento da coluna, é utilizado o processo da figura 1. A fase estacionaria, de acordo com o

ponto 4.9, é vertida para a coluna de plastico até a marca.

A extremidade inferior da coluna de vidro a encher é fechada com uma rolha, de fibra de vidro, com
cerca de 1 cm de comprimento, previamente silanizada, e que € introduzida por meio de uma vareta
metélica. Em seguida, a extremidade da coluna é fechada com a peneira de acordo com o ponto
5.3.2. '

O enchimento da coluna é feito sob pressdo (com azoto a 3 bares) com a fase estacionaria. Para obter
um empacotamento uniforme, continuo e firme, o vibrador é deslocado para cima e para baixo ao
longo da coluna de vidro, durante o enchimento.

Apbs o enchimento, introduz-se uma rolha sélida de fibra de vidro silanizada na outra extremidade
da coluna cheia, as extremidades protuberantes sdo cortadas e a rolha é empurrada para o interior da
coluna mais alguns milimetros, por meio de uma espatula.

Preparacdo das amostras
Para a preparagiio das amostras, ¢ utilizado um dos seguintes trés métodos :

Isolamento da matéria gorda lictea da manteiga

Sdo fundidos § a 10 g de manteiga num recipiente adequado num banho de ‘4gua a 50 °C, de acordo
com o ponto 5.7.

Numa estufa a 50 °C, sdo aquecidos um baldo de Erlenmeyer de 50 ml e um funil, equipado com
um filtro, de acordo com o ponto 5.14. A camada de matéria gorda da amostra de manteiga fundida

é filtrada através do equipamento pré-aquecido.

Essa matéria gorda lactea estd praticamente isenta de fosfolipidos.

Agente de

~

[
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6.3.2.  Extracgdo da fracgdio gorda de acordo com o método de Rose-Gottlieb

A extrac¢io é realizada de acordo com a norma FIL 1C: 1987, 16C: 1987, 116A: 1987 ou 22B:
1987.

Com esta matéria gorda lactea, os fosfolipidos permitem a obten¢do de um pico de colesterol
aumentado em aproximadamente 0,1 %.

O cromatograma dos triglicéridos normalizados a 100 com colesterol é, assim, influenciado apenas
de uma forma negligenciavel.

6.3.3.  Extrac¢do de matéria gorda lactea utilizando colunas de silica gel

Com uma pipeta de microlitro, introduzem-se 0,7 ml de amostra de leite, a 20 °C, numa coluna de
Extrelut de 1 a 3 ml; de acordo com o ponto 5.4 deixa-se distribuir uniformemente na silica gel
durante, aproximadamente, 5§ minutos.

Para desnaturar os complexos proteina-lipidos, sdo adicionados, com uma pipeta, 1,5 ml de metanol.
Em seguida, a amostra é extraida com 20 ml de n-hexano. O n-hexano é adicionado lentamente, em

pequenas quantidades, e o solvente resultante é recolhido num baldo de gargalo redondo de 50 ml,
que foi objecto de secagem, até obtencio de um peso constante e conhecido.

Apbés extracgdo, deixa-se drenar a coluna até que esta fique vazia.

A partir do eluido, os solventes sdo destilados num evaporador rotativo num banho de 4agua a uma
temperatura compreendida entre 40 e 50 °C.

O baldo é seco e a gordura obtida determinada por pesagem.

Nota : As extrac¢es de matéria gorda de acordo com os processos de Gerber, Weibull-Berntrop, Schmid-Bond-
zynski-Ratzlaff, ou o isolamento da matéria gorda lactea utilizando detergentes (metodo BDI) ndo sio adequados
para a analise dos triglicéridos, uma vez que estes métodos permitem a passagem para a fase gorda de quantidades
mais ou menos elevadas de fosfolipidos ou glicéridos parciais.

6.4. Preparacdo da solugio de teste

Para a cromatografia em fase gasosa, é utilizada uma solugdo, a § %, de matéria gorda em n-heptano,
obtida de acordo com o ponto 6.3. Para a prepara¢do desta solugdo de amostra sdo pesadas e dissol-

vidas quantidades correspondentes de material de amostra obtido em conformidade com os pontos
6.3.1 e 6.3.2 em quantidades correspondentes de n-heptano.

Na preparacio de amostras de acordo com o ponto 6.3.3, a quantidade de n-heptano a adicionar ao
material de amostra no baldo é calculada com base na pesagem, e o restante é dissolvido na mesma.

De acordo com o ponto 5.16, é vertido aproximadamente 1 ml de solucio de amostra numa ampola.
6.5. Determinagdo cromatografica dos triglicéricos

Com as elevadas temperaturas até 350 °C para a elui¢do dos triglicéridos de cadeia longa C52-CS6,
ocorre facilmente um aumento da linha de base, em especial se as colunas ndo tiverem sido, de
inicio, devidamente condicionadas.

O aumento da linha de base a altas temperaturas pode ser totalmente evitado combinando duas
colunas ou mediante subtrac¢io da linha de base. Com o método de compensacio ou a utilizagdo de

colunas simples, bem como para as cabegas de vidro do injector e do detector, devem ser utilizadas
juntas de grafite de acordo com o ponto $.5.

6.5.1. Correc¢io da linha de base

Para evitar o aumento da linha de base, é utilizado um dos quatro métodos seguintes :
6.5.1.1. Combinac¢io de colunas

Sdo utilizadas duas colunas de enchimento de uma forma compensada.
6.5.1.2. Cromatografia em fase gasosa

Com a utilizacdo do cromatdgrafo de fase gasosa sem injecgdo da solugdo de matéria gorda e subse-
quente substrac¢do da linha de base registada, pode ser evitado o aumento da linha de base.

