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(Muud kui seadusandlikud aktid)

MAARUSED

KOMISJONI MAARUS (EL) nr 61/2011,
24. jaanuar 2011,

millega muudetakse miirust (EMU) nr 2568/91 oliiviolide ja pressimisjidkide omaduste ja
asjakohaste analiiiisimeetodite kohta

EUROOPA KOMISJON,

vottes arvesse Euroopa Liidu toimimise lepingut,

vottes arvesse ndukogu 22. oktoobri 2007. aasta madrust (EU)
nr 1234/2007, millega kehtestatakse poéllumajandusturgude
tihine korraldus ning mis kasitleb teatavate pollumajandustoo-
dete erisitteid (ithise turukorralduse iithtne maarus), (!) eriti selle
artikli 113 16ike 1 punkti a ja artikli 121 punkti h koostoimes
artikliga 4,

ning arvestades jargmist:

(1) Komisjoni méasruses (EMU) nr 2568/91 () on mddrat-
letud oliividlide ja oliivijadkalide fiiiisikalised ja keemi-
lised omadused ning nende hindamise meetodid. Neid
meetodeid ning Olide teatavate omaduste piirvaartusi
tuleb ajakohastada vastavalt keemiaekspertide seisukohta-
dele ning lahtudes rahvusvahelise oliividlindukogu
raames libiviidud uurimustest.

(2)  Kuna keemiacksperdid on joudnud jdreldusele, et rasvha-
pete etiiiilestrite ja metiiiilestrite sisaldus on ekstra neit-
sioliividlide kvaliteeti iseloomustav kasulik nditaja, on
kohane kehtestada osutatud estrite sisalduse piirvaartused
ja meetod nende sisalduse méairamiseks.

(3)  Uute normidega kohanemise vdimaldamiseks ja nende
rakendusmeetmete kehtestamiseks ning hdirimatu kauple-
mise tagamiseks on otstarbekas hakata kdesoleva méaru-
sega sdtestatud muudatusi kohaldama alates 1. aprillist
2011. Samadel pohjustel tuleks ette niha, et enne nime-
tatud kuupdeva ELis seaduslikult valmistatud ja mirgis-
tatud voi ELi diguspdraselt imporditud ja selles vabasse
ringlusse lubatud oliividli ja oliivijadkdli voib turustada
kuni asjaomaste laovarude 16ppemiseni.

(1) ELT L 299, 16.11.2007, Ik 1.
() EUT L 248, 5.9.1991, Ik 1.

(4 Seepdrast tuleks midrust (EMU) nr 2568/91 vastavalt
muuta.

(5)  Kéesoleva mddrusega ettenihtud meetmed on kooskdlas
pollumajandusturgude iihise korralduse komitee arvamu-
sega,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA MAARUSE:

Artikkel 1
Maérust (EMU) nr 2568/91 muudetakse jirgmiselt.

1) Artikli 2 1oikesse 1 lisatakse jirgmine taane:

,— vahade, rasvhapete metiiiilestrite ja etiiiilestrite sisaldus
madratakse kindlaks gaasikromatograafiliselt XX lisas
sdtestatud meetodil,”;

2) lisade loendit tdiendatakse jargmiselt:

,XX lisa: Meetod vahade, rasvhapete metiiiilestrite ja etiiiil-
estrite sisalduse méddramiseks kapillaargaasikroma-
tograafiaga”;

3) I lisa asendatakse kdesoleva mdaaruse I lisa tekstiga;

4) Lisatakse XX lisa, mis on sitestatud kidesoleva mdairuse II
lisas.

Artikkel 2

Tooteid, mis on ELis diguspéraselt valmistatud ja maérgistatud
vOi mis on ELi diguspdraselt imporditud ja seal vabasse ringlusse
lubatud enne 1. aprilli 2011, voib turustada kuni laovarude
1dppemiseni.
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Artikkel 3

Kéesolev maddrus joustub kolmandal pieval pirast selle avaldamist Euroopa Liidu Teatajas.

Seda kohaldatakse alates 1. aprillist 2011.

Kéesolev mdarus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav koikides liikmesriikides.

