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(Istatymo galios neturintys teisés aktai)

REGLAMENTAI

KOMISIJOS REGLAMENTAS (ES) Nr. 61/2011
2011 m. sausio 24 d.

i§ dalies kei¢iantis Reglamenta (EEB) Nr. 2568/91 dél maiSyto alyvuogiy aliejaus ir maiSyto
alyvuogiy iSspaudy aliejaus savybiy ir dél atitinkamy analizés metody

EUROPOS KOMISIJA,
atsizvelgdama | Sutartj dél Europos Sajungos veikimo,

atsizvelgdama i 2007 m. spalio 22 d. Tarybos reglamenty (EB)
Nr. 12342007, nustatantj bendra Zemés tkio rinky organiza-
vimg ir konkreCias tam tikriems Zemés Tkio produktams
taikomas nuostatas (Bendras bendro Zemés tkio rinky organi-
zavimo reglamentas) ('), ypa¢ i jo 113 straipsnio 1 dalies a
punktg ir 121 straipnio h punkta kartu su 4 straipsniu,

kadangi:

(1)  Komisijos reglamente (EEB) Nr. 2568/91 (% nustatytos
maiSyto alyvuogiy aliejaus ir maiSyto alyvuogiy i$spaudy
aliejaus savybés ir ty savybiy analizés metodai. Siuos
aliejy savybéms tirti taikomus metodus ir ribinius dydzius
reikia atnaujinti, remiantis chemijos eksperty nuomone ir
atsizvelgiant | Tarptautinés alyvuogiy tarybos atlikta
darbg.

(2)  Visy pirma, kadangi chemijos ekspertai pri¢jo prie
isvados, kad riebiyjy rogsciy etilo esteriy (FAEE) ir
riebiyjy rtgsciy metilo esteriy (FAME) kiekis yra
naudingas auksciausios kokybés pirmojo spaudimo
alyvuogiy aliejy kokybés parametras, yra tikslinga jtraukti
ribines $iy esteriy vertes, o taip pat jy kiekio nustatymo
metodika.

(3)  Kad bty laiko prisitaikyti prie naujy standarty ir jiems
taikyti reikalingoms priemonéms jdiegti ir kad nebaty
trikdomos prekybos operacijos, daliniai $iuo Reglamentu
atliekti pakeitimai turéty bati taikomi nuo 2011 m.
balandzio 1 d. Dél ty paciy priezas¢iy reikéty nustatyti,
kad iki minétos datos teisétai pagamintais ir paZenklintais
etiketémis Sgjungoje arba teisétai importuotais | Sajunga
ir ileistais | laisva apyvartg alyvuogiy ir alyvuogiy
i8spaudy aliejais baty galima prekiauti tol, kol baigsis
visos jy atsargos.

() OL L 299, 2007 11 16, p. 1.
() OL L 248, 1991 9 5, p. 1.

(4)  Todél Reglamentas (EEB) Nr. 2568/91 turéty bati atitin-
kamai i§ dalies pakeistas.

(5)  Siame reglamente nustatytos priemonés atitinka Bendro
zemés ukio rinky organizavimo vadybos komiteto
nuomong,

PRIEME ST REGLAMENTA;

1 straipsnis

Reglamentas (EEB) Nr. 256891 i§ dalies keiciamas taip:

1) 2 straipsnio 1 dalyje jterpiama $i jtrauka:

,— vasky, riebiyjy ragsciy metilo esteriy ir riebiyjy rigsciy
etilo esteriy kiekio nustatymo kapiliarinés dujy chroma-
tografijos bidu metodika iSdéstyta XX priede

2) Priedy santrauka papildoma taip:

,XX priedas: vasky, riebiyjy rugs¢iy metilo esteriy ir riebiyjy
riigiciy etilo esteriy kiekio nustatymo kapilia-
rinés dujy chromatografijos bidu metodika“

3) I priedas pakei¢iamas $io reglamento I priedo tekstu.

4) Pridedamas XX priedas, kaip nurodyta Sio reglamento II
priede.

2 straipsnis

Iki 2011 m. balandzio 1 d. teisétai pagamintais ir etiketémis
pazenklintais Sgjungoje arba | ja teisétai importuotais ir j laisvg
apyvarta ileistais produktais gali bati prekiaujama, kol baigsis
Visos jy atsargos.
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3 straipsnis

Sis reglamentas jsigalioja trecia dieng po jo paskelbimo Europos Sgjungos oficialiajame leidinyje.

