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KOMISIJOS IGYVENDINIMO REGLAMENTAS (ES) Nr. 1348/2013
2013 m. gruodZio 16 d.

kuriuo i§ dalies kei¢iamas Reglamentas (EEB) Nr. 2568/91 dél maiSyto alyvuogiy aliejaus ir maiSyto
alyvuogiy i$spaudy 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 (Bendrg bendro Zemés tikio rinky organiza-
vimo reglamenta) ('), ypac¢ i jo 113 straipsnio 1 dalies a punkta
ir 121 straipsnio pirmos pastraipos a ir h punktus kartu su 4
straipsniu,

kadangi:

(1) Komisijos reglamente (EEB) Nr. 2568/91 (?) apibréziamos
cheminés ir organoleptinés alyvuogiy aliejaus ir alyvuogiy
i$spaudy aliejaus savybés ir nustatomi ty savybiy verti-
nimo metodai. Tie metodai ir aliejy savybéms taikomos
ribinés vertés turéty biti atnaujinami remiantis chemijos
eksperty nuomone ir atsiZvelgiant | Tarptautinéje
alyvuogiy aliejaus taryboje (TAAT) atliktus darbus;

(2)  siekiant uztikrinti naujausiy TAAT nustatyty tarptautiniy
standarty jgyvendinimg Sajungos lygmeniu, tam tikrus
analizés metodus, taip pat tam tikras aliejy savybiy
ribines vertes, nustatytas Reglamente (EEB) Nr. 2568/91,
reikéty atnaujinti;

(3)  todél ribines stigmastadieny, vasky, miristo rigsties ir
riebaly ragsciy alkilesteriy vertes reikéty suderinti, o
tam tikras sprendimy priémimo schemas, pagal kurias
tikrinama, ar alyvuogiy aliejaus méginys atitinka dekla-
ruojamg kategorijg, reikéty atitinkamai i§ dalies pakeisti.
Siekiant palengvinti prekybg ir vartotojy apsaugos tikslais
garantuoti alyvuogiy aliejaus autentiskuma, reikéty nusta-
tyti su kampesteroliu ir delta-7-stigmastenoliu susijusias
sprendimy priémimo schemas ir grieZtesnius parametrus.
Analizés metoda, susijusj su steroliy sudétimi ir kiekiu,
taip pat su eritrodiolio ir uvaolio nustatymu, reikéty
pakeisti patikimesniu metodu, kuris apimty ir triterpeno
dialkoholius. Taip pat deréty perziaréti alyvuogiy aliejaus
organoleptinj vertinimg ir jtraukti metods, kuriuo
alyvuogiy aliejy sudétyje bity galima nustatyti pasalinius
augalinius aliejus;

(4)  atsizvelgiant | pokycius, susijusius su aliejy atitikties
patikry procediromis, alyvuogiy aliejaus ir alyvuogiy
i8spaudy aliejaus méginiy émimo metodg reikéty atitin-
kamai suderinti;

(5)  todél Reglamentas (EEB) Nr. 2568/91 turéty bati atitin-
kamai i§ dalies pakeistas;

() OL L 299, 2007 11 16, p. 1.

(®) 1991 m. liepos 11 d. Komisijos reglamentas (EEB) Nr. 2568/91 de¢l
maiSyto alyvuogiy aliejaus ir maisyto alyvuogiy iSspaudy aliejaus
savybiy ir dél atitinkamy analizés metody (OL L 248, 1991 9 5,
p. 1).

(6)  kad baty laiko prisitaikyti prie naujy taisykliy ir idiegti
joms taikyti reikalingas priemones ir kad nebaty trik-
domos prekybos operacijos, $iuo reglamentu padaryti
pakeitimai turéty biati taikomi nuo 2014 m. kovo 1 d.
Dél ty paciy priezasCiy reikéty nustatyti, kad iki minétos
datos Sgjungoje teisétai pagamintais ir pazenklintais
etiketémis arba  Sajungg teisétai importuotais ir iSleistais
i laisva apyvarta alyvuogiy ir alyvuogiy iSspaudy aliejais
baty galima prekiauti tol, kol baigsis visos jy atsargos;

(7)  siame reglamente nustatytos priemonés atitinka Bendro
zemés tkio rinky organizavimo vadybos komiteto
nuomone,

PRIEME S| REGLAMENTA;

1 straipsnis

Reglamentas (EEB) Nr. 2568/91 i dalies kei¢iamas taip:

(1) 2 straipsnis pakei¢iamas taip:

»2 Straipsnis

1. I priede nustatytos aliejy savybés nustatomos $iais
analizés metodais:

a) laisvosioms riebaly riigstims, iSreiskiamoms oleino rigs-
ties procentine dalimi, nustatyti — II priede nustatytu
metodu;

b) peroksidy skai¢iui nustatyti — III priede nustatytu
metodu;

c) vasky kiekiui nustatyti — IV priede nustatytu metodu;

d) steroliy ir triterpeno dialkoholiy sudéciai ir kiekiui kapi-
liarinés dujy chromatografijos metodu nustatyti — V
priede nustatytu metodu;

) procentinei 2-glicerilo monopalmitato daliai nustatyti —
VII priede nustatytu metodu;

f) spektrofotometrinei analizei atlikti — IX priede nustatytu
metodu;

g) riebaly riigdciy sudéciai nustatyti — Xa ir Xb prieduose
nustatytu metodu;

h) lakiyjy halogeninty tirpikliy kiekiui nustatyti — XI priede
nustatytu metodu;
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i) organoleptinéms pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus
savybéms jvertinti — XII priede nustatytu metodu;

j)  stigmastadieny kiekiui nustatyti — XVII priede nustatytu
metodu;

k) trigliceridy su ECN42 kiekiui nustatyti — XVIII priede
nustatytu metodu;

1) alifatinio alkoholio kiekiui nustatyti — XIX priede nusta-
tytu metodu;

m) vasky, riebaly riigsciy metilesteriy ir riebaly rigsciy etilo
esteriy kiekiui nustatyti — XX priede nustatytu metodu.

Pagaliniy augaliniy aliejy kiekiams alyvuogiy aliejuose aptikti
taikomas XXa priede nustatytas analizés metodas.

2. Organoleptiniy pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejy
savybiy tikrinima, pavesta nacionalinéms institucijoms ar
jy atstovams, atlieka valstybiy nariy patvirtintos degustuo-
tojy grupés.

Pirmoje pastraipoje nurodytos organoleptinés aliejaus
savybés laikomos deranciomis su deklaruota kategorija,
jeigu valstybés narés patvirtinta degustuotojy grupé patvir-
tina nustatyta rasi.

Jeigu degustuotojy grupé, jvertinusi organoleptines savybes,
nepatvirtina deklaruotos kategorijos, suinteresuotosios Salies
praSymu nacionalinés institucijos arba jy atstovai nedels-
dami organizuoja du prieSpriesinius vertinimus, kuriuos
atlikty kitos patvirtintos degustuotojy grupés, jskaitant
bent vieng vertinimg, kurj atlikty susijusios valstybés narés
gamintojos patvirtinta degustuotojy grupé. Atitinkamos
savybés laikomos deranciomis su deklaruotomis savybémis,
jeigu deklaruota rasis patvirtinama atlikus bent du i§ $iy
priespriesiniy vertinimy. PrieSingu atveju prieSpriesiniy verti-
nimy islaidas padengia suinteresuotoji 3alis.

3. Nacionalinéms institucijoms arba jy atstovams tikri-
nant aliejaus savybes, kaip nustatyta 1 dalyje, méginiai
imami pagal tarptautinius standartus EN ISO 661 dél tiria-
myjy meéginiy paruosimo ir EN ISO 5555 dél meéginiy
émimo. Taciau, neatsizvelgiant | standarto EN ISO 5555
6.8 punkta, jeigu tokiy aliejy partijos tikrinamos pirminéje
pakuotéje, méginys imamas pagal $io reglamento Ia prieda.
Jeigu tikrinami nei$pilstyti aliejai, kuriy méginiy pagal EN
ISO 5555 negalima paimti, méginiai imami pagal valstybés
narés kompetentingos institucijos pateiktus nurodymus.

Nepazeidziant standarto EN ISO 5555 ir standarto EN ISO
661 6 skyriaus, paimti méginiai kuo grei¢iau perkeliami j

tamsig vieta atokiau nuo didelio kar§cio Saltiniy ir ne véliau
kaip penktg darbo dieng nuo jy paémimo nusiunciami |
laboratorija analizei, prieSingu atveju meéginiai saugomi
taip, kad juos vezant ar saugant prie§ iSsiunciant j labora-
torija nesuprastéty jy kokybé arba jie nebiity paZeisti.

4. Atliekant 3 dalyje nustatytg tikrinima, analizés, nuro-
dytos II, III, IX, XII ir XX prieduose, ir, jei daromos, bet
kokios pagal nacionalinés teisés aktus reikalaujamos kont-
raanalizés atliekamos prie§ pasibaigiant minimaliam supa-
kuoty produkty galiojimo laikui. Jeigu imami neispilstyto
aliejaus méginiai, tos analizés atlickamos ne véliau kaip
$estaji ménesj nuo atitinkamo méginio paémimo ménesio.

Kitoms $iame reglamente numatytoms analizéms netaikomi
jokie laiko apribojimai.

I$skyrus atvejus, kai méginys buvo paimtas likus maziau nei
dviem ménesiams iki minimalaus galiojimo laiko pabaigos,
jeigu analiziy rezultatai neatitinka deklaruotos alyvuogiy ar
alyvuogiy i8spaudy aliejaus kategorijos savybiy, susijusiai
Saliai apie tai praneSama ne véliau kaip likus meénesiui iki
pirmoje pastraipoje nurodyto laikotarpio pabaigos.

5. Alyvuogiy aliejy savybes nustatant 1 dalies pirmoje
pastraipoje nurodytais metodais, analizés rezultatai tiesiogiai
lyginami su $iame reglamente nustatytomis ribomis.”

—
N
—

I priedas pakei¢iamas Sio reglamento I priede pateikiamu
tekstu.

(3) la priedas pakeiciamas $io reglamento II priede pateikiamu
tekstu.

(4) 1b priedas pakeiciamas Sio reglamento III priede pateikiamu
tekstu.

(5) V priedas pakeiciamas $io reglamento IV priede pateikiamu
tekstu.

(6) VI priedas iSbraukiamas.

(7) XII priedas pakei¢iamas $io reglamento V priede pateikiamu
tekstu.

(8) Po XX priedo jterpiamas XXa priedas, kurio tekstas patei-
kiamas $io reglamento VI priede.

2 straipsnis

Iki 2014 m. kovo 1 d. Sajungoje teisétai pagamintais ir pazenk-
lintais etiketémis arba j Sajunga teisétai importuotais ir isleistais
i laisvg apyvarta produktais galima prekiauti tol, kol baigsis
Visos jy atsargos.
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3 straipsnis

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

Jis taikomas nuo 2014 m. kovo 1 d.

Sis reglamentas privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje 2013 m. gruodzio 16 d.

Komisijos vardu
Pirmininkas
José Manuel BARROSO



I PRIEDAS

.1 PRIEDAS

ALYVUOGIY ALIEJAUS SAVYBES

alyvuogiy
aliejus

palmitino rigsties
% < 14 %

< 1,1, jei bendras
palmitino rigsties
% > 14 %

Skirtumas: Organoleptinis
ECN42 Organoleptinis 8 vaisip
Riebaly riigé¢iy | Ragstin- | Peroksidy 9-olicesil I s cadienai (HPLC) ir X b trikumy asmy
Kategorija etilo esteriai gumas | skai¢ius mEq Vaskai mg/kg (**) glicertio m(?)nopa ‘gmasta ienal ECN42 () | Ky3p (%) | 268 ar*a Delta-K (*) | medianos jverti- pozymio
(FAEE) mglkg (*) | (%) (*) 0,/kg (¥ mitatas (%) mgfkg (1) (teorinis Karo () nimas ‘me@a'nos
apskaiciavi- Md) (%) lvertlmr?as
mas) Mf) (%)
1. Auksciausios FAEE< 40 | <08 | <20 Cap + Cuy + Cyg < 150 < 0,9, jei bendras | < 0,05 <102] |<250| <022 | <001 Md =0 Mf > 0
kokybés (2013-2014 palmitino rigsties
pirmojo derliaus % < 14 %
spaudimo metai) (?)
alyvuogiy FAEE < 33 < 1,0, jei bendras
aliejus (20_14_2015. palmitino rigsties
derliaus metai) % > 14 %
FAEE < 30 (po
2015 derliaus
mety)
2. Pirmojo — <20 <20 Cyy + Cyy + Cyg < 150 < 0,9, jei bendras < 0,05 < 0,2 |[=260]| <025 < 0,01 Md < 3,5 Mf > 0
spaudimo palmitino rigsties
alyvuogiy % < 14%
aliejus
< 1,0, jei bendras
palmitino rigsties
% > 14 %
3. Pirmojo — > 2,0 — Cap + Cap + Cyy + Cyg < 300 (%) | < 0,9, jei bendras | < 0,50 <10,3] — — — Md > 3,5 () —
spaudimo palmitino rigsties
klasikinis % < 14 %
alyvuogiy
aliejus lampante < 1,1, jei bendras
palmitino rigsties
% > 14 %
4. Rafinuotas — <03 <5 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < 350 | < 0,9, jei bendras — < 0,3 — < 1,10 < 0,16 — —

relgce 1
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Skirtumas: Organoleptinis
ECN42 Organoleptinis vaisi
Riebaly riigiciy | Ragstin- | Peroksidy 9-liceril i | sii cadienai (HPLC) ir K b trikumy asmy
Kategorija etilo esteriai gumas | skai¢ius mEq Vaskai mg/kg (**) glicertio m(znopa 1gmasta ienal ECN42 () | Kysp (%) | 268 ar*a Delta-K (*) | medianos jverti- pozymio
(FAEE) mglkg () | (%) (%) 0,/kg (%) mitatas (%) mgfkg (') (teorinis Kazo () nimas 'med'la'nos
apskaiciavi- (Md) (%) 1vemn1rixas
mas) Mf) (%)
. Maigytas — < 1,0 < 15 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg < 350 | < 0,9, jei bendras — < |0,3| — < 0,90 < 0,15 — —
rafinuoto ir palmitino rigsties
pirmojo % < 14 %
Zﬁ);yj;g;g < I’Q’.jei b?ndr.as
aliejus palmitino rigsties
% > 14 %
. Neapdorotas — — — Cyo + Cyp + Cyy + Cyg > 350 (9) <14 — < 10,6] — — — — —
alyvuogiy
isspaudy
aliejus
. Rafinuotas — <03 <5 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg > 350 < 1,4 — < 10,5| — < 2,00 < 0,20 — —
alyvuogiy
isspaudy
aliejus
. Alyvuogiy — <10 | <15 Cyo + Cyp + Cyy + Cyg > 350 <12 — <10,5] — | <170 | <018 — —
iSspaudy
aliejus

') Izomery, kurie galéty (arba negaléty) bauti atskirti kapiliarine kolonéle, suma.

