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KOMISIJOS REGLAMENTAS (EEB) Nr. 2568/91
1991 m. liepos 11 d.

dél maigyto alyvuogiy aliejaus ir maiSyto alyvuogiy iSspaudy aliejaus savybiy ir dél atitinkamy analizés
metody

EUROPOS BENDRIJUU KOMISIJA,
atsizvelgdama i Europos ekonominés bendrijos steigimo sutarti,

atsizvelgdama | 1966 m. rugséjo 22 d. Tarybos reglamentg (EEB)
Nr. 136/66[EEB dél bendro aliejy ir riebaly rinkos organizavi-
mo (1) su paskutiniais pakeitimais, padarytais Reglamentu (EEB)
Nr. 357790 (?), ypac i jo 35a straipsni,

kadangi Reglamento Nr. 136/66/EEB priede pateikiami alyvuogiy
aliejaus ir alyvuogiy iSspaudy aliejaus, parduodamo kiekvienoje
valstybéje naré¢je, Bendrijos vidaus rinkoje ir prekyboje su trecio-
mis Salimis, apra$ymai ir apibrézimai;

kadangi siekiant diferencijuoti aliejus pagal jvairias rasis, turi bati
apibréztos kiekvienos jy fizikinés ir cheminés savybés bei
organoleptinés pirmo spaudimo aliejaus savybés, kad bty garan-
tuotas nagrinéjamo produkto grynumas ir kokybé, nepazeidziant
kity esanciy nuostaty;

kadangi skirtingy rtisiy aliejaus savybés turi baiti nustatomos vie-
nodai visoje Bendrijoje; kadangi tuo tikslu turi bati sukurti Bend-
rijos cheminés analizés ir organoleptinio vertinimo metodai;
kadangi pereinamajam laikotarpiui turi bati leista naudoti kitus
metodus, taikomus valstybése narése, su salyga, kad gavus skir-
tingus rezultatus lems rezultatai, gauti taikant bendra metodg;

metody apibrézimas reikalauja i dalies pakeisti Kombinuotosios
nomenklatiros 15 skyriaus papildomas pastabas;

kadangi pirmo spaudimo aliejaus organoleptiniy savybiy verti-
nimo metodas numato parinkty ir paruosty degustatoriy grupiy
sudaryma; kadangi dél to turi biti nustatyta tokios strukttros
sukdrimo trukmé; kadangi atsizvelgiant | sunkumus, su kuriais

() OL172,1966 9 30, p. 3025/66.
(3 OLL353,19901217,p. 23.

susidurs kai kurios valstybés narés sudarydamos degustatoriy gru-
pes, turi biiti leista grupes naudoti kitose valstybése narése;

kadangi, siekiant uztikrinti alyvuogiy i$spaudy importui taikomos
rinkliavy sistemos teisingg funkcionavimg, turi bati patvirtintas
vienas metodas aliejaus kiekiui Siuose produktuose nustatyti;

kadangi, siekiant nepakenkti prekybai, turi biti priimta nuostata
del iki Sio reglamento jsigaliojimo jpakuoto aliejaus realizavimo
per ribotg laikg;

kadangi bitina panaikinti Komisijos reglamenta (EEB)
Nr. 1058/77 () su paskutiniais pakeitimais, padarytais Regla-
mentu (EEB) Nr. 1858/88 (*);

kadangi Aliejaus ir riebaly vadybos komitetas nepateiké savo
nuomonés per pirmininko nustatyta laikg,

PRIEME S| REGLAMENTA;:

1 straipsnis

1. Aliejai, kuriy savybés atitinka $io reglamento I priedo 1, 2 ir 3
punktuose nustatytas savybes, laikomi pirmo spaudimo alyvuo-
giy aliejumi, kaip apibrézta Reglamento Nr. 136/66/EEB priedo
1 punkto a, b ir ¢ papunkéiuose.

2. Aliejus, kurio savybés atitinka Sio reglamento I priedo 4 punkte
nustatytas savybes, laikomas pirmo spaudimo klasikiniu alyvuo-
giy aliejumi lampante, kaip apibrézta Reglamento Nr. 136/66 EEB
priedo 1 punkto d papunktyje.

3. Aliejus, kurio savybés atitinka $io reglamento I priedo 5 punkte
nustatytas savybes, laikomas rafinuotu alyvuogiy aliejumi, kaip
apibrézta Reglamento Nr. 136/66/EEB priedo 2 punkte.

() OLL128,1977 5 24, p. 6.
(4 OLL166,19887 1, p. 10.
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4. Aliejus, kurio savybés atitinka sio reglamento I priedo 6 punkte
nustatytas savybes, laikomas grynu alyvuogiy aliejumi, kaip
apibrézta Reglamento Nr. 136/66/EEB priedo 3 punkte.

5. Aliejus, kurio savybés atitinka $io reglamento I priedo 7 punkte
nustatytas savybes, laikomas alyvuogiy i$spaudy aliejumi, kaip
apibrézta Reglamento Nr. 136/66/EEB priedo 4 punkte.

6. Aliejus, kurio savybés atitinka $io reglamento I priedo 8 punkte
nustatytas savybes, laikomas rafinuotu alyvuogiy i$spaudy alieju-
mi, kaip apibrézta Reglamento Nr. 136/66/EEB priedo 5 punkte.
7. Aliejus, kurio savybés atitinka $io reglamento I priedo 9 punkte

nustatytas savybes, laikomas alyvuogiy i$spaudy aliejumi, kaip
apibrézta Reglamento Nr. 136/66/EEB priedo 6 punkte.

2 straipsnis

1. Aliejy savybés, nurodytos I priede, nustatomos taikant toliau
pateiktus analizés metodus:

— laisvosioms riebiosioms rigstims, skai¢iuojant oleino rigsties
procentiniu kiekiu, nustatyti — II priede nurodytg metoda,

— peroksidy skaiciui nustatyti — III priede nurodyta metoda,

— alifatiniy alkoholiy kiekiui nustatyti — IV priede nurodyta
metoda,

— steroliy kiekiui nustatyti — V priede nurodyta metoda,

— eritrodiolio ir uvaolio kiekiui nustatyti — VI priede nurodyta
metoda,

— sociyjy riebiyjy rugdciy 2-oje triglicerido padétyje kiekiui
nustatyti — VII priede nurodyta metoda,

— trilinolato kiekiui nustatyti — VIII priede nurodyta metoda,
— spektrofotometrinei analizei — IX priede nurodyta metoda,

— riebiyjy rigdciy sudéciai nustatyti — X A ir X B prieduose
nurodyta metoda,

— lakiyjy halogeninty tirpikliy kiekiui nustatyti — XI priede nuro-
dyta metoda,

— organoleptinéms pirmo spaudimo alyvuogiy aliejaus
savybéms jvertinti — XII priede nurodyta metoda,

— patvirtinti, ar buvo atliktas gryninimas — XIII priede nurodytg
metoda.

2. Organoleptiniy savybiy jvertinimg atlieka analitikas ir atitin-
kamai padedant specialistui, pagal XII priedo pastabose dél degus-
tavimo nustatyta tvarkg. Kai analizuojant gaunamos kitokios nei
produkto apra§yme nurodytos savybés, bandinj turi analizuoti
degustatoriy grupé, laikydamasi XII priedo nuostaty.

Laikydamasi minéty nuostaty, degustatoriy grupé atlieka visas
pakartotines analizes.

Siekiant nustatyti organoleptines savybes, susijusias su
intervencinés sistemos operacijy vykdymu, degustatoriy grupé
atlieka §j vertinima, laikydamasi XII priedo nuostaty.

3 straipsnis

2 straipsnyje numatyty analizés metody jvedimas netrukdo
valstybéms naréms iki 1992 m. spalio 31 d. taikyti kitus
patikrintus ir moksliskai pagristus metodus su salyga,
kad produktai, kurie Bendrijos metodus nustatanciomis
galiojanciomis taisyklémis pripazinti tinkamais, gali laisvai judéti.
Pries naudodamos kitus metodus, suinteresuotos valstybés narés
apie juos informuoja Komisija.

Jei kokiu nors kitu metodu gauti rezultatai skiriasi nuo bendru
metodu gauty rezultaty, lemiamu laikomas bendru metodu gautas
rezultatas.

4 straipsnis
1. Organoleptinéms savybéms vertinti valstybés narés, laikyda-
mosi XII priede pateiktame metode nustatyty taisykliy, sudaro
degustatoriy grupes i§ paruosty ir parinkty degustatoriy.
2. Jei valstybé nar¢, sudarydama degustatoriy grupe savo terito-

rijoje, susiduria su sunkumais, ji gali pasinaudoti kitoje valstybéje
naréje veikiancios degustatoriy grupés paslaugomis.

5 straipsnis

Kombinuotosios nomenklatiiros 15 skyriaus 2, 3 ir 4 papildomos
pastabos kei¢iamos XIV priede pateiktomis pastabomis.

6 straipsnis
1. Aligjaus kiekis aliejaus i$spaudose ir kitose alyvuogiy aliejaus
ekstrahavimo atliekose (KN kodai 2306 90 11 ir 2306 90 19)
nustatomas, taikant XV priede nurodyta metoda.

2. Straipsnio 1 dalyje minimas aliejaus kiekis skai¢iuojamas alie-
jaus masés procentais sausos medZiagos masei.

7 straipsnis

Taikomos Bendrijos nuostatos dél nepageidaujamy medziagy,
iSskyrus tas, kurios nurodytos XI priede, buvimo.