Jis taikomas nuo 2011 m. balandzio 1 d.

Sis reglamentas privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje 2011 m. sausio 24 d.

Komisijos vardu
Pirmininkas
José Manuel BARROSO



I PRIEDAS

.[ PRIEDAS

ALYVUOGIY ALIEJAUS SAVYBES

Riiost Peroksid Stivastadi Skirtumas Organoleptinis | Organoleptinis
Riebiyjy rugsciy metilo esteriai ugstin- ekromsx & Vaskai 9-oliceril Imitat 1gastadie tarp HPLC trikumy vaisiy
Kategorija (FAME) ir riebiyjy rigiciy etilo| ~SUMas | SKACIS | o kg -glicertio monopaimitatas nat ECN42 | Ky 9 | Kypo (9 | DeltaK (% | vidurkio |likuciy vidurkio
o (%) mEq O,/kg (%) mglkg | . o 7 o L
esteriai(FAEE) ) ) 2 (**) i ir teorinio jvertinimas | jvertinimas (Mf)
ECN42 (Md) *
1. Auksciausios  kokybés > FAME + FAEE <08 < 20 < 250 < 0,9, jei bendras palmi- | < 0,10 < 0,2 < 2,50 < 0,22 < 0,01 Md =0 Mf > 0
pirmojo spaudimo | < 75 mgfkg or 75 mg/kg tino ragsties % < 14%
alyvuogiy aliejus <% FAME + FAEE < 1,0, jei bendras palmi-
< 150 mglkg and tino rigsties % > 14%
(FAEE[FAME) < 1,5
2. Pirmojo spaudimo — <20 < 20 < 250 < 0,9, jei bendras palmi- | < 0,10 < 0,2 < 2,60 < 0,25 < 0,01 Md < 3,5 Mf > 0
alyvuogiy aliejus tino rugsties % < 14%
< 1,0, jei bendras palmi-
tino riigsties % > 14%
3. Pirmojo spaudimo — > 2,0 — <300 () | < 0,9, jei bendras palmi- | < 0,50 <03 — — — Md > 3,53 —
klasikinis alyvuogiy tino riigdties % < 14%
aliejus lampante < 1,1, jei bendras
palmitino rigsties % >
14%
4. Rafinuotas alyvuogiy — < 0,3 <5 < 350 < 0,9, jei bendras — <03 — < 1,10 < 0,16 — —
aliejus palmitino riigsties % <
14%
< 1,1, jei bendras palmi-
tino riigsties % > 14%
5. MaiSytas rafinuoto ir — < 1,0 <15 < 350 < 0,9, jei bendras palmi- — < 0,3 — < 0,90 < 0,15 — —
pirmojo spaudimo tino ragsties % < 14%
alyvuogiy alicjus < 1,0, jei bendras palmi-
tino riigsties % > 14%
6. Neapdorotas alyvy — — — > 350 (%) <14 — < 0,6 — — — — —
isspaudy aliejus
7. Rafinuotas alyvy — <03 <5 > 350 < 1,4 — < 0,5 — < 2,00 < 0,20 — —
iSspaudy aliejus
8. Alyvuogiy i$spaudy — <1,0 <15 > 350 <1,2 — < 0,5 — < 1,70 < 0,18 — —
aliejus
1) Izomery, kurie (ne)galéty bati atskirti kapiliarine kolonéle, suma.

(
(
(3
(

%) Arba kai trikumy mediana mazesné arba lygi 2,5; ,vaisiy
Aliejai, kuriuose yra nuo 300mg/kg iki 350 mg/kg vasky,
#) Aliejai, kuriuose yra nuo 300mg/kg iki 350 mglkg vasky,