%) Si riba taikoma alyvuogiy aliejams, pagamintiems nuo 2014 m. kovo 1 d.

)

) Alyvuogiy aliejus turi atitikti XXa priede nustatyta metoda.
) 3

)

4 Aliejai, kuriuose yra nuo 300 mg/kg iki 350 mg/kg vasky, laikomi pirmojo spaudimo klasikiniais alyvuogiy aliejais lampante, jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra ne didesnis nei 350 mg/kg arba eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis

yra ne didesné nei 3,5.

(°) Arba kai trikumy mediana yra didesné nei 3,5, arba kai trikumy mediana mazesné nei 3,5 arba lygi Siai vertei, o vaisiy pozymio mediana lygi 0.

(%) Aliejai, kuriuose yra nuo 300 mg/kg iki 350 mg/kg vasky, laikomi neapdorotais alyvuogiy iSspaudy aliejais, jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra didesnis nei 350 mg/kg ir jei eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis yra didesné nei 3,5.

Riebaly rigsciy sudétis (') Trans- Steroliy sudétis
Trans- linolo ir Bend
oleiniy | trans-lino- Taria- Delta7 steer;o;ias Eritrodiolis
Kategorija - . . . . izomery leno Choleste- | Brasikaste- | Kampes- | Stigmaste- | masis ceta-/- IO | ir uvaolis
Miristo Linoleno | Eikozano | Eikozeno | Beheno | Lignocero . - . b . . stigmaste- kiekis O [
% % % % % % suma izomery rolis rolis terolis (?) rolis B-sitoste- lis (2 (mg/kg) (%) (**)
( 0) ( 0) ( 0) ( 0) ( 0) ( ") (%) suma (%) (%) (%) (%) rolis 1’10(;/5)( ) 8/Kg
(%) (%) () §
. Auks¢iausios kokybés pirmojo | < 0,03 | < 1,00 | < 0,60 | <040 | <020 | < 0,20 | < 0,05 | < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 [ <kamp. | = 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
spaudimo alyvuogiy aliejus
2. Pirmojo  spaudimo  alyvuogiy | < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,40 < 0,20 | £0,20 < 0,05 < 0,05 < 0,5 < 0,1 < 4,0 [ <kamp. | 2 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
aliejus
. Pirmojo  spaudimo  klasikinis | < 0,03 | < 1,00 [ < 0,60 | < 0,40 | <0,20 | < 0,20 | < 0,10 | < 0,10 <05 <01 < 4,0 — 2930 <05 [>21000]| <45
alyvuogiy aliejus lampante
4. Rafinuotas alyvuogiy aliejus <003 | <100 | <060 | <040 | 0,20 [ < 0,20 | < 0,20 | < 0,30 < 0,5 <01 < 4,0 [ <kamp. | = 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
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Riebaly rigsciy sudétis (') Trans- Steroliy sudétis
Trans- linolo ir Bend
oleiniy | trans-lino- Taria- Delta-7 ten ;a $ | Eritrodiolis
Kategorija L . . . . izomery leno Choleste- | Brasikaste- | Kampes- | Stigmaste- | masis Jeta-/e | SO i vaolis
Miristo Linoleno | Eikozano | Eikozeno | Beheno | Lignocero . li i lis (2 li . stigmaste- kiekis %) (<
%) %) %) %) %) %) suma izomery rolis rolis terolis (%) rolis ﬁfsuo'ste— nolis (2 (mg/kg) (%) (**)
(%) suma (%) (%) (%) (%) rolis %)
(%) %) () i
5. MaiSytas rafinuoto ir pirmojo | < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,40 < 0,20 | < 0,20 < 0,20 < 0,30 < 0,5 < 0,1 < 4,0 [ <kamp. | > 93,0 < 0,5 > 1000 < 4,5
spaudimo alyvuogiy aliejus
6. Neapdorotas alyvuogiy i$spaudy [ < 0,03 | < 1,00 | < 0,60 | < 0,40 [ <0,30 | <020 | <020 [ 0,10 | <05 <02 | <40 — 2930 | <05 | 22500 >45()
aliejus
7. Rafinuotas alyvuogiy iSspaudy [ < 0,03 | < 1,00 | < 0,60 | < 0,40 | < 0,30 [ <020 | <040 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 [ <kamp. | = 93,0 <05 |=1800 > 4,5
aliejus
8. Alyvuogiy i$spaudy aliejus <003 | <100 | <060 | <040 | <030 [ <020 | < 0,40 | < 0,35 < 0,5 < 0,2 < 4,0 [ <kamp. | = 93,0 < 0,5 > 1600 > 4,5

1

S

Zr. §io priedo priedélj.
s

dalis yra ne didesné nei 3,5.

Kitos riebaly rigstys (%): palmitino: 7,50-20,00; palmitoleino: 0,30-3,50; heptadekano:

()
)
(}) Tariamasis f-sitosterolis: delta-5,23-stigmastadienolis + klerosterolis + beta-sitosterolis +
(*) Aliejai, kuriuose yra nuo 300 mg/kg iki 350 mg/kg vasky, laikomi pirmojo spaudimo klasikiniais alyvuogiy aliejais lampante, jei bendras alifatiniy alkoholiy kiekis yra ne didesnis nei 350 mg/kg arba jei eritrodiolio ir uvaolio procentiné

< 0,30; heptadeceno:

0,30; stearino.

sitostanolis + delta-5-avenasterolis + delta-5,24-stigmastadienolis.

: 0,50-5,00; oleino: 55,00-83,00; linolo: 3,50-21,00.

(°) 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 ir jei eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis yra didesné nei 3,5.

Pastabos.

a) Analizés rezultatai turi bati pateikti tokiu pat tikslumu po kablelio, kaip nustatyta kiekvienai savybei. Apvalinant rezultata nustatytu tikslumu, paskutinis skaitmuo yra didinamas vienetu, jei po jo einantis

skaitmuo didesnis uz 4.

b) Aliejus gali bati priskirtas kitai kategorijai arba paskelbtas neatitinkanciu $iame reglamente jam keliamy grynumo kriterijy net ir tuo atveju, jei nustatyty verciy neatitinka tik viena savybeé.

) Zvaigzdute (*) pazymétos aliejaus kokybés savybés reiskia: pirmojo spaudimo klasikinis alyvuogiy aliejus lampante nebiitinai vienu metu turi atitikti visas ribines vertes; pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejai net

ir tuo atveju, jei su nustatyta ribine verte nesutampa vienintelé savybé, yra priskiriami kitai aliejaus kategorijai, nors vis tiek klasifikuojami kaip pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejus.

d) Dviem Zvaigzdutémis (**) pazyméta savybé reiskia, kad visy risiy alyvuogiy i$spaudy aliejus nebatinai vienu metu turi atitikti visas ribines vertes.

9¢/8ce 1
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Priedélis

Sprendimy schema

Kampesterolis. Sprendimy schema. Pirmojo spaudimo ir auksciausios kokybés pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejai:

{ 4,0 % < kampesterolis < 4,5 % ]

[ Stigmasterolis < 1,4 % ] [ A-7-stigmastenolis < 0,3 % ]

Kiti parametrai atitinka $iame reglamente nustatytas ribines vertes.

Delta-7-stigmastenolis. Sprendimy schema.

— Auksciausios kokybés pirmojo spaudimo ir pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejai:

[0,5 % < A-7-stigmastenolis < 0,8 %J

|

|

Tar. B-sitosterolis |

. 0
Kampesterolis < 3,3 % (kampest + A7stig) = 25

Stigmasterolis < 1,4 % A ECN42 < |0,1]

Kiti parametrai turi atitikti $iame reglamente nustatytas ribines vertes.

— Alyvuogiy i$spaudy aliejai (neapdoroti ir rafinuoti):

{ 0,5 < A -7-stigmastenolis < 0,7 ]

Likusieji parametrai

. . 0
A ECN42 < [0,40| Stigmasterolis < 1,4 % atitinka ribas®
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II PRIEDAS
Jla PRIEDAS

ALYVUOGIUY ALIEJAUS ARBA ALYVUOGIUY I$SPAUD}J ALIEJAUS, PRISTATYTO PIRMINEJE PAKUOTEJE,
MEGINIY EMIMAS

Sis méginiy émimo metodas taikomas alyvuogiy arba alyvuogiy iSspaudy aliejaus, pristatyto pirminéje pakuotéje,
partijoms. Atsizvelgiant i tai, ar pirminés pakuotés tiris yra didesnis nei 5 litrai, ar ne, taikomi jvairiis méginiy
émimo metodai.

Partija — prekés vienety, kurie buvo pagaminti ir supakuoti tokiomis aplinkybémis, kad kiekviename prekés vienete esantis
aliejus pagal visas analitines savybes yra laikomas homogenisku, rinkinys. Partija turi bati individualiai paZyméta pagal
Europos Parlamento ir Tarybos direktyva 2011/91/ES (!).

Eminys — pirminéje pakuotéje esanio aliejaus kiekis, paimtas i§ atsitiktine tvarka parinktos partijos vietos.

1. PIRMINIO MEGINIO SUDETIS
1.1. Ne didesné nei 5 litry pirminé pakuoté

Pirminis meginys, kai pirminé pakuoté yra ne didesne nei 5 litry, — keletas éminiy, paimty i§ partijos vadovaujantis 1

lentele.
1 lentelé
Biitiniausias pirminio méginio dydis
Jeigu pirminés pakuotés tiiris Pirminj meéginj turi sudaryti aliejus i§
a) 1 litras ar daugiau a) vienos pirminés pakuotés;
b) maziau nei 1 litras b) minimalaus pakuociy, kuriy bendras tiris yra bent
1,0 litras, skaiciaus

Kiekviena valstybé nar¢, atsizvelgdama i savo poreikius (pavyzdZiui, jeigu organoleptinj vertinima atlieka kita nei
atlikusioji cheming analiz¢, kontraanalizg ir t. t. laboratorija), gali padidinti 1 lenteléje nurodyty pakuociy skaiciy, i3
kurio bty sudarytas pirminis meéginys.

1.2. Didesné nei 5 litry pirminé pakuoté
Pirminis méginys, kai pirminé pakuoté yra didesné nei 5 litry, — visy éminiy dalis, atspindinti jy visumg, gauta juos
redukuojant ir vadovaujantis 2 lentele. Pirminj méginj turi sudaryti jvairas pavyzdziai.

Pirminio meéginio ,pavyzdys“ — kiekviena i§ pirminj méginj sudaranciy pakuociy.

2 lentelé

Bittiniausias éminiy skai¢ius

Pakuociy partijoje skaiCius Bitiniausias éminiy skaicius
ki 10 1
Nuo ... 11 iki 150 2
Nuo ... 151 iki 500 3
Nuo ... 501 iki 1 500 4
Nuo ... 1501 iki 2 500 5
Daugiau kaip 2 500 kiekvienam 1 000 pakuociy 1 papildomas éminys

(") 2011 m. gruodzio 13 d. Europos Parlamento ir Tarybos direktyva 2011/91/ES dél nuorody arba Zymy maisto produkto partijai
identifikuoti (OL L 334, 2011 12 16, p. 1).
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2.2

3.2

Siekiant sumazinti i§ pirminiy pakuociy paimty méginiy tirj, pirminiam méginiui parengti paimty éminiy turinys
homogenizuojamas. Ivairiy éminiy dalys supilamos i bendrg talpykla, kurioje sumaiSomos, kad baty homogenizuo-
tos, uztikrinant kuo geriausia apsaugg nuo oro.

Pirminio méginio turinys turi bati i3pilstytas i keleta bent 1,0 litro tirio pakuociy, kuriy kiekviena sudaro pirminio
méginio pavyzdj.

Kiekviena valstybé naré, atsizvelgdama i savo poreikius (pavyzdZiui, jeigu organoleptinj vertinima atlicka kita nei
atlikusioji cheming analizg, kontraanalizg ir t. t. laboratorija), gali padidinti pirminiy méginiy skaiciy.

Kiekviena pakuoté turi bati uzpildyta taip, kad oro sluoksnis virsuje baty kuo mazesnis, ir paskui tinkamai uzdaryta
ir uzsandarinta, kad produktas nebity sugadintas.

Sie pavyzdziai turi biiti pazenklinti etiketémis, kad juos biity galima teisingai identifikuoti.

ANALIZES IR REZULTATAI

. Kiekvienas pirminis méginys pagal standarto EN ISO 5555 2.5 punkta turi bati padalytas i laboratorinius méginius ir

iSanalizuotas Ib priede pateikiamoje sprendimy schemoje nurodyta tvarka arba bet kokia kita atsitiktine tvarka.
Jeigu deklaruotos alicjaus kategorijos savybes atitinka visi analizés rezultatai, derancia turi bati pripaZinta visa partija.

Jeigu bent vienas analizés rezultatas neatitinka deklaruotos aliejaus kategorijos savybiy, visa partija turi biiti pripa-
zinta nederancia.

PARTIJOS KATEGORIJOS TIKRINIMAS

. Partijos kategorijai patikrinti kompetentinga institucija gali padidinti jvairiose partijos vietose imamy pirminiy

méginiy skaiciy pagal Sia lentelg:

3 lentelé

Pirminiy méginiy skaiCius, nustatomas pagal partijos dydj

Partijos dydis (litrais) Pirminiy méginiy skaicius
Maziau nei 7 500 2
Nuo 7 500 iki maziau nei 25 000 3
Nuo 25 000 iki maziau nei 75 000 4
Nuo 75 000 iki maziau nei 125 000 5
125 000 arba daugiau 6 + 1 kickvienam papildomam 50 000 litry kiekiui

Kiekvienas | pirminj meéginj jtraukiamas éminys turi baiti imamas 3alia tos partijos vietos, kurioje paimtas ankstesnis
éminys; butina jsidéméti vieta, i§ kurios paimtas kiekvienas pirminis meéginys, ir aiskiai ja paZymeéti.