8 straipsnis

1. Valstybés narés pranesa Komisijai apie priemones, kuriy buvo
imtasi reglamentui jgyvendinti.
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2. Valstybés narés kiekvieno pusmecio pradzioje siuncia Komisi-
jai per pragjusj pusmetj atlikty tikrinimy analizés duomeny ofi-
cialig suvestine.

Rezultatus nagrinéja Aliejaus ir riebaly vadybos komitetas, laiky-
damasis Reglamento Nr. 136/66/EEB 39 straipsnyje nustatytos
tvarkos.

9 straipsnis

Siuo dokumentu Reglamentas (EEB) Nr.
panaikinamas.

105877 yra

10 straipsnis

1. Sis reglamentas jsigalioja tre¢ia diena po jo paskelbimo Euro-
pos Bendrijy oficialiajame leidinyje.

Taciau XII priede nurodytas metodas taikomas nuo 1992 m.
sausio 1 d., iSskyrus atvejus, susijusius su intervencinés sistemos
operacijomis.

2. Sis reglamentas netaikomas alyvuogiy aliejui ir alyvuogiy
i$spaudy aliejui, jpakuotam iki Sio reglamento isigaliojimo ir
parduotam iki 1992 m. spalio 31 d.

Sis reglamentas yra privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje, 1991 m. liepos 11 d.

Komisijos vardu
RAY MAC SHARRY

Komisijos narys
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[ priedas

II priedas
11l priedas
IV priedas
V priedas
VI priedas
VII priedas
VIII priedas
IX priedas
XA priedas
XB priedas
XI priedas
XII priedas
XIII priedas
XIV priedas
XV priedas
XVI priedas

Alyvuogiy aliejaus savybés

PRIEDAI

Turinys

Laisvyjy riebiyjy riigsciy kiekio nuStatymas ............evveeiiiiiiiiiiinneeeeiiiiiiin e

Peroksidy skaiCiaus NUSTALYINAS .....ceeevuuiunieeiiiiiiiiiie e ee ettt eeeeeei e e eeeans

Alifatiniy alkoholiy kiekio nustatymas kapiliarinés dujy chromatografijos metodu ......

Steroliy sudéties ir kiekio nustatymas kapiliarinés dujy chromatografijos metodu ......

Eritrodiolio ir uvaolio NUSLALYMAS ......uuuunnieeiiiiiiiiiiee e e

Sociyjy riebiyjy rigsciy 2-oje triglicerido padétyje nustatymas .............ccccceeereeeiini.

Trilinolato sudéties NUSEALYIMAS .......veeitineiiiii ettt

Spektrofotometrinis tyrimas ultravioletingje SHtyje ............oeeeeruieeiiiinniiiiinneennnnn..

Riebiyjy riigsciy metilesteriy analizé dujy chromatografijos metodu ........................

Riebiyjy rigsciy metilesteriy rUOSIMAS .......veeeiriiiiiiineeeiiiiiiiie e ee e

Lakiyjy halogeninty tirpikliy kiekio alyvuogiy aliejuje nustatymas — ...........evreeerinn.

Pirmo spaudimo alyvuogiy aliejaus organoleptiniy savybiy vertinimas .....................

Gryninimo athiKimo patvirtinimas .............eeeeieiriiiiiineeeiiiiiiiiie e et ee e

Kombinuotosios nomenklatiiros 15 skyriaus 2, 3 ir 4 papildomos pastabos ............

Aliejaus kiekio alyvuogiy atlieckose nustatymas —...........ccooeeeiiiiiiiiiiiiniieeiiiii.

Jodo skaiciaus nustatymas

Puslapis
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1.1.

1.2

1.2.1.

1.2.3.

1.3.

1.4.

1.4.1.

1.4.2.

II PRIEDAS

LAISVUJU RIEBIUJU RUGSCIY KIEKIO NUSTATYMAS

RUGSTINGUMO NUSTATYMAS

Laisvyjy riebiyjy riigs¢iy nustatymas alyvuogiy aliejuose. Laisvyjy rigsciy kiekis iSreiskiamas sutartu bady
skai¢iuojamu rigstingumu.

Metodo esmé

Bandinys iStirpinamas tirpikliy misinyje ir esancios laisvosios riebiyjy rigstys titruojamos kalio hidroksido
tirpalu etanolyje.

Reagentai

Visi reagentai turi bati pripazintos analiziskai gryny reagenty kokybés, naudojamas distiliuotas arba atitin-
kamo grynumo vanduo.

Dietileterio ir 95 % (v/v) etanolio lygiy tirio daliy miinys.

Pastaba.  Dietileteris yra labai degus ir gali sudaryti sprogius peroksidus. Ji naudojant, turi bati imamasi ypatingy atsar-
gumo priemoniy .

Visiskai prie§ pat naudojima misinys neutralizuojamas kalio hidroksido tirpalu (1.2.2), 100 ml misinio jpi-
lant 0,3 ml fenolftaleino tirpalo (1.2.3).

Pastaba.  Jei negalima naudoti dietiletrio, gali biiti naudojamas tirpikliy misinys, kurj sudaro etanolis ir toluenas. Prireikus
etanolj galima pakeisti 2-propanoliu.

Kalio hidroksido titruotas tirpalas etanolyje, c(KOH) apie 0,1 mol//l arba, jei tai biitina, ¢((KOH) apie 0,5 mol/l.
Turi bati Zinoma kalio hidroksido tirpalo etanolyje tiksli koncentracija, ji tikrinama pries pat naudojima. Rei-
kia turéti paruosta tirpala bent penkios dienos prie§ naudojima, ji dekantavus j butelj i§ rudo stiklo su gumi-

niu kam3ciu. Tirpalas turi biiti bespalvis arba $viesiai geltonos spalvos.

Pastaba.  Patvarus bespalvis kalio hidroksido tirpalas gali biiti paruostas taip. 1 000 ml etanolio, jdéjus 8 g kalio hidroksido
ir 0,5 g aliuminio drozliy, uZvirinama ir vieng valandg verdama su griZtamuoju kondensatoriumi. Tuojau pat dis-
tiliuojama. Distiliate i$tirpinamas reikiamas kiekis kalio hidroksido. Palickama kelias dienas stoveéti, paskui skaid-
rus virs kalio karbonato nuosédy esantis tirpalas dekantuojamas.

Tirpalg galima paruosti ir be distiliacijos: { 1 000 ml etanolio jpilama 4 ml aliuminio butilato, misinys palieckamas
kelias dienas stovéti. Virs nuosédy esantis skystis dekantuojamas ir jame iStirpinamas reikiamas kiekis kalio hid-
roksido. Tirpalas paruostas naudoti.

Fenolftaleino 10 g/l tirpalas 95-96 % (v/v) etanolyje arba Sarminio Zydriojo (ypa¢ Zymiai spalvoty riebaly
atveju) 20 g/l tirpalas 95-96 % (v/v) etanolyje.

Aparatiira

[prasta laboratoriné jranga, tarp kity jrenginiy:
analizinés svarstykleés;

250 ml talpos kaginé kolba;

10 ml biuret¢, sugraduota 0,05 ml padalomis.

Darbo eiga
Bandinio ruosimas analizei

(Atliekama filtruoto bandinio analizé. Jei drégmé ir priemaisos kartu sudaro maziau kaip 1 %, bandinys ana-
lizuojamas be tolesnio apdorojimo; jei jy yra daugiau kaip 1 %, bandinj reikia filtruoti.)

Bandinio émimas

Bandinio imama, atsizvelgiant | numatoma riigiciy skaiciy, pagal tokig lentelg:
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1.4.3.

1.5.

. S Bandinio masé Svérimo tikslumas
Laukiamas riigé¢iy skaicius
© ©
<1 20 0,05
1-4 10 0,02
4-15 2,5 0,01
15-75 0,5 0,001
>75 0,1 0,0002

Bandinys sveriamas kiginéje kolboje (1.3.2).
Nustatymas
Bandinys (1.4.2) istirpinamas 50-150 ml pries tai neutralizuoto dietileterio ir etanolio misinio (1.2.1).

Titruojama 0,1 mol/l koncentracijos kalio hidroksido tirpalu (1.2.2) (Zr. 2 pastabg) maiSant, kol pasikeicia
indikatoriaus spalva (roZiné fenolftaleino spalva nepranyksta bent 10 sekundziy).

1 pastaba.  Titruotas kalio hidroksido tirpalas etanolyje (1.2.2) gali bati pakeistas vandeniniu kalio arba natrio hidroksido
tirpalu, jei titravimo metu jpilamas vanduo nesukelia i$sisluoksniavimo.

2 pastaba.  Jei 0,1 mol/l kalio hidroksido tirpalo reikia daugiau kaip 10 ml, naudojamas 0,5 mol/l tirpalas.

3 pastaba.  Jei titruojant tirpalas susidrumscia, jpilama tiek tirpikliy misinio (1.2.1), kad tirpalas pasidarytu skaidrus.
Rugstingumas: skai¢iuojamas oleino riigsties procentiniu kiekiu

Riigstingumas mases procentais skaic¢iuojamas pagal formule:

M 100 VxcxM
X = ——

1000 m 10x m

V xc x

kurioje:

V = titravimui sunaudoto kalio hidroksido tirpalo tris, mililitrais;
¢ = tiksli naudoto kalio hidroksido titruoto tirpalo koncentracija, moliais litre;
M = moliné mas¢ rugsties, pagal kurig skaiCiuojamas rezultatas (= 282);

m = bandinio mas¢, gramais.