6.5.1.3. Integragdo de software

Com a utilizagdo de um sistema de integracdo sem injeccdo de solugdo de matéria gorda e subse-
quente subtracgdo da linha de base registada, pode ser evitado o aumento da linha de base.
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6.5.1.4. Condicionamento adequado

Com um condicionamento inicial adequado da coluna e aproximadamente 20 injecgdes com solu-
¢Oes com matéria gorda lactea, o aumento da linha de base a altas temperaturas ¢, frequentemente,
tao reduzido que sdo desnecessirias as correcgdes da linha de base.

6.5.2. Técnica de injecgdo

Para evitar efeitos de discriminagdo, é utilizada a técnica da «injecgdo a quente» para alcangar
melhores resultados quantitativos com os componentes dos triglicéridos de elevado ponto de fusio.
Neste caso, a solucio de matéria gorda é aspirada para a seringa e a agulha fria desta é aquecida antes
da injecgdo durante aproximadamente 3 segundos na cabega do injector. Em seguida, o contetido da
seringa ¢ rapidamente injectado.

Nota : Com esta técnica de injecgdo, o risco de fendémenos de fraccionamento no interior da seringa ou no bloco
de injecgdo é reduzido. N3o é aplicada uma injecgdo directa na parte superior e aquecida da coluna dado que os
fragmentos do septo, que aqui se acumulam, bem como contaminantes, podem ser facilmente eliminados com a
técnica utilizada através da mudanga regular da cabeca do injector, sem desmontar a coluna.

Para nio danificar o septo, deve-se evitar curvar a extremidade da agulha devido ao contacto com o
fundo do recipiente que contém a amostra {(mesmo que tal seja dificilmente visivel a olho nu).

b)

a) Resolugdo deficiente na sequéncia de um septo defeituoso

b) Resolugdo adequada

Figura 4: Cromatograma dos triglicéridos de uma amostra de matéria gorda lactea

6.5.3. Condicionamento da coluna de enchimento

Durante as fases referidas nas alineas a) a c), o cimo da coluna ndo esta ligado ao detector, para evitar
a contaminacio.

As colunas objecto de enchimento de acordo com o ponto 6.2 s3o condicionadas do seguinte modo :
a) 15 min. 40 ml de Ny/min — fluxo a 50°C

b) Aquecimento com 1 K/min até 355°C, a 10 ml de Ny/min

c) Manutengio durante 12 a 15 h a 355°C

d) Duas injec¢Bes de 1 pl de solu¢io de manteiga de cacau, de acordo com o ponto 4.10 e respectivo
programa de temperatura.

e) 20 injecgSes de 0,5 pl de uma solugdo de matéria gorda lactea durante 2 a 3 dias, de acordo com o
ponto 6.4.
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Nota : A manteiga de cacau consiste, quase exclusivamente, em triglicéridos C50 a C56 com elevado ponto de
fusdo. A injecgdo de manteiga de cacau é adequada ao condicionamento especial destes compostos de cadeia longa.
Com os triglicéridos em C50 a C54 de elevado ponto de fusdo, podem ocorrer factores de resposta parciais até,
aproximadamente, 1,20. Normalmente, com a injec¢do repetida de solugfio de matéria gorda lactea, é de prever
uma redugio dos factores de resposta inicialmente elevados para os C50 a C54. Com os triglicéridos com um redu-
zido nimero de grupos c-acilo, os factores aproximam-se de 1.

Sdo preparados trés pares, respectivamente, de colunas objecto de enchimento de acordo com o
ponto 6.2. Os pares condicionados s3o verificados, respectivamente, com uma analise da matéria
gorda lactea para teste de rotina.

O par com os melhores resultados quantitativos (factores de resposta quase de 1) € utilizado no
processo seguinte. Com factores de resposta superiores a 1,20, a coluna ndo ¢ utilizada.

6.54. Calibracio

Para efeitos de calibrag¢do, os factores de resposta dos triglicéridos correspondentes, bem como do
colesterol, da matéria gorda lictea (matéria gorda normalizada) devem ser determinados utilizando os
triglicéridos normalizados (pelo menos, os triglicéridos saturados C24, C30, C36, C42, C48 ¢ C54,
bem como o colesterol ; é conveniente usar também C50 ¢ C52). Os factores de resposta intermédios
podem ser determinados por interpolagdo matematica.

Em caso de utilizacdo de matéria gorda normalizada, devem ser realizadas, diariamente, duas a trés
calibragGes. Se os resultados forem praticamente idénticos, serdo obtidos resultados quantitativos com
uma reprodutibilidade adequada a partir da anilise dos triglicéridos das amostras.

A matéria gorda lactea normalizada tem um periodo de conservagdo de varios meses, a uma tempera-
tura de armazenagem de, no maximo, —18 °C e, assim, pode ser utilizada como padrao.

6.5.5. Programa de temperatura, gas de arrastamento e outras condi¢Bes para a analise dos triglicéridos

Programa de temperatura : temperatura inicial da coluna 210 °C, mantida durante 1 minuto ; em
seguida programar para 6 °C/minuto até 350 °C e manter a temperatura final durante 5 minutos.

Temperatura do detector e do injector: 370 °C.

Nota : As temperaturas do detector, injector e estufa (temperaturas iniciais) devem ser mantidas a um nivel cons-
tante (igualmente durante a noite, fins-de-semana e férias).

Gas de arrastamento : azoto, fluxo de 40 ml/min.