Kiekvienas pirminis méginys turi bati formuojamas 1.1 ir 1.2 punktuose nurodyta tvarka.
Paskui atliekamos kiekvieno pirminio meéginio analizés, nurodytos 2 straipsnio 1 dalyje.

Jeigu vienas i§ bent vieno pirminio méginio analiziy, nurodyty 2 straipsnio 1 dalyje, rezultaty neatitinka deklaruotos
aliejaus kategorijos savybiy, nederancia pripazistama visa partija, i§ kurios paimti tie méginiai.“
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III PRIEDAS

b PRIEDAS

SPRENDIMYU SCHEMA SIEKIANT PATIKRINTI, AR ALYVUOGIY ALIEJAUS MEGINYS ATITINKA

DEKLARUOTA KATEGORIJA

1 lentelé

(kokybeés kriterijai)

AUKSCIAUSIOS KOKYBES PIRMOJO
SPAUDIMO ALYVUOGIU ALIEJUS

Ragstingumas %

<0,8 |

Aliejus neatitinka
deklaruotos kategorijos

>0,8

v

Peroksidy skaicius mEqO,/kg

<20 |

G

>20

!

UV spektrometrija

K270 < 0,22

K270 >0,22

]

UV spektrometrija

AK < 0,01

Y.

...........

AK > 0,01

I

UV spektrometrija

K232 <2,50

| K232 > 2,50

v

Organoleptinis jvertinimas

Vaisiy poZymio med. > 0
ir

trikumy med. = 0

Y.

.....

Aliejus neatitinka
deklaruotos kategorijos.

Vaisiy poz. med. = 0

Vaisiy med. >0

v

ir
trikumy med. > 0

{

Etilo esteriai*

taip |

ne

ll

Aliejaus riisis pagal kokybeés kriterijus atitinka deklaruota
kategorijg.

Zr. toliau 3 lentele (Grynumo kriterijai)

*< 40 mglkg 2013-2014 derliaus metais
< 35 mglkg 2014-2015 derliaus metais
< 30 mglkg nuo 2015-2016 derliaus mety
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2 lentelé

Pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejai
(Kokybés kriterijai)

Ragstingumas %
<20 ‘ >2,0 >
Peroksidy skai¢ius mEq O,/kg
<20 ‘L >20 >
UV spektrometrija
LLLITY
Koz 0,25 ‘ Rz 50,25 > o e,
‘w K *,
&
- $ Aliejus neatitinka %
UV spektrometrija . deklaruotos H
>h--> 1 kategorijos :
AK <001 | AK > 0,01 : gory H
L)
% "’. (a) 0’:
o *% ‘o'
UV spektrometrija '~,..."""‘_‘,“
K232 < 2,60 ‘ K232 = 2,60 >
Organoleptinis jvertinimas
Vaisiy poz. med. > 0 Vaisi poz. med. = 0 3
) arba
r vaisi poz. med. >0
trikumy mediana < 3,5 | trikumy mediana > 3,5
JL ‘,“"‘““-.""Nn.
.." Aliejus neatitinka ".‘
Ar minéty parametry vertés atitinka auks¢iausios kokybés . deklaruotos .
pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus kokybés kriterijus? : kategorijos H
———— ]
L]
(1 lentelé) s (b) ;
o" K
* Ky
NE TAIP ", o
."lullnll"

y

Aliejaus rusis pagal kokybés kriterijus atitinka
deklaruoty kategorija
Zr. toliau 3 lentelg (Grynumo kriterijai)
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3 lentelé

Auksdiausios kokybés pirmojo spaudimo ir
pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejai
(Grynumo kriterijai)

Kokybés kriterijai (1 ir 2 lentelés)

\d

34

PPTLLLLITT TS
e e,

.

& Aliejus neatitinka ',
TAIP NE h----> & deklaruotos kategorijos %
% V'
% "o,. “0’.
3,5-stigmastadienai mg/kg LTI
<0,05 >0,05 S
= o* ‘e,
JL . .."‘ Aliejus neatitinka %,
Riebaly rigsciy trans-izomerai % : deklaru(‘)'tos H
. kategorijos :
tC18:1 < 0,05 tC18:1 > 0,05 > s, 0
£(C18:2 + C18:3) < 0,05 t(C18:2 + C18:3) > 0,05 %, () o

-, *

Riebaly rugsciy kiekis
TAIP NE senmua,,

we®
o* %,
* 0
‘II' * 0
o e,
» .

.
R e

\ 4

A ECN42 .:. Aliejus neatitinka "._
<10,2| > 10,2 mrd deklaruotos :
- : > 5 kategorijos s

**

Q

‘Il' Q
» 0
(N o

Steroliy sudétis ir bendras kiekis

L] .
- .
“tagyannnnt®

TAIP NE >
Eritrodiolis + uvaolis % “‘.“- -..,...

<20 ‘ 2,0 >E+U < 4,5 ‘ > 4,5 > .." Aliejus neatitinka .“_
. deklaruotos 3
ilf -1 kategorijos H
.1 % K]

Vagkai! mg/kg ..... (b) “"

<150 > 150 - e, ____,"
7 amms

Aliejaus rasis atitinka deklaruoty kategorija
1C42+C44+C46




Europos Sgjungos oficialusis leidinys

L 338/43

1 priedelis

Sio reglamento priedy ir sprendimy schemoje nurodyty analiziy atitikmeny lentelé

Riigstingumas

I priedas

Laisvyjy riebaly rugiciy kiekio nustatymas Saltuoju metodu

Peroksidy skaicius

Il priedas

Peroksidy skai¢iaus nustatymas

UV spektrometrija

IX priedas

Spektrofotometrinis tyrimas

Organoleptinis vertinimas

XII priedas

Pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus organoleptiniy savybiy vertinimas

Etilo esteriai

XX priedas

Vasky, riebaly riigs¢iy metilesteriy ir riebaly ruigiciy etilo esteriy kiekio
nustatymo kapiliarinés dujy chromatografijos biidu metodas

3,5-stigmastadienai

XVII priedas

Stigmastadieny nustatymo augaliniuose aliejuose metodas

Riebaly  rogsc¢iy  trans- | Xa priedas Riebaly riigsciy metilesteriy analizé dujy chromatografijos metodu
izomerai ir
Xb priedas Riebaly rtigsc¢iy metilesteriy ruosimas
Riebaly rugsciy sudétis Xa priedas Riebaly rugsciy metilesteriy analizé dujy chromatografijos metodu
ir
Xb priedas Riebaly rtigsc¢iy metilesteriy ruosimas

AECN42

XVIII priedas

Trigliceridy sudéties nustatymas su ECN42 (HPLC duomeny ir teorinés
sudéties skirtumas)

Steroliy sudétis ir bendras | V priedas Steroliy ir triterpeno dialkoholiy sudéties ir kiekio nustatymas kapilia-
kiekis rinés dujy chromatografijos metodu

Eritrodiolis ir uvaolis

Vagkai IV priedas Vasky kiekio nustatymas kapiliarinés dujy chromatografijos metodu

Alifatiniai alkoholiai

XIX priedas

Alifatiniy alkoholiy kiekio nustatymas kapiliarinés dujy chromatografijos
metodu

2 padétyje
riebaly rigstys

prisotintos

VII priedas

2-glicerilo monopalmitato procentinés dalies nustatymas“
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IV PRIEDAS

.V PRIEDAS

STEROLIYJ IR TRITERPENO DIALKOHOLIY SUDETIES IR KIEKIO NUSTATYMAS KAPILIARINES DUJyY

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.1.

3.10.2.

3.10.3.

3.10.4.

CHROMATOGRAFJOS METODU

TAIKYMO SRITIS

Siame metode aprasomas atskiry steroliy ir triterpeno dialkoholiy ir bendro jy kiekio alyvuogiy ir alyvuogiy
isspaudy aliejuose nustatymo budas.

METODO ESME

Aliejus, idéjus a-cholestanolio kaip vidinio etalono, muilinamas kalio hidroksido tirpalu etanolyje, o nemuilinama
medziaga ekstrahuojama etileteriu.

Steroliy ir triterpeno dialkoholiy frakcija i$skiriama i§ nemuilinamos medziagos ant $armu impregnuotos silika-
gelio plokstelés plonasluoksnés chromatografijos budu. 13 silikagelio regeneruotos frakcijos paverciamos trime-
tilsilileteriais ir analizuojamos kapiliarinés dujy chromatografijos metodu.

JRANGA

Iprasta laboratoriné jranga, visy pirma:

250 ml talpos kolba su griztamuoju kondensatoriumi, turinciu lifo sujungimus.

500 ml talpos dalijamasis piltuvas.

250 ml talpos kolbos.

Visa jranga plonasluoksnei chromatografinei analizei atlikti naudojant 20 x 20 cm matmeny stiklines ploksteles.
Ultravioletiné 254 arba 366 nm ilgio $viesos bangy lempa.

Mikrosvirkstai 100 pl ir 500 pl tiriams imti.

G3 akytumo cilindro formos filtras (15-40 pm akytumas), mazdaug 2 cm skersmens ir 5 cm aukscio, tinkamas
vakuuminiam filtravimui su slifo mova.

50 ml talpos vakuuminé kigio formos kolba su slifo jmova filtrui (3.7 punktas) prijungti.
10 ml talpos meégintuvelis su kiginiu dugnu ir stiklo kamsciu.

Darbui su kapiliarine kolonéle tinkamas dujy chromatografas su dozuojamojo méginio jpurskimo sistema, kurj
sudaro:

termostatuojama kamera norimai temperatiirai kolonélése palaikyti + 1 °C tikslumu;

reguliuojamos temperatiiros jpurskimo jrenginys su polisiloksanu dengtu garinimo elementu ir dozavimo
sistema;

liepsnos jonizacinis detektorius (FID);

duomeny rinkimo sistema, tinkama naudoti su FID detektoriumi (3.10.3 punktas) ir pritaikyta rankiniam integ-
ravimui.

Lydyto kvarco 20-30 m ilgio kapiliariné kolonéle, kurios vidinis skersmuo 0,25-0,32 mm, padengta vienodo
0,10-0,30 pm storio 5 % difenilo — 95 % dimetilpolisiloksano (SE-52 arba SE-54 nejudanciosios fazés arba ja
atitinkancia plévele) sluoksniu.

10 pl talpos mikrogvirkstas dujy chromatografijai su kietinta adata, tinkama dozuojamajam jpurskimui.
Kalcio dichlorido eksikatorius.

REAGENTAI

Kalio hidroksidas, maZiausias titras — 85 %.
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4.2. Kalio hidroksido tirpalas etanolyje, mazdaug 2 N.
130 g kalio hidroksido (4.1 punktas) iStirpinama 3aldant 200 ml distiliuoto vandens ir paskui praskiedziama
etanoliu (4.10 punktas) iki 1 litro. Tirpalas turi biiti laikomas gerai uzkimstuose tamsaus stiklo buteliuose ir
saugomas ne ilgiau kaip dvi dienas.

4.3. Etileteris, analizei tinkamos kokybés.

4.4. Kalio hidroksido tirpalas etanolyje, mazdaug 0,2 N.
13 ¢ kalio hidroksido (4.1 punktas) istirpinama 20 ml distiliuoto vandens ir praskiedziama etanoliu (4.10
punktas) iki 1 litro.

4.5. Bevandenis natrio sulfatas, analizei tinkamos kokybés.

4.6. Fluorescencijos indikatoriumi neuZtersto silikagelio 0,25 mm sluoksniu dengtos stiklinés plokstelés (20 x 20 cm)
(galima pirkti paruosty naudoti ploksteliy).

4.7.  Toluenas, chromatografijai tinkamos kokybes.

4.8. Acetonas, chromatografijai tinkamos kokybés.

4.9. n-heksanas, chromatografijai tinkamos kokybés.

4.10.  Etileteris, chromatografijai tinkamos kokybes.

4.11.  Analizei tinkamos kokybés etanolis.

4.12.  Analizei tinkamos kokybeés etilacetatas.

4.13.  Etaloninis tirpalas plonasluoksnei chromatografijai: cholesterolis arba fitosteroliai, taip pat eritrodiolio 5 %
tirpalas etilacetate (4.11 punktas).

4.14. 0,2 % 2,7-dichlorfluoresceino tirpalas etanolyje. Jis truputj paSarminamas iladinant kelis lasus 2 N kalio hidrok-
sido tirpalo alkoholyje (4.2 punktas).

4.15.  Bevandenis piridinas, chromatografijai tinkamos kokybés (zr. 5 pastaba).

4.16.  Analizei tinkamos kokybés heksametildisilazanas.

4.17.  Analizei tinkamos kokybés trimetilchlorsilanas.

4.18.  Steroliy trimetilsilileteriy méginio tirpalai.
Ruosiami pries pat juos naudojant i§ steroliy ir eritrodiolio, gauto i3 $iy medziagy turinciy aliejy.

4.19.  a-cholestanolis, didesnio nei 99 % grynumo (grynumas turi bati patikrintas dujy chromatografijos analizés baduy).

4.20.  a-~cholestanolio vidinio etalono tirpalas, 0,2 % tirpalas (m/V) etilacetate (4.11 punktas).

4.21.  Fenolftaleino tirpalas, 10 g/l etanolyje (4.10 punktas).

4.22.  Dujos nesikliai: vandenilis arba helis, dujy chromatografijai tinkamo grynumo.

4.23.  Pagalbinés dujos: vandenilis, helis, azotas ir oras, dujy chromatografijai tinkamo grynumo.

4.24.  n-heksano (4.9 punktas) ir etileterio (4.10 punktas) miinys santykiu 65:35 (V/V).

4.25.  Sililinimo reagentas, kurj sudaro piridino, heksametildisilazano ir trimetilchlorsilano misinys santykiu 9:3:1
(VIVIV).