Rezultatas skai¢iuojamas kaip dviejy nustatymy aritmetinis vidurkis.
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5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

III PRIEDAS

PEROKSIDU SKAICIAUS NUSTATYMAS

TIKSLAS

Siame standarte aprasytas aliejy ir riebaly peroksidy skai¢iaus nustatymo metodas.

TAIKYMOSRITIS

Sis standartas taikytinas gyvuliniams ir augaliniams aliejams ir riebalams.

APIBREZIMAS

Medziagy, kurios aprasytomis bandymo salygomis oksiduoja kalio jodida, kiekis, skaiCiuojamas aktyvaus
deguonies miliekvivalentais kilogramui bandinio, vadinamas peroksidy skai¢iumi.

METODOESME

Acto ragsties ir chloroformo misinyje iStirpinta analizuojamo bandinio dalis veikiama kalio jodido tirpalu.
I3siskyres jodas titruojamas etaloniniu natrio tiosulfato tirpalu.

APARATURA

Visoje naudojamoje jrangoje neturi biti oksiduojanciy arba redukuojanciy medziagy.
Pastaba.  Slifo sujungimai netepami.

3 ml talpos stikliné bertuvéle.

Mazdaug 250 ml talpos kolbos su slifo kaklais ir kamsciais i§ anksto i§dZiovintos ir uzpildytos §variomis,
sausomis inertinémis dujomis (azotu arba geriau anglies dioksidu).

25 arba 50 ml biurete, sugraduota 0,1 ml padalomis.

REAGENTAI

Chloroformas, analizikai grynas, isvalytas nuo deguonies, barbotuojant per ji $variy ir sausy inertiniy dujy
sTove.

Lediné (atSaldyta) acto rigstis, analiziskai gryna, iSvalyta nuo deguonies, barbotuojant per ja Svariy ir sausy
inertiniy dujy srove.

Kalio jodidas, neseniai paruostas prisotintas vandeninis tirpalas, be jodo ir jodaty.

Natrio tiosulfatas, tiksliai etalonuotas 0,01 arba 0,002 mol/l vandeninis tirpalas. Titras nustatomas pries pat
naudojima.

Krakmolo tirpalas, 10 g/l dispersija vandenyje, neseniai paruostas i§ natiralaus tirpaus krakmolo.

BANDINYS

Reikia zifiréti, kad bandinys buty imamas ir laikomas neapsviestoje altoje vietoje, visiskai uzpildytame
stikliniame inde, hermetiskai uzkimstame §lifo arba kamsc¢iamedzio kamsdiais.

DARBO EIGA

Analizé turi bati atliekama i§sklaidytoje dienos $viesoje arba esant dirbtiniam apsvietimui. Stiklingje bertuvéléje

(5.1) arba, jos neturint, kolboje (5.2) 0,001 g tikslumu pasveriama bandinio masé, kuri pasirenkama i3 lentelés
duomeny, atsizvelgiant { numatomg peroksidy skaiciy:
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Laukiamas peroksidy skaicius Analizuojamos bandinio dalies masé
(mekv.) ©
0-12 5,0-2,0
12-20 2,0-1,2
20-30 1,2-0,8
30-50 0,8-0,5
50-90 0,5-0,3

Kolba (5.2) atkem$ama ir | jg jdedama stikliné bertuvélé su bandiniu. [pilama 10 ml chloroformo (6.1). Ban-
dinys greitai i$tirpinamas maisant. [pilama 15 ml ledinés acto riigsties (6.2) ir paskui 1 ml kalio jodido tirpalo
(6.3). Kolba greitai uzZkemsama, kratoma viena minute ir lygiai penkias minutes palickama stovéti neap$vies-
toje vietoje, 15-25 °C temperatiiroje.

Ipilama mazdaug 75 ml distiliuoto vandens. I3siskyres jodas titruojamas natrio tiosulfato tirpalu (6.4) (0,002
mol/l, jei manoma, kad peroksidy skaicius yra maZesnis kaip 12, ir 0,01 mol/l, jei numatomos vertés yra
didesnés kaip 12), stipriai kratant. Indikatoriumi naudojamas krakmolo tirpalas (6.5).

Tam paciam analizuojamam bandiniui atlickami du nustatymai.

Tuo padiu metu atliekamas tus¢iasis bandymas. Jei tud¢iojo bandymo rezultatas didesnis kaip 0,05 ml 0,01
mol/l natrio tiosulfato tirpalo (6.4), negryni reagentai pakeiciami.

9. REZULTATY APSKAICIAVIMAS

Peroksidy skaicius (PS), skai¢iuojant aktyvaus deguonies miliekvivalentais kilogramui, nustatomas pagal
formule:

V xT x1000
pPv = ——,
m
kurioje:
V = nustatymui sunaudoto etaloninio natrio tiosulfato tirpalo (6.4) tiiris, pataisytas pagal tus¢iojo bandymo
rezultata, ml;
T = tiksli naudoto natrio tiosulfato tirpalo (6.4) moliné koncentracija;

m = analizuojamos bandinio dalies mase, g.

Rezultatas skai¢iuojamas kaip dviejy nustatymy aritmetinis vidurkis.
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IV PRIEDAS

ALIFATINIY ALKOHOLIY KIEKIO NUSTATYMAS KAPILIARINES DUJY CHROMATOGRAFIJOS

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.

4.1.

4.2.

4.3.

METODU

TIKSLAS

Aprasomas metodas alifatiniy alkoholiy kiekiui aliejuose ir riebaluose nustatyti.

METODO ESME

Riebaliné medziaga, idéjus kaip etalono 1-eikozanolio, muilinama kalio hidroksido tirpalu metanolyje, nesi-
muilinanti medziaga véliau ekstrahuojama etilo eteriu.

Steroliy frakcija nuo nemuilinamy medziagy atskiriama chromatografiniu metodu ant kalio hidroksidu

impregnuoty silikagelio ploksteliy. I3 silikagelio regeneruoti alkoholiai paver¢iami trimetilsiliseteriais ir ana-
lizuojami taikant kapiliaring dujy chromatografija.

APARATURA

250 ml apvaliadugné kolba su griZtamuoju kondensatoriumi ir 3lifo sujungimais.
500 ml talpos dalijamieji piltuvai.

250 ml talpos kolbos.

Chromatografavimo indas plonasluoksnei chromatografinei (PSC) analizei atlikti, pritaikytas stiklinéms
ploksteléms, kuriy matmenys 20 x 20 cm.

UV 366 arba 254 nm ilgio §viesos bangy 3altinis PSC ploksteléms analizuoti.
Mikrosvirkstai 100 ir 500 pl tGriams imti.

G3 akytumo stiklinis filtras (15-40 pm akytumas) mazdaug 2 cm skersmens ir 5 cm aukscio, tinkamas fil-
travimui vakuumu, su 12/21 slifo mova.

50 ml talpos vakuuminé kolba su 12/21 slifo jmova filtrui (3.7) prijungti.
10 ml talpos mégintuvélis su kaiginiu dangciu ir kams¢iu.

Darbui su kapiliarine kolonéle naudojamas ir bandinio dozatoriy turintis dujy chromatografas, kurj
sudaro:

termostatuojama kamera kolonélei (kolonélés krosnis) norimai temperatiirai palaikyti + 1 °C tikslumu;

reguliuojamos temperatiiros garinimo jrenginys (jpurskimo anga) su polisiloksanu dengtu stebéjimo
langeliu;

liepsnos jonizacinis detektorius ir konverteris stiprintuvas;

darbui kartu su konveretriu-stiprintuvu (3.10.3) skirtas kintamo popieriaus tiekimo greicio savirasis-
integratorius, kurio inertiSkumas mazesnis kaip viena sekunde.

Stiklin¢ arba lydyto kvarco 20-30 m ilgio kapiliariné kolonéle, kurios vidinis skersmuo 0,25-0,32 mm,
padengta 0,10-0,30 pm storio skystos fazés SE-52 arba SE-54 arba jg atitinkancios plévele.

10 pl talpos mikrosvirkstas dujy chromatografijai, su kietinta adata.

REAGENTAI

Kalio hidroksido mazdaug 2 N tirpalas etanolyje: 130 g kalio hidroksido (maZiausias kiekis 85 %) istirpi-
nama 3aldant 200 ml distiliuoto vandens ir praskiedziama etanoliu iki 1 litro. Tirpalas turi baiti laikomas
gerai uzkimstame tamsaus stiklo butelyje.

Dietilo eteris, analiziskai grynas.

Bevandenis natrio sulfatas, analiziskai grynas.
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4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

0,25 mm storio silikagelio sluoksniu dengtos stiklinés PSC plokstelés, neuzterstos fluorescencijos indika-
toriumi (gali baiti naudojamos pramonés gaminamos plokstelés).

Kalio hidroksido mazdaug 0,2 mol/l tirpalas etanolyje: 13 g kalio hidroksido istirpinama 20 ml distiliuoto
vandens ir praskiedziama etanoliu iki 1 litro.

Benzenas, tinkamas chromatografijai, 7r. 5.2.2.

Acetonas, tinkamas chromatografijai, zr. 5.2.2.

Heksanas, tinkamas chromatografijai, 7r. 5.2.2.