“ pozymio mediana lygi 0.
laikomi lampante aliejais, jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra nedidesnis nei 350 mg/kg arba eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis yra ne didesné nei 3,5
alyvuogiy iSspaudy aliejais, laikomi neapdorotais,jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra didesnis nei 350 mg/kg arba
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Rigsciy sudeétis (1) Trans- steroliy sudétis
Trans- oleiniy ir Bendras | Eritrodiolis
Kategorii ‘olemu.} I trfms: Cholest Brasik St b steroli D -7 steroliy | ir uvaolis
ategorja Miristo | Linoleno | Eikozano | Eikozeno | Beheno [ Lignocero | 'ZOMerd |Hnofeniniy olestes TasIKas™ | gampesterol | >U8TA% SO | stigma kiekis (%)
%) %) %) %) %) %) suma izomery rolis tero %) terol (%) stenolis (mg/kg) (%)
(%) suma (%) (%) (%) G %)
(%)
1. Auksciausios kokybés | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,05 | < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Camp. | > 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
pirmojo spaudimo alyvuogiy
aliejus
2. Pirmojo spaudimo alyvuogiq < 0,05 <10 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 < 0,05 < 0,05 < 0,5 <01 < 4,0 < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
aliejus
3. Pirmojo spaudimo klasikinis | < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 <010 | <0,10 < 0,5 < 0,1 < 4,0 — > 93,0 < 0,5 >1000 | <450
alyvuogiy aliejus lampante
4. Rafinuotas alyvuogiq aliejus < 0,05 <10 < 0,6 <04 < 0,2 < 0,2 < 0,20 < 0,30 < 0,5 <01 < 4,0 < Camp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
5. MaiSytas rafinuoto ir| < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,2 < 0,2 < 0,20 < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 < Camp. | = 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
pirmojo spaudimo alyvuogiy
aliejus
6. Neapdorotas alyvy iSspaudy | < 0,05 | < 1,0 <06 <04 <03 <02 | <020 | 0,10 <05 <0,2 <40 — 2930 | <05 |[=22500]| >4,5(
aliejus
7. Rafinuotas alyvy iSspaudy [ < 0,05 < 1,0 < 0,6 < 0,4 < 0,3 < 0,2 < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 < Camp. | = 93,0 < 0,5 > 1800 > 4,5
aliejus
8. Alyvuogiy i$spaudy aliejus < 0,05 < 1,0 < 0,6 <04 <03 <02 | <040 | <0,35 <05 <02 < 4,0 < Camp. | 2930 | <05 | 21600 > 4,5

1
2!

(") Kitos riebiosios riigétys (%): palmitino: 7,5 - 20,0; palmitoleino: 0,3 - 3,5; heptadekano: < 0.3; heptadeceno: < 0.3; stearino: 0,5 - 5,0; oleino: 55,0 - 83,0; linolo: 3,5 - 21,0.
0
(

Suma : A-5,23-stigmastadienolis + klerosterolis + B-sitosterolis + sitostanolis + A-5-avenasterolis + A-5,24-stigmastadienolis.

Aliejai, kuriuose yra nuo 300mg/kg iki 350 mg/kg vasky, laikomi lampante alicjais, jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra nedidesnis nei 350 mglkg arba eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis yra ne didesné nei 3,5.
Aliejai, kuriuose yra nuo 300 mg/kg iki 350 mg/kg vasky, laikomi neapdorotais alyvuogiy i§spaudy aliejais, jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra didesnis nei 350 mg/kg arba jei eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis yra didesné
nei 3,5.

4

Pastabos:

a) Analizés rezultatai turi bati pateikti tokiu pat tikslumu po kablelio, kaip nustatyta kiekvienai savybei.
Apvalinant rezultatg nustatytu tikslumu, paskutinysis skaitmuo yra didinamas vienetu, jei po jo sekantis skaitmuo didesnis uz 4.
b) Aliejus turi bati priskirtas kitai kategorijai arba paskelbtas neatitinkanciu $iame reglamente jam keliamy grynumo kriterijy net ir tuo atveju, jei vienintelés charakteristikos verté nesutampa su nustatyta ribine verte.
) Zvaigzdute (*) pazymétos aliejaus kokybés savybés reiskia:
— lampante alyvuogiy aliejus nebatinai vienu metu turi atitikti visas ribines vertes;
— pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejai net ir tuo atveju, jei vienintelés charakteristikos verté nesutampa su nustatyta ribine verte, yra priskiriami kitai aliejaus kategorijai, taciau vis tiek klasifikuojami kaip pirmojo spaudimo alyvuogiy
aliejus.
d) Dviem zvaigzdutémis (**) pazymétos aliejaus kokybés savybésreiskia, kad alyvy iSspaudy aliejus nebatinai vienu metu turi atitikti visas ribines vertes.”
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II PRIEDAS

XX PRIEDAS

Vasky, riebiyjy rugSciy metilo esteriy ir riebiyjy rugs$ciy etilo esteriy kiekio nustatymo Kkapiliarinés dujy