5. DARBO EIGA

5.1. Nemuilinamy medZiagy gavimas.

5.1.1. 1250 ml talpos kolba (3.1 punktas) 500 pl mikro$virkstu (3.6 punktas) jSvirksCiamas toks a-cholestanolio vidinio

etalono tirpalo (4.20 punktas) kiekis, kuriame cholestanolio kiekis atitikty mazdaug 10 % méginio steroliy kiekio.
Pavyzdziui, | 5 g alyvuogiy aliejaus méginj jpilama 500 pl a-cholestanolio tirpalo (4.20 punktas), o j alyvuogiy
iSspaudy aliejaus méginj — 1 500 pl. Tirpalas naudojant silpna azoto srove $ilto vandens voneléje igarinamas iki
sauso likucio, atvésinus kolba, i ta pacig kolba pasveriama 5 £ 0,01 g sauso filtruoto méginio.

1 pastaba. Gyvulinés kilmés arba augaliniai aliejai ir riebalai, kuriuose yra nemazi kiekiai cholesterolio, chroma-
togramoje gali turéti smaile, kurios sulaikymo trukmé panasi j cholestanolio. Tokiu atveju steroliy
frakcija turi bati analizuojama du kartus — su vidiniu etalonu ir be jo.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

| kolbg jpilama 50 ml 2 N kalio hidroksido tirpalo etanolyje (4.2 punktas) ir jdedama $iek tiek pemzos, prijun-
giamas griztamasis kondensatorius ir kolba Sildoma iki nestipraus virimo, kol jvyksta muilinimas (tirpalas
pasidaro skaidrus). Sildoma dar 20 minuéiy, paskui per kondensatoriaus virsy jpilama 50 ml distiliuoto vandens,
kondensatorius atjungiamas ir kolba atausinama iki mazdaug 30 °C.

Kolbos turinys naudojant kelias distiliuoto vandens porcijas (50 ml) kiekybiskai supilamas { 500 ml dalijamajj
piltuva (3.2 punktas). Ipilama mazdaug 80 ml etileterio (4.10 punktas), turinys stipriai plakamas mazdaug 60
sekundziy periodiskai sumazinant slégj apverciant dalijamajj piltuvg ir atidarant ¢iaupg. Paskui kolba paliekama
stovéti, kol turinys visiskai iSsisluoksniuoja i dvi fazes (2 pastaba).

Paskui kuo didesnis muilo tirpalo kiekis isleidziamas j antrgjj dalijamaji piltuva. Vandens ir alkoholio fazé tuo
paciu badu ekstrahuojama dar du kartus, kiekvieng kartg sunaudojant 60-70 ml etileterio (4.10 punktas).

2 pastaba. Bet kokia susidariusi emulsija gali biti panaikinta jpilant nedidelj kiekj etanolio (4.11 punktas).

Trys eteriniai ekstraktai supilami i viena dalijamaji piltuva, kuriame yra 50 ml vandens. MiSinys plaunamas
vandeniu (50 ml), kol plovimo vanduo, jlasinus fenolftaleino tirpalo (4.21 punktas) lasa, nebenusidazo rozine
spalva.

Atskyrus plovimo vandenis, ekstraktas per bevandenj natrio sulfata (4.5 punktas) filtruojamas i pries tai pasverta
250 ml kolbg, piltuvg ir filtrg nuplaunant nedideliu kiekiu etileterio (4.10 punktas).

Tirpiklis distiliuojant vakuume i§garinamas sukamuoju garintuvu 30 °C temperatiroje. Ipilama 5 ml acetono ir
lakus tirpiklis visiskai pasalinamas silpnoje oro srovéje. Likutis 15 minuciy dZiovinamas krosnyje 103 + 2 °C
temperatiroje. Paskui likutis atausinamas eksikatoriuose ir pasveriamas 0,1 mg tikslumu.

Steroliy ir triterpeno dialkoholiy frakcijos (eritrodiolis + uvaolis) atskyrimas

Ruosiamos bazinés plonasluoksnés chromatografijos plokstelés. Silikageliu dengtos plokstelés (4.6 punktas) 10
sekundziy mazdaug 4 cm jmerkiamos j 0,2 N kalio hidroksido tirpalg etanolyje (4.5 punktas), paskui palickamos
dvi valandas dzifiti traukos spintoje ir galiausiai vieng valanda laikomos krosnyje 100 °C temperatiiroje.

Plokstelés isimamos i§ krosnies ir laikomos eksikatoriuje su kalcio chloridu (3.13 punktas), kol jy prireikia (taip
apdorotos plokstelés turi biti panaudotos per 15 dieny).

3 pastaba. Kai steroliy frakcijai atskirti naudojamos bazinés silikagelio plokstelés, nemuilinamos frakcijos neb-
tina apdoroti aliuminio oksidu. Taip visi rligstinio poblidzZio junginiai (riebaly rugstys ir kiti) sulai-
komi uzlasinimo linijoje ir steroliy juosta aiSkiai atsiskiria nuo alifatiniy ir triterpeno alkoholiy
juostos.

| ryskinimo indg mazdaug 1 cm storio sluoksniu jpilama heksano ir etileterio misinio (4.24 punktas) (4 pastaba).
Indas uzdaromas tinkamu dangciu ir paliekamas vésioje vietoje ne maziau kaip pusvalandziui, kad nusistovéty
gary ir skyscio pusiausvyra. Ant vidiniy indo sieneliy gali bati uzdedamos filtro popieriaus juostelés, jmerktos |
eliuenty. Taip mazdaug trecdaliu sutrumpinama ryskinimo trukmé, o komponentai iSplaunami vienodziau ir
pastoviau.

4 pastaba. Visiskai pakartojamoms iSplovimo salygoms uztikrinti rySkinimo tirpalg reikia pakeisti kiekvienai
analizei; kaip alternatyvus tirpiklis gali baiti naudojamas n-heksano ir etileterio misinys, kurio tiriy
santykis 50:50.

Ruosiamas mazdaug 5 % nemuilinamy medziagy (5.1.5 punktas) tirpalas etilacetate (4.12 punktas) ir 0,3 ml 3io
tirpalo 100 pl talpos mikro3virkstu vienoda siaura juostele uzlasinama ant apatinio chromatografinés plokstelés
(5.2.1 punktas) galo (2 cm nuo apacios). Vienoje linijoje su $ia juostele uzlasinama 2-3 pl medziagos etaloninio
tirpalo (4.13 punktas) steroliy ir triterpeno dialkoholiy juostai identifikuoti uzbaigus ryskinima.

Plokstelé dedama j ryskinimo inda, paruo$ta kaip nurodyta 5.2.2 punkte. Turéty biti palaikoma 15-20 °C
aplinkos temperatiira (5 pastaba). Indas i§ karto uzdengiamas ir plaunama, kol tirpiklio frontas atsiduria mazdaug
1 cm atstumu nuo plokstelés virsutinio krasto. Plokstelé iSimama i§ ry$kinimo indo ir tirpiklis i§garinamas karsto
oro srovéje arba plokstelé trumpam paliekama traukos spintoje.

5 pastaba. Aukstesné temperatiira gali pasunkinti atskyrima.
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5.2.5. Plokstelé plonai ir vienodai apipurskiama 2,7-dichlorfluoresceino tirpalu (4.14 punktas) ir paliekama idzifiti.
Zitirint j plokstele ultravioletingje $viesoje, steroliy ir triterpeno dialkoholiy juostos gali biiti atpazintos pagal
buvima viename lygyje su etaloninio tirpalo (4.13 punktas) démémis. Juosty ribos pagal fluorescuojancius krastus
pazymimos juodu piestuku (Zr. 3 brézinj, kuriame vaizduojama plonasluoksnés chromatografijos plokstelé).

5.2.6.  Silikagelis pazymétame plote nugrandomas metaline mentele. Gerai susmulkinta medziaga nuo plokstelés supi-
lama i filtrg (3.7 punktas). Ipilama 10 ml karsto etilacetato (4.12 punktas), gerai sumaiSoma metaline mentele ir
vakuume filtruojama i kigio formos kolba (3.8 punktas), prijungta prie filtro.

Likutis kolboje tris kartus plaunamas etileteriu (4.3 punktas) (mazdaug po 10 ml kiekvieng kartg), filtruojant i tg
pacia prie filtro prijungta kolba; filtratas nugarinamas iki mazdaug 4-5 ml tirio, likes tirpalas supilamas j 10 ml

talpos mégintuvélj (3.9 punktas), kuris prie§ tai pasveriamas; mégintuvélio turinys dZiovinamas nestipriai kaiti-
nant nedideléje azoto srovéje, i§ naujo tirpinamas keliuose acetono (4.8 punktas) lauose ir vél dziovinamas.

Likutj mégintuvélyje turi sudaryti steroliy ir triterpeno dialkoholiy frakcijos.

5.3. Trimetilsilileteriy ruosimas

5.3.1. | meégintuvélj su steroliy ir triterpeny frakcija, vengiant bet kokio drégmeés patekimo (7 pastaba), jpilama
sililinimo reagento (4.25 punktas) (6 pastaba), kurio imama po 50 pl vienam steroliy ir triterpeno dialkoholiy
miligramui.

6 pastaba. Galima pirkti paruosty naudoti tirpaly. Be to, galima pirkti ir kity sililinimo reagenty, pvz., N,O-
bi(trimetilsilil)trifluoracetamido + 1 % trimetilchlorsilano misinij, kuris turi bati praskiestas tokio pat
tario sausu piridinu.

Piriding galima pakeisti tokiu pat acetonitrilo kiekiu.

5.3.2.  Meégintuvélis uzkemsamas ir atsargiai kratomas (neapverciant), kol junginiai visi$kai istirpsta. Po to jis bent 15
minuciy paliekamas stovéti aplinkos temperatiiroje ir paskui kelias minutes centrifuguojamas. Skaidrus tirpalas
paruostas dujy chromatografinei analizei.

7 pastaba. Nedidelé opalescencija yra jprastas reiskinys ir nesukelia jokiy anomalijy. Balty dribsniy susidarymas
ar roziné spalva yra drégmés patekimo arba reagento sugedimo poZymiai. Siuo atveju bandymas turi
bati pakartotas (tik jei naudojamas heksametildisilazano ir trimetilchlorsilano misinys).

5.4. Dujy chromatografiné analizé.

5.4.1. Parengiamieji darbai ir kapiliarinés kolonélés kondicionavimas.

5.4.1.1. Kolonélé (3.11 punktas) prijungiama prie dujy chromatografo, kolonélés ié¢jimg sujungiant su dozuojamuoju
injektoriumi, o i8¢jimg — su detektoriumi.

Atliekamas bendras dujy chromatografavimo jrenginio patikrinimas (nutekéjimai dujy sistemoje, detektoriaus,
dozavimo sistemos ir savirasio veikimas ir t. t.).

5.4.1.2. Pirma karta naudojama kapiliaring kolonéle rekomenduojama kondicionuoti: per kolonéle paleidziama nestipri
dujy srové, paskui jjungiamas chromatografas ir pradedamas laipsniskas kaitinimas, kol temperatira pakyla bent
20°C auksciau, nei naudojama darbe (8 pastaba). Sioje temperatiiroje kolonélé laikoma ne maziau kaip dvi
valandas, véliau visas jrenginys nustatomas darbo rezimu (reguliuojamas dujy srautas ir dozavimas, uzdegama
ugnis, prijungiama skai¢iavimo sistema, reguliuojama kolonélés, detektoriaus ir injektoriaus temperatira ir t. t.) ir
uzraSomas signalas bent du kartus didesniu jautrumu, nei bus naudojamas analizei atlikti. Pagrindo linija turi bati
bréziama tiesi, be jokiy smailiy ir dreifo pozymiy.

Neigiamas tiesinis dreifas yra kolonélés sujungimy nesandarumo pozymis, o teigiamas dreifas rodo nepakankama
kolonélés kondicionavima.

8 pastaba. Kondicionavimo temperatiira visuomet turi biti bent 20 °C maZesné, nei naudojamai nejudanciajai
fazei nustatyta didZiausia temperatiira.

5.4.2. Darbo sglygy parinkimas

5.4.2.1. Darbo salygos:
— kolonélés temperatira: 260 £ 5 °C;
— injektoriaus temperatiira: 280-300 °C;
— detektoriaus temperatiira: 280-300 °C;

— dujy nesiklio linijinis greitis: helio — 20-35 cm/s; vandenilio — 30-50 cm/s;
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— padalijimo santykis: nuo 1:50 iki 1:100;

— prietaiso jautrumas: 4-16 karty didesnis nei minimalus silpninimas;
— uZraSymo jautrumas: 1-2 mV per visa skale;

— jpurkstos medziagos kiekis: 0,5-1 pl TMSE tirpalo.

Sios salygos gali biiti keiiamos pagal kolonélés ir dujy chromatografo savybes, kad biity gautos chromatogra-
mos, atitinkancios tokias salygas:

— R-sitosterolio smailés sulaikymo trukmeé turéty bati 20 £ 5 minutés;

— kampesterolio smailés aukstis turéty bati: alyvuogiy aliejui (vidutinis kiekis 3 %) 20 £ 5 % visos skalés
aukscio; sojos pupeliy aliejui (vidutinis kiekis 20 %) 80 + 10 % visos skalés aukscio;

— visi esantys steroliai turi bati atskirti. Be to, smailés turi bati visiskai atsiskyrusios, t. y. smailés trajektorija
turéty sugrizti iki pagrindo linijos, kol prasideda kilimas atsiradus naujai smailei. Taciau nevisiskas atsisky-
rimas leidZiamas, jei smailés su santykine sulaikymo trukme 1,02 plotas (sitostanolis) gali biiti apskaiciuotas
naudojant statmenj.

5.4.3. Analizé

5.4.3.1. 10 pl talpos mikrosvirkstu jsiurbiama 1 pl heksano, paskui jtraukiama 0,5 pl oro ir 0,5-1 pl méginio tirpalo.
Mikrosvirksto plunzeris pakeliamas aukstyn, kad adata iStustéty. Adata jkiSama per injektoriaus membrang ir po
vienos dviejy sekundziy tirpalas greitai j$virkic¢iamas, paskui po kokiy penkiy sekundziy adata létai iStraukiama.

Taip pat gali bati naudojamas automatinis injektorius.

5.4.3.2. Uzrasymas atlieckamas, kol bus visiskai i$plauti esanciy triterpeno dialkoholiy TMSE. Pagrindo linija turi visg laikq
atitikti reikalavimus (5.4.1.2 punktas).