Dietilo eteris, tinkamas chromatografijai, zr. 5.2.2.

Chloroformas, tinkamas chromatografijai, zr. 5.2.2.

Etaloninis tirpalas plonasluoksnei chromatografijai: 5 % misinys C,,—C, alkoholiy chloroforme.

0,2 % 2',7"-dichlorfluoresceino tirpalas etanolyje. Jis truputj pasarminamas, ilainant kelis lagus 2 mol/l kalio
hidroksido tirpalo.

Bevandenis piridinas, tinkamas chromatografijai.
Heksametildisilazanas.
Trimetilchlorsilanas.

Etaloniniai alifatiniy C,,—C, alkoholiy trimetilsilileteriy tirpalai. Gali biiti pagaminti i§ gryny alkoholiy
misiniy prie§ pat juos naudojant.

A 0,1 % (m/v) 1-eikozanolio tirpalas chloroforme (vidinis etalonas).

Dujos nesikliai: vandenilis ir helis, kuriy grynumas atitinka dujy chromatografijos reikalavimus.
Pagalbinés dujos:

— vandenilis, kurio grynumas atitinka dujy chromatografijos reikalavimus,

— oras, kurio grynumas atitinka dujy chromatografijos reikalavimus.

DARBO EIGA
Nemuilinamos medziagos gavimas

[ 250 ml talpos apvaliadugne kolbg 500 ml mikrosvirkstu jpilamas toks 0,1 % 1-eikozanolio tirpalo (4.17)
taris (taip pat gali bati naudojamas 1-eneikozanolis), kuriame 1-eikozanolio kiekis biity mazdaug lygus
10 % alifatiniy alkoholiy kiekio analizei paimto bandinio dalyje. Pavyzdziui, i 5 g bandinj jpilama 250 pl
1-eikozanolio tirpalo, kai analizuojamas alyvuogiy aliejus ir augalinis aliejus ir 1 500 pl, kai analizuojamas
alyvuogiy i$spaudy aliejus. Vidinio etalono tirpalas N, srovéje iSgarinamas iki sauso likucio.

Kolboje tiksliai pasveriama mazdaug 5 g sauso, filtruoto bandinio.

| kolba jpilama 50 ml 2 mol/l kalio hidroksido tirpalo alkoholyje, prijungiamas griZtamasis kondensato-
rius ir kolba ant gary vonios sildoma iki nestipraus virimo, nuolat maisant, kol jvyksta muilinimas (tirpalas
pasidaro skaidrus). Sildymas tesiamas dar 20 minuciy, paskui per kondensatoriy jpilama 50 ml distiliuoto
vandens, kondensatorius atjungiamas ir kolba atausinama mazdaug iki 30 °C.

Kolbos turinys kiekybiskai supilamas i 500 ml talpos dalijamajj piltuva, nuplovimui sunaudojant 2 kartus
po 25 ml distiliuoto vandens. Ipilama mazdaug 80 ml dietileterio, turinys stipriai plakamas 30 sekundziy,
paskui leidziama issisluoksniuoti (1 pastaba).

Apatinis vandeninis sluoksnis perpilamas j antrajj dalijamajj piltuva. Vandeninis sluoksnis ekstrahuojamas
tuo paciu biidu dar du kartus, kiekviena kartg sunaudojant 60-70 ml dietilo eterio.

1 pastaba.  Emulsijos gali bati panaikintos, jpurskiant nedidelj kiekj etanolio arba metanolio.

Eteriniai ekstraktai supilami i vieng dalijamajj piltuva ir plaunami distiliuotu vandeniu (50 ml vienu kartu),
kol plovimo vanduo rodys neutralig reakcija.

Vandenineé fazé iSpilama, eterinis ekstraktas dZiovinamas vir§ bevandenio natrio sulfato ir filtruojamas {
250 ml talpos kolbg, kuri buvo pries tai pasverta, dalijamaji piltuvg ir filtrg nuplaunant nedideliu dietile-
terio kiekiu ir viskg supilant kartu.
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5.2

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

5.2.6.

5.3.

Eteris nestipriai kaitinant garinamas, kol tiiris sumazéja iki keliy mililitry, paskui likutis dZiovinamas nedi-
deliame vakuume arba azoto srovéje. DZiovinimas uzbaigiamas, laikant dziovinimo spintoje mazdaug
15 minuciy 100 °C temperatiiroje, ir atausintas eksikatoriuje likutis pasveriamas.

Alkoholiy frakcijy atskyrimas

Ruosiamos bazinés PSC plokstelés (4.4), jas 10 sekundziy visiskai jmerkiant i 0,2 mol/l kalio hidroksido
tirpalg (4.5). Paskui jos palickamos dvi valandas dziati traukos spintoje ir vieng valandg laikomos 100 °C
temperatiiroje dZiovinimo spintoje.

Plokstelés isimamos i§ dZiovinimo spintos ir laikomos eksikatoriuje su kalcio chloridu, kol jy prireikia. Tai
apdorotos plokstelés turi bati panaudotos per dvi savaites.

2 pastaba. Kai alkoholiy frakcijai atskirti naudojamos bazinés silikagelio plokstelés, nemuilinamas medziagas nebiitina
apdoroti Al,O;, nes visi ru%stmes prigimties junginiai (riebiosios rugstﬁs ir kiti) sulaikomi pradzioje, taip gau-
nant alifatiniy ir terpeny alkoholiy juostas, kurios abi yra aiskiai atsiskyrusios nuo steroliy juostos.

I ryskinimo indg mazdaug jpilama 1 cm storio sluoksnis benzeno ir acetono misinio, kurio tiriy santykis
95:5. Vietoj $io misinio gali bati naudojamas heksano ir dietileterio misinys, kurio tariy santykis 65:35.
Indas uzdaromas ir palickamas ne maziau kaip pusvalandziui pusiausvyrai tarp gary ir skyscio nusistovéti.
Ryskinimo trukmei sumazinti mazdaug trecdaliu ir vienodesniam bei pastovesniam komponenty i§plovi-
mui gauti, i eliuentg galima jmerkti ant vidiniy indo sieneliy uzdeétas filtro popieriaus juosteles.

3 pastaba.  Pakartojamoms ryskinimo salygoms uztikrinti, ryskinimo tirpalas turi bati pakei¢iamas kiekvienai analizei.

Ruosiamas mazdaug 5 % nemuilinamos medziagos (5.1.5) tirpalas chloroforme, 300 pl 3io tirpalo 100 pl
talpos mikrogvirkstu uzlaginama vienodo ir kuo mazesnio storio juostele ant PSC plokstelés, mazdaug per
2 cm nuo jos apacios. Vienoje linijoje su $iuo pradiniu tasku uzlasinama 2-3 pl alifatiniy alkoholiy etalo-
ninio tirpalo (4.11) jy juostai identifikuoti ryskinima uzbaigus.

Plokstelé dedama i ryskinimo inda, apie kurj pasakyta 5.2.2 punkte. Palaikoma 15-20 °C temperatiira.
Indas i3 karto uzdaromas, bandinys paliekamas i3plauti, kol tirpiklio frontas atsiduria 1 cm atstumu nuo
plokstelés virsaus. Plokstelé i§imama i§ rySkinimo indo, tirpiklis i§garinamas karsto oro srové¢je arba ploks-
telé trumpam paliekama traukos spintoje.

Plokstelé, Zitirint j ja ultravioletinéje $viesoje, plonai ir vienodai apipurskiama 2’,7’-dichlorfloresceino tir-
palu. Identifikuota pagal alifatinius alkoholius alifatiniy alkoholiy juosta, kartu su i§ karto vir§ jos esancia
triterpeniniy alkoholiy juosta, pazymimos.

4 pastaba.  Reikalavimas sujungti alifatiniy ir terpeniniy alkoholiy juostas kartu susijes su galima kai kuriy alifatiniy alko-
holiy migracija | triterpeniniy alkoholiy juosta.

[ pazyméta plota patekes silikagelis nugrandomas metaline mentele. Nuimta medZziaga susmulkinama ir
supilama j stiklinj filtrg (3.7). Ipilama 10 ml kar$to chloroformo, misinys kruopsciai sumaiSomas metaline
mentele ir vakuumu filtruojamas i prie filtro prijungta kolba (3.8).

Likutis ant filtro plaunamas 3 kartus 10 ml dietileterio, filtruojant i ta pacia prie filtro prijungta kolba. Fil-
tratas garinamas maZzdaug iki 4-5 ml tairio, likes tirpalas supilamas i 10 ml talpos mégintuvélj (3.9), kuris
pries tai pasveriamas. Mégintuvélio turinys dziovinamas nestipriai kaitinant nedideléje azoto srovéje. Liku-
tis i§ naujo tirpinamas keliuose acetono lasuose, vél sausinamas, paskui mégintuvélis su liku¢iu 10 minu-
¢iy dedamas j 105 °C temperatiiros dZiovinimo spintg, iémus ausinamas eksikatoriuje ir pasveriamas.

Likutj mégintuvélyje sudaro alkoholiy frakcija.

Trimetilsilileteriy ruosimas

Vengiant drégmés patekimo (6 pastaba), sililinimo reagentas, kurj sudaro piridino, heksametildisilazano ir
trimetilchlorsilano misinys, kurio tariy santykis 9:3:1 (5 pastaba), jpilamas | mégintuvélj su alkoholiy frak-
cija, vienam alkoholiy miligramui imant 50 pl miSinio.