Nota : Se forem utilizadas colunas com 80 cm, o fluxo deve ser de, pelo menos, 75 ml de Ny/min. O fluxo do gas
de arrastamento deve ser mantido constante (igualmente durante a noite, fins-de-semana e férias). O fluxo exacto
do gis de arrastamento deve ser ajustado de modo a eluir a 341 °C, independentemente do comprimento da
coluna, um triglicérido C54.

Duracdo da analise : 29,3 minutos.

Volume de injecgdo: 0,5 pl.

Nota : A seringa deve ser lavada diversas vezes com heptano puro, apds cada injecgdo.
Condi¢des — DIC de acordo com o ponto 5.1.

Nota : O detector de ionizagio de chama deve ser posto em funcionamento no principio de cada dia de trabalho.

7. Integracido, avaliacdo e controlo das condicSes de medicio

Os triglicéridos com um nimero impar de grupos c-acilo (2n + 1) sdo combinados com os triglicé-
ridos anteriores de nimero par (2n). Ndo s3o tidos em conta os teores de baixa reprodutibilidade de
C56. Os restantes triglicéridos (area dos picos) do cromatograma, incluindo o colesterol (pico
proximo de C24), sdo multiplicados pelos respectivos factores de resposta de uma matéria gorda
padrio (Gltima calibra¢o), sendo todos normalizados a 100. Junto do colesterol livre, os triglicéridos
C24, C26, C28, C30, C32, C34, C36, C38, C40, C42, C44, CV46, C48, C50, C52 e C54 sdo, por
conseguinte, avaliados. Os resultados sdo apresentados em percentagem em peso (g/100 g).

A avaliagdo dos picos do cromatograma deve ser feita com um integrador, que permite delinear a
linha de base. Deve ser possivel a reintegracio com parimetros de integragio optimizados.

As figuras 5 e 6 ilustram dois exemplos de cromatogramas de triglicéridos. A figura 5§ mostra um
cromatograma que pode ser bem avaliado, enquanto a figura 6 apresenta um erro esporadico na
gama de C50 a C54, com a linha de base incorrectamente tragada em comparagio com a figura 5.
Estes erros tipicos podem ser detectados com um elevado grau de certeza e evitados unicamente
através da utilizagdo de um integrador que permita delinear a linha de base.
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Figura 5 : Cromatograma dos triglicéridos de matéria gorda lactea de facil avaliacio, com
a linha de base tracada

C32
° C30
£
o

€28
c24 C26

Mo N

C38

C36

C34

ca0

f c48
ce2 C46
- C44 ﬂ

€52
C50

€54

\

’R

-

|

integragdo incorrecta

Figura 6: Cromatograma dos triglicéridos de matéria gorda lactea, incorrectamente
integrado

Para o controlo das condigSes de medigdo, o quadro 1 apresenta os valores médios e os desvios-pa-
drdo (DP) de uma gordura lictea tipica de Inverno para diferentes triglicéridos com base 19 anilises

da mesma matéria gorda:
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Quadro 1: Composicao em triglicéridos de uma matéria gorda lactea
Valores médios e DP de 19 analises

(em g/100 g)

Triglicéridos Média Desvios-padrao
C24 0,04 0,004
C26 0,26 0,007
C28 0,66 0,020
C30 1,31 0,023
C32 2,92 0,030
C34 6,73 0,053
C36 12,12 0,030
C38 12,92 0,054
C40 9,70 0,019
C42 7,62 0,020
C44 7,35 0,025
C46 791 0,029
C48 9,09 0,048
C50 9,97 0,038
C52 7,76 0,042
C54 332 0,020

Se os desvios-padrdo apresentarem variagdes maiores do que as constantes do quadro 1, o cromato-
grama deixa de ser aceitavel e os septos ou o fluxo de gis devem ser verificados. Além disso,
pequenos constituintes do septo podem ter formado depdsitos na 13 de vidro na entrada da coluna
ou a coluna pode ter-se tornado inadequada na sequéncia de desgaste ou da influéncia da tempera-
tura, etc. (ver figura 3).

Detecgdo qualitativa de matéria gorda estranha

Para a deteccdo de matéria gorda estranha foram desenvolvidas férmulas de triglicéridos (quadro 2)
com limites S (quadro 3), nas quais os valores S de matéria gorda lictea pura podem flutuar. Se estes
limites forem ultrapassados, conclui-se que existe matéria gorda estranha.

A formula mais adequada para a detec¢io de adi¢io de banha é, por exemplo:

6,5125 - C26 + 1,2052 - C32 + 1,7336 - C34 + 1,7557 - C36 + 22325 - C42 (1)
+ 28006 - C46 + 2,5432 - C52 + 09892 - C54 = S

Nota : Utilizando 755 amostras diferentes de matéria gorda lictea, o intervalo de confianga corresponde a 99 %
entre S = 98,05 e 101,95 para amostras puras de matéria gorda lactea ; o desvio-padrao para todos os valores S é de
0,39897.

A partir de uma composi¢io de triglicéridos de uma amostra de matéria gorda desconhecida, essa
férmula permite, sem usar um computador, verificar de uma forma simples se a soma do teor de
triglicéridos assim estabelecida, com os factores correspondentes, sai do intervalo de 98,5-101,95 e se,
provavelmente, se trata de uma adi¢do de matéria gorda estranha.

Para a detec¢do de diferentes matérias gordas estranhas, o quadro 2 apresenta diferentes formulas de
triglicéridos. Para a deteccdo de matérias gordas estranhas como o 6leo de soja, dleo de girassol,
azeite, 6leo de colza, 6leo de linhaga, éleo de gérmen de trigo, 6leo de gérmen de milho, éleo de
semente de algoddo e 6leo de peixe hidrogenado, gorduras vegetais de coco e 6leo de palmiste, bem
como para o 6leo de palma a gordura de bovino, pode ser utilizada uma férmula comum.