Briissel, 24. jaanuar 2011

Komisjoni nimel
president
José Manuel BARROSO



OLIIVIOLIDE OMADUSED

I LISA

o LISA

ECN42 o lentili Organoleptiline
. Peroksiidid Stigmasta- | (HPLC) ja rganoleptiine hindamine
Rasvh iiilestrid Happelisus k Vahad iitseriiil Imi di i hindamine iale isel
Kategooria asvhapete metitiilestri %) mekv O, mafkg 2-gliitseriiiilmonopalmitaat ieen teoreetilise | ) Ko () AK () puuduse viljale iseloo-
(FAME) ja etiiiilestrid (FAEE) ) [k o (%) mg/kg (arvutatud) 232 270 di (Md) mulikkuse
( *) ) 0 ECN42 mediaan mediaan (Mf)
vahe ) *
1. Ekstra neitsioliividli Y FAME + FAEE < 75 <08 < 20 < 250 < 0,9 kui palmitiinhappe | < 0,10 < 0,2 < 2,50 < 0,22 < 0,01 Md =0 Mf >0
mg/kg voi 75 mglkg < 2 % kokku < 14%
FAME + FAEE < 150 10 kui palmitiinh
mgfkg ja (FAEE/FAME < 1,0 kui palmitiinhappe
glke J2 FATEIFAME) % kokku > 14 %
2. Neitsioliiviéli — <20 <20 | <250 | < 0,9 kui palmitiinhappe | < 0,10 | <02 | <260 | <025 | <001 | Md=35 Mf > 0
% kokku < 14 %
< 1,0 kui palmitiinhappe
% kokku > 14 %
3. Lambidli — > 20 — <300 () | = 0,9 kui palmitiinhappe | < 0,50 < 0,3 — — — Md > 3,5 () —
% kokku < 14 %
< 1,1 kui palmitiinhappe
% kokku > 14 %
4. Rafineeritud oliividli — <03 <5 < 350 < 0,9 kui palmitiinhappe — < 0,3 — < 1,10 < 0,16 — —
% kokku < 14 %
< 1,1 kui palmitiinhappe
% kokku > 14 %
5. Rafineeritud oliividlidest — < 1,0 < 15 < 350 < 0,9 kui palmitiinhappe — <03 — < 0,90 < 0,15 — —
ja neitsioliividlidest % kokku < 14 %
koosnev oliividlisegu ) L
< 1,0 kui palmitiinhappe
% kokku > 14 %
6. Tootlemata oliivijadkali — — — > 350 (%) <14 — < 0,6 — — — — —
oliividlisegu
7. Rafineeritud oliivijadkoli — <03 <5 > 350 < 1,4 — < 0,5 — < 2,00 < 0,20 — —
8. Oliivijaakoli — < 1,0 < 15 > 350 < 1,2 — < 0,5 — < 1,70 < 0,18 — —

(") Isomeeride summa, mida on (vdi ei ole) voimalik eraldada kapillaarkolonni abil.

(3) Voi kui puuduse mediaan on kuni 3,5 ning viljale iseloomulikkuse mediaan on 0.

(%) Olisid, mille vahasisaldus on 300-350 mg/kg, kisitatakse lambidlidena juhul, kui alifaatsete alkoholide iildsisaldus on kuni 350 mgfkg voi kui eriitrodiooli ja uvaooli sisaldus on kuni 3,5%.
(*) Olisid, mille vahasisaldus on 300-350 mg/kg, kisitletakse todtlemata oliivijakolidena juhul, kui alifaatsete alkoholide iildsisaldus on suurem kui 350 mg/kg ja kui eriitrodiooli ja uvaooli sisaldus on suurem kui 3,5%.
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Hapete sisaldus (') Oleiin- Linoolja Teerolide Koostis
happe linoleen- Eriitrodiool
transiso- happe B-sitoste- A7- Steroolid ja uvaool
Kategooria Miiristiin- | Linoleen- | Arahiin- | Eikoseen- | Beheen- | Lignotse- . transiso- Brassikas- | Kampeste- | Stigmaste- . kokku Ja vy
s meeride . Kolesterool rool stigma- (%)
hape hape hape hape hape riinhape summa meeride %) terool rool rool ) stenool (mg[kg) "
% % % % % % ? % % % )
(%) (%) (%) (%) (%) (%) %) Su(fg/ll)na (%) (%) (%) ) %)
1. Ekstra neitsioliividli < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
2. Neitsioliivioli < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 <0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 <01 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
3. Lambioli < 0,05 <10 < 0,6 <04 < 0,2 <0,2 < 0,10 | <0,10 < 0,5 <0, < 4,0 — > 93,0 <05 [ 21000 <450
4. Rafineeritud oliivioli < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | <0,30 < 0,5 <01 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
5. Rafineeritud oliividlidest ja [ < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 | < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < kamp. | > 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
neitsioliividlidest ~ koosnev
oliividlisegu
6. Tootlemata oliivijadkoli < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,20 < 0,10 < 0,5 < 0,2 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >2500 | > 45"
7. Rafineeritud oliivijadkoli < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < kamp. | > 93,0 < 0,5 > 1800 > 4,5
8. Oliivijaakoli < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 <03 < 0,2 <040 | <0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1600 > 4,5