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

chromatografijos biidu metodika

TIKSLAS

Si metodika skirta vasky, riebiyjy riigi¢iy metilo ir etilo esteriiy kickiams alyvuogiy aliejuose nustatyti. Atskiri
vaskai ir alkilesteriai atskiriami pagal aglies atomy skai¢iy. Metodika rekomenduojama kaip priemoné alyvuogiy
aliejui atskirti nuo alyvuogiy iSspaudy aliejaus ir kaip auksciausios kokybés pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejy
kokybés parametras, leidZiantis nustatyti nesgZiningai pagamintus pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejy misinius su
zemesnés kokybes aliejais, nesvarbu, ar jie pirmojo spaudimo, klasikiniai (lampante) ar kokie nors dezodoruoti
aliejai.

PRINCIPAS

[ aliejy dedamas atitinkamas vidinis etalonas ir atliekamas chromatografinis frakcionavimas kolonéléje su hidra-
tuotu silikageliu. Regeneruojama frakcija, kuri bandymo salygomis iSplaunama (jos poliskumas yra mazesnis nei
triacilgliceridy), ir kapiliarinés dujy chromatografijos metodu atlickama tiesioginé analizé.

PRIETAISAI

Erlenmejerio kolba, 25 ml.
Stikliné skysciy chromatografijos kolonélé, kurios vidinis skersmuo 15 mm, ilgis 30-40 cm, su tinkamu Ciaupu.

Su kapiliarine kolonéle tinkamas naudoti dujy chromatografas su tiesioginio jpurskimo j kolonéle sistema, kurj
sudaro:

. Termostatu kontroliuojama krosnis su galimybe programuoti temperatiirg.
. Saltas tiesioginio jpurskimo j kolonéle inZektorius.
. Liepsnos jonizacinis detektorius ir konverteris stiprintuvas.

. Kintamo greicio savirasis integratorius (1 pastaba), skirtas naudoti su konverteriu stiprintuvu (3.3.3 punktas),

kurio atsako trukmé ne didesné nei 1s.

1 pastaba. Jei dujy chromatografijos duomenys jvedami naudojantis kompiuteriu, galima naudoti ir kompiuterizuotas sistemas.

. Kapiliariné kolonélé, kvarcinio stiklo (vasky ir metilo bei etilo esteriy analizei atlikti), ilgis 8-12 m, vidinis

diametras 0,25-0,32 mm, i§ vidaus padengta lygia 0,10-0,30 pm storio skystos fazés plévele (2 pastaba).

2 pastaba. Prekyboje yra Siam tikslui tinkamy skysty faziy, tokiy kaip SE52, SE54 ir pan.

Mikrosvirkstas, 10 pl, su kietinta adata, tiesioginio jpurskimo i kolonéle reikméms.

Elektriné purtyklé.

Sukamasis garintuvas.

Mufeliné krosnis.

Analizinés svarstyklés, kuriy svérimo tikslumas + 0,1 mg.

Iprasti laboratoriniai stiklo indai.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

REAGENTAI

Silikagelis, 60-200 pum akutémis. Silikagelis dedamas i mufeling krosnj ir ne trumpiau kaip 4 val. kaitinamas
500 °C temperatiiroje. Atausinus jpilama 2 % panaudoto silikagelio kiekio atitinkantis vandens kiekis. Gerai
supurtoma, kad suspensija buty homogenizuota, ir prie§ naudojima ne trumpiau nei 12 valandy laikoma eksika-
toriuje.

n-heksanas, chromatografijos klasés arba likuciy klasés (reikia patikrinti grynuma).

ISPEJIMAS — Garai gali uzsidegti. Laikykite juos atokiai nuo silumos altiniy, Ziezirby ar atviros liepsnos. Pasirii-
pinkite, kad buteliukai visuomet bty tinkamai uzdaryti. Naudojimo metu uZtikrinkite tinkama védinima. Venkite
gary susikaupimo ir pasalinkite visus galimus gaisro sukéléjus, tokius kaip Sildytuvus ar elektros prietaisus, kurie
néra pagaminti i§ nedegiy medziagy. Zalingi jkvépus, nes gali paZesti nervy lasteles. Venkite kvépavimo garais. Jei
reikia, naudokite tinkamus kvépavimo aparatus. Venkite patekimo j akis arba ant odos.

Etilo eteris, chromatografijos klasés.