5 pastaba. ~ Galima pirkti paruosty naudoti tirpaly; sililinimo reagentai, pvz., N, O-bi(trimetilsilil)trifluoracetamido + 1 %
trimetilchlorsilano misinys, maiSomas su tuo paciu sauso piridino tairiu.
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5.4.
5.4.1.
5.4.1.1.

5.4.1.2.

5.4.2.
5.4.2.1.

5.4.2.2.

5.4.2.3.

5.4.3.
5.4.3.1.

5.4.3.2.

5.4.4.

5.4.5.
5.4.5.1.

Meégintuvélis uzkemsamas ir atsargiai kratomas neapverciant, kol alkoholiai soliubilizuojasi. Po to jis
15 minuéiy paliekamas stovéti kambario temperatairoje, paskui jo turinys kelias minutes centrifuguoja-
mas; skaidrus tirpalas paruostas dujy chromatografinei analizei.

6 pastaba. Nedidelé opalescencija yra jprastas reiskinys ir nesukelia trukdymy. Balty dribsniy susidary-
mas ir roziné spalva yra drégmés patekimo arba reagento gedimo pozymiai. Siuo atveju ana-
lizé pakartojama.

Dujy chromatografiné analizé

Paruosiamieji darbai ir kapiliarinés kolonélés kondicionavimas

Kapiliariné kolonélé prijungiama prie dujy chromatografo, kolonélés j¢jima sujungiant per garintuva su
bandinio dozatoriumi, i$¢jima — su detektoriumi.

Atliekamas bendras dujy chromatografavimo jrenginio patikrinimas (dujiniy fitingy sandarumas, detekto-
riaus, dozatoriaus jtaiso ir savirasio veikimas, t. t.).

Pirmga kartg naudojamos kapiliarinés kolonélés turi biti kondicionuojamos. Per kolonéle paleidziama nesti-
pri dujy nesiklio srové, chromatografas jjungiamas ir atlickamas laipsniskas kaitinimas, kol temperattira
nepakyla bent 20 °C auksciau nei naudojama darbe (7r. 7 pastaba). Sioje temperatiiroje laikoma ne maziau
kaip dvi valandas, véliau nustatomos jrenginio darbo sglygos (reguliuojamas dujy srautas, uzdegama
garintuvo-dozatoriaus liepsna, prijungiamas elektroninis savirasis, nustatoma kapiliarinés kolonélés kros-
nies, detektoriaus ir inZektoriaus temperatiira ir t. t.) ir signalo jautrumas, kuris baity bent du kartus dides-
nis, nei analizei atlikti numatytas auksciausias signalo lygis. Pagrindo linija turi biiti bréZiama tiesi, be bet
kokio pobiidzio smailiy ir dreifo pozymiy.

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

7 pastaba. Kondicionavimo temperatiira visuomet turi biiti bent 20 °C mazesné, nei didZiausia naudojamai stacionariai
fazei nustatyta temperatiira.

Darbo salygy parinkimas.
Paprastai darbo salygos yra tokios:

— kolonélés temperatiira: astuonioms minutéms pradiné izoterma nustatoma 180 °C, paskui programuo-
tas kélimas 5 °C/minute greiciu iki 260 °C ir toliau 15 minuéiy pastovi 260 °C temperatiira,

— garintuvo temperatiira: 280 °C,

— detektoriaus temperatiira: 290 °C,

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

— prietaiso jautrumas: 4-16 karty didesnis nei minimalus silpninimas,

— uZraSymo jautrumas: 1-2 mV per visa skale,

— popieriaus slinkimo greitis: 30—-60 cm/val,

— jpurkstos medziagos kiekis: 0,5-1 ul TMSE (trimetilsilileterio) tirpalo.

Nurodytos sglygos gali biiti keiciamos pagal kolonélés ir dujy chromatografo savybes, kad biity gautos
chromatogramos, atitinkancios tokias salygas:

— alkoholio C,4 sulaikymo trukmé 18 + 5 minutés,

— alkoholio C,, smailés aukstis, analizuojant alyvuogiy aliejy, sudaro 80 * 20 % visos skalés aukscio, ana-
lizuojant augalinj aliejy — 40 + 20 % visos skalés aukscio.

Anks¢iau minéti reikalavimai tikrinami pakartotinai jpurskiant etaloninj alkoholiy TMSE misinj ir darbo
salygos koreguojamos geriausiems rezultatams gauti.

Smailiy integravimo parametrai nustatomi taip, kad biity gautas teisingas smailiy ploty jvertinimas.

Analizé

10 pl talpos mikrosvirkstu jsiurbiama 1pl heksano, paskui 0,5 pl oro ir 0,5-1 pl bandinio tirpalo; mikro-
§virksto plunzeris adatai iStustinti pakeliamas aukstyn.

Adata jkisama per jpurskimo jtaiso membrang ir po vienos dviejy sekundziy tirpalas greitai j$virks¢iamas,
po penkiy sekundziy adata létai iStraukiama.

Uzrasymas atlickamas, kol bus visiskai i§plauti esanciy alkoholiy TMSE. Pagrindo linija turi visuomet ati-
tikti 5.4.1.2 punkto reikalavimus.

Smailiy identifikavimas

Atskiry smailiy identifikavimas atlickamas pagal sulaikymo trukmes ir lyginant su etaloniniu TMSE misi-
niu, analizuojamu tomis paciomis salygomis.

Pirmo spaudimo aliejaus alkoholiy frakcijos chromatograma parodyta 1 brézinyje.

Kiekybinis vertinimas

1- eikozanolio ir C,,—C, alifatiniy alkoholiy smailiy plotai apskaiciuojami integruojant elektroniniu biidu.
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5.4.5.2. Kiekvieno alkoholio kiekis, skai¢iuojant miligramais j 100 g riebalinés medziagos, nustatomas pagal for-
mule:
A, -m 100
alcoholx = ————
A-m

kurioje: )

A, = x alkoholio smailés plotas, kvadratiniais milimetrais;
A, = 1-eikozanolio smailés plotas, kvadratiniais milimetrais;
m, = 1-eikozanolio masé, miligramais;

m = nustatymui jsiurbto bandinio masé, gramais.

6. REZULTATU PATEIKIMAS

Pateikiamas atskiry alifatiniy alkoholiy kiekis miligramais 100 g riebalinés medziagos ir bendras ,visy ali-
fatiniy alkoholiy* kiekis.

PRIEDELIS
Dujy linijinio greicio nustatymas
I normalioms darbo salygoms sureguliuota dujy chromatografy jpurskiama 1-3 pl metano arba propano ir

matuojamas laikas, kurj dujos uztruks tekédamos per kolonéle nuo jpurskimo momento iki smailés i§plovimo
momento (ty,).

Linijinis greitis, cm/s, gaunamas pagal formulg L/t,, kurioje L yra koloné¢lés ilgis centimetrais, ty, yra laikas
sekundémis, kurj rodo chronometras.

3

| ._&.L,LL»

1 brézinys. Pirmo spaudimo alyvuogiy aliejaus alkoholiy frakcijos chromatograma

= eikozanolis (vidinis etalonas), = pentakozanolis,

1 5

2 = dekozanolis, 6 = heksakozanolis,
3 = trikozanolis, 7 = heptakozanolis,
4 8

= tetrakozanolis, = oktakozanolis.
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V PRIEDAS

STEROLIY SUDETIES IR KIEKIO NUSTATYMAS KAPILIARINES DUJyU CHROMATOGRAFIJOS

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.

3.11.

4.1.

METODU

TIKSLAS

Siame metode aprasytas atskiry steroliy ir jy bendro kiekio nustatymo riebalinése medziagose biidas.

METODO ESME

Riebaliné medziaga, jdéjus p-cholestanolio kaip vidinio etalono, muilinama kalio hidroksido tirpalu eta-
nolyje ir nemuilinama dalis ekstrahuojama dietileteriu.

Steroliy frakcija i§ nemuilinamy medziagy ekstrakto i§skiriama chromatografiskai ant $armu impregnuoty
silikagelio ploksteliy. I§ silikagelio regeneruoti steroliai paverciami trimetilsilileteriais ir analizuojami
kapiliarinés dujy chromatografijos metodu.

APARATURA

250 ml tirio kolba ir griztamasis kondensatorius, turintys slifo sujungimus.
500 ml talpos dalijamieji piltuvai.

250 ml talpos kolbos.

Visa jranga plonasluoksnei chromatografinei (PSC) analizei atlikti, pritaikyta stiklinéms plokstelems, kuriy
matmenys 20 x 20 cm.

UV 366 arba 254 nm ilgio $viesos bangy lempa.
Mikrogvirkstai 100 ir 500 pl tGriams imti.

G3 akytumo stiklinis filtras (15-40 pm akytumas) mazdaug 2 cm skersmens ir 5 cm aukscio, tinkamas
vakuuminiam filtravimui, su 12/21 $lifo mova.

50 ml talpos vakuumineé kolba su 12/21 $lifo jmova filtrui (3.7) prijungti.
10 ml talpos mégintuvélis su kaginiu dugnu ir kamsciu.

Darbui su kapiliarine kolonéle naudojamas ir bandinio dozatoriy turintis dujy chromatografas, kurj
sudaro:

termostatuojama kamera norimai temperattrai kolonéléje palaikyti + 1 °C tikslumu;
reguliuojamos temperatiiros garinimo jrenginys su polisiloksanu dengtu garinimo elementu;
liepsnos jonizacinis detektorius ir konverteris stiprintuvas;

darbui kartu su konverteriu-stiprintuvu (3.10.3) pritaikytas kintamo popieriaus tieckimo greicio savirasis-
integratorius, kurio inertiskumas ne didesnis kaip viena sekundeé.