') Muud sisalduvad rasvhapped (%): palmitiinhape: 7,5-20,0; palmitoleiinhape: 0,3-3,5; heptadekaanhape: < 0,3; heptadetseenhape: < 0,3; steariinhape: 0,5-5,0; oleiinhape: 55,0-83,0; linoolhape: 3,5-21,0

)

%) A>23 _stigmastadienool + klerosterool + B-sitosterool + sitostanool + A’-avenasterool + A’-2*-stigmastadienool.

%) Olisid, mille vahasisaldus on 300-350 mg/kg, kasitatakse lambidlidena juhul, kui alifaatsete alkoholide iildsisaldus on kuni 350 mg/kg v&i kui eriitrodiooli ja uvaooli sisaldus on kuni 3,5%.

#) Olisid, mille vahasisaldus on 300-350 mg/kg, kisitatakse tootlemata oliivijazkolidena juhul, kui alifaatsete alkoholide iildsisaldus on suurem kui 350 mg/kg ja kui eriitrodiooli ja uvaooli sisaldus on suurem kui 3,5%.

Notes:

a) Analiiiiside tulemused peavad olema viljendatud sama arvu kiimnendkohtadega, nagu iga omaduse puhul on ette nihtud.
Viimast numbrit tuleb suurendada iihe tihiku vorra, kui jirgmine number on suurem kui 4.
b) Oli kategooriat v&ib muuta vdi deklareerida selle kiesoleva mairuse osas mittepuhtaks, kui ainult iiks omadus ei vasta mérgitud véirtusele.
¢) Kui omadus on mirgistatud tirniga (*), osutades oli kvaliteedile, tihendab see jirgmist:
— lambidli puhul ei tarvitse koik asjaomased nditajad korraga vastata mérgitud piirmaarale;
— neitsioliividlide puhul muudetakse 8l kategooriat, kui kas v6i ainult itks piirméddradest erineb margitud vaartusest, olgugi et oli liigitatakse ikkagi iihte neitsioliividli kategooriasse.
d) Kui omadus on tahistatud kahe tirniga (**), osutab see sellele, et koikide oliivijadkoli liikkide puhul ei tarvitse koik asjaomased niitajad korraga vastata margitud piirméirale.”
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II LISA

XX LISA

Meetod vahade, rasvhapete metiiiilestrite ja etiiiilestrite sisalduse mairamiseks kapillaargaasikromatograafiaga

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

EESMARK

Kéesolev meetod on ette nihtud vahade ning rasvhapete metiiiil- ja etiiiilestrite madramiseks oliividlides. Uksikud
vahad ja alkiitilestrid eraldatakse {iksteisest vastavalt siisinikuaatomite arvule. Meetodit soovitatakse vahendina, mis
voimaldab eristada oliivioli ja oliivijaakoli, samuti on see meetod ekstra neitsioliivioli kvaliteedinditaja, mis
voimaldab kindlaks teha voltsinguid, milles ekstra neitsioliividlisid on segatud madalamakvaliteediliste dlidega —
neitsiolide, lambidlide voi ka mone I8hnatustatud 6liga.

