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KOMISIJOS DIREKTYVA
1980 m. liepos 25 d.

dél Bendrijos analizés metodo, taikomo nustatant eruko riigsties kiekj Zmonéms vartoti skirtuose
aliejuose ir riebaluose bei maisto produktuose, j kurinos pridedama aliejy ar riebaly

(80/891/EEB)

EUROPOS BENDRIJY KOMISJJA,
atsizvelgdama | Europos ekonominés bendrijos steigimo sutartj,

atsizvelgdama | 1976 m. liepos 20 d. Tarybos direktyva
76/621[EEB dél didZiausio eruko riigsties kiekio nustatymo
zmonéms vartoti skirtuose aliejuose ir riebaluose bei maisto
produktuose, j kuriuos pridedama iy aliejy ir riebaly ('), ypac i
jos 3 straipsni,

kadangi Direktyvos 76/621/EEB 2 straipsnyje numatyta, jog
nuo 1979 m. liepos 1 d. Sios direktyvos 1 straipsnyje nurody-
ty produkty eruko riigsties kiekis, apskaiCiuotas remiantis
bendru riebaly riigi¢iy kiekiu riebaly komponente, negali biti
didesnis kaip 5 %;

kadangi Direktyvos 76/621/EEB 3 straipsnyje numatyta, kad
eruko riigdties kiekis nustatomas Bendrijos analizés metodu;

kadangi 1968 m. rugséjo 23 d. Reglamento (EEB) Nr. 1470/68
deél bandiniy émimo ir jy sumaZzinimo bei alicjaus kiekio,
priemaiSy ir drégmés aliejiniy augaly séklose () VI priede,
isdéstytame Reglamente (EEB) Nr. 72/77 (}) nustatytas eruko
rugsties kiekiui rapsuko ir rapsy séklose nustatymo analizés
metodas; kadangi §i metodg deréty taikyti kaip patikros meto-
dg;

kadangi tais atvejais, kai riebalus ir aliejus sudarancios riebaly
rugstys jprastinémis salygomis analizuojamos taikant dujy ir
skysciy chromatografija, eruko riigsties nejmanoma atskirti nuo
kity dokozeno riigities izomery, pvz. cetoleino (cis-11-dokoze-
no) ragsties;

kadangi batina nustatyti eruko riigsties kiekj aliejuose ir rieba-
luose bei tuose maisto produktuose, i kuriuos pridedama aliejy
ir riebaly, galinciy turéti cetoleino rigsties ir kity dokozeno
rugsties izomery;

kadangi eruko riigties kiekio nereikia nustatyti aliejuose ir
riebaluose bei maisto produktuose, i kuriuos pridedama aliejy
ar riebaly, tais atvejais, kai, pritaikius patikros analizés metodus

() OLL 202, 1976 7 28, p. 35.
() OLL 239, 1968 9 28, p. 2.
() OLL 12,1977 115, p. 11.

nustatoma, kad juose bendras kiekis nevirsija 5 % visy doko-
zeno arba cis-dokozeno rigiciy;

kadangi kol bus jdiegtas patobulintas analizés metodas eruko
rigsties kiekiui nustatyti $iuo metu $is analizés metodas yra
laikomas paciu tinkamiausiu;

kadangi sioje direktyvoje numatytos priemonés atitinka Maisto
produkty nuolatinio komiteto nuomong,

PRIEME SIA DIREKTYVA:

1 straipsnis

Valstybés narés reikalauja, kad analizé, biitina eruko ragsties
kiekiui nustatyti Direktyvos 76/621/EEB 1 straipsnyje minétuo-
se produktuose, biity atliekama taip, kaip numatyta 2 straipsny-
je.

2 straipsnis

1. Patikros tikslais nustatomas vienas i§ toliau pateikty daly-
ky:

a) bendras dokazeno riigsties kiekis 1 straipsnyje minétuose
produktuose, pagal Reglamento (EEB) Nr. 1470/68 VI priede
isdéstyta metodg; arba

b) bendras cis-dokozeno ragsties kiekis 1 straipsnyje minétuose
produktuose, pagal Reglamento (EEB) Nr. 1470/68 VI priede
isdeéstytag metoda, taikant dujy ir skys¢iy chromotografija
tokiomis sglygomis, kai yra atskiriami dokozeno rugsciy
cis- ir trans- izomerai. Siuo tikslu tinka tokios nejudancio-
sios fazés, kaip cianopropilpolisiloksanai ar skystieji kristalai.