Stikliné arba lydyto kvarco 20-30 m ilgio kapiliariné kolonélé, kurios vidinis skersmuo 0,25-0,32 mm,
padengta 0,10-0,30 pm storio skystos fazés SE-52 arba SE-54 plévele arba jg atitinkancia plévele.

10 pl talpos mikrosvirkstas dujy chromatografijai su kietinta adata.

REAGENTAI

Kalio hidroksido mazdaug 2 mol/l tirpalas etanolyje: 130 g kalio hidroksido (maZiausia koncentracija 85 %)
iStirpinama Saldant 200 ml distiliuoto vandens ir praskiedZiama etanoliu iki 1 litro. Tirpalas turi bati lai-
komas gerai uzkimstame tamsaus stiklo butelyje.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

Dietileteris, analiziskai grynas.
Bevandenis natrio sulfatas, analiziskai grynas.

Fluorescencijos indikatoriumi neuZtersto silikagelio 0,25 mm sluoksniu dengtos stiklinés PSC plokstelés
(gali bati naudojamos gatavos pramonés gaminamos plokstelés).

Kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalas etanolyje: 13 g kalio hidroksido istirpinama 20 ml distiliuoto vandens
ir praskiedziama etanoliu iki 1 litro.

Benzenas, tinkamas chromatografijai (Zr. 5.2.2).
Acetonas, tinkamas chromatografijai (7r. 5.2.2).
Heksanas, tinkamas chromatografijai (Zr. 5.2.2).
Dietileteris, tinkamas chromatografijai (Zr. 5.2.2).
Chloroformas, tinkamas chromatografijai (Zr. 5.2.2).

Etaloninis tirpalas plonasluoksnei chromatografijai: cholesterolis arba fitosteroliai, 5 % tirpalas
chloroforme.

0,2 % 2',7-dichlorfluoresceino tirpalas etanolyje. Jis truputj paSarminamas, jlasinant kelis lasus 2 mol/l kalio
hidroksido tirpalo.

Bevandenis piridinas, tinkamas chromatografijai.
Heksametildisilazanas.
Trimetilchlorsilanas.

Etaloniniai steroliy trimetilsilileteriy tirpalai. Ruodiami pries pat juos naudojant i§ gryny steroliy arba jy
misiniy, gauty i§ juos turinéiy aliejy.

0,2 % (m/v) B-cholestanolio tirpalas chloroforme (vidinis etalonas).

Dujos nesikliai: vandenilis arba helis, grynumas atitinka dujy chromatografijos reikalavimus.
Pagalbinés dujos:

— vandenilis, kurio grynumas atitinka dujy chromatografijos reikalavimus,

— oras, kurio grynumas atitinka dujy chromatografijos reikalavimus.

DARBO EIGA
Nemuilinamy medziagy gavimas

1250 ml talpos kolbg 500 pl mikrogvirkstu j$virksciamas toks 0,2 % f-cholestanolio tirpalo taris, kuriame
cholestanolio kiekis bity lygus mazdaug 10 % steroliy kiekio analizei paimto bandinio alikvotingje dalyje.
Pavyzdziui, | 5 g alyvuogiy aliejaus bandinj jpilama 500 pl 0,2 % f-cholestanolio tirpalo, 1 500 pl - auga-
linio aliejaus arba aliejaus i3 alyvuogiy iSspaudy bandinj.

Vidinio etalono tirpalas N, srovéje i§garinamas iki sauso likucio, paskui i ta pacia kolba tiksliai pasveriama
5 g sauso, filtruoto bandinio.

Gyvuliniai arba augaliniai aliejai ir riebalai, kuriuose yra nemazi kiekiai cholesterolio, chromatogramoje gali
turéti smaile, kurios sulaikymo trukmé tokia pati kaip ir cholestanolio. Tokiu atveju steroliy frakcija turi
biti analizuojama du kartus, su vidiniu etalonu ir be jo.

I kolbg jpilama 50 ml 2 mol/l kalio hidroksido tirpalo alkoholyje, prijungiamas griztamasis kondensato-
rius ir kolba ant vandens vonios $ildoma iki nestipraus virimo, nuolat stipriai maisant, kol jvyksta muili-
nimas (tirpalas pasidaro skaidrus). Sildymas tesiamas dar 20 minuciy, paskui per kondensatoriaus virsy jpi-
lama 50 ml distiliuoto vandens, kondensatorius atjungiamas ir kolba atausinama mazdaug iki 30 °C.

Kolbos turinys kiekybiskai supilamas j 500 ml talpos dalijamajj piltuva, nuplovimui per kelis kartus sunau-

dojant mazdaug 50 ml distiliuoto vandens. [pilama mazdaug 80 ml dietileterio, turinys stipriai plakamas
30 sekundziy, paskui leidZziama issisluoksniuoti (1 pastaba).

Apatinis vandeninis sluoksnis isleidZiamas i antrajj dalijamajj piltuva. Vandeninis sluoksnis ekstrahuoja-
mas tuo paciu biidu dar du kartus, kiekvieng karta sunaudojant 60-70 ml dietileterio.

1 pastaba. Bet kokia susidariusi emulsija gali biiti panaikinta, jpurskiant nedidelj kiekj etanolio arba metanolio.
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5.1.4.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

5.2.6.

5.3.

Eteriniai ekstraktai supilami i viena dalijamajj piltuvg ir plaunami distiliuotu vandeniu (50 ml vienu kartu),
kol plovimo vanduo rodo neutralig reakcija.

Atskyrus plovimo vandenis, eterinis ekstraktas dZiovinamas vir§ bevandenio natrio sulfato ir filtruojamas
per bevandenj natrio sulfata { 250 ml talpos kolba, kuri buvo pries tai pasverta, dalijamajj piltuva ir filtra
nuplaunant nedideliu kiekiu dietileterio.

Eteris garinamas, kol taris sumazéja iki keliy mililitry, paskui likutis dZiovinamas nedideliame vakuume
arba azoto srovéje. DZiovinimas uzbaigiamas, laikant mazdaug ketvirtj valandos dZiovinimo spintoje
100 °C temperatiiroje, paskui atausintas eksikatoriuje likutis pasveriamas.

Steroliy frakcijos atskyrimas

Ruosiamos bazinés PSC plokstelés. Silikageliu dengtos plokstelés (4.4) 10 sekundziy visiskai jmerkiamos {
0,2 mol/l kalio hidroksido tirpalg (4.5), pakui paliekamos dvi valandas dzititi traukos spintoje ir véliau viena
valandg laikomos 100 °C temperatiiroje dziovinimo spintoje.

Plokstelés isimamos i§ dZiovinimo spintos ir laikomos eksikatoriuje su kalcio chloridu, kol jy prireikia.
(Taip apdorotos plokstelés turi baiti panaudotos per 15 dieny.)

2 pastaba.  Kai steroliy frakcijai atskirti naudojamos bazinés silikagelio plokstelés, nemuilinamy medziagy nebitina apdo-
roti Al,Oj, nes visi riigstinés prigimties junginiai (riebiosios riigstys ir kiti) sulaikomi uZlasinimo linijoje, ir
steroliy juosta aikiai atsiskiria nuo alifatiniy ir terpeny alkoholiy juostos.

[ ryskinimo indg mazdaug 1 cm storio sluoksniu ipilama benzeno ir acetono misinio, kurio téiriy santykis
95:5. Vietoj sio misinio gali bati naudojamas heksano ir dietileterio miinys, kurio tariy santykis 65:35.
Indas uzdaromas ir palickamas ne maziau kaip pusei valandos pusiausvyrai tarp gary ir skyscio nusistovéti.
Ant vidiniy indo sieneliy gali bati uzdedamos filtro popieriaus juostelés. Tai mazdaug tre¢daliu sutrum-
pina ryskinimo trukme¢ ir komponenty iSplovimas bina vienodesnis bei pastovesnis.

3 pastaba.  Visiskai pakartojamoms ryskinimo salygoms uztikrinti, ryskinimo tirpalas turi bati pakeiciamas kiekvienai
analizei.

Ruosiamas mazdaug 5 % nemuilinamy medziagy (5.1.5) tirpalas chloroforme, 300 pl Sio tirpalo 100 pl
talpos mikrosvirkstu uzlasinama vienodo ir kuo mazesnio storio juostele ant PSC plokstelés (5.2.1), maz-
daug per 2 cm nuo jos apacios. Vienoje linijoje su $ia juostele uzlasinama 2-3 pl steroliy etaloninio tirpalo
(4.11) jy juostai identifikuoti ryskinimg uzbaigus.

Plokstelé dedama j ryskinimo inda, paruosta kaip nurodyta 5.2.2 punkte. Palaikoma 15-20 °C aplinkos
temperatira. Indas i§ karto uzdengiamas ir plaunama, kol tirpiklio frontas atsiduria 1 cm atstumu nuo
plokstelés virsaus. Plokstelé i$imama i3 ryskinimo indo, tirpiklis i§garinamas karsto oro srovéje arba ploks-
telé trumpam paliekama traukos spintoje.