POHIMOTE

Rasvainele lisatakse sobivaid sisestandardeid ja seejirel fraktsioneeritakse rasvaine kromatograafiliselt, kasutades
hiidrateeritud silikageelkolonni. Katsetingimustel elueeritud fraktsioon, mille polaarsus on viiksem kui triatsiiiil-
gliitseriididel, eraldatakse ning seda analiiiisitakse kapillaargaasikromatograafia abil.

VAHENDID

25-milliliitrine Erlenmeyeri kolb

Klaasist vedelikkromatograafiakolonn sisediameeteriga 15 mm ja pikkusega 30-40 cm, mis on varustatud
sobiva kraaniga

Sobiv kapillaarkolonniga gaasikromatograaf, mis on varustatud siisteemiga, mis vdimaldab otse kolonni siistimist
ja koosneb jargmistest osadest:

. Termostaadiga ahi, mille temperatuuri saab muuta vastavalt programmile

. Kiilminjektor proovi viimiseks otse kolonni

. Leekionisatsioondetektor ja muundurvéimendi

. Meerikuga integraator (vt mirkus 1), mida saab kasutada koos muundurvdimendiga (punkt 3.3.3), mille reagee-

rimisaeg on kuni 1 sekund ning mille paberikiirust on voimalik muuta

Markus 1. V6ib kasutada ka arvutiga ithendatud siisteeme, kus gaasikromatograafia andmed sisestatakse personaalarvuti kaudu.

. Sulatatud rinidioksiidist kapillaarkolonn vahade ning rasvhapete metiiiil- ja etiiiilestrite analiiiisiks, pikkus

8-12 m, sisediameeter 0,25-0,32 mm, mis on seestpoolt kaetud vedelfaasiga (vt markus 2), mille kihi paksus on
iihtlaselt 0,10-0,30 pm

Markus 2. Miiigil on selleks otstarbeks sobivad vedelfaasid, nagu SE52, SE54 jne.

Mikrosiistal, 10 pl, otse kolonni siistimiseks, mille ndelal on tugevdatud pinnakiht

Elektriline vibraator

Poordauruti

Muhvelahi

Analiiitiline kaal, mis vdimaldab kaaluda tipsusega * 0,1 mg

Harilikud laboratoorsed klaasnoud
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

REAKTIIVID

Silikageel, terasuurus 60-200 pm. Silikageel pannakse vihemalt neljaks tunniks muhvelahju temperatuuriga
500 °C. Lastakse jahtuda, seejirel lisatakse vett koguses, mis vastab 2 %-le silikageeli massist. Loksutatakse korra-
likult iihtlase suspensiooni saamiseks ja hoitakse enne kasutamist eksikaatoris vihemalt 12 tundi.

n-heksaan, kromatograafia jaoks voi jadgivaba (puhtust on vaja kontrollida)

ETTEVAATUST! Aur on siittimisohtlik! Hoidke eemal soojusallikatest, sidemetest ja lahtisest leegist. Jalgige, et
pudel oleks alati kindlalt suletud. Kasutamise ajal peab ruumis olema korralik ventilatsioon. Valtige aurude kogu-
nemist ja eemaldage koik tuleohu allikad, nagu soojendusriistad voi elektriaparaadid, mis ei ole siittimisohutust
materjalist. Sissehingamisel kahjulik, kuna voib kahjustada nirvirakke. Viltige aurude sissehingamist. Vajaduse
korral kasutage sobivat respiraatorit. Viltige sattumist nahale voi silma.

Dietiiiileeter kromatograafia jaoks

ETTEVAATUST! Viga tuleohtlik ja mdddukalt miirgine. Arritab nahka. Sissehingamisel kahjulik. Voib kahjustada
silmi. Toime voib avalduda alles hiljem. V&ib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide. Aur on siittimisohtlik.
Hoidke eemal soojusallikatest, sidemetest ja lahtisest leegist. Jilgige, et pudel oleks alati kindlalt suletud. Kasutamise
ajal peab ruumis olema korralik ventilatsioon. Viltige aurude kogunemist ja eemaldage koik tuleohu allikad, nagu
soojendustiistad voi elektriaparaadid, mis ei ole siittimisohutust materjalist. Arge aurutage kuivaks voi peaaegu
kuivaks. Vee voi sobiva taandava reagendi lisamine vdib vihendada peroksiidide moodustumist. Mitte juua. Viltige
aurude sissehingamist. Viltige kestvat voi korduvat kokkupuudet nahaga.