Dado que a composi¢do de triglicéridos das matérias gordas estranhas também esti sujeita a flutua-
¢Bes, foram usadas até 4 dados diferentes, avaliados experimentalemente, respeitantes a triglicéridos
de matérias gordas estranhas. [Com os mesmos tipos de matéria gorda estranha, foi considerado o
limite menos favorvel, respectivamente (ver quadro 4)].
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Com a seguinte «férmula total » podem ser obtidos bons resultados semelhantes para todas as
gorduras vegetais :

— 2,7575 - C26 +6,4077 - C28+ 5,5437 - C30 — 15,3247 - C32 + 6,2600 - C34 + 8,0108 - C40 (2)
— 50336 - C42 + 0,6356 - C44 + 6,0171 - C46 = S

Os calculos para a detecgdo de qualquer combinagdo de matéria gorda estranha em matéria gorda de
leite mostraram que, por exemplo, apesar de com a férmula para a banha indicada no quadro 2 o
limite para a matéria gorda estranha ser baixo, nomeadamente 2,7 %, outras matérias gordas como a
gordura de coco, o 6leo de palma ou o dleo de palmiste, com limites de detec¢do de, respectiva-
mente, 26,8 12,5 e 19,3 %, s6 podem, com esta férmula, ser detectadas se tiverem sido adicionadas
quantidades muito elevadas 4 matéria gorda lactea. O mesmo se aplica a outras férmulas do quadro
2.

Quadro 2 : Fémulas de triglicéridos para detecgdao de diversas matérias gordas estranhas
em matéria gorda lictea e que indicam os desvios-padrao para S

Fémula para o dleo de soja, girassol, colza, linhaga, gérmen de trigo, gérmen de milho, sementes de algoddo e peixe
e para o azeite

2,0983 - C30 + 0,7288 - C34 + 0,6927 - C36 + 0,6353 - C38 + 3,7452 - C40 1,2929 - C42 +

1,3544 - C44 + 1,7013 - C46 + 2,5283 - C50 = S; SD = 0,38157

Foérmula para a gordura de coco e o dleo de palmiste

3,7453 - C32 + 1,1134 - C36 + 1,3648 - C38 + 2,1544 - C42 + 0,4273 - C44 + 0,5809 - C46 +
1,2926 - C48 + 1,0306 - C50 + 0,9953 - C52 + 1,2396 - C34 = S; SD 0,11323

I

Formula para o 6leo de palma e a gordura de bovino

3,6644 - C28 + 5,2297 - C30 + 12,5073 - C32 + 4,4285 - C34 — 2,2010 - C36 + 1,2791 - C38 +
6,7433 - C40 — 42714 - C42 + 63739 - C46 = S; SD = 0,81094

Férmula para a banha

6,5125 - C26 + 1,2052 - C32 + 1,7336 - C34 + 1,7557 - C36 + 2,2325 - C42 + 2,8006 - C46 +
2,5432 - C52 + 09892 - C54 = S; SD = 0,39897

Por conseguinte, para a verificacdo de uma amostra de matéria gorda desconhecida, devem ser utili-
zadas todas as férmulas indicadas no quadro 2 e a férmula total (2), se for provavel que a amostra
consista numa mistura de matéria gorda lactea e de uma das catorze diferentes matérias gordas
estranhas ou numa combinagdo destas Gltimas. Se, através da analise de triglicéridos de uma amostra
de matéria gorda, for obtido um valor S ndo abrangido pelos intervalos do quadro 3 para apenas uma
das cinco fémulas, poder-se-a concluir que é provavel que a amostra consista numa matéria gorda
lactea modificada. A detec¢do de uma matéria gorda estranha na gordura do leite através de uma das
quatro fomulas do quadro 2 ndo permite tirar concluses quanto ao tipo de mistura de matéria gorda
estranha.

Quadro 3: Limites-S para matérias gordas lacteas

Férmula para a detecgdo Varia¢io-S

De éleo de soja, girassol, colza, linhaca, gérmen de trigo, gérmen de

milho, algodio e peixe, e azeite 98,05 — 101,95
De gordura de coco e dleo de palmiste 99,42 — 100,58
De 6leo de palma e gordura de bovino 95,90 — 104,10
De banha 9796 — 102,04
De fémula total 95,68 — 104,32

O quadro 4 indica os limites de deteccdo para as diferentes matérias gordas estranhas, com intervalo
de confianca de 99 %. Da primeira coluna constam os limites de detec¢do minimos para as
melhores férmulas respeitantes as matérias gordas licteas do quadro 2. A segunda coluna indica os
limites de detec¢do para a formula total. Apesar de estes limites serem ligeiramente superiores, s6 é
necessaria esta férmula para detectar quantidades ligeiramente mais elevadas de matérias gordas
estranhas. Com todas as férmulas, podem também ser detectadas combinacdes de diferentes matérias
gordas estranhas. Os intervalos de variagio dos triglicéridos das diferentes matérias gordas estranhas
de um tipo ndo tém influéncia consideravel nos limites de detecgdo.
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Quadro 4 : Limites de detecgido, em %, para a adi¢do de gordura estranha a4 matéria gorda
lactea, com um intervalo de confianca de 99 %

Férmula individual Férmula total
Oleo de soja 2,1 44
Oleo de girassol 23 438
Azeite 24 4,7
Gordura de coco 3,5 43
Oleo de palma 44 47
Oleo de palmiste 4,6 59
Oleo de colza 2,0 44
Oleo de linhaca 2,0 4,0
Oleo de gérmen de trigo 2,7 6,4
Oleo de gérmen de milho 2,2 4,5
Oleo de sementes de algodao 3,3 4.4
Banha 2,7 4,7
Gordura de bovino 5,2 ' 5,4
Oleo de peixe hidrogenado 54 6,1

Nota : Os intervalos-S sdo calculados de modo a que a presenca de uma matéria gorda estranha s6 pode ser estabe-
lecida se os limites das férmulas individuais forem superadas (ver quadro 4).