Plokstel¢ plonai ir vienodai apipurskiama 2’,7-dichlorfloresceino tirpalu. Ziirint ultravioletinéje $viesoje,
steroliy juosta gali bati atpaZinta pagal buvimg viename lygyje su etaloninio tirpalo déme. Juostos ribos
pagal fluorescuojancius krastus paZymimos juodu piestuku.

Silikagelis pazymétame plote nugrandomas metaline mentele. Gerai susmulkinta medziaga supilama  stik-
linj filtrg (3.7). Ipilama 10 ml karsto chloroformo, miinys kruops¢iai sumaiSomas metaline mentele ir
vakuumu filtruojamas j prie filtro prijungta kigine kolba (3.8).

Likutis ant filtro tris kartus plaunamas dietileteriu (mazdaug po 10 ml kiekviena karta), filtruojant j t3 pacia
prie filtro prijungta kolba. Filtratas nugarinamas mazdaug iki 4-5 ml tiirio, likes tirpalas supilamas j 10 ml
talpos mégintuvélj (3.9), kuris pries tai pasveriamas. Mégintuvélio turinys dZiovinamas nestipriai kaitinant
nedideléje azoto srovéje, i$ naujo tirpinamas keliuose acetono laguose, vél sausinamas, paskui mégintuvélis
su liku¢iu mazdaug 10 minuciy dedamas j 105 °C temperatiiros dZiovinimo spintg, i$imtas auinamas eks-
ikatoriuje ir pasveriamas.

Likutj mégintuvélyje sudaro steroliy frakcija.

Trimetilsilileteriy ruosimas

[ mégintuvelj su steroliu frakcija, vengiant bet kokio drégmeés patekimo (5 pastaba), jpilama sililinimo rea-
gento, kurj sudaro piridino, heksametildisilazano ir trimetilchlorsilano misinys tiriy santykiu 9:3:1
(4 pastaba), vienam steroliy miligramui imant 50 ul misinio.

4 pastaba.  Galima pirkti paruosty naudoti tirpaly. Yra pirkti kity sililinimo reagenty, pvz., N,O-bi(trimetilsilil)trifluora-
cetamido + 1 % trimetilchlorsilano misinys, kuris turi biti praskiestas tuo paciu sauso piridino tariu.
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5.3.2.

5.4.

5.4.1.

5.4.1.1.

5.4.1.2.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.3.

5.4.3.1.

5.4.3.2.

5.4.4.

Mégintuvélis uzkemsamas ir atsargiai kratomas (neapverciant), kol steroliai visiskai istirpsta. Po to jis
15 minuciy paliekamas stovéti kambario temperattiroje, paskui kelias minutes centrifuguojamas. Skaidrus
tirpalas paruostas dujy chromatografinei analizei.

5 pastaba.  Nedidelé opalescencija yra jprastas reiskinys ir nesukelia trukdymy. Balty dribsniy susidarymas ir roziné spalva
yra drégmeés patekimo arba reagento sugedimo poZymiai. Siuo atveju bandymas pakartojamas.

Dujy chromatografiné analizé
Paruosiamieji darbai, kolonélés uzpildymas.

Kapiliariné kolonélé prijungiama prie dujy chromatografo, kolonélés jé¢jima sujungiant per garintuva su
bandinio dozatoriumi, i§¢jima — su detektoriumi.

Atliekamas bendras dujy chromatografavimo jrenginio patikrinimas (nutekéjimai dujy sistemoje, detekto-
riaus, dozatoriaus jtaiso ir savirasio veikimas, t. t.).

Pirmg karta naudojama kapiliaring kolonélg rekomenduojama kondicionuoti. Per kolonéle paleidziama
nestipri dujy nesiklio srové, paskui jjungiamas chromatografas ir atliekamas laipsniskas kaitinimas, kol tem-
peratiira nepakyla bent 20 °C auksciau nei naudojama darbe (6 pastaba). Sioje temperatiiroje kolonélé lai-
koma ne maziau kaip dvi valandas, véliau jrenginys nustatomas darbo rezimu (reguliuojamas dujy srautas,
uzdegama ugnis, prijungiamas elektroninis savirasis, nustatoma kapiliarinés kolonélés krosnies, detekto-
riaus ir inZektoriaus temperatiira ir t. t.) ir uZraSomas signalas bent du kartus didesniu jautrumu, nei bus
naudojamas analizei atlikti. Pagrindo linija turi bGti bréZiama tiesi, be bet kokio pobtidzio smailiy ir dreifo

poZymiy.

Neigiamas tiesinis dreifas yra kolonélés sujungimy nesandarumo pozymis, tuo tarpu teigiamas dreifas rodo
nepakankamg kolonélés kondicionavima.

6 pastaba. Kondicionavimo temperatiira visuomet turi bati bent 20 °C mazesné, nei naudojamai stacionariai fazei
nustatyta didZiausia temperatiira.

Darbo salygy parinkimas
Orientacinés darbo salygos yra tokios:

— kolonélés temperatira: 260 °C £ 5 °C,

— garintuvo temperatiira: 280 °C,

— detektoriaus temperatiira: 290 °C,

— dujy nesiklio linijinis greitis: helio 20-35 c¢m/s, vandenilio 30-50 cm/s,
— padalinimo santykis nuo 1:50 iki 1:100,

— prietaiso jautrumas: 4-16 karty didesnis nei minimalus silpninimas,

— uZraSymo jautrumas: 1-2 mV per visa skale,

— popieriaus slinkimo greitis: 30-60 cm/val,

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

Nurodytos salygos gali biti kei¢iamos pagal kolonélés ir dujy chromatografo savybes, kad bty gautos
chromatogramos, atitinkancios tokias salygas:

— [-sitosterolio sulaikymo trukmé turi bati 20 + 5 minutés,

— kampesterolio smailés aukstis turi biiti: alyvuogiy aliejui (vidutinis kiekis 3 %) 15 £ 5 % visos skalés
aukscio; sojos aliejui (vidutinis kiekis 20 %) 80 + 10 % visos skalés aukscio,

— visi esantys steroliai turi bati atskirti. Be to, jy smailés turi biiti visiskai atsiskyrusios, t. y. smailés tra-
jektorija turi sugrizti iki pagrindo linijos, kol prasideda kilimas atsiradus naujai smailei. Ta¢iau nevisis-
kas atsiskyrimas leidZiamas, jei smailés su santykine sulaikymo trukme 1,02 plotas gali biti apskai-
Ciuotas naudojant statmeni.

Analizé

10 pl talpos mikrogvirkstu jsiurbiama 1pl heksano, paskui 0,5 pl oro ir 0,5-1 pl bandinio tirpalo. Mikro-
$virksto plunZeris pakeliamas aukstyn, kad adata iStustéty. Adata jkisama per jpurskimo jtaiso membrana
ir po vienos dviejy sekundziy tirpalas greitai j$virks¢iamas, paskui po kokiy penkiy sekundziy adata létai
istraukiama.

Uzrasymas atliekamas, kol bus visiskai i§plauti esanciy steroliy TMSE.
Pagrindo linija turi visg laika atitikti reikalavimus (5.4.1.2).

Smailiy identifikavimas

Atskiry smailiy identifikavimas atliekamas pagal sulaikymo trukmes ir lyginant su etaloniniu TMSE misi-
niu, analizuojamu tomis paciomis sglygomis.

Steroliai i$plaunami tokia eilés tvarka: cholesterolis, brasikasterolis, 24-metilencholesterolis, kampestero-
lis, kampestanolis, stigmasterolis, A-7-kampesterolis, A-5,23-stigmastadienolis, klerosterolis, f-sitosterolis,
sitostanolis, A-5-avenasterolis, A-5,24-stigmastadienolis, A-7-stigmastenolis, A-7-avenasterolis.
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5.4.5.

54.5.1.

5.4.5.2.

6.1.

6.2.

Sitosterolio sulaikymo trukmeés kolonéléje su SE-52 ir SE-54 yra parodytos I lenteléje.
1 ir 2 bréziniuose vaizduojamos tipiskos kai kuriy aliejy chromatogramos.
Kiekybinis vertinimas

Naudojant integratoriy, apskai¢iuojamas f-cholestanolio ir steroliy smailiy plotas. Neatsizvelgiama j
[ lenteléje nenurodyty junginiy smailes. f-cholestanolio kalibravimo koeficientas turi biiti lygus 1.

Kiekvieno sterolio kiekis, skai¢iuojant miligramais 100 g riebalinés medziagos, nustatomas pagal formulg:

A, -m:100
sterolioxkiekis = A—’

s m
s

kurioje:

A, = x sterolio smailés plotas, kvadratiniais milimetrais;

A, = -cholestanolio smailés plotas, kvadratiniais milimetrais;
m, = jdéto f -cholestanolio masé, miligramais;

m = nustatymui paimto bandinio mas¢, gramais.

REZULTATU PATEIKIMAS

UzraSomos atskiry steroliy koncentracijos, miligramais 100 g riebalinés medziagos, ir jy ,bendro kiekio®
verte.

Pagal atskiro sterolio smailés ploto santykj su visy steroliy smailiy plotu apskaic¢iuojamas procentinis kiek-
vieno sterolio kiekis.

AX
steroliox % = —=— 100,
YA
kurioje:
A, = x sterolio smailés plotas;

SA = visy steroliy smailiy plotas.