n-heptaan kromatograafias kasutamiscks voi isooktaan

ETTEVAATUST! Tuleohtlik. Sissehingamisel kahjulik. Hoidke eemal soojusallikatest, sidemetest ja lahtisest leegist.
Jalgige, et pudel oleks alati kindlalt suletud. Kasutamise ajal peab ruumis olema korralik ventilatsioon. Viltige
aurude sissehingamist. Viltige kestvat vdi korduvat kokkupuudet nahaga.

Lauriiiilarahidaadi (vt mirkus 3) standardlahus 0,05 % (m/V) heptaanis (vahade sisestandard)

Markus 3. Voib kasutada ka palmitiiiilpalmitaati, miiristiiiilstearaati voi arahidiiiillauraati.

Metiiiilheptadekanaadi standardlahus 0,02 % (m/V) heptaanis (metiiiil- ja etiiiilestrite sisestandard)

Sudaan 1 (1-feniiiilaso-2-naftool)

Kandegaas: vesinik voi heelium gaasikromatograafias kasutamiseks

HOIATUS

Vesinik. Vdga tuleohtlik, kokkusurutud gaas. Hoidke eemal soojusallikatest, sddemetest, lahtisest leegist ja elektri-
aparaatidest, mis ei ole siittimisohutust materjalist. Jdlgige, et balloonikraan oleks suletud, kui vesinikku ei kasutata.
Kasutage alati rohureduktorit. Enne balloonikraani avamist vabastage reduktori vedru pinge alt. Arge seiske balloo-
niava ees kraani avamise ajal. Kasutamise ajal peab ruumis olema korralik ventilatsioon. Arge kandke vesinikku iile
ithest balloonist teise. Arge segage gaase balloonis. Kinnitage balloon, et seda ei saaks iimber ajada. Hoidke
balloonid eemal piiksevalgusest ja soojusallikatest. Hoidke balloone keskkonnas, kus need ei puutu kokku soovi-
tavate ainetega. Arge kasutage kahjustatud voi etiketita balloone.

Heelium. Kokkusurutud gaas korge rohu all. Heelium vahendab sisschingamisel kittesaadava hapniku hulka. Jilgige,
et balloon oleks suletud. Kasutamise ajal peab ruumis olema korralik ventilatsioon. Arge sisenege gaasiballoonide
hoidmise ruumi, kui seal ei ole korralikku ventilatsiooni. Kasutage alati rohureduktorit. Enne balloonikraani avamist
vabastage reduktori vedru pinge alt. Arge kandke gaasi iile iihest balloonist teise. Kinnitage balloon, et seda ei saaks
imber ajada. Arge seiske ballooniava ees kraani avamise ajal. Hoidke balloonid eemal piiksevalgusest ja soojus-
allikatest. Hoidke balloone keskkonnas, kus need ei puutu kokku sddvitavate ainetega. Arge kasutage kahjustatud
voi etiketita balloone. Arge hingake gaasi sisse. Kasutage ainult tehniliseks otstarbeks.
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4.9.

5.1.

5.2.
5.2.1.

Abigaasid:

— vesinik, puhas, gaasikromatograafias kasutamiseks;
— 0hk, puhas, gaasikromatograafias kasutamiseks.

HOIATUS

Ohk. Kokkusurutud gaas korge réhu all. Olge ettevaatlik, kui kasutate pdlevate ainete juuresolekul, kuna enamiku
orgaaniliste ainete isesiittimistemperatuur 6hus on korgel rdhul oluliselt madalam. Jilgige, et balloonikraan oleks
suletud, kui ballooni ei kasutata. Kasutage alati rohureduktorit. Enne balloonikraani avamist vabastage reduktori
vedru pinge alt. Arge seiske ballooniava ees kraani avamise ajal. Arge kandke gaasi iile iithest balloonist teise. Arge
segage gaase balloonis. Kinnitage balloon, et seda ei saaks iimber ajada. Hoidke balloonid eemal paiksevalgusest ja
soojusallikatest. Hoidke balloone keskkonnas, kus need ei puutu kokku sddvitavate ainetega. Arge kasutage
kahjustatud voi etiketita balloone. Tehniliseks otstarbeks ettendhtud dhku ei kohi kasutada sissehingamiseks voi
hingamisaparaatides.