Determinacdo quantitativa de matéria gorda estranha

Para obter informagSes quantitativas quanto a concentragio de matéria gorda estranha numa amostra
de matéria gorda lactea, é utilizada a seguinte formula :

X (%) = 100 - | (100 - S)/(100 - Sg) |, 3)

em que X é a quantidade de matéria gorda estranha desconhecida ou de uma mistura de matéria
gorda estranha numa matéria gorda lactea desconhecida. S resulta da adigdo de uma gordura desco-
nhecida, inserindo os triglicéridos da matéria gorda estranha/mistura de matéria gorda lictea na
férmula total de triglicéridos anteriormente indicada. Se for adicionada uma gordura estranha
desconhecida a matéria gorda lactea, escolhe-se para Sy o valor médio S das diferentes matérias
gordas estranhas para a formula total ; este valor médio S é obtido adicionando os dados dos triglicé-
ridos de matérias gordas estranhas puras a esta férmula e calculando o valor médio (S; = 7,46). Sdo
também obtidos resultados quantitativos adequados respeitantes a quaisquer adi¢do de matéria gorda
estranha utilizando a formula relativa ao 6leo de palma/gordura de bovino (quadro 2) e um valor
médio S; de 10,57.

A partir de tipos de matéria gorda estranha conhecidos, devem ser adicionados os seguintes valores
S¢ na férmula anterior, devendo ser escolhida a férmula respectiva de matéria gorda estranha do
quadro 2:

Quadro 5: Valores Sy de diversas matérias gordas estranhas

Matérias gordas estranhas Se
Oleo de soja 8,18
Oleo de girassol 943
Azeite 12,75
Gordura de coco 118,13
Oleo de palma 7,55
Oleo de palmiste 112,32
Oleo de colza 3,30
Oleo de linhaca 4,44
Oleo de gérmen de trigo 27,45
Oleo de gérmen de milho 9,29
Oleo de sementes de algoddo 41,18
Banha l77,'55
Gordura de bovino 17,56
Oleo de peixe 64,12
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10.

11.

Campo de aplicagio do método de deteccdo

O método descrito aplica-se a leite a granel e baseia-se na representatividade das amostras da matéria
gorda lactea.

Seria possivel uma detecgdo altamente especifica se, para um nimero representativo de matérias
gordas lacteas, as formulas anteriormente descritas fossem provenientes de diferentes paises.

A probabilidade de detecgio seria mais elevada se fosse estabelecido, para um nimero representativo
de matérias gordas lacteas, férmulas para diferentes paises, como as anteriormente descritas. Neste
caso, nio é necessaria a utilizacio de programas complexos de informatica caso as combinagGes de
triglicéridos usadas no quadro 2 sejam aplicadas e os factores redeterminados utilizando o método
dos minimos quadrados.

Através da aplicagdo dos intervalos S como indicado no quadro 3, as férmulas s3o geralmente aplica-
veis, em condigBes especiais de alimenta¢do como, por exemplo, a subalimentagdo ou a alimentagio
de bovinos com alimentos fermentados ou sais de calcio. S6 no caso de condic¢Bes extremas de
alimentagdo (por exemplo, administragdo de grandes quantidades de dleos alimentares puros ou de
sais de célcio combinados com alimentos gordos, etc.), as férmulas indicam parcialmente uma
matéria gorda lactea modificada.

Nota : As matérias gordas fraccionadas sio geralmente consideradas matérias gordas ndo modificadas, e s6 se
conclui que existe uma modificagdo se forem superados os limites. As férmulas s6 indicam uma modificagdo com
matérias gordas lacteas fraccionadas que apresentem uma composicdo de gordura inabitual como, por exemplo, no
caso de uma fracgdo dura obtida através do fraccionamento, por métodos fisicos a altas temperaturas de aproxima-
damente 30 °C, com baixos rendimentos de poucos pontos percentuais ou com o fraccionamento em condigSes
supercriticas de didxido de carbono.

O fraccionamento da matéria gorda lactea pode, no eritanto, ser detectado utilizando outros processos, como por
exemplo, a anilise calorimétrica diferencial.
Precisaio do método

Determinada utilizando matéria gorda lactea com base nas férmulas do quadro 2 e nos intervalos-S
do quadro 3.

Repetibilidade

A diferenca entre os valores-S de duas determinagdes realizadas com o menor intervalo de tempo
possivel, por um operador, utilizando a mesma técnica e material de amostra idéntico, nas mesmas
condi¢Bes (mesmo operador, mesmo equipamento/instrumentos, mesmo laboratdrio).

Quadro 6: Limites de repetibilidade (r) para as diferentes fé6rmulas

Férmula de detecgio de r

Oleo de soja, girassol, colza, linhaga, gérmen de trigo, gérmen de milho,
algoddo e peixe, e azeite . 0,67

Gordura de coco e 6leo de palmiste 0,12
Oleo de palma e gordura de bovino 1,20
Banha 0,58
Formula total 1,49

Reprodutibilidade

A diferenca dos valores-S de duas determinagSes realizadas por operadores em laboratdrios dife-
rentes, utilizando a mesma técnica e material de amostra idéntico, em condicdes diferentes (operador
diferente, diferente equipamento/instrumentos) em ocasides diferentes.