ISPEJIMAS - Labai degus ir vidutiniskai toksiskas. Dirgina oda. Zalingas jkvépus. Gali pazeisti akis. Poveikis gali
pasireiksti véliau. Gali sudaryti sprogius peroksidus. Garai gali uzsidegti. Laikykite juos atokiai nuo ilumos 3altiniy,
ziezirby ar atviros liepsnos. Pasirtipinkite, kad buteliukai visuomet baty tinkamai uzdaryti. Naudojimo metu
uztikrinkite tinkamg védinima. Venkite gary susikaupimo ir pasalinkite visus galimus gaisro sukéléjus, tokius
kaip Sildytuvus ar elektros prietaisus, kurie néra pagaminti i§ nedegiy medziagy. Negarinkite iki i§dziGvimo ar
beveik iki i§dzitvimo. Pridéjus vandens ar tinkamo redukuojancio reagento, peroksidy susidaryma galima suma-
zinti. Negerkite. Venkite kvépavimo garais. Venkite ilgo ar pasikartojancio sglycio su oda.

n-heptanas, chromatografijos klasés, arba izooktanas.

ISPEJIMAS — Degus. Zalingas jkvépus. Laikykite juos atokiai nuo silumos $altiniy, Ziezirby ar atviros liepsnos.
Pasirtipinkite, kad buteliukai visuomet bty tinkamai uzdaryti. Naudojimo metu uZtikrinkite tinkama védinima.
Venkite kvépavimo garais. Venkite ilgo ar pasikartojancio sglycio su oda.

Etaloninis 0,05 % (m/V) laurileikozanato tirpalas (3 pastaba) heptane (vidinis vasky etalonas).

3 pastaba. Taip pat galima naudoti palmitilo palmitata, miristilstereata arba eikozildodekanoata.

Etaloninis 0,02 % (m/V) metilheptadekanoato tirpalas heptane (vidinis metilo ir etilo esteriy etalonas).

Sudanas 1 (1-fenilazo-2-naftolis).

Dujos nesiklis: vandenilis arba helis, grynos, dujy chromatografijos klasés.

ISPEJIMAS

Vandenilis. Suslégus labai degus. Laikykite atokiai nuo Silumos 3altiniy, kibirksciy, atviry liepsny ar elektros
prietaisy, pagaminty ne i§ nedegiy medZiagy. Pasirtipinkite, kad nenaudojant buteliuko voztuvas biity uzdarytas.
Visuomet naudokite slégio reduktoriy. Prie§ atidarydami buteliuko voZztuva sumazinkite reduktoriaus spyruoklés
jtempima. Atidarydami voztuva nestovekite pries buteliuko isleidimo angg. Naudojimo metu uZtikrinkite tinkama
vedinima. Neperkelkite vandenilio i§ vieno buteliuko j kita. Nemaisykite dujy buteliuke. PasirGpinkite, kad buteliuky
nebiity galima apversti. Saugokite juos nuo saulés $viesos ir nuo Silumos Saltiniy. Laikykite korozijos nesukelian-
Cioje aplinkoje. Nenaudokite pazeisty ar nepazyméty buteliuky.

Helis. Suspaustos auksto slégio dujos. Sumazina deguonies, kuriuo galima kvépuoti, kiekj. Laikykite buteliuka
uzdaryta. Naudojimo metu uZtikrinkite tinkamg védinima. Neikite j sandéliavimo vietas, nebent jos tinkamai
vedinamos. Visuomet naudokite slégio reduktoriy. Pries atidarydami buteliuko voztuva sumazinkite reduktoriaus
spyruokles jtempima. Neperkelkite dujy i§ vieno buteliuko j kita. Pasiripinkite, kad buteliuky nebiity galima
apversti. Atidarydami voZtuva nestovékite prie§ buteliuko isleidimo anga. Saugokite juos nuo saulés $viesos ir
nuo $ilumos 3altiniy. Laikykite korozijos nesukeliancioje aplinkoje. Nenaudokite pazeisty ar nepazyméty buteliuky.
Neikvepkite. Naudokite tik techninéms reikméms.
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4.9.

5.1.

5.2.
5.2.1.

Pagalbinés dujos:

— vandenilis, grynas, dujy chromatografijos klases;
— oras, grynas, dujy chromatografijos klasés.