MAARAMISE KAIK
Kromatograafiakolonni valmistamine

n-heksaanis (4.2) suspendeeritakse 15 g silikageeli (4.1) ning viiakse kolonni (3.2). Lastakse settida. Uhtlasema
kromatograafiakolonni saamiseks toodeldakse kolonni parast spontaanse settimise 16ppu elektrilise vibraatoriga.
Lisandite eemaldamiseks voolutatakse kolonni 30 ml n-heksaaniga. Analiiitilise kaaluga (3.8) kaalutakse 25 ml
kolbi (3.1) tdpselt ligikaudu 500 mg proovi ning lisatakse sobiv kogus sisestandardit (4.5), olenevalt eeldatavast
vahasisaldustest, nt oliividli puhul lisatakse 0,1 mg ja oliivijadkali puhul 0,25-0,5 mg lauriitilarahidaati ja oliividlide
puhul 0,05 mg metiiiilheptadekanaati (4.6).

Ettevalmistatud proov kantakse kahe 2 ml n-heksaanikoguse (4.2) abil kromatograafiakolonni.

Lahustil lastakse voolata, kuni absorbendi pinna kohale jadb 1 mm kiht vedelikku. Kolonni voolutatakse tdiendavalt
n-heksaani-dietiiiileetri seguga (99:1) kiirusel umbes 15 tilka 10 sekundi kohta ja kogutakse 220 ml lahust. (See
fraktsioon sisaldab metiiiil- ja etiiiilestreid ning vahasid). (Vt mirkused 4 ja 5.)

Markus 4. n-heksaani-dietiiiileetri segu (99:1) tuleb valmistada igal pdeval uuesti.

Markus 5. Vahade elueerimise tdielikkuse visuaalseks kontrollimiseks v&ib proovi lahusele lisada 100 ul virvaine sudaan I
1-protsendilist lahust elueerimissegus.

Sudaan [ retentsiooniaeg on vahade ja triatsiiiilgliitseriidide vahel. Kui vérvaine jduab kolonni pdhjani, tuleb elueerimine
peatada, kuna selleks ajaks on koik vahad kolonnist véljunud.

Tekkinud fraktsioone aurustatakse vaakumpoordaurutis, kuni peaaegu kogu lahusti on eemaldatud. Viimased 2 ml
eemaldatakse norga limmastikuvoolu labijuhtimisel. Metiiiil- ja etiiiilestreid sisaldav fraktsioon viiakse lahusesse
2-4 ml n-heptaani voi isooktaaniga.

Gaasikromatograafiline analiiiis
Ettevalmistus

Kolonn pannakse gaasikromatograafi (3.3), sisselaskekoht iihendatakse on-column-siisteemiga ja viljalaskekoht
detektoriga. Kontrollitakse gaasikromatograafiaseadet (gaasijuhtmete t60d, detektori ja meeriku toimimist jne).

Kui kolonni kasutatakse esimest korda, on soovitav see tasakaalustada. Kolonni juhitakse nork gaasivool, seejirel
lillitatakse gaasikromatograafiaseade sisse. Umbes 4 tunniga tostetakse temperatuur jirk-jargult kuni 350 °C-ni.
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5.4.

Sellist temperatuuri hoitakse vihemalt 2 tundi, seejdrel reguleeritakse seadet, kuni joutakse tootingimusteni (regu-
leeritakse gaasi juurdevoolu, siitidatakse leek, ithendatakse elektrilise meerikuga (3.3.4), reguleeritakse kolonniahju
temperatuuri, detektorit jne). Registreeritakse signaal vihemalt kaks korda suuremal tundlikkusel, kui on analiiiisi
labiviimiseks ndutud. Tekkiv nulljoon peaks olema lineaarne, ilma piikideta ega tohi triivida.

Sirgjooneline negatiivne triiv nditab, et kolonni ithendused ei ole korras, samas kui positiivne triiv néitab, et kolonn
ei ole korralikult tookorda viidud.