Quadro 7: Limites de reprodutibilidade (R) para as diferentes férmulas

Foérmula de deteccio R

De dleo de soja, girassol, colza, linhaga, gérmen de trigo, gérmen de

milho, algodio e peixe, e azeite 1,08
De gordura de coco e Sleo de palmisté ' 0,40
De 6leo de palma e gordura de bovino . 1,81
De banha 0,60

De férmula total 2,07
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11.3.  Diferenca critica

A partir dos limites de repetibilidade (r) e de reprodutibilidade (R) podem ser calculadas as diferencas
criticas para todos os intervalos-S do quadro 3 (analises duplicadas). Os respectivos valores sdo indi-
cados no quadro 8.

Quadro 8 : Diferengas criticas para todas as férmulas de triglicéridos

Férmula de detec¢io Intervalo

De 6leo de soja, girassol, colza, linhaca, gérmen de trigo, gérmen de

milho, algoddo e peixe, e azeite 9743 — 102,57
De gordura de coco e 6leo de palmiste 99,14 — 100,86
De 6bleo de palma e gordura de bovino 9491 — 105,09
De banha 97,65 — 102,35
De férmula total 94,58 — 10542

11.4.  Aceitabilidade dos resultados

Todos os teores de triglicéridos de C24, C26, C28 a C54 calculados com duas casas decimais, bem
como o colesterol devem ser normalizados a 100.

Os resultados das analises duplicadas sdo utilizados para controlar a repetibilidade. S¢ a diferenga
absoluta entre dois resultados S para as cinco formulas de triglicéridos ndo excederem os limites de
repetibilidade (1) do quadro 6, considera-se que estio satisfeitos os critérios de repetibilidade.

Para o controlo das condi¢Ges 6ptimas de cromatografia em fase gasosa e, em especial, da qualidade
da coluna, deve garantir-se que em dez repeti¢Ses, a diferenga entre os valores S maximos e minimos
das cinco férmulas de triglicéridos ndo excede o intervalo x. r com x = 1,58 (para 10 utiliza¢Ges, ver
ponto 16 das referéncias bibliograficas), e os limites de repetibilidade r para as diferentes férmulas do
quadro 6.

12. Normas consideradas

Norma DIN 10 336: 1994 Nachweis und Bestimmung von Fremdfetten in Milchfett anhand
einer gaschromatographischen Triglyceridanalyse

Norma FIL 1C: 1987 Milk determination of Fat Content —Rése Gottlieb Gravimetric
Method

Norma FIL 16C: 1987 Cream. Determination of Fat Content —Rdse Gottlieb Gravimetric
Method

Norma FIL 116A: 1987 Milk-Based Edible Ices and Ice Mixes. Determination of Fat
Content-Rose Gottlieb Gravimetric Method

Norma FIL 22B: 1987 Skimmed Milk, Whey & Buttermilk. Determination of Fat Content-
-Rose Gottlieb Gravimetric Method.
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3.2

33.

ANEXO IV
EXAME ORGANOLEPTICO DA MANTEIGA

Objectivo

O presente método tem por objectivo estabelecer um método uniforme de exame organoléptico da
manteiga aplicavel em todos os Estados-membros.

Defini¢oes

Entende-se por:

Exame organoléptico (avaliagdo), a apreciagdo das caracteristicas de um produto pelos 6rgios dos senti-
dos.

Jurt, um grupo de provadores seleccionados que trabalha, durante a avaliagdo, sem comunicar e sem
exercer quaisquer influéncias entre si.

Pontuacdo, a avaliagio organoléptica pelo jari, utilizando uma escala numérica. Deve ser utilizada a
nomenclatura relativa aos defeitos.

Classificagdo, uma avaliagdo qualitativa realizada com base na pontuagio.

Controlo documental, os documentos utilizados para registar as pontuacdes individuais respeitantes a
cada atributo e a classificagdo final do produto. (Este documento pode ser também utilizado para registar
a composi¢do quimica.). .

Sala de prova

Devem ser enviados esforgos para que os provadores na sala de prova ndo sejam influenciados por
factores externos. )

A sala de prova deve estar isenta de cheiros estranhos e ser de facil limpeza. As paredes devem ser de cor
clara.

A sala de prova e a respectiva iluminagio devem ser tais que as propriedades dos produtos a examinar
ndo sejam afectadas. A sala deve estar equipada com um dispositivo adequado de controlo da tempera-
tura.

Seleccao dos provadores

O provador deve estar familiarizado com produtos a base de manteiga e ter competéncia para realizar o
exame organoléptico. Essa competéncia deve ser avaliada regularmente {pelo menos uma vez por ano)
pela autoridade competente.

Exigéncias relativas ao jiri

O nGmero de provadores do jari deve ser impar, ndo podendo ser inferior a trés. Os provadores, na sua
maioria, devem ser funcionarios da autoridade competente. Ap6és um periodo de transigao de dois anos,
o jari deve consistir em, pelo menos, trés provadores oficiais.

Avalia¢do do valor de cada atributo

. O exame organoléptico deve ser realizado relativamente aos trés atributos seguintes : aspecto, consis-

6.2.

téncia e flavour.

O aspecto abrange as seguintes caracteristicas : cor, pureza aparente, desenvolvimento de fungos e disper-
sdo de agua.

A consisténcia abrange as seguintes caracteristicas : firmeza e aptiddo para barrar.