PRIEDELIS

Dujy linijinio greicio nustatymas

| normalioms darbo salygoms sureguliuota dujy chromatografa jpurskiama 1-3 pl metano (arba propano) ir matuo-

(t)-

jamas laikas, kurj dujos uztruks tekédamos per kolonélg nuo jpurskimo momento iki smailés i§plovimo momento

Linijinis greitis, cm/s, gaunamas pagal formule L/t,, kurioje L yra kolonélés ilgis centimetrais, ty, yra sekundémis iSma-
tuotas laikas.
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I lentelé

Santykiné steroliy sulaikymo trukmé

Santykine sulaikymo trukmé

Smailé Pavadinimas SE 54 SE 52
kolonélé kolonéle

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
4 | 24-metilencholesterolis 24-metilen-A-5,24-cholestadien-3-olis 0,82 0,80
5 kampesterolis [24R]-24-metil-A-5-cholesten-3B-olis 0,83 0,81
6 kampestanolis [24R]-24-metilcholestan-3f-olis 0,85 0,82
7 | stigmasterolis [24R]-24-etil-A-5,22-cholestadien-3f-olis 0,88 0,87
8 A-7-kampesterolis [24R]-24-metil-A-7-cholesten-3B-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 [24S]-24-¢til-A-5,2 5-cholestadien-3f-olis 0,96 0,96
11 [-sitosterolis [24R]-24-etil-A-5-cholesten-3f-olis 1,00 1,00
12 sitostanolis 24-etilcholestan-3f-olis 1,02 1,02
13 A-5-avenasterolis [24Z]-24-ctiliden-5-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-ctil-A-7,24-cholestadien-3-olis 1,12 1,12
16 A-7-avenasterolis [24Z]-24-ctiliden-A-7-cholesten-3[-olis 1,16 1,16
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1 brézinys

Negryninto alyvuogiy aliejaus steroliy frakcijos chromatograma
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2 brézinys

Gryninto alyvuogiy aliejaus steroliy frakcijos chromatograma
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3.1.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

VI PRIEDAS

ERITRODIOLIO IR UVAOLIO NUSTATYMAS

[VADAS

Eritrodiolis (paprastai suprantamas kaip du glikoliai, eritrodiolis ir uvaolis, kartu) yra kai kuriy rsiy
riebalinéms medziagoms biidingos nemuilinamos frakcijos sudedamoji dalis. Jo Zenkliai didesniy koncent-
racijy randama tirpikliais ekstrahuojamose aliejuose, nei kituose aliejuose, pvz., spaudimo biidu gautame
alyvuogiy aliejuje ir vynuogiy kauliuky aliejuje, kuriuose jo taip pat yra. Taigi eritrodiolio buvimas gali
rodyti, kad yra tirpikliais ekstrahuoto aliejaus.

TIKSLAS

Siame metode aprasytas eritrodiolio nustatymo riebalinése medziagose biidas.

METODO ESME

Riebaliné medziaga muilinama kalio hidroksido tirpalu etanolyje. Nemuilinama dalis ekstrahuojama die-
tileteriu ir gryninama leidziant per kolonéle su aliuminio oksidu.

Nemuilinamos medZiagos chromatografuojamos plonasluoksnés chromatografijos metodu ant silikagelio
ploksteliy, kol atskiriamos steroliy ir eritrodiolio frakcijas atitinkancios juostos. Nuo plokstelés regene-
ruoti steroliai ir eritrodiolis paverciami trimetilsilileteriais ir misinys analizuojamas dujy chromatografijos

metodu.

Rezultatas apskaiciuojamas eritrodiolio procentiniu kiekiu eritrodiolio ir steroliy misinyje.

APARATURA

V priede aprayta aparatiira (steroliy kiekio nustatymas).

REAGENTAI
V priede aprasyti reagentai (steroliy kiekio nustatymas).

Etaloninis 0,5 % eritrodiolio tirpalas chloroforme.

DARBO EIGA

Nemuilinamy medZiagy paruo$imas

Kaip aprasyta V priedo 5.1.2 skirsnyje.

Eritrodiolio ir steroliy frakcijos atskyrimas

Zr.V priedo 5.2.1 skirsnj.

Zr. V priedo 5.2.2 skirsnj.

Ruosiamas mazdaug 5 % nemuilinamy medziagy tirpalas chloroforme.

0,1 ml talpos mikrosvirkstu 0,3 ml Sio tirpalo vienodo ir kuo mazesnio storio juostele uzlasinama ant
chromatografinés plokstelés, mazdaug per 1,5 cm nuo jos apacios.

Viename plokstelés gale uzlasinama keli mikrolitrai etaloniniy cholesterolio ir eritrodiolio tirpaly.

Plokstelé dedama j ryskinimo indg, paruosta kaip nurodyta 5.2.1 punkte. Palaikoma mazdaug 20 °C aplin-
kos temperatiira. Indas i§ karto uzdengiamas ir plaunama, kol tirpiklio frontas atsiduria 1 cm atstumu nuo
plokstelés virSaus. Plokstelé i$imama i ryskinimo indo, tirpiklis i§garinamas karsto oro srovéje.

Plokstelé plonai ir vienodai apipurskiama 2’,7"-dichlorfloresceino tirpalu alkoholyje. Zidirint ultravioletinéje
§viesoje, steroliy ir eritrodiolio juostos gali biiti atpaZintos pagal buvima viename lygyje su etaloniniy tir-
paly démémis. Fluorescuojancios vietos pazymimos isilgai krasty.
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5.2.6.

5.3.

5.4.

Silikagelis pazymétame plote nugrandomas metaline mentele. MedZziaga nuo plokstelés supilama j 50 ml
kolba. Ipilama 15 ml karsto chloroformo, gerai sumaiSoma ir filtruojama per stiklinj filtrg, silikagelj supi-
lant ant filtro. Filtras tris kartus plaunamas chloroformu (mazdaug po 10 ml kiekvieng karta), filtratas kau-
piamas 100 ml kolboje. Filtratas nugarinamas iki 4-5 ml tirio, tirpalas supilamas j 10 ml talpos graduota
centrifugavimo mégintuvélj su kiiginés formos dugnu. Mégintuvélio turinys dZiovinamas nestipriai kaiti-
nant azoto srovéje ir pasveriamas.

Trimetilsilileteriy ruoSimas

Kaip aprasyta V priedo 5.3 skirsnyje.

Dujy chromatografiné analizé

Kaip apra$yta anksc¢iau minéto metodo apradymo 5.4 skirsnyje. Analizuojant chromatografo darbo saly-
gos turi biiti tokios, kad bity galima atlikti steroliy analizg ir atskirti jy TMSE (trimetilsilileterius) nuo eri-
trodiolio ir uvaolio.

[3virkstus bandinij, uZradymas tesiamas, kol, i$plovus sterolius, i$plaunami eritrodiolis ir uvaolis. Tuomet

identifikuojamos smailés (santykinés eritrodiolio ir uvaolio sulaikymo trukmés pagal f-sitosterolj yra ati-
tinkamai apie 1,45 ir 1,55) ir nustatomas jy plotas, kaip tai daroma steroliy atveju.

REZULTATU APSKAICIAVIMAS

AL +A,
Eritrodiol io % = —————=—— x 100,
Al + AZ + ZAsteroliq
kurioje:
A, = eritrodiolio smailés plotas, kvadratiniais milimetrais;
A, = uvaolio smailés plotas, kvadratiniais milimetrais;
2Areroliy = Visy steroliy smailiy plotas, kvadratiniais milimetrais.

Rezultatas pateikiamas vieno Zenklo po kablelio tikslumu.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

VII PRIEDAS

ALIEJUS IR RIEBALUS SUDARANCIUY TRIGLICERIDY 2-OJE PADETYJE ESANCIY RIEBIYJU

RUGSCIY NUSTATYMAS

TIKSLAS

Siame standarte apragytas nustatymo metodas tos dalies aliejuose ir riebaluose esaniy riebiyjy riigsciy, kurios
esterifikuotos 2-oje (arba vidinéje) glicerolio padétyje.

TAIKYMO SRITIS

Sis standartas dél kasos lipazés veikimo ypatumy taikytinas aliejams ir riebalams, kurie lydosi Zemesnéje nei
45 °C temperatiiroje.

Jis netaikomas be i8lygy aliejams ir riebalams, kuriuose yra dideli kiekiai: riebiyjy riigs¢iy su 12 arba maziau
anglies atomy (kokoso ir palmiy kauliuky branduoliy aliejus, pieno riebalai), ypatingai nesociyjy riebiyjy

riig8ciy (su daugiau kaip keturiomis dvigubomis jungtimis), turin¢iy daugiau kaip 20 anglies atomy (Zuvy ir
juros gyviiny aliejai) arba riebiyjy riigiciy, turinéiy kitokiy nei karboksilo deguoniniy grupiy.

METODO ESME

Gal biit reikalingas aliejuose ir riebaluose esanciy riigé¢iy neutralizavimas tirpiklyje. Gryninimas leidziant per
kolonéle su aliuminio oksidu. Daliné tam tikros trukmés hidrolizé kasos lipaze. Susidariusiy monogliceridy
atskyrimas taikant plonasluoksne chromatografija ir jy metanolizé. Gauty metilesteriy analizé dujy-skysciy
chromatografijos metodu.

APARATURA

100 ml talpos apvaliadugné kolba.

25 ml talpos apvaliadugné kolba su $lifo sujungimu.
1 m ilgio oro kondensatorius, pritaikytas 4.2 kolbai.
250 ml talpos kiiginé kolba.

50 ml