2. Jei bendras
a) pagal 1 dalies a punkta nustatytas dokozeno ragsiciy arba

b) pagal 1 dalies b punkta nustatytas cis-dokazeno riigsciy
kiekis 1 straipsnyje minétuose produktuose, apskaiciuotas
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pagal bendra riebaly ragsciy kiekj riebaly komponente, nevir- 4 straipsnis
Sija 5 %, analizuoti toliau nereikia. Kitais atvejais eruko rtigsties

kiekis yra nustatomas pagal priede pateikta metoda. Si direktyva skirta valstybéms naréms.

o Priimta Briuselyje, 1980 m. liepos 25 d.
3 straipsnis

Komisijos vardu

Valstybés narés priima jstatymus ir kitus teisés aktus, kurie, .
Etienne DAVIGNON

jsigalioj¢ ne véliau kaip 1982 m. vasario 1 d., jgyvendina $ia
direktyva. Apie tai jos nedelsdamos pranesa Komisijai. Komisijos naré
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PRIEDAS

ERUKO RUGSTIES KIEKIO NUSTATYMAS ZMONEMS VARTOTI SKIRTUOSE ALIEJUOSE IR RIEBALUOSE
BEI ALIEJUOSE IR RIEBALUOSE ESANCIUOSE MAISTO PRODUKTUOSE, | KURIUOS PRIDEDAMA ALIEJY

1.1.

1.2

1.3.

2.2

3.1.

3.2

4.1.

4.2.

4.3.

AR RIEBALY
1. ZANGA

MEGINIO PARUOSIMAS

Bendrosios nuostatos

Paprastai, jei nereikia didesnio kiekio, laboratorijai analizuoti pateikiama 50 g méginio.
Méginio paruosimas laboratorijoje atliekamai analizei

Prie§ analiz¢ méginys turi bati homogenizuotas.

Talpyklos

Taip paruo$tas méginys laikomas orui ir drégmei nepralaidziose talpyklose.

REAGENTAI

Vanduo

. Jeigu vanduo vartojamas kaip tirpiklis, skiedimui ar plovimui, jis turi bati distiliuotas ar demineralizuotas arba

tokio pat grynumo.

. Jeigu vartojama sgvoka ,tirpalas“ ar ,praskiedimas“, nepateikiant kity reagenty, turimi omenyje vandeniniai tirpalai

ar praskiedimas vandeniu.
Chemikalai

Visi naudojami chemikalai turi bati analiziskai gryni reagentai, i§skyrus tuos atvejus, kai nurodoma kitaip.

IRANGA

Irangos sarasas

Siame sarase nurodoma tik speciali jranga, naudojama pagal technines instrukcijas.
Analizinés svarstyklés

,Analizinés svarstyklés“ — tai svarstyklés, kuriomis galima sverti 0,1 mg ar didesniu tikslumu.

REZULTATU ISRAISKA
Rezultaty pateikimas

Oficialioje analizés ataskaitoje rezultatu pateikiamas ne maziau kaip dviejy tyrimy rezultaty, kuriy pakartojamu-
mas yra pakankamas, aritmetinis vidurkis.

Apskaiciavimas procentais

Jeigu nenurodyta kitaip, rezultatai pateikiami kaip bendrojo riebaly riigiciy, esanciy analizei gautame méginyje,
kiekio masés procentai (m/m).

Pateikiamy Zenkly skaiCius

Rezultatas iSreiskiamas metodo tikslumg atitinkanciu Zenkly skaiciumi.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.2.

1. ERUKO RUGSTIES KIEKIO NUSTATYMAS

TIKSLAS IR TAIKYMO SRITIS

Metodas taikomas eruko riigsties kiekiui nustatyti:
i) aliejuose ir riebaluose, turinciuose cetoleino riigsties (eruko riigdties cis-izomero, aptinkamo Zuvy taukuose) ir

i) hidrintame aliejuje ir riebaluose, turinciuose eruko rtgsties trans- ir cis-izomery.

APIBREZIMAS

Eruko riigsties kiekis: $iuo metodu nustatytas eruko ragsties kiekis.