5.4.4.  Smailiy identifikavimas

Atskiros smailés identifikuojamos pagal sulaikymo trukmes ir lyginant su steroliy ir triterpeno dialkoholiy TMSE
misiniu, analizuojamu tokiomis pat salygomis (Zr. priedélj).

Steroliai ir triterpeno dialkoholiai iSplaunami tokia eilés tvarka: cholesterolis, brasikasterolis, ergosterolis, 24-
metilencholesterolis, kampesterolis, kampestanolis, stigmasterolis, A7-kampesterolis, A5,23-stigmastadienolis,
klerosterolis, &-sitosterolis, sitostanolis, A5-avenasterolis, A5,24-stigmastadienolis, A7-stigmastenolis, A7-avenaste-
rolis, eritrodiolis ir uvaolis.

B-sitosterolio sulaikymo trukmeés SE-52 ir SE-54 kolonélése parodytos 1 lenteléje.
1 ir 2 bréziniuose vaizduojamos tipiskos kai kuriy aliejy chromatogramos.
5.4.5.  Kiekybinis vertinimas

5.4.5.1. Naudojant skai¢iavimo sistema apskaiciuojami a-cholestanolio ir steroliy bei triterpeno dialkoholiy smailiy plotai.
I 1 lentel¢je nenurodyty junginiy smailes neatsizvelgiama (ergosterolio smailés plotas neturi biti skai¢iuojamas).
a-cholestanolio kalibravimo koeficientas turéty bati laikomas lygiu 1.

5.4.5.2. Kiekvieno atskiro sterolio kiekis, skaiciuojant miligramais 1kg riebalinés medZiagos, nustatomas pagal tokia

formule:
Ax x mg X 1 000
sterolio x kiekis = ———————
Ay X m
Cia:
A, = x sterolio smailés plotas kompiuterinéje sistemoje naudojamais vienetais;

Ay = a-cholestanolio smailés plotas kompiuterinéje sistemoje naudojamais vienetais;

=]
I

s = idéto a-cholestanolio masé miligramais;

=]
I

nustatymui paimto méginio masé gramais.
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6.2.

6.3.

6.4.

REZULTATU PATEIKIMAS

UzraSomos atskiry steroliy koncentracijos miligramais 1 kg riebalinés medziagos ir jy bendro kiekio verte.
Kiekvieno atskiro sterolio, eritrodiolio ir uvaolio kiekis turéty biiti nurodomas vienos deSimtosios tikslumu.
Bendras steroliy kiekis turi bati iSreiskiamas nenurodant jokiy Zenkly po kablelio.

Kiekvieno atskiro sterolio procentiné dalis apskai¢iuojama pagal atitinkamo sterolio smailés ploto ir viso steroliy,
eritrodiolio ir uvaolio smailiy ploto santyki:

Ax
sterolio x % = — x 100
A

>
|

« = x smailés plotas;

A

visy steroliy smailiy plotas.

Tariamasis p-sitosterolis: A5-23-stigmastadienolis + klerosterolis + B-sitosterolis + sitostanolis + A5-avenasterolis
+ A5-24-stigmastadienolis.

Eritrodiolio ir uvaolio procentiné dalis apskaiiuojama taip:

Er + Uv

Eritrodiolis 4+ uvaolis = —————— x 100
Er + Uv 4 XA
Cia:
A = bendras steroliy plotas kompiuterinéje sistemoje naudojamais vienetais;
Er = eritrodiolio plotas kompiuteringje sistemoje naudojamais vienetais;

Uv = uvaolio plotas kompiuterinéje sistemoje naudojamais vienetais.
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[ normalioms darbo salygoms sureguliuota dujy chromatografg jpurskiama 1-3 pl metano (arba propano) ir matuojamas

Priedélis

Dujy linjjinio grei¢io nustatymas

laikas, kurj dujos tekés per kolonéle nuo jpurskimo momento iki smailés i§plovimo momento (tM).

Linijinis greitis (cm/s) apskaiiuojamas pagal formule L/tM; ¢ia L yra kolonélés ilgis centimetrais, o tM — sekundémis

iSmatuotas laikas.

1 lentelé

Santykiné steroliy sulaikymo trukmé

Santykiné sulaikymo
trukmé

Smailé Pavadinimas
SE 54 SE 52
kolonélé kolonélé
1. Cholesterolis A-5-cholesten-3f-olis 0,67 0,63
2. Cholestanolis 5a-cholestan-3f-olis 0,68 0,64
3. Brasikasterolis [24S]-24-metil-A-5,22-cholestadien-3f-olis 0,73 0,71
* Ergosterolis [24S] 24-metil-A5-7-22-cholestatrien-3[-olis 0,78 0,76
4. 24-metilencholesterolis 24-metilen-A-5,24-cholestadien-3f-olis 0,82 0,80
5. Kampesterolis (24R)-24-metil-A-5-cholesten-3f-olis 0,83 0,81
6. Kampestanolis (24R)-24-metilcholestan-3f-olis 0,85 0,82
7. Stigmasterolis (2485)-24-etil-A-5,22-cholestadien-3f-olis 0,88 0,87
8. A-7-kampesterolis (24R)-24-metil-A-7-cholesten-3f-olis 0,93 0,92
9. A-5,23-stigmastadienolis (24R,S)-24-etil-A-5,2 3-cholestadien-3f-olis 0,95 0,95
10. Klerosterolis (245)-24-etil-A-5,25-cholestadien-3f-olis 0,96 0,96
11. L-sitosterolis (24R)-24-etil-A-5-cholesten-3-olis 1,00 1,00
12. Sitostanolis 24-ctilcholestan-3f-olis 1,02 1,02
13. A-5-avenasterolis (24Z)-24-ctiliden-A-cholesten-3f-olis 1,03 1,03
14. A-5-24-stigmastadienolis | (24R,S)-24-etil-A-5,24-cholestadien-3f-olis 1,08 1,08
15. A-7-stigmastenolis (24R,S)-24-etil-A-7-cholesten-3f-olis 1,12 1,12
16. A-7-avenasterolis (24Z)-24-etiliden-A-7-cholesten-3f-olis 1,16 1,16
17. Eritrodiolis 5-a-olean-12-en-3(-28-diolis 1,41 1,41
18. Uvaolis A-12-ursen-3f-28-diolis 1,52 1,52
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1 brézinys

Pirmojo spaudimo klasikinio alyvuogiy aliejaus lampante (sodrinto vidiniu etalonu) steroliy ir triterpeno
dialkoholiy frakcijos dujy chromatograma
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2 brézinys
Rafinuoto alyvuogiy aliejaus (sodrinto vidiniu etalonu) steroliy ir triterpeno dialkoholiy frakcijos dujy
chromatograma
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3 brézinys

Alyvuogiy iSspaudy aliejaus plonasluoksnés chromatografijos plokstelé su plotu, kuris turi baiti nugrandytas
steroliams ir triterpeno dialkoholiams nustatyti

1 — skvalenas
2 — triterpeno ir alifatiniai alkoholiai
3 — steroliai ir triterpeno dialkoholiai

4 — pradzia ir laisvosios riebaly riigstys*
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V PRIEDAS

~XII PRIEDAS

TARPTAUTINES ALYVUOGIU ALIEJAUS TARYBOS PIRMOJO SPAUDIMO ALYVUOGIY ALIEJAUS

3.1.

3.2.

ORGANOLEPTINIO VERTINIMO METODAS

DALYKAS IR TAIKYMO SRITIS
Sio tarptautinio metodo tikslas — nustatyti Reglamento (EB) Nr. 1234/2007 XVI priedo 1 punkte apibrézto

pirmojo spaudimo alyvuogiy alicjaus organoleptiniy savybiy vertinimo tvarkg ir jo klasifikavimo pagal tas savybes
metodg. Taip pat pateikiamos su neprivalomu Zenklinimu susijusios nuorodos.

Apibudintas metodas taikomas tik pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejui ir tokius aliejus klasifikuojant arba Zenk-

degustuotojy grupé.
Jame taip pat pateikiamos su neprivalomu Zenklinimu susijusios nuorodos.
Taikoma paskutiné paskelbta Siame priede minimy TAAT standarty versija.

BENDRASIS PAGRINDINIS JUTIMINES ANALIZES ZODYNAS

Zr. standarta 10C|T.20/Dok. Nr. 4 ,Jutiminé¢ analiz¢. Bendrasis pagrindinis Zodynas*

SPECIALUSIS ZODYNAS

Neigiami poZymiai

Sudvisgs ir (arba) su drumzlinomis nuosédomis Sis prieskonis biidingas aliejui, pagamintam i§ kaupuose laikyty
alyvuogiy, kuriy anaerobinis fermentavimo procesas buvo gerokai pazenges i prieki, arba prieskonis, atsirades

dél ilgalaikio aliejaus salycio su anaerobinj fermentavimo procesg taip pat patyrusiomis statiniy ir talpykly dekan-
tavimo nuosédomis.

Atsiduodantis pelésiais, drégme, Zeme Sis prieskonis biidingas aliejams, pagamintiems i§ vaisiy, kuriuose uZsiveisé
didelis grybeliy ir mieliy bakterijy kiekis drégnas alyvuoges kelias dienas palaikius supiltas | kaupus, arba aliejui,
pagamintam i3 alyvuogiy, surinkty kartu su Zemémis, arba purviny ir nenuplauty.

Vyno, acto, riigstus, aitrus Tai kai kuriems aliejams baidingas prieskonis, primenantis vyna arba acta. Atsiranda
daugiausia dél aerobinio alyvuogiy ar alyvuogiy masés likuciy blogai i$plautuose dembliuose fermentacijos proceso,
dél kurio susidaro acto riigstis, etilacetatas ir etanolis.

Apkartgs Sis prieskonis biidingas aliejams, paveiktiems stipraus oksidacijos proceso.

Salnos pakgstos alyvuogés (drégnos medienos) Sis prieskonis biidingas aliejams, ispaustiems i§ Salnos medziuose
pakasty alyvuogiy.

Kiti neigiami poZymiai

Pakaitintas arba Sis prieskonis biidingas aliejams, kurie buvo per stipriai ir (arba) per ilgai

Prideges kaitinami juos apdorojant, ypac jei terminis masés maiSymas buvo atlickamas netinkamomis temperatiiros
salygomis.

Sieno, medienos Sis prieskonis biidingas kai kuriems aliejams, pagamintiems i§ i§dZiuvusiy alyvuogiy.
Sunkus Kai kuriy seny aliejy burnoje sukeliamas tirStumo, klampumo pojiitis.
Tepaly Aliejaus prieskonis, primenantis dyzelina, tepalg ar mineraling alyva.

Augalinio vandens Aliejaus prieskonis, atsirades dél ilgo salycio su fermentacijos procesy paveiktu augaliniu vande-
niu.

Sarymo Aliejaus, pagaminto i§ alyvuogiy, kurios buvo konservuojamos siiryme, prieskonis.

Metalo Prieskonis, primenantis metalg. Jis atsiranda dél ilgalaikio alicjaus saly¢io su metaliniais pavirsiais gniuz-
dymo, maiSymo, spaudimo arba laikymo metu.
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3.3.

3.4.

Esparto Sis prieskonis biidingas aliejui, pagamintam alyvuoges spaudziant naujuose dembliuose i§ esparto Zolés.
Prieskonis gali skirtis pagal tai, ar dembliai pagaminti i§ zalios, ar i§ dZiovintos Zolés.

Kirméliy Aliejaus, pagaminto i§ alyvuogiy, kurias smarkiai pazeidé alyvmedziy musiy (Bactrocera oleae) lervos,
prieskonis.

Agurky Prieskonis, atsirandantis, kai aliejus per ilgai laikytas sandariai uzdarytuose induose, ypa¢ skardinése, ir
sicjamas su 2-6 nonadienalio susidarymu.

Teigiami poZymiai
Vaisiy [vairGis aliejui badingi uoslés pojiciai, kurie priklauso nuo alyvuogiy rasies ir kuriuos aliejui suteikia
gaminant naudotos sveikos, §vieZios sunokusios arba nesunokusios alyvuogés. Pajuntami i§ karto ir (arba) giliai

nosyje.

Kartus Pagrindinis skonis, budingas aliejui, pagamintam i§ Zaliy arba i§ pradedanciy nokti alyvuogiy. Jis pajauciamas
liezuvio Saknyje esanciais svogiinéliais.

AStrus Juntamas geliantis pojitis, budingas aliejams, pagamintiems derliaus mety pradzioje, daugiausia i§ dar
nesunokusiy alyvuogiy. Jj galima jausti visoje burnos ertméje, ypac gerkléje.

Neprivaloma Zenklinimo terminija

Gaves praSyma, degustuotojy grupés vadovas gali patvirtinti, kad jvertinti aliejai atitinka apibréztis ir intervalus ir,
atsizvelgiant | pozymiy pojitj ir stipruma, yra apibidinami $iais bidvardziais.

Teigiami pozymiai (vaisiy, kartus ir astrus) pagal pojucio stipruma:

— stiprus — kai poZzymio mediana didesné nei 6;

— vidutinis — kai poZymio mediana yra nuo 3 iki 6;

— silpnas — kai poZymio mediana maZesné nei 3.

Vaisiy. [vairds aliejui budingi uoslés pojuciai, kurie priklauso nuo alyvuogiy rasies, kuriuos aliejui suteikia gaminant
naudotos sveikos, $viezios alyvuogeés ir kuriuose nedominuoja nei Zaliy, nei sunokusiy vaisiy aromatai. Pajuntami i3
karto ir (arba) giliai nosyje.

Zaliy vaisiy. Ivairiis aliejui biidingi uoslés pojiiciai, kurie priklauso nuo alyvuogiy riisies, kuriuos aliejui suteikia
gaminant naudotos Zalios, sveikos ir §viezios alyvuogés ir kurie primena Zaliy vaisiy aromatg. Pajuntami i§ karto ir
(arba) giliai nosyje.

Sunokusiy vaisiy. IvairGs aliejui budingi uoslés pojiciai, kurie priklauso nuo alyvuogiy risies, kuriuos aliejui suteikia
gaminant naudotos sveikos ir §vieZios alyvuogés ir kurie primena sunokusiy vaisiy aromata. Pajuntami i§ karto ir

(arba) giliai nosyje.

Subalansuotas. Aliejus, kuriame nejuntamas balanso trikumas; tai suprantama kaip uoslés, skonio ir lytéjimo
pojitis, kai kartumo ir (arba) astrumo poZymiy mediana dviem punktais didesné nei vaisiy pozymio mediana.