ISPEJIMAS

Oras. Suspaustos auksto slégio dujos. Naudokite atsargiai, kai yra degiy medziagy, nes daugumos organiniy
junginiy savaiminio uZsiliepsnojimo temperatiira ore yra gerokai maZesné, esant dideliam slégiui. PasirGipinkite,
kad nenaudojant buteliuko voztuvas biity uzdarytas. Visuomet naudokite su slégio reduktoriumi. Pries atidarydami
buteliuko voztuva sumazinkite reduktoriaus spyruoklés jtempima. Atidarydami voztuva nestovékite prie§ buteliuko
isleidimo angg. Neperkelkite dujy i§ vieno buteliuko | kita. Nemaisykite dujy buteliuke. Pasirtipinkite, kad buteliuky
nebiity galima apversti. Saugokite juos nuo saulés §viesos ir nuo Silumos 3altiniy. Laikykite korozijos nesukelian-
¢ioje aplinkoje. Nenaudokite paZeisty ar nepazyméty buteliuky. Techninéms reikméms skirto oro negalima naudoti
inhaliatoriuose ar kvépavimo aparatuose.

DARBO EIGA
Chromatografinés kolonélés paruosimas

15 g silikagelio (4.1 punktas) suspenduojama n-heksane (4.2 punktas) ir supilama i kolonéle (3.2 punktas).
Silikageliui leidziama savaime nusésti. Kad chromatografinis sluoksnis baty vienalytiskesnis, nusodinimas uZzbai-
giamas su eclektrine purtykle. PriemaiSos pasalinamos per silikagelj praleidziant 30 ml n-heksano. Naudojantis
analizinémis svarstyklemis (3.8 punktas) { 25 ml talpos kolba (3.1 punktas) tiksliai pasveriama 500 mg méginio
ir jdedamas reikiamas kiekis vidinio etalono (4.5 punktas), atsizvelgiant | numatomg vasko kiekj meéginyje, t. y.,
jdedama 0,1 mg laurileikozanato alyvuogiy alicjaus atveju, 0,25-0,5 mg alyvy iSspaudy aliejaus atveju ir 0,05 mg
metilheptadekanoato alyvuogiy aliejy atveju (4.6 punktas).

Paruostas méginys dviem 2 ml n-heksano (4.2 punktas) porcijomis supilamas i chromatografijos kolonéle.

Tirpikliui leidZiama istekéti iki 1 mm lygio vir§ absorbento virdutinio pavirSiaus. LeidZiamas likes n-heksanas ir etilo
eteris (99:1) ir surenkama 220 ml, leidZiant mazdaug 15 lasy per 10 sekundziy grei¢iu. (Sioje frakcijoje yra
metilo ir etilo esteriai ir vaskai). (4 pastaba) (5 pastaba).

4 pastaba. n-heksano/etileterio misinj (99:1) kasdien reikia ruosti i§ naujo

5 pastaba. Kad buty galima vizualiai patikrinti, ar vaskai tinkamai iSplauti, i méginio tirpalg galima pridéti 100 pl Sudan I dazy
(1 % isplovimo misinyje).

Dazy sulaikymo trukmé yra didesné nei vasky ir mazesné nei triacilgliceroliy. Taigi, dazams pasiekus chromatografinés
kolonélés dugna, iSplovimg reikia sustabdyti, nes visi vaskai jau iSplauti.

Gautos frakcijos garinamos sukamajame garintuve, kol iSgarinamas beveik visas tirpiklis. Paskutinius 2 ml pasa-
linkite veikdami silpna azoto srove. Surinkite frakcijg, kurioje yra metilo ir etilo esteriai, praplaudami 2-4 ml
n-heptano ar izooktano.

Dujy chromatografiné analizé
Parengiamasis procesas

Kolonélé prijungiama prie dujy ir skysciy chromatografo (3.3 punktas), kolonélés pradzia sujungiant su kolonéles
tiesioginio jpurskimo jtaisu, gala — su reagentu. Patikrinamas dujy chromatografijos jrenginys (dujy kilpy veikimas,
detektoriaus ir savira3és sistemos veikimas ir t. t.).

Jei kolonélé naudojama pirma karta, patartina ja kondicionuoti. Per kolonéle paleidziama nestipri dujy srove,
paskui jjungiamas dujy chromatografas. Létai kaitinama, kol po mazdaug 4 valandy temperatira pasickia 350 °C.
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5.2.2.

5.3.

5.4.