METODO ESME

Riebaluose ar aliejuje esanciy riebaly riigiciy metilesteriai atskiriami Zematemperattrés plonasluoksnés chromato-
grafijos, naudojant sidabro nitratg, metodu ir kokybiskai analizuojami dujy skysc¢io chromatografijos metodu.

REAGENTAI

Pries analiz¢ distiliuotas dietileteris, kuriame néra peroksidy.
n-heksanas.

Silikagelis G plonasluoksnei chromatografijai.

Silikagelis kolonélinei chromatografijai.

200 g/l sidabro nitrato tirpalas. 24 g sidabro nitrato istirpinama vandenyje ir praskiedziama vandeniu iki 120
ml.

5 mg/l metilerukato tirpalas. 50 mg metilerukato istirpinama keliuose mililitruose n-heksano ir praskiedziama
heksanu iki 10 ml.

0,25 mg/ml vidinio etalono - metiltetrakosanato tirpalas. 25 mg metiltetrakosanato istirpinama keliuose
mililitruose n-heksano (kaip 4.6) ir praskiedZiama n-heksanu iki 100 ml.

Ryskinimo tirpalas. Tolueno ir n-heksano miinys tiriy santykiu 90:10.

0,5 g/l 2,7-dichlorfluoresceino tirpalas. Sildant ir maiSant iStirpinama 50 mg 2,7-dichlorfluoresceino 100 ml
50 % vandeninio metanolio tirpalo.

IRANGA

Plonasluoksnés chromatografijos jranga, kurig sudaro:

. Gilaus 3aldymo kamera, galinti palaikyti indo ir jo turinio temperatiira nuo minus 20 °C iki minus 25 °C .
. Stiklinés plokstelés, kuriy matmenys 200 x 200 mm.
. Ultravioletiniy bangy lempa.

. Stiklinés apie 200 mm ilgio kolonélés vidiniu skersmeniu apie 10 mm su stiklo vatos ar sukepinto stiklo filtrais.

Kaip alternatyva gali biiti naudojami nedideli piltuvéliai su sukepinto stiklo filtrais.

. Aplikatorius, kuriuo tirpalai gali bati paskirstomi ant TLC ploks¢iy siauros juostos ar ruozo pavidalu.

Dujy skyscio chromatografas su elektroniniu integratoriumi, aprasytas Komisijos reglamento (EEB) Nr. 72[77 VI
priedo 11 skirsnyje.
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6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

TYRIMAS

Riebaly rugsciy metilesteriy paruosimas

I§ analizés méginio paimama apie 400 mg aliejaus ar riebaly ir paruosiamas apie 20-50 mg/ml riebaly riigiciy
metilesteriy tirpalas n-heksane pagal tvirtinamus Zemés Gkio ministro jsakymu metodus, parengtus remiantis
Komisijos reglamento (EEB) Nr. 7277 VI priedo 1.3 punkte nurodytu metodu.

Plonasluoksné chromatografija

Ploksteliy paruosimas

] apvaliadugne 500 ml kolba jdedama 60 g silikagelio (4.3), pripilama 120 ml sidabro nitrato tirpalo (4.5) ir
vieng minut¢ maiSoma, kad bty gauta visiskai homogeniska suspensija. Suspensija jprastiniu bidu paskleidziama
ant ploksteliy. Sluoksnio storis turi bati apie 0,5 mm. Nurodytas suspensijos kiekis yra pakankamas paruosti
penkioms ploksteléms, kuriy matmenys 200 x 200 mm.

Ploksteléms leidziama i§ dalies i3dziati ore (pageidautina ploksteles palikti apie 30 min. tamsoje). Plokstelés
visiskai i§dziovinamos ir aktyvuojamos laikant 2 valandas ir 30 minuciy dZiovinimo spintoje 100 °C tempera-
tiroje. Aktyvuotos plokstelés naudojamos kaip jmanoma greiciau arba laikomos tamsioje spintoje. Tokiu atveju
plokstelés pries naudojant aktyvuojamos i§ naujo. (Pastaba: plokstelés gali bati aktyvuojamos 1 valandg 110 °C
temperatiiroje, jeigu tai nesukelia ploksteliy patamséjimo). Prie§ naudojant kiekvienos plokstelés dangoje per
10 mm nuo krasty ir virSaus jbréziamos linjjos, kad bty sumazintas sklaidos efektas ryskinimo metu.