Svelnus aliejus. Aliejus, kurio kartaus ir astraus pozymiy mediana yra mazesné nei 2 ar lygi iai vertei.

ALIEJAUS DEGUSTAVIMO STIKLINE
Zr. standartg I0C/T.20/Dok. Nr. 5 ,Aliejaus degustavimo stikliné*.

DEGUSTAVIMO PATALPOS

Zr. standartg I0C/T.20/Dok. Nr. 6 ,Degustavimo patalpy jrengimo vadovas®.
REIKMENYS

Kiekviename degustavimo kambaryje turi bati Sie degustuotojams reikalingi ir lengvai pasiekiami reikmenys, kad
degustuotojai galéty tinkamai atlikti savo uzduoti:

— stiklinés (standartinés) su méginiais, pazymétos kodo numeriais, uzdengtos iSgaubtais dangteliais ir laikomos
28 °C £ 2 °C temperatiiroje;

— savybiy vertinimo lapas (7r. 1 pav.), kuris pateikiamas popierine arba elektronine forma, laikantis savybiy
vertinimo lapui taikomy salygy, ir, prireikus, jo naudojimo nurodymai;

— ragiklis arba nenuplaunamas rasalas;

— padéklai su obuolio skiltelémis ir (arba) vandeniu, gazuotu vandeniu ir (arba) saldziais dzitvéseliais;
— stiklinés su kambario temperatiiros vandeniu;

— lapas, kuriame primenamos 8.4 ir 9.1.1 skirsniuose i§vardytos bendrosios taisyklés;

— spjaudykles.
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7.2.

DEGUSTUOTOJU GRUPES VADOVAS IR DEGUSTUOTOJAI
Degustuotojy grupés vadovas

Degustuotojy grupés vadovas turi bati tinkamai parengtas asmuo, turintis ekspertiniy Ziniy apie jvairias aliejy rasis,
su kuriomis susidurs savo darbe. Tai pagrindinis grupés narys, atsakingas uz jos darbo organizavimg ir veikla.

Degustuotojy grupés vadovas dél savo darbo pobudzio turi biiti bendrai iSmokytas naudoti jutiminés analizés
priemones ir naudotis jutiminiais jgidZiais, gebeti kruopsciai rengti bandymus, juos organizuoti ir vykdyti ir turi
turéti jgidZiy bei kantrybés moksliskai planuoti bandymus ir juos vykdyti.

Tai vienintelis asmuo, atsakingas uz degustuotojy atrankg, mokyma ir stebéjima, atlickama jy tinkamumo lygiui
nustatyti. Taigi jis yra atsakingas uz degustuotojy vertinimg, kuris visada turi bati objektyvus ir kuriam atlikti jis
turi biiti parenges konkretias procediiras, pagristas testais ir patikimais priémimo ir atmetimo kriterijais. Zr.
standartag 10C/T.20/Dok. Nr. 14 ,Kvalifikuoty pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus degustuotojy atrankos,
mokymo ir stebéjimo vadovas®.

Degustuotojy grupés vadovas atsakingas uz degustuotojy grupés veiklos rezultatus, taigi ir uz jy vertinima, kurj jis
turi pagristi patikimais ir objektyviais jrodymais. Bet kokiu atveju jis turi gebéti bet kada jrodyti, kad taikomas
degustavimo metodas ir degustuotojai yra kontroliuojami. Degustuotojy grupe rekomenduojama periodiskai tikrinti
(I0C|T.20/Dok. Nr. 14, 5 dalis).

Degustuotojy grupés vadovui tenka didZiausia atsakomybé uz degustuotojy grupés dokumenty saugojima. Siuos
dokumentus visada turi bati jmanoma atsekti. Jis turi laikytis tarptautiniuose jutiminés analizés standartuose
nustatyty patikinimo ir kokybes reikalavimy ir visais atvejais uZtikrinti méginiy anonimiskumg.

Degustuotojy grupés vadovas atsakingas uz inventorizacija, jis turi uztikrinti, kad prietaisai ir jranga, reikalingi Sio

metodo specifikacijoms vykdyti, baty tinkamai valomi ir prizitirimi, ir turi saugoti rasytinius tokios priezitiros ir
bandymy salygy laikymosi jrodymus.

Jis yra atsakingas uz meéginiy priémimg ir saugojima juos pristacius j laboratorija, taip pat uz jy saugojimg atlikus
tyrima. Vykdydamas $ig pareiga, jis nuolat uZtikrina, kad méginiai blity anonimiski ir tinkamai saugomi, o $iuo
tikslu turi parengti radytines procediiras, kurias taikant bty uztikrinta, kad visas procesas bty atsekamas, o jo
rezultatai — garantuoti.

Be to, jis yra atsakingas uZz meéginiy paruo$ima, zZyméjima kodais ir pateikima degustuotojams pagal atitinkama
eksperimenty plang, parengta pagal i§ anksto nustatytus protokolus, taip pat uz degustuotojy gauty duomeny
surinkimg ir jy statistinj apdorojima.

Degustuotojy grupés vadovas yra atsakingas uZz visy kity procediry, kuriy galéty prireikti Siam standartui papildyti,
rengimg ir jforminima dokumentais ir uz uZztikrinima, kad degustuotojy grupé tinkamai veikty.

Jis turi ieskoti budy degustuotojy grupés rezultatus palyginti su kity pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus analize
atliekan¢iy grupiy gautais rezultatais, kad jsitikinty, jog grupé tinkamai dirba.

Degustuotojy grupés vadovas privalo motyvuoti grupés narius skatindamas jy doméjimasi, smalsumg ir tarpusavio
konkurencijos dvasig. Todél jam primygtinai rekomenduojama uztikrinti sklandy abipusj keitimasi informacija su
grupés nariais, nuolat informuojant juos apie visas uzduotis, kurias jie atlieka, ir apie gautus rezultatus. Be to, jis
turi uZztikrinti, kad jo nuomoné nebity Zinoma, ir turi neleisti galimiems lyderiams primesti savo kriterijy kitiems
degustuotojams.

Jis turi pakankamai i§ anksto sukviesti degustuotojus ir atsakyti i visus klausimus dél bandymy atlikimo, taciau
neturi sitilyti jiems jokios nuomonés apie mégini.

Degustuotojai

Asmenys, kurie kaip degustuotojai dalyvauja organoleptiniuose alyvuogiy aliejy tyrimuose, tai turi daryti savo noru,
suprasdami visas tokios savanoriskos veiklos pasekmes, susijusias su jsipareigojimais ir finansinio atlygio nebuvimu.
Todél patartina, kad kandidatai paraiska teikty rastu. Degustuotojy grupés vadovas kandidatus atrenka, parengia ir
stebi remdamasis jy gebéjimu atskirti panasius méginius; reikéty atminti, kad jy tikslumas juos imokius padidés.

Degustuotojai turi veikti kaip tikrieji jutimo vertintojai, nepaisantys savo asmeniniy skoniy ir nurodantys tik
juntamus pojucius. Todél jie visada turi dirbti tyloje, be jtampos ir skubos, kuo labiau sutelkdami savo jutimus
i degustuojamg méginj.

Kiekvienam bandymui atlikti reikia 8-12 degustuotojy, nors biity pravartu nuolat turéti keleta papildomy atsar-
giniy degustuotojy, kuriuos biity galima iskviesti, kitiems negalint dalyvauti.
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8. BANDYMO SALYGOS
8.1. Méginio pateikimas

Aliejaus méginys analizei pateikiamas standartinése degustavimo stiklinése, atitinkanciose standarta IOC/T.20/Dok.

Nr. 5 ,Aliejaus degustavimo stikliné”.

Stiklinéje yra jpilta 14-16 ml aliejaus, arba 12,8-14,6 g, jeigu méginiai turi bati pasveriami, ir ji uzdengta isgaubtu

dangteliu.

Kiekviena stikliné pazymeéta kodu, kurj sudaro atsitiktine tvarka parinkti skaitmenys arba raidziy ir skaitmeny

derinys. Kodas bus pazymeétas pasalinio kvapo neturinciu rasikliu.

8.2. Bandymo ir méginio temperatiira

Degustavimui skirti aliejaus méginiai viso bandymo metu laikomi stiklinése 28 °C + 2 °C temperatiiroje. Si tempera-

tara pasirinkta dél to, kad pastebéti organoleptinius skirtumus esant tokiai temperatiirai yra lengviau nei aplinkos

temperatiiroje; esant Zemesnei temperatirai, Siems aliejams badingi aromatiniai junginiai prastai i$siskiria, o esant
aukstesnei temperatirai formuojasi lakiis junginiai, bidingi pakaitintam aliejui. Dél metodo, kurj reikia naudoti
méginiams stiklingje kaitinti, zr. standarta IOC/T.20/Dok. Nr. 5 ,Aliejaus degustavimo stikliné*.

Temperatiira degustavimo patalpose turi siekti 20-25 °C (zr. IOC/T.20/Dok. Nr. 6).

8.3.  Bandymo laikas

Aliejus geriausia degustuoti ryte. Irodyta, kad kai kuriais dienos laikotarpiais skonis ir kvapas jauciami optimaliau-

siai. Laikotarpiu prie§ valgj jautrumas kvapams ir skoniams padidéja, o paskui jis silpnéja.

Taciau taikant §j kriterijy neturéty bati puolama j krastutinuma, nes degustuotojus galéty blaskyti alkis, o dél to

sumazéty jy atpazinimo gebéjimas; todél degustavimui rekomenduojama skirti laikg nuo 10 val. ryto iki vidurdie-

nio.
8.4. Degustuotojai. Bendrosios elgesio taisyklés

Degustuotojy elgesiui darbe taikomos tokios rekomendacijos.

Degustuotojy grupés vadovo pakviesti dalyvauti organoleptiniame tyrime degustuotojai turéty jstengti atvykti i§

anksto nustatytu laiku ir turi laikytis tokiy taisykliy:

— nerikyti ir negerti kavos bent 30 minuciy iki bandymui nustatyto laiko;

— nenaudoti jokiy kvepaly, kosmetikos ar muilo, kurio kvapas galéty islikti iki bandymo laiko. Rankoms nusi-
plauti jie privalo naudoti nekvépintg muilg; rankas jie turi skalauti ir sluostytis taip daznai, kaip gali bati batina
bet kokiam kvapui pasalinti;

— nevalgyti bent valandg iki degustavimo;

— jeigu jie fiziSkai prastai jauciasi, visy pirma jei yra sutrikes juy kvapo ar skonio jausmas, arba jeigu jie jaucia kokj
nors psichologinj poveiki, dél kurio negali sutelkti démesio | darba, degustuotojai neturi degustuoti ir turi
atitinkamai apie tai pranesti degustuotojy grupés vadovui;

— jvykd¢ minétus reikalavimus, degustuotojai turi tvarkingai ir tyliai uzimti jiems degustavimo kambaryje skirta
vietg;

— atidziai perskaityti savybiy vertinimo lape pateiktus nurodymus ir nepradéti nagrinéti meéginio, kol nebus
visiskai pasirenge uzduociai, kurig turi atlikti (atsipalaiduoti ir neskubeti). Kilus kokiy nors abejoniy, jie turéty
kitiems negirdint kreiptis j degustuotojy grupés vadova;

— atlikdami savo uzduotis nekalbéti;

— juy mobilusis telefonas visa laika turi bati iSjungtas, kad netrukdyty susikaupti ir kolegoms dirbti.

9. PIRMOJO SPAUDIMO ALYVUOGIU ALIEJAUS ORGANOLEPTINIO VERTINIMO IR KLASIFIKAVIMO PROCE-

DURA

9.1. Degustavimo metodas
9.1.1. Degustuotojai pakelia stikling, uzdengta iSgaubtu dangteliu, ir $velniai ja palenkia; Sioje padétyje jie suka stikling,

kad kuo labiau suvilgyty viding stiklinés sienele. UZbaige §j etapa, jie nuima iSgaubta dangtelj ir, létai ir giliai
ikvépdami, uosto méginj aliejui jvertinti. Turéty biiti uostoma ne ilgiau kaip 30 sekundziy. Jeigu per §j laika jokios
ivados nepadaryta, jie padaro trumpg pertraukéle ir uosto dar karta.
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9.2.

9.3.

9.4.

() Jie

Atlikg uostymo analizg, degustuotojai vertina savo pojicius burnoje (bendri pojiciai — kvapo giliai nosyje, skonio ir
lytéjimo). Tam jie nugeria mazg — mazdaug 3 ml aliejaus — gurksnj. Labai svarbu aliejy paskleisti po visa burnos
ertmg¢ — nuo priekinés burnos dalies ir liezuvio isilgai Sony iki uzpakalinés dalies, gomurio galo ir gerklés, nes yra
zinoma, kad skoniai ir jutiminiai pojuciai skirtingose liezuvio, gomurio ir gerklés vietose suvokiami nevienodai
stipriai.

Reikéty pabrézti, kad svarbu pakankama alicjaus kiekj ant uZpakalinés liezuvio dalies link gomurio ir gerklés
paskleisti labai létai, degustuotojui sutelkiant démesj i tai, kokia tvarka atsiranda kartus ir astrus dirgikliai. Jei tai
nepadaroma, kai kuriuose aliejuose abiejy siy dirgikliy galima nepastebéti arba kartus dirgiklis gali bati uzgoZtas
adtraus dirgiklio.

Trumpai nuosekliai jkvépdamas per burng degustuotojas gali ne tik placiai paskleisti méginj po visg burna, bet ir
stengdamasis naudoti nosies uzpakaling dalj pajusti lakius aromatinius junginius.

Reikéty atsizvelgti j jutiminj astrumo pojatj. Todél patartina aliejy nuryti.

. Kad bity i$vengta kontrasto efekto, kuris galéty atsirasti i§ karto ragaujant kitus méginius, organoleptiskai vertinant

pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejy per vieng degustacija rekomenduojama jvertinti ne daugiau kaip KETURIS
MEGINIUS ir per diena rengti ne daugiau kaip tris degustacijas.

Nuosekliis ragavimai sukelia nuovargj arba dél pirmiau ragauty méginiy netenkama jautrumo, todél bitina vartoti
produkta, kuris i§ burnos gali pasalinti prie§ tai ragauto aliejaus likucius.