Podem ser utilizados métodos fisicos na avaliagdo da consisténcia da manteiga. A Comissdo prevé a
harmonizagdo futura destes métodos.

O « flavour » envolve as seguintes caracteristicas : sabor e cheiro.

Um desvio significativo da temperatura recomendada impossibilita uma avalia¢do fidvel da consisténcia
e do flavour. Por conseguinte, a temperatura é de importincia capital.

Cada atributo deve ser examinado organolepticamente de forma separada. A pontuagio ¢ atribuida de
acordo com o quadro 1.
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6.3. Pode ser desejavel que os provadores atribuam pontuagdo em conjunto, antes de iniciar o exame, relati--
vamente a uma ou mais amostras de referéncia quanto ao aspecto, consisténcia e flavour, de modo a
obter uniformidade.

,

64. A pontuagio para a aceitagdo é a seguinte :

Maximo Valor exigido
Aspecto s 4
Consisténcia 5 4
Flavour 5 4

Quando n3o seja obtida a pontuacio necesséria, deve ser apresentada uma descrigio dos defeitos verifica-
dos. A pontuagio atribuida por cada provador relativamente a cada atributo deve ser registada num docu-
mento de controlo. O produto é aceite ou rejeitado com base num decisdo adoptada por maioria. Nio
podem ocorrer frequentemente casos em que as diferencas entre a pontuagdo individual relativa a cada
atributo seja superior a um ponto (uma vez por vinte amostras, no méaximo). Neste caso, a competéncia
do juri deve ser verificada pelo leader do jiri.

7. Controlo

O leader do jhri deve ser um funcionério oficial da autoridade competente ; deve ser um membro do
jari, responsabilizando-se de forma geral por todo o processo. Compete-lhe registar as pontuacdes indivi-
duais para cada atributo no documento de controlo e verificar se o produto é aceite ou rejeitado.

8. Amostragem e preparagao da amostra

8.1. — E aconselhavel que a identidade das amostras nio seja divulgada durante a avaliagio, de forma a
evitar qualquer eventual influéncia.

— esta tarefa deve ser organizada pelo leader de jari, antes da avaliagiio, sem que estejam presentes os
restantes membros do jiri.

8.2. Quando o exame organoléptico é efectuado no armazém frigorifico, a amostra é colhida utilizando uma
sonda para manteiga. Se o exame organoléptico for efectuado noutro local que ndo o armazém frigori-
fico, devem ser colhidos, pelo menos, 500 g de amostra.

8.3. Durante o exame, a manteiga deve estar a uma temperatura compreendida entre 10 ¢ 12 °C. E funda-
mental evitar grandes desvios.
9. Nomenclatura

Ver quadro 2 em anexo.
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Quadro 1
Aspecto Consisténcia Flavour e aroma
Pontos mglcl)—(') Observagdes écf:(%%:}; mIe\Irl(J)—(‘) ObservagSes c(]cf:%g:(}ee) mljrg'(x) Observagdes
5 Muito boa S Muito boa 5 Muito boa
tipo ideal tipo ideal tipo ideal
qualidade superior qualidade superior qualidade superior
(uniforme, seco) (barrada facilmente) (aroma absolutamente
puro)
4 Boa () 4 Boa (%) 4 Boa ()
(sem defeitos aparentes) 17 | Dura (sem defeitos aparentes)
18 | Mole
3 Razodvel defeitos ligei- 3 Razodvel (defeitos ligei- 3 Razodvel (defeitos ligei-
ros) ros) ros)
1 | Aquosa, gotas de 4gua 14 | Pasta, quebradica, 21 | Impura
vistveis grumosa 22 | Sabor estranho
2 | Ndo homogénea, bicolor 15 | Pastosa, pomada 25 | Acida
3 | Raiada 16 | Colante 27 | Sabor a cozido queimado
4 | Marmoreada 17 | Dura 33 | Sabor a forragem
5 | Manchada 18 | Mole 34 | Acre, amarga
6 | Separagdo de Oleo 35 | Demasiado salgada
7 | Coloragdo demasiado
intensa
8 | Inclusio de ar aparente
2 Fraca (defeitos 2 Fraca (defeitos 2 Fraca (defeitos aparentes)
aparentes) aparentes)
1 | Aquosa, gotas de agua 14 | Pasta, quebradica, 21 | Impura
visiveis grumosa 22 | Sabor estranho
3 | Raiada 15 | Pastosa, pomada 23 | Sabor a velho
4 | Marmoreada 16 | Colante 25 | Acida
S | Manchada 17 | Dura 32 | Sabor a oxidado metalico
6 | Separagio de dleo 18 | Mole 33 | Sabor a forragem
10 | Matérias estranhas 34 | Acre, amarga
11 | Bolorenta 35 | Demasiado salgada
12 | Sal nio dissolvido 36 | Sabor a bolor, putrido
38 | Sabor a produtos quimicos
1 Muito franca (defeitos 1 Muito  fraca (defeitos 1 Muito  fraca  (defeitos
acentuados) acentuados) acentuados
1 | Aquosa, gotas de 4gua 14 | Pasta, quebradica 22 | Sabor estranho
visiveis grumosa Sabor a queijo
3 | Raiada 15 | Pastosa, pomada 24 | Sabor a queijo acido
4 | Marmoreada 16 | Colante 25 | Acido
S | Manchada 17 | Dura 26 | Fermentado
6 | Separagio do dleo 18 | Mole 28 | Sabor a bolor
7 | Colorag¢io demasiado 29 | Rangosa
intensa ‘ 30 | Oleosa, sabor a peixe
9 | Granulosa 31 | Sebosa
10 | Matérias estranhas 32 | Sabor a oxidado
11 | Bolorenta Sabor metalico
12 | Sal ndo dissolvido 34 | Acre, amarga
36 | Sabor a bolor, putrido
37 | Sabor a malte
38 | Sabor a produtos quimicos
"} Quadro 2.