Metilesteriy padavimas

50 pl paruosto i§ méginio metilestriy tirpalo (6.1) aplikatoriumi (5.1.5) siauru apie 50 mm ilgio ruozeliu ne
maziau kaip 40 mm nuo plokstelés Sono ir 10 mm nuo jos apacios uzlasinama ant plokstelés. Tuo paciu badu
ant plokstelés uzlasinama 100 pl tirpalo, susidedancio i§ lygiy thirio daliy paruosto metilesteriy tirpalo (6.1) ir
metilerukato tirpalo (4.6). Tirpalai ladinami atsargiai, kad nebity paZzeista trapi plokstelés danga. (Pastaba: jeigu
reikia, kad iSryskinus bity lengviau identifikuoti metilerukato juosta, ant ploksteles gali bati uzlasinama 50 pl
metilerukato tirpalo (4.6): Zr. paveikslg). Uzlasinus metilesteriy tirpalo, plokstelés apatinis krastas laikomas
dietileteryje, kol eteris pakils apie 5 mm auk$Ciau meéginio uzlasinimo srities. Tokiu badu metilesteriai
koncentruojami siauroje juostoje.

Ploksteliy ryskinimas

| ryskinimo inda jpilamas apie 5 mm ryskinimo tirpiklio (4.8) sluoksnis. UZdengtas dang¢iu indas laikomas
gilaus Saldymo kameroje (5.1.1) minus 25 °C ar kuo artimesnéje temperatiiroje. (Atskirais atvejais gali biti
naudinga kamera izoliuoti marskiniais). Pra¢jus 2 valandoms plokstelé atsargiai jdedama i indg ir leidZziama
tirpikliui pasiekti nuo pusés ar dviejy trecdaliy plokstelés aukscio. Plokstelé isimama i3 indo, tirpiklis atsargiai
iSgarinamas azoto srovéje. Plokstelé vél jdedama | indg ir tirpikliui leidZiama pasiekti plokstelés virsy. Plokstelé
vel iSimama i§ indo ir kaip anks¢iau dziovinama azoto srovéje. Véliau ji kruops$ciai apipurskiama 2,7-dichlor-
fluoresceino tirpalu (4.9).

Plokstelé apzitirima UV $viesoje. Méginio metilerukato démé identifikuojama pagal intensyviausig méginio, i kurj
buvo pridéta metilerukato, déme (Zr. paveiksla).

Metilesteriy frakcijy atskyrimas

Méginio metilerukato démé atsargiai, kad biity iSvengta nuostoliy, nugramdoma j 50 ml stikline. Kartu j kita
50 ml stikling perkeliamas silikagelis, esantis auksciau ir Zemiau metilerukato démés. Sioje déméje gali biiti visos
kitos riebaly rtigsciy metilesteriy frakcijos. | kiekvieng stikling jpilama po 1,0 ml etaloninio metiltetrakosanato
tirpalo (4.7) ir po 10 ml dietileterio (4.1). SumaiSoma ir stikliniy turinys perkeliamas j dalijamasias kolonéles ar
piltuvelius, kuriuose yra apie 1 g silikagelio (4.4). Metilesteriai eliuojami naudojant tris ar keturias 10 ml
dietileterio porcijas. Filtratai surenkami maZose kolbose. Kiekvienas filtratas nugarinamas iki mazo tario silpnoje
azoto sroveje ir metilesteriai supilami j maZus smailiadugnius mégintuvélius. Visas tirpiklis i§garinamas azoto
srovéje taip, kad metilesteriai susikoncentruoty mégintuvéliy dugne. Metilesteriai iStirpinami nuo 25 pl iki 50 pl
n-heksano (4.2).
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Dujy skys¢io chromatografija

. Pagal tvirtinamus Zemeés tkio ministro jsakymu metodus, parengtus remiantis Komisijos reglamento (EEB)

Nr. 72/77 VI priedo III punkte apradytu metodu, analizuojama nuo 1 pl iki 2 pl metilesteriy tirpaly, paruosty
i$ (i) metilerukato frakcijos, ir (i) likusiy metilinty riebaly rtgsciy frakcijy.