Rekomenduojama suvalgyti nedidele obuolio skiltele, kurig sukraméius galima i$spjauti i spjaudykle. Paskui burna
skalaujama nedideliu kiekiu kambario temperatiiros vandens. Tarp vienos degustacijos pabaigos ir kitos pradzios
turi praeiti ne maziau kaip 15 minuciy.

Degustuotojy pildomas savybiy vertinimo lapas

Savybiy vertinimo lapas, kurj turi pildyti degustuotojai, pateikiamas $io priedo 1 paveiksle.

Kiekvienas degustuotojy grupei priklausantis degustuotojas uosto, o po to ragauja (') analizuojama aliejy. Paskui
pateiktame savybiy vertinimo lape 10 cm skaléje jie pazymi kiekvieno i§ pajusty neigiamy ir teigiamy pozymiy
stipruma.

Pajute kokiy nors 4 skirsnyje neidvardyty neigiamy pozymiy, degustuotojai juos turi nurodyti skiltyje ,Kita“,
vartodami kuo tiksliau tuos pozymius apibiidinancia sgvoka ar sgvokas.

Degustuotojy grupés vadovo atliekamas duomeny tvarkymas

Degustuotojy grupés vadovas surenka kiekvieno degustuotojo uzpildytus savybiy vertinimo lapus ir patikrina
nurodytus jvairiy pozymiy stiprumo jvertinimus. Pastebéjes ka nors nejprasto, jis papraso degustuotojo perZitréti
savo savybiy vertinimo lapa ir prireikus pakartoti bandyma.

Degustuotojy grupés vadovas jveda kiekvieno degustuotojy grupés nario jvertinimo duomenis i kompiutering
programa, pvz., nustatyta standartu IOC/T.20/Dok. Nr. 15, kad statistiskai apskaiCiuoty analizés rezultatus remda-
masis jy medianos apskai¢iavimu. Zr. $io priedo 9.4 skirsnj ir priedélj. Atskiro méginio duomenys jvedami
naudojant matrica, kurig sudaro 9 jutimo pozymius atitinkancios 9 skiltys ir n eiluciy, atitinkan¢iy n degustuotojy.

Jeigu kokj nors trikuma pajunta ir skiltyje ,Kita“ nurodo ne maziau kaip 50 % degustuotojy grupés nariy,
degustuotojy grupés vadovas apskai¢iuoja $io trikumo mediang ir nustato atitinkama klasifikacija.

Klasifikacija (labiausiai pajustg trikumga ir vaisiy poZymj) apibréziancio stabilaus variacijos koeficiento verté turi
bati ne didesné nei 20 %.

Priesingu atveju degustuotojy grupés vadovas turi pakartotinai atlikti konkretaus méginio ivertinimg per kita
degustacija.

Jeigu tokie atvejai pasitaiko daznai, degustuotojy grupés vadovui rekomenduojama organizuoti specialy papildoma
degustuotojy mokyma (IOC/T.20/Dok. Nr. 14, 5 dalis) ir taikyti pakartojamumo bei nuokrypio rodiklius degus-
tuotojy grupés veiklos rezultatams tikrinti (IOC/T.20/Dok. Nr. 14, 6 dalis).

Aliejaus klasifikavimas

Atsizvelgiant | trikumy mediang ir ,vaisiy“ poZymio mediang, aliejus priskiriamas kuriai nors i§ toliau nurodyty
kategorijy. Trikumy mediana — tai stipriausiai pajusto trikumo mediana. Trikumy mediana ir ,vaisiy“ poZymio
mediana iSreiskiamos vienos desimtosios tikslumu.

gali aliejaus neragauti, jeigu tiesiogiai uzuodzia labai stipry neigiamg pozymi, ir $ig iSimting aplinkybe pazymi vertinimo lape.
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Aliejaus rii$is nustatoma lyginant trikumy medianos ir vaisiy poZymio medianos vertes su toliau nustatytais
etaloniniais intervalais. Siy intervaly ribos nustatytos atsizvelgiant j metodo klaidas, todél jos laikomos absoliu-
¢iomis. Naudojant programine jranga rtsiavimag galima atvaizduoti statistikos duomeny lenteléje arba diagramoje.

a) Auksciausios kokybés pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejus: trikumy mediana lygi 0, o vaisiy pozymio mediana

didesné nei 0;

=

mediana didesné nei 0;

o

pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejus: trikumy mediana didesné nei 0, bet ne didesné kaip 3,5, o vaisiy pozymio

pirmojo spaudimo klasikinis alyvuogiy aliejus lampante: trikumy mediana didesné nei 3,5 arba trikumy

mediana maZzesné nei 3,5 arba lygi Siai vertei, o vaisiy poZymio mediana lygi 0.

1 pastaba.

Jeigu kartumo ir (arba) astrumo pozymio mediana yra didesné nei 5,0, degustuotojy grupés vadovas tai pazymi

aliejaus analizés sertifikate.

PIRMOJO SPAUDIMO ALYVUOGIY ALIEJAUS SAVYBIY VERTINIMO LAPAS

Trakumy pajautimo stiprumas

Sudvises ir (arba) su drumzli-
nomis nuosédomis (¥)

Atsiduodantis  pelésiais/dregme/
zeme (¥)

Vyno/acto

rigstus/aitrus (*)

Salnos pakastos alyvuogeés

(drégnos medienos)

Apkartes

Kiti neigiami poZymiai:

Apibudinanti savoka:

Metalo [] Sieno [] Kirmeéliy [] Sunkus []

Sarymo [] Pakaitintas arba prideges [] Augalinio vandens []

Esparto [] Agurky [ Tepaly ]

(*) Kas nereikalinga, isbraukti.

Teigiamy poZymiy pajautimo stiprumas

Vaisiy
Zaliy [] Sunokusiy []
Kartus
Astrus
Degustuotojo pavardé: Degustuotojo kodas:
Méginio kodas: Paragas:
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Priedélis

Medianos ir pasikliautinyjy intervaly apskai¢iavimo metodas

Mediana

Me=[p(X<x,) <V AN pX<x,) =¥

Mediana — tai realusis skaiCius X,,, apibréZiamas taip: tikimybé¢ (p), kad sklaidos dydziai (X) yra mazesni uz §j skaiciy (X,),
yra mazesné nei 0,5 arba lygi $iai vertei, o tikimybé (p), kad sklaidos dydziai (X) yra mazesni nei X, arba jam lygis, tuo
paciu metu yra didesné nei 0,5 arba lygi Siai vertei. Pagal praktiskesne apibréztj mediana yra 50-asis sklaidos dydziy,
isdeéstyty didéjancia tvarka, procentilis. Paprasciau sakant, mediana yra vidurinis tam tikra tvarka iSrikivoty nelyginiy
skai¢iy rinkinio dydis arba tam tikra tvarka isrikiuoty lyginiy skaiciy rinkinio dviejy viduriniy skai¢iy vidurkis.

Stabilus standartinis nuokrypis

Norint patikimai apskaiciuoti su vidurkiu susijusj kintamumg, batina remtis stabiliu standartiniu nuokrypiu, apskaiciuo-
jamu Stuarto ir Kendallo metodu (4). Taikant formul¢ nustatomas asimptotinis stabilus standartinis nuokrypis, t. y.
stabilus nagrinéjamyjy duomeny kintamumo apskaiciavimas, kur N yra stebéjimy skaiCius, o IQR — tarpkvartilinis
nuotolis, kuris tiksliai apima 50 % visy bet kurios tikimybés sklaidos atvejy:

. 1,25xIQR
' =——
1,35 x VN

Tarpkvartilinis nuotolis nustatomas apskaiciuojant skirtumo tarp 75-ojo ir 25-ojo procentiliy dydj.
IQR = 75-asis procentilis — 25-asis procentilis,

¢ia procentilis — tai dydis X,,, apibréziamas taip: tikimybé (p), kad sklaidos dydziai yra mazesni uz X, yra mazesné nei
konkreti $imtoji arba jai lygi, o tikimybé (p), kad sklaidos dydZiai yra mazZesni nei X, arba lyglis Siam dydziui, tuo paciu
metu yra didesné nei ta konkreti §imtoji arba jai lygi. Simtoji — tai pasirinkta sklaidos trupmena. Medianos atveju tai lygu
50/100.

n
AP (X < xp) =—]

tilis = [p (X <
procentilis = [p (X < xpc) < 100

n
100

Praktiskai procentilis — tai sklaidos dydis, atitinkantis konkrety plotg, pazyméta pagal sklaidos arba tankio kreive. Pavyz-
dziui, 25-asis procentilis — tai sklaidos dydis, atitinkantis plotg, lygy 0,25 arba 25/100.

Taikant §j metodg procentiliai apskaiCiuojami remiantis realiomis vertémis, kurios pateikiamos duomeny matricoje (pro-
centiliy apskai¢iavimo procedra).

Stabilus variacijos koeficientas (%)

CVr% - tai bedimensis dydis, rodantis procentinj analizuojamy skaiciy rinkinio kintamumo dydj. Todél jis labai naudingas
degustuotojy grupés vertintojy patikimumui tikrinti.

*

N
CV, = — x 100
Me><

95 % pasikliautinieji medianos intervalai

95 % (pirmos rusies paklaidos dydis lygus 0,05 arba 5 %) pasikliautinieji intervalai parodo intervala, kuriame galéty kisti
medianos dydis, jei eksperimenta baty galima kartoti iki begalybés. Praktiskai jis parodo bandymo kintamumo intervala
patvirtintomis darbo salygomis darant prielaidg, kad t3 bandymg galima kartoti daug karty. Kaip ir CVr%, Sis intervalas
padeda jvertinti bandymo patikimuma.

Pl =Me+ (c xs)

Virs.
Plys =Me— (cxs)

¢ia C = 1,96, jei pasikliautinasis intervalas yra 95 %.

Apskai¢iavimo lapo pavyzdys pateikiamas standarto IOC/T 20/Dok. Nr. 15 I priede.
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3.2.
3.2.1.

3.2.2.

3.2.3.

3.3.

3.4.

3.4.1

3.4.2

VI PRIEDAS
.XXa PRIEDAS

PASALINIY ALIEJU ALYVUOGIUY ALIEJUOSE NUSTATYMO METODAS

TAIKYMO SRITIS

Sis metodas taikomas nustatyti, ar alyvuogiy aliejuose yra pasaliniy augaliniy aliejy. Alyvuogiy aliejuose gali biiti
nustatyta augaliniy aliejy, kuriuose daug linolo rligities (sojy, rapsy, saulégrazy ir kt.), ir tam tikry augaliniy aliejy,
kuriuose daug oleino rugsties, kaip antai lazdyno riesuty aliejy, saulégrazy aliejy (kuriuose daug oleino riigties) ir
alyvuogiy i$spaudy aliejy. Nustatomas lygis priklauso nuo pasalinio aliejaus riiSies ir alyvuogiy raSies. Lazdyny
rieSuty aliejaus nustatymo lygis paprastai sudaro 5-15 %. Taikant § metoda nustatyto pasalinio aliejaus risies
nustatyti nejmanoma — jis tik parodo, ar alyvuogiy aliejus yra grynas, ar ne.

METODO ESME

Aliejus gryninamas kietafazés ekstrakcijos (SPE) biidu naudojant silikagelio kapsules. Triacilgliceroliy (TAG) sudétis
nustatoma atvirkstiniy faziy didelés skiriamosios gebos skys¢iy chromatografijos badu naudojant lazio rodiklio
detektoriy ir propionnitrily kaip judanciaja fazg. Riebaly rugsciy metilesteriai (FAME) i§ gryninto aliejaus paruo-
$iami metilinant su 3altu kalio hidroksido (KOH) tirpalu metanolyje (Xb priedas), paskui esteriai analizuojami
kapiliarinés dujy chromatografijos metodu naudojant didelio poliskumo kolonéles (Xa priedas). Teoriné triacilgli-
ceroliy sudétis apskaiciuojama kompiuterine programa pagal riebaly riigiciy sudétj tariant, kad riebaly rugstys
triacilglicerolyje 1-ojoje, 2-ojoje ir 3-iojoje padétyse pasiskirsciusios atsitiktine tvarka, ir taikant apribojimus
socCiosioms riebaly rtgstims 2-ojoje padétyje. ApskaiCiavimams atlikti taikoma Siek tiek pakeista XVIII priede
apibadinta procedira. Taikant kelis matematinius algoritmus pagal teorines ir eksperimentines (HPLC) triacilgli-
ceroliy sudéties vertes atlieckami apskaiCiavimai ir nustatytos vertés palyginamos su vertémis, nurodytomis
duomeny bazéje, sudarytoje i§ gryny alyvuogiy aliejy duomeny.

MEDZIAGOS IR REAGENTAI

Aliejaus gryninimas

. 25 ml kiigio formos kolbos.

. Uzsukami 5 ml stiklo mégintuvéliai ir dangteliai su PTFE mova.

. Silikagelio kapsulés (1 g, 6 ml) kietafazei ekstrakcijai (pvz., Waters, Masacusetsas, JAV).
. n-heksanas, analiziskai grynas.

. Heksano ir dietileterio tirpikliy misinys (87:13, v/v).

. N-heptanas, analiziskai grynas.

. Acetonas, analiziskai grynas.

Triacilgliceroliy HPLC analizé

Mikrosvirkstai (50 pL) ir adatos, pritaikytos méginio jpurskimui naudojant efektyvigja skys¢iy chromatografija
(HPLQ).

Propionnitrilas, ypa¢ grynas arba HPLC tinkamo grynumo (pvz., ROMIL, KembridZas, Jungtiné Karalysté), naudo-
jamas kaip judancioji fazé.

HPLC kolonélé (vidinis skersmuo — 25 cm x 4 mm), uzpildyta RP-18 faze (daleliy dydis — 4 pm).
Riebaly riagsciy metilesteriy paruoSimas

(zr. Xb prieda)

. Metanolis, kuriame yra ne daugiau kaip 0,5 % vandens.
. Heptanas, analiziskai grynas.
. 2N kalio hidroksido tirpalas metanolyje. 1,1 g kalio hidroksido istirpdoma 10 ml metanolio.

. Uzsukami 5 ml stiklo mégintuvéliai ir dangteliai su PTFE mova.