(
(

‘) Os defeitos da categoria «boa» correspondem apenas a desvios muito ligeiros relativamente ao tipo ideal.
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Quadro 2: Nomenclatura dos defeitos da manteiga

I. Aspecto

. Aquosa, gotas de 4gua visiveis
. Ndo homogénea, bicolor
Raida

. Marmoreada

. Manchada

. Separagio de Oleo

. Coloragio demasiado intensa
. Inclusdo de ar aparente

. Granulosa

S I I N I N

[W,

. Matérias estranhas

—
—

. Bolorenta

12. Sal mal dissolvido

II. Consisténcia
14. Pasta, quebradiga, grumosa
15. Pastosa, pomada
16. Colante
17. Dura
18. Mole

1. Flavour
20. Falta de aroma
21. Impura (')
22. Sabor estranho
23. Sabor a velho

24. Sabor a queijo
Sabor a queijo acido

25. Acida
26. Fermentada

27. a) Sabor a cozido
b) Sabor a queimado

28. Sabor a bolor

29. Rancosa

30. Sabor a dleo de peixe
" 31. Sebosa

32. a) Sabor a oxidado

b) Sabor metalico

33. Sabor a forragem

34. Acre, amarga

35 Demasiado salgada

36. Sabor a bolor, putrido

37. Sabor a malte

38. Sabor a produtos quimicos

(') Esta designacdo deve ser utilizada o mais raramente possivel e apenas quando nio seja possivel uma definigio
mais precisa.
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ANEXO V

AMOSTRAGEM PARA ANALISE QUIMICA E MICROBIOLOGICA E EXAME
ORGANOLEPTICO

1. Analise quimica e microbiolégica

Quantidade de manteiga (kg) Niamero minimo de amostras (> 100 g) a colher

IA

1000
> 1000 = 5000
> 5000

IA

10 000
10 000

\
IA

15000

Vv
IA

20 000

v

20 000

IA

2
3

5

15000 ‘ 5
6

25000 7
7

25000

\%

+ 1 por 25000 kg ou respectivas frac¢Ses

A colheita de amostras para andlise microbiolégica deve ser efectuada em condigBes assépticas.

. Podem ser combinadas numa amostra até 5 amostras de 100 g; essa amostra Gnica serd analisada apbs
uma mistura completa.

As amostras devem ser colhidas aleatoriamente de diferentes partes do lote e analisadas antes, ou no
momento, da entrada no armazém frigorifico designado pelo organismo de intervengio.

Preparagdo da amostra de manteiga composta (anilise quimica)

a) Com a sonda para manteiga limpa e seca, ou um instrumento adequado semelhante, extrair um pedago
de manteiga de pelo menos 30 g e coloci-lo no recipiente para amostra. A amostra composta serd
entdo fechada e enviada para anilise laboratorial.

b) No laboratério, a amostra composta a 30 °C é aquecida no recipiente inicial, por abrir, até i obtengio,
P q P p
por meio de agitacdo frequente, de uma emulsdo homogénea fluida, isenta de matérias rigidas. O reci-
piente deve ser cheio até metade ou dois tergos.

Para cada fabricante que entregue manteiga para intervengao, devem ser analisadas duas amostras por
ano no que respeita a matéria gorda ndo lactea e uma amostra no que respeita aos marcadores.

2. Exame organoléptico

Quantidade de manteiga (kg) Namero minimo de amostras a colher
1000 < 5000 2
> 5000 < 25000 3
> 25000 3 + 1 por 25000 kg ou respectivas frac¢Ses

As amostras devem ser colhidas aleatoriamente de diferentes partes da quantidade proposta entre o trigé-
simo e o trigésimo quinto dia apés a tomada a cargo da manteiga e calibradas.

Cada amostra deve ser avaliada individualmente por trés provadores, que trabalham independentemente.
Nio é permitida uma nova amostragem nem uma nova avaliagdo.
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3. Directrizes a aplicar em caso de rejeicdo da amostra

a) Anilise quimica e microbiolégica

— Quando sdo analisadas amostras individuais, é aceitivel uma amostra com um Gnico defeito por
cada cinco amostras ou 2 amostras com um Unico defeito por cada 11 a 15 amostras. Caso uma
amostra seja rejeitada, devem ser colhidas duas novas amostras de ambos os lados da amostra rejei-
tada, a controlar em relagio ao pardmetro em causa. Se ambas as amostras ndo satisfizerem a especi-
ficagdo, a quantidade de manteiga entre as duas amostras iniciais de ambos os lados da amostra
rejeitada deve ser retirada da quantidade entregue.

quantidade a rejeitar em caso de uma nova rejei¢io da amostra

nova amostra

amostra inicial

amostra rejeitada

nova amostra

amostra inicial

— Quando s30 analisadas amostras compostas, caso uma amostra deste tipo seja rejeitada relativamente
a um parimetro, a quantidade representada por essa amostra composta é rejeitada da quantidade

entregue .

b) Exame organoléptico

Quando uma amostra ¢é rejeitada no exame organoléptico, a quantidade de manteiga entre duas amos-
tras adjacentes de ambos os lados da amostra rejeitada é rejeitada da quantidade entregue.

c) Em caso de resultados negativos, tanto na analise quimica ou microbiolégica como no exame organo-

léptico, é recusada toda a quantidade.