Si temperatiira palaikoma ne maziau kaip 2 valandas, po to nustatomos jrenginio darbo salygos (reguliuojamas
dujy srautas, uzkuriama liepsna, prijungiamas elektroninis savirasis (3.3.4 punktas), nustatoma kolonélés krosnies
temperatira, reguliuojamas detektorius ir t. t.). Signalas uZraSomas esant jautrumui, kuris bent du kartus didesnis
nei reikalingas analizei atlikti. Pagrindo linija turi bati bréziama tiesi, be jokiy smailiy ir nukrypimy.

Jei yra neigiamy nuokrypiy nuo tiesios linijos, tai rodo, kad kolonélés jungtys sujungtos neteisingai, o jei yra
teigiamy nuokrypiy — kolonélé netinkamai kondicionuota.

Vasky ir metilo bei etilo esteriy darbo sglygy parinkimas (6 pastaba).

Paprastai turi biti laikomasi tokiy darbo salygy:

— kolonélés temperatiira:

20 °C/min 5 °C/min

80 °C i§ pradziy (1') 140 °C 335 °C (20)

— detektoriaus temperatiira: 350 °C.

— jpurkstos medziagos kiekis: 1 pl (2-4 ml) n-heptano tirpalo.

— Dujos nesiklis: helis arba vandenilis, naudojamas pasirinktoms dujoms optimalus linijinis greitis (zr. A prieda).

— prietaiso jautris: tinkamas pirmiau nurodytoms salygoms ispildyti.

6 pastaba: Dél labai aukstos galutinés temperatiiros galimas teigiamas nuokrypis, taciau jis negali virSyti 10 % didziausios skaleés
vertés.

Sios salygos gali biiti keiciamos, kad atitikty kolonélés ir dujy chromatografo charakteristikas, siekiant atskirti visus
vaskus ir riebiyjy rigsciy metilo ir etilo esterius ir gauti patenkinamg smailiy atsiskyrima (Zr. 2, 3 ir 4 pav.) ir 18 *
3 minuciy laurileikozanato vidinio etalono sulaikymo trukme. I3kiliausia vasky smailé turi sudaryti daugiau nei
60 % didziausios skalés vertés, o metilheptadekanoato vidinio etalono smaile metilo ir etilo esteriy atveju turi
pasiekti didziausig skalés verte.

Smailiy integravimo parametrus reikia nustatyti taip, kad bty gautas teisingas nagrinégjamy smailiy ploty jverti-
nimas.

Analizés atlikimas

10 pl mikrogvirkstu paimkite iki 10 pl tirpalo, traukdami stimoklj atgal tol, kol adata bus tuscia. Ikiskite adatg |
jpurskimo sistemg ir greitai jpurkskite po 1-2's. Po mazdaug 5 s adata $velniai istraukite.

Registravimg vykdykite tol, kol vaskai arba stigmasdienai bus visiskai i$plauti, priklausomai nuo analizuojamos
frakcijos.

Pagrindo linija turi visuomet atitikti nustatytas salygas.

Smailiy identifikavimas

Smailés identifikuojamos pagal sulaikymo trukmes, lyginant jas su Zinomas sulaikymo trukmes turin¢iy vasky
miSiniais, analizuojamais tomis paciomis salygomis. Alkilesteriai nustatomi i§ pagrindiniy alyvuogiy aliejy riebiyjy
rigsciy (palmitino ir oleino) metilo ir etilo esteriy misiniy.

Pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus vasky chromatograma parodyta 1 paveiksle. 2 ir 3 paveiksluose parodytos
dviejy mazmeninéje prekyboje parduodamy auksciausios kokybés pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejy chromato-
gramos — viena su metilo ir etilo esteriais, o kita be jy. 4 paveiksle pateikiamos pacios aukiciausios kokybés
pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus ir to paties aliejaus, i kurj jpilta 20 % dezodoruoto aliejaus, chromatogramos.
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5.5.

Kiekybiné vasky analizé

Integratoriumi i§matuojami laurieikozanato vidinj etalong ir C4q—Cy¢ alifatinius esterius atitinkan¢iy smailiy plotai.

Sudedant visus atskirus vaskus, mg/kg riebaly, nustatomas bendras vasky kiekis:

(ZA,) - m - 1000

Vaskai, mg /kg = m

A, = atskiro esterio smaile atitinkantis plotas, kompiuteriniais vienetais
A, = laurileikozanato vidinio etalono smaile atitinkantis plotas, kompiuteriniais vienetais
mg = pridéto laurileikozanato vidinio etalono mas¢, miligramais;

m = nustatymui paimto méginio masé, gramais.