Toatingimuste valimine vahade ning metiiiil- ja etilillestrite madramiseks (mdrkus 6)

Tootingimused on reeglina jargmised:
— kolonni temperatuur:

20 °C/min 5 °C/min

alguses 80 °C (1) 140 °C 335°C (20);

— detektori temperatuur: 350 °G;

— siistitav ainekogus: 1 pl lahust n-heptaanis (2—4 ml);

— kandegaas: heelium voi vesinik asjaomase gaasi optimaalsel voolukiirusel (vt liide A);

— seadme tundlikkus: piisav eespoolnimetatud tingimuste tditmiseks.

Markus 6. Korge lopptemperatuuri tottu on lubatud positiivne triiv, kuid see ei tohi olla suurem kui 10 % tdisskaalast.

Neid tingimusi voib muuta kolonni ja gaasikromatograafi omaduste arvessevotmiseks, et eraldada koik vahad ja
rasvhapete metiiiil- ja etiiiilestrid ning saavutada rahuldav piikide lahutus (vt joonised 2, 3 ja 4) ning sisestandardi
lauriiiilarahidaadi retentsiooniaeg 18 + 3 minutit. Kdige suurem vahade piik peab olema ile 60 % koguskaalast
ning metiiiil- ja etiiiilestrite sisestandardi metiiiilheptadekanaadi piik peab ulatuma skaala 16puni.

Piigi integreerimisparameetrid tuleks mddrata kindlaks nii, et uuritavaid piigipindalasid oleks vdimalik digesti
hinnata.

Analiiiisi libiviimine

Voetakse 10 pl mikrosiistlaga kuni 10 pl lahust ja tdommatakse kolb tagasi, kuni siistla ndel on tithi. Noel viiakse
injektsioonisiisteemi ning 1-2 sekundi pérast siistitakse kiiresti. Umbes 5 sekundi pdrast tdmmatakse ndel ette-
vaatlikult vilja.

Tulemusi registreeritakse seni, kuni vahad voi stigmastadieenid on tiielikult elueeritud, olenevalt analiiiisitavast
fraktsioonist.

Nulljoon peab kogu aeg vastama nduetele.

Piikide miiramine

Piigid madratakse retsentsiooniaegade pohjal, vorreldes samadel tingimusel analiitisitud vahasegudega, mille retent-
siooniajad on teada. Alkiiiilestrid médratakse oliividlides esinevate peamiste rasvhapete (palmitiin- ja oleiinhape)
metiiiil- ja etiiiilestrite segust.

Joonisel 1 on esitatud neitsioliividli vahade kromatogramm. Joonistel 2 ja 3 on ndidatud kahe jaemiiiigis oleva
ekstra neitsioliivioli kromatogrammid, neist iiks on metiiiil- ja etiiiilestritega ja teine ilma. Joonisel 4 on viga
kvaliteetse ekstra neitsioliividli kromatogramm ja sellise segu kromatogramm, milles samale olile on lisatud 20 %
I6hnatustatud oli.
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5.5.

Vahade kvantitatiivne miiramine

Sisestandardile lauriiiilarahidaadile ja alifaatsetele estritele C,—C,4 vastavate piikide pindala arvutatakse integraatori
abil.

Koigi iiksikute vahade sisalduse (mg rasva kg kohta) liitmisega méiratakse vahade summaarne sisaldus jargmise
valemiga:

(ZA) - m - 1000

Vahad, mg/kg = oo

kus:

A= igale iiksikule estrile vastava piigi pindala, leitud arvutiga;

A= sisestandardile lauriiiilarahidaadile vastava piigi pindala, leitud arvutiga;
mg= lisatud sisestandardi lauriiiilarahidaadi mass milligrammides;

m= médramisel kasutatud proovi mass (g).

. Metiiiil- ja etiiiilestrite kvantitatiivne mddramine

Integraatori abil mdéiratakse sisestandardile metiiiilheptadekanaadile vastava piigi ning Cy4- ja Cyg-rasvhapete
metiiiil- ja etiiiilestritele vastavate piikide pindalad.