. Elektroniniu integratoriumi apskai¢iuojami $iy smailiy plotai:

i) i§ metilerukato frakcijos chromatogramos:

a) metilerukato [E];

b) vidinio etalono [L,];

¢) visy metilesteriy smailiy i§skyrus vidinio etalono [EF];
ii) i§ likusiy riebaly rogsciy metilesteriy chromatogramos:

a) visy metilesteriy smailiy, i§skyrus vidinio etalono [RF];

b) vidinio etalono [L,].

REZULTATU ISRAISKA

Apskaiciavimo metodas ir formulé

. Eruko ruigsties kiekis méginyje, iSreikstas jos metilesterio kiekiu procentais bendrajame riebaly riigiciy metilesteriy

kiekyje, apskaiciuojamas pagal formule:
£ x 100
L EF n RF
"\ L
Cia:

E, EF, RE, L, ir L, — smailiy plotai pagal 6.3.2, jeigu reikia pataisyti naudojant kalibravimo faktorius.

Praktiskai apskai¢iuota pagal pateikta formule metilerukato verté yra lygi eruko rigsties kiekiui, iSreikstam
bendrojo riebaly rugiciy kiekio méginyje procentais.

. Jeigu smailiy plotai iSreiskiami procentais, EF ir RF vertés gali biti apskai¢iuojamos pagal formules:
EF = 100 - L,
RF = 100 - L,

. Apskai¢iuojant pateiktu metodu (7.1.1), daroma prielaida, kad tetrakozano riigsties kiekis méginyje yra nezymus.

Jeigu nustatoma, kad tetrakozano riigsties kiekio méginyje yra daugiau, tetrakozano rugsties smailés ploto verté
(L,), gauta i§ likusiy riebaly rfigsciy metilesteriy frakcijos chromatogramos, turi biiti sumazinama taip:

L-T,
Cia:
~ TPy
TR
ir
T, = méginio metiltetrakosanato smailés plotas, kuris apima dalj vidinio etalono smailés ploto likusiy riebaly

riagsciy metilesteriy chromatogramoje.

P, = metilpalmitato smailés plotas, apskaiciuotas i3 likusiy riebaly rfigs¢iy metilesteriy chromatogramos.
T, = metiltetrakosanato smailés plotas, apskaiciuotas i§ visy riebaly rfigsciy metilesteriy chromatogramos.
P, = metilpalmitato smailés plotas, apskaiciuotas i§ i§ visy riebaly riigiciy metilesteriy chromatogramos, gautos

atliekant Sios direktyvos 2 straipsnyje minéta analizg.
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7.1.4. Formulés isvestinés

Badi

Riebaly riigsciy kiekis metilerukato frakcijoje, iSreikstas bendrojo riebaly riigsciy kiekio procentais méginyje,
apskaiciuojamas pagal formules:

EF

L, RF EF

gy, % 100 arba — g X 100
—_ L=—+—

Ll L] L2

Eruko riigsties kiekis metilerukato frakcijoje apskaiciuojamas pagal formule:

E
EF

Todél eruko rugsties kiekis méginyje, iSreikstas bendrojo riebaly rigsciy kiekio procentais, apskaic¢iuojamas pagal
formules:

EF X £ x 100 £ x 100
| (EF  RF\ " EF arba L (FF  RF
! L] Lz ! Ll L2
. Pakartojamumas

Vieno analitiko tuo paciu metu ar vienas po kito atlikty dviejy atskiry tyrimy rezultaty, gauty tomis paciomis
salygomis tiriant ta patj méginj, skirtumas negali bati didesnis kaip 10 % gauto rezultato arba 0,5 g 100 g
méginio, jeigu vertés didesnés.

PAVEIKSLAS

nga plonasluoksné chromatograma, rodanti eruko riigsties, cetoleino riigsties ir dokazeno riigsties trans-
ga p g g g g
izomery metilesteriy atskyrima

soliyjy riebaly rigiciy CARIT
metilesteriai -

trans-izomerai e
IR
st

eruko riigities metilesteris (1) Pisitinnlistissi,
Gl

metilcetoleatas

kitos riebaly riigtys su Gy G

viena dviguba jungtimi

dieninés ir polieninés SISy
riebaly riigdtys g
- amszomme @ © D -
1 2 3
1 méginys

2 eruko riigities metilesteris
3 méginys + eruko rigsties metilesteris

(") Frakcijoje, pavadintoje eruko riigsties metilo eteriu, paprastai yra kity alkeniniy rfig§¢iy metilesteriy, taciau joje neturi bati metilcetoleato.