FAME dujy chromatografiné analizé
(Zr. trans-nesociyjy riebaly riigiciy nustatymo kapiliarinés dujy chromatografijos biiddu metods, pateikta Xa priede).
Mikrosvirkstai (5 pL) ir adatos, pritaikytos méginio jpurSkimui naudojant dujy chromatografija.

Vandenilis arba helis, naudojamas kaip nesanciosios dujos.
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3.4.3 Liepsnos jonizaciniam detektoriui (FID) skirtas vandenilis ir deguonis.

3.4.4 Azotas arba helis, naudojamas kaip pagalbinés nesanciosios dujos.

3.4.5. Lydyto kvarco kapiliariné kolonélé (vidinis skersmuo — 50-60 m x 0,25-0,30 mm), padengta 0,20-0,25 pm storio
cianopropilpolisiloksano arba cianopropilfenilsiloksano (SP-2380 arba pan.) plévele.

4. IRANGA

4.1.  Kietafazei ekstrakcijai skirtas vakuuminis aparatas.

4.2, Sukamasis garintuvas.

4.3, HPLC jranga, kurig sudaro:

4.3.1. Judanciajai fazei skirtas nudujinimo jtaisas.

4.3.2. ,Rheodyne” jpurskimo voztuvas su 10 pL kilpa.

4.3.3. Auksto slégio siurblys.

4.3.4. Termostatiné HPLC kolonélés krosnis, gebanti palaikyti Zemesne nei aplinkos temperatiira (15-20°C) (pvz., Peltier
tipo).

4.3.5. Luzio rodiklio detektorius.

4.3.6. Kompiuterizuota duomeny rinkimo sistema su integravimo programa.

4.4  Xa priede apibidinta kapiliarinés dujy chromatografijos jranga ir:

4.4.1. Dozuojamasis injektorius.

4.4.2. Liepsnos jonizacinis detektorius (FID).

4.4.3. Programuojamos temperatiiros krosnis.

4.4.4. Kompiuterizuota duomeny rinkimo sistema su integravimo programa.

4.5.  Kompiuteris su Microsoft EXCEL programa.

5. ANALIZE

5.1.  Aliejaus gryninimas
SPE silikagelio kapsulé jdedama j vakuuminio i§plovimo aparatg ir plaunama vakuume, naudojant 6 ml heksano.
Kad kolonélé neiddzity, vakuumas iSjungiamas ir po kapsule pastatoma kiigio formos kolba. | kolonéle sulei-
dziamas alicjaus (apytikriai 0,12 g) tirpalas 0,5 ml kiekio heksane, tirpalas nusiurbiamas Zemyn ir vakuume
plaunamas 10 ml heksano ir dietileterio tirpiklio misiniu (87:13 v/v) (3.1.5 punktas). I3plautas tirpiklis homoge-
nizuojamas ir mazdaug pusé jo kiekio jpilama i kita kiigio formos kolbg. Abu tirpalai atskirai iSgarinami suka-
majame garintuve kambario temperatiiroje ir esant sumaZzintam slégiui iki sauso likucio. Triacilgliceroliy analizei
atlikti vienas i§ likuciy iStirpinamas 1 ml acetono (zr. 5.2 punkto pirma pastraipg) ir jpilamas | uZsukamajj 5 ml
meégintuvélj. Kitas likutis itirpinamas 1 ml n-heptano ir jpilamas | antrg uZsukamaji 5 ml mégintuvélj riebaly
rugsciy metilesteriams paruosti.
Pastaba. Aliejaus gryninimas gali bati atliekamas naudojant silikagelio kolonéle, kaip apibaidinta IUPAC 2.507
metode.

5.2.  Triacilgliceroliy HPLC analizé

HPLC sistema paruosiama darbui palaikant 20 °C kolonélés temperatiirg ir naudojant 0,6 ml/min propionnitrilo,
kaip judanciosios fazés, srautg. Kai pagrindo linija tampa pastovi, jpurskiama tirpiklio; jeigu pagrindo linjja 12-25
minudiy atkarpoje sutrinka, méginiui praskiesti naudojamas kitos riisies acetonas arba propionnitrilo ir acetono
misinys (25:75).

Pastaba. Dél kai kuriy rasiy acetono pagrindo linija minétoje atkarpoje sutrinka.
Ipurskiama gryninto aliejaus tirpalo acetone (5 %) 10 pl alikvotinés dalies. Procesas trunka mazdaug 60 minudiy.
Krosnies temperatiira ir (arba) srautas turi bati sureguliuoti taip, kad bity gauta panasi | pavaizduotaja 1 brézinyje

chromatograma, kur trilinoleinas (1 smail¢) i$plaunamas 15,5 minutéje ir galima lengvai atskirti poras LLL/OLLn
(1 ir 2 smailés) ir OLL/OOLn (4 ir 5 smailés).

2 smailés (OLLn+PoLL) aukstis turi sudaryti bent 3 % visos skalés aukscio.
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5.3.

5.4.

6.2.

Riebaly riigS¢iy metilesteriy paruoSimas

[ gryninto aliejaus tirpala 1 mL kiekyje n-heptano jpilama 0,1 mL 2N kalio hidroksido tirpalo metanolyje.
Mégintuvélio dangtelis tvirtai uzsukamas. Mégintuvelis 15 sekundziy stipriai kratomas, paskui paliekamas, kad
turinys issisluoksniuoty, kol aiskiai susiformuos virSutinis sluoksnis (5 minutés). n-heptano tirpalas yra paruostas
jpurksti i dujy chromatografg. Tirpalas kambario temperatiiroje gali biti laikomas ne ilgiau kaip 12 valandy.

Riebaly rugsciy metilesteriy dujy chromatografiné analizé

Turi bti taikoma procediira, apibudinta trans-nesoCiyjy riebaly rtigsciy nustatymo metodo apraSyme (zr. Xa
prieda).

Dujy chromatografijos sistema paruosiama darbui nustatant 165 °C krosnies temperatiir3. Rekomenduojama
165 °C krosnies temperatiirg izoterminémis sglygomis islaikyti 10 minuciy, o paskui ja padidinti iki 200 °C po
1,5°C per minute. Siekiant kuo labiau sumazinti trans-riebaly rugsciy susidarymg, rekomenduojama, kad injekto-
riaus temperatiira baty 220 °C-250 °C (Zr. Xa prieda). Detektoriaus temperatiira yra 250 °C. Kaip nesanciosios
dujos turi biti naudojamas vandenilis arba helis, | kolonéle tiekiamas mazdaug 130 kPa slégiu. Dozuojamojo
jpurskimo rezimu jpurskiamas 1 pL kiekis.

Gauta dujy chromatograma turi biti panasi | pavaizduotaja 2 brézinyje. Ypatinga démesj reikia skirti C18:3 ir
C20:1 skiriamajai gebai (C18:3 smailé turi atsirasti anks¢iau nei C20:1). Sioms sglygoms uZtikrinti, turi biiti
optimizuota pradiné temperatira ir (arba) dujy tickimo i kolonéle slégis. Injektoriaus veikimo salygos (temperatiira,
dalijimo santykis ir jpurskimo kiekis) sureguliuojamos taip, kad buty kuo maziau skiriamos palmitino ir palmi-
toleino riigstys.

Trans-izomerams kiekybiskai jvertinti C20:0 smailés aukstis turi sudaryti mazdaug 20 % visos skalés aukscio. Jeigu
C18:0 smailé atrodo iskreipta, méginio kiekis sumazinamas.

CHROMATOGRAFINIY SMAILIYJ INTEGRAVIMAS
HPLC chromatograma
1 brézinyje parodyta tipiska gryninto alyvuogiy aliejaus triacilgliceroliy HPLC chromatograma. Smailéms integruoti

turi biti stebimos trys pagrindo linijos: pirmoji — tarp 1 smailés pradzios ir 3 smailés galo, antroji — tarp 4 smailés
pradzios ir minimumo prie§ 8 smailg, treCioji — tarp minimumo prie§ 8 smailg ir 18 smailés galo.

Bendras plotas — tai visy smailiy (identifikuoty ir neidentifikuoty) — nuo 1 iki 18 smailés — ploty suma. Kiekvienos
smailés procentiné dalis nustatoma pagal $ig formule:

TAG, (%) = 100 (A, + Aq)
Procentinés dalys turi bati nurodomos Simtyjy tikslumu.
Dujy chromatograma

2 brézinyje parodyta i§ gryninto alyvuogiy alicjaus gauty riebaly rugsciy alkilesteriy dujy chromatograma. Turi
bati apskaiciuotos 3iy riebaly riigiciy procentinés dalys:

palmitino; P (C16:0) = metilesteris + etilo esteris

stearino; S (C18:0) = metilesteris

palmitoleino; Po (C16:1) = dviejy cis-izomery metilesteriy suma

oleino; O (C18:1) = dviejy cis-izomery metilesteriy suma + etilo esteris + trans-izomerai
linolo; L (C18:2) = metilesteris + etilo esteris + trans-izomerai

linoleno; Ln (C18:3) = metilesteris + trans-izomerai

eikozano; A (C20:0) = metilesteris

eikozeno (gondoino); G (C20:1) = metilesteris

Etilo ir trans-izomery esteriy dujy chromatogramoje gali nebti.

Bendras plotas (AT) — tai visy chromatogramoje nuo C14:0 iki C24:0 atsiradusiy smailiy, iSskyrus smailes,
susijusias su skvalenu, suma. Kiekvienos smailés procentiné dalis apskai¢iuojama pagal tokia formulg:

FA, (%) = 100 (A, + Ay
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Rezultatai turi biti pateikiami Simtyjy tikslumu.

Jei apskaic¢iavimams naudojamos kompiuterinés programos, apvalinti iki 100 nebitina, nes tai daroma automa-

tiskai.

1 brézinys

»~Chamlali“ pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus TAG HPLC chromatograma. Pagrindiniai chromatogra-
finiy smailiy komponentai

Voltai

0,4

0,2

13

12
11

15

14

16

15

20

30

Minutes

1) LLL; 2) OLLn+PoLL; 3) PLLn; 4) OLL; 5) OOLn+PoOL;

6) PLL+PoPoO; 7) POLn+PPoPo+PPoL; 8) OOL+LnPP; 9) PoOO;

10) SLL+PLO; 11) PoOP+SPoL+SOLn+SPoPo; 12) PLP;

13) O00+PoPP; 14) SOL; 15) POO; 16) POP; 17) SOO;
18) POS+SLS.

1 lentelé

35

40

45

50

55

60

Pirmojo spaudimo alyvuogiy aliejaus TAG nustatymo HPLC metodu esant 20 °C kolonélés temperatiirai ir

naudojant propionnitrily kaip judancigja faze pakartojamumo duomenys

1 méginys 2 méginys 3 méginys 4 meéginys 5 méginys
S|l g 12| g || g || & |2o]| &g
S| 2 | g€ 2 |8 2 g€ 2 |8 2
1 |[LLL 0,020 | 7,23 | 0,066 | 5,18 | 0,095 | 4,10 | 0,113 | 0,95 | 0,34 | 1,05
42 2 | OLLn+ PoLL | 0,085| 7,44 | 024 1,78 | 0,26 2,25 | 0,35| 2,02 | 0,50 | 2,83
3 | PLLn 0,023 (15,74 | 0,039 | 5,51 | 0,057 | 5,62 | 0,082 | 435 | 0,12 6,15
4 | OLL 047 | 1,52 | 153|042 | 262|098 | 335| 1,05| 437 1,13
5 | OOLn+ PoOL | 1,07 | 2,01 | 1,54| 0,46 | 1,61 | 0,71 | 1,72 1,07 | 1,77 | 2,40
44 6 | PLL+ PoPoO 0,11 (12,86 | 0,24 | 437 | 065 1,32 | 1,35| 0,73 | 228 | 1,24
; | POLn 042|511 049|289 | 055|201 | 085 1,83 | 1,09 1,96
PpoPo+ PpolL ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’
8 | OOL+ LnPP 6,721 0,63 | 879 0,31 | 11,21 | 0,42 | 13,25 | 0,33 | 15,24 | 0,23
9 | PoOO 1,24 2,86 | 1,49] 095 | 1,63| 0,85 | 2,12| 0,45 | 2,52 0,56
46 | 10 |sLL+ PLO 2,70 | 0,65 | 405|070 | 602|065 986|053 | 11,53 031
PoOP+ SpoL+
11| 5on+ spopo | 0:64 | 442 | 0,69 | 302 079|123 | 153|089 | 170 | 1,66
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1 méginys 2 méginys 3 méginys 4 méginys 5 méginys
HPLC ©» = ©» = » = ©» = ©» =
ECN smailés TAG —Z‘; 3\2 —Z‘; 3\? —Z‘; Q\? %’; Q\? %’; 3\2
a a a a a
S|z || 2 || 2 |2€| 2 |28 2
OO0+ PLP+
12+13 PoPP 49,60 | 0,07 | 48,15 | 0,06 | 42,93 | 0,06 | 33,25 | 0,10 | 24,16 | 0,06
48 14 SOL 0,821 1,72 0,92 ] 1,56 1,05 | 1,32 1,25 | 1,05 1,60 | 1,77
15 | POO 22,75 0,25 | 21,80 | 0,20 | 21,05 | 0,30 | 20,36 | 0,35 | 20,17 | 0,14
16 POP 3,051 0,46 4,56 | 0,42 4,98 |1 0,52 5,26 | 0,41 5,57 | 0,38
50 17 SO0 6,87 | 0,21 5,56 | 0,33 4,86 | 0,43 4,121 0,72 3,09 | 0,69
18 | POS+ SLS 1,73 1,23 | 1,65| 1,10 | 1,54| 0,99 | 1,49 1,10 | 1,41 | 1,00
n = 3 kartotiniai bandiniai.
RSD, = santykinis pakartojamumo standartinis nuokrypis.

Riebaly riigs¢iy alkilesteriy, gauty i§ alyvuogiy iSspaudy aliejaus transesterifikuojant su Saltu KOH tirpalu

(mV)

2 brézinys

metanolyje, dujy chromatograma
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7. PASALINIU ALIEJyJ ALYVUOGIU ALIEJUOSE NUSTATYMAS

Pasaliniy aliejy nustatymo alyvuogiy aliejuose apskaiCiavimo metodas, matematinius algoritmus lyginant su
duomeny baze, sudaryta i§ gryny alyvuogiy aliejy duomeny, nustatytas standarto I0OC/T.20/Dok. Nr. 25 I priede.”
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