Iga alkiiiilestri sisaldus (mg rasva kg kohta) médratakse jirgmise valemiga:

Ay -mg - 1000
Ester, mg/kg = —m
S

kus:

A, = igale iiksikule Cy4- ja Cyg-estrile vastava piigi pindala, leitud arvutiga;

A= sisestandardile metiitilheptadekanaadile vastava piigi pindala, leitud arvutiga;
mg= lisatud sisestandardi metiiiilheptadekanaadi mass milligrammides;

m= médramisel kasutatud proovi mass (g).

TULEMUSTE VALJENDAMINE

Esitatakse eri vahade (C40—Cyq (vt mdrkus 7)) sisalduste summa milligrammides rasva kilogrammi kohta.
Esitatakse metiiiil- ja etiiiilestrite (C;4—Cyg) sisalduste summa ja kahe konealuse viartuse kogusumma.
Tulemused iithikutes mg/kg iimardatakse lihima tdisarvuni.

Markus 7. Koguseliselt mairatavate komponentide sisaldus leitakse paarisarvulise siisinikuarvuga C4o- kuni Cyg-estrite piikidest,
vastavalt juurdelisatud joonisel esitatud oliividli vahade niidiskromatogrammile. Kui Cyg-estri piik on Idhestunud,
soovitatakse komponentide kindlakstegemiseks analiiiisida oliivijaakoli vahade fraktsiooni, milles Cyq piik on eristatav,
kuna see on selgelt suurem.

Esitatakse etiiiilestrite ja metiiiilestrite suhtarv.
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Joonis 1

Oliividli vahafraktsiooni gaasikromatogrammi niide (*)
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25.00
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15.00 4

10 .00
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5.004 3

0004 — —_—

Rasvhapete metiiiil- ja etiiiilestrite piigid retentsiooniajaga 5-8 minutit:

Selgitus:

I.S. = lauriiiilarahidaat (sisestandard)
1 = diterpeenestrid

2+2"= Cyp-estrid

3+3" = Cyy-estrid
4+4" = Cyy-estrid

5 = Cyg-estrid

(=)
1}

steroolestrid ja triterpeenalkoholid

(*) Parast steroolestrite valjumist ei tohi kromatogrammil enam ilmuda miérkimisvairseid piike (triatsiitilgliitseriide).
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Neitsioliividli metiiiilestrid, etiiiilestrid ja vahad

Selgitus:

1 — metiitil-Cy 4

2 — etiiiil-Cy ¢

3 — metiitilheptadekanaat (sisestandard)
4 — metiiiil-Cyg

5 — etiitil-Cyg

6 — skvaleen

7 — lauriiiilarahidaat (sisestandard)

A — diterpeenestrid

B — vahad

C - steroolestrid ja triterpeenestrid

Joonis 2




L 2312

Euroopa Liidu Teataja

27.1.2011

Ekstra neitsioliivioli metiiiilestrid, etiiiilestrid ja vahad
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Selgitus:

1 - metiiiilheptadekanaat (sisestandard)
2 — metiiiil-Cpg

3 — etiitil-Cyg

4 — skvaleen

5 — lauriiiilarahidaat (sisestandard)

A — diterpeenestrid

B - vahad

C — steroolestrid ja triterpeenestrid

Joonis 3
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Joonis 4

Osa ekstra neitsioliividli kromatogrammist ja sellise segu kromatogrammist, milles samale &lile on lisatud
I6hnatustatud Sli
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Selgitus:

1 — metiitilmiiristaat (sisestandard)

2 — metiiiilpalmitaat

3 — etiiilpalmitaat

4 — metiiiilheptadekanaat (sisestandard)
5 — metiiiillinoleaat

6 — metiiiiloleaat

7 — metiiiilstearaat

8 — etiiiillinoleaat

9 — etiiiiloleaat

10 — etiiiilstearaat
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Liide A

Gaasi voolukiiruse méidiramine

Parast gaasikromatograafi viimist tavapdrastele tootingimustele siistitakse sellesse 1-3 pl metaani (vdi propaani). Moode-
takse aeg, mis kulub gaasi voolamiseks labi kolonni alates siistimisest kuni piigi ilmumiseni (tM).

Voolukiirus cm/s avaldub valemiga L/tM, kus L on kolonni pikkus sentimeetrites ja tM on moddetud aeg sekundites.”