. Metilo ir etilo esteriy kiekybiné analizé

Integratoriumi i$matuojami smailiy, atitinkanciy metilheptadekanoato vidinj etalona, C;4-C;g riebiyjy rugsciy
metilo esterius ir C;4—Cyg riebiyjy rigsciy etilo esterius, plotai.

Nustatomas kiekvieno alkilesterio kiekis, mg/kg riebaly:

. Ax -mg - 1000
Esteris, mg/kg = —m
S

Cia:

A, = atskirg Cy4 ir C;g esterio smaile atitinkantis plotas, kompiuteriniais vienetais

A, = atskirg metilheptadekanoato vidinio etalono smaile atitinkantis plotas, kompiuteriniais vienetais
mg = pridéto metilheptadekanoato vidinio etalono masé, miligramais;

m = nustatymui paimto méginio masé, gramais.

REZULTATY APSKAICIAVIMAS

Pateikite skirtingy vasky nuo Cgq iki Cy¢ kiekiy sumg (7 pastaba) miligramais riebaly kilograme.
Pateikite metilesteriy ir etilesteriy nuo Cy4 iki Cg kiekiy suma ir bendra jy abiejy kiekj.
Rezultatus reikia suapvalinti iki artimiausiy mg/kg.

7 pastaba. Kiekybinio jvertinimo komponentai yra smailés su lyginiais anglies atomy skaiciais i§ C4o—Cyq esteriy pagal vasky
alyvuogiy aliejuje méginio chromatograma, pateiktg pridedamame paveiksle. Nustatymo reikméms, jei Cy4 esteris yra
pasidalijes, rekomenduojama analizuoti alyvuogiy iSspaudy aliejaus vasky frakciojg, kurioje Cy4 smailg galima atskirti,
nes ji aiskiai vyrauja.

Pateikite etilesteriy ir metilesteriy santyki.
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1 pav.
Alyvuofiy aliejaus vasky frakcijos dujy chromatogramos pavyzdys ()
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Riebiyjy rugsciy metilo ir etilo esteriy smailés, kuriy sulaikymo trukmé 5-8 min

Paaiskinimai:
.S. = Laurileikozanatas
1 = Diterpeniniai esteriai

2+2" = Cy esteriai
3+3" = (4, esteriai
4+4" = Cyy esteriai
5 = Cy4 esteriai

6 = Steroliniai esteriai ir triterpeninis alkoholis

(*) Atlikus steroliniy esteriy iSplovima, chromatogramoje ryskiy smailiy (triacilgliceroliy) neturi bati.
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2 pav.

Pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus metilesteriai, etilesteriai ir vaskai

4

Paaiskinimai:

1 — C;¢ metilas

2 — Cy, etilas

3 — metilheptadekanoato vidinis etalonas
4 — Cyg metilas

5 — Cyg etilas

6 — skvalenas

7 — laurileikozanato vidinis etalonas

A - diterpeniniai esteriai

B — vagkai

C — Steroliniai esteriai ir triterpeniniai esteriai
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3 pav.

AukSiausios kokybés pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus metilesteriai, etilesteriai ir vaskai
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Paaiskinimai:

1 — metilheptadekanoato vidinis standartas
2 — Cyg metilas

3 — Cyy etilas

4 — skvalenas

5 — laurileikozanato vidinis etalonas

A — diterpeniniai esteriai

B — vaskai

C - Steroliniai esteriai ir triterpeniniai esteriai
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4 paveikslas

Auks¢iausios kokybés pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus ir to paties aliejaus, | kurj jpilta dezodoruoto aliejaus,
chromatogramos dalis
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Paaiskinimai:

1 — metilmiristato vidinis etalonas

2 — metilpalmitatas

3 — etilpalmitatas

4 — metilheptadekanoato vidinis etalonas
5 — metillinoleatas

6 — metiloleatas

7 — metilstearatas

8 — etillinoleatas

9 — etiloleatas

10 — etilstearatas
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A priedélis

Dujy linjjinio grei¢io nustatymas
[ normalioms darbo sglygoms nustatytg dujy chromatografa jpurskiama 1:3 pl metano (arba propano). Ismatuojamas
laikas, per kurj dujos prateka per kolonéle nuo jpurskimo momento iki smailés iskilimo momento (tM).

Linijinis greitis, cm/s, gaunamas pagal formule L/tM, kurioje L yra kolonélés ilgis, cm, o tM yra iSmatuotas laikas
sekundémis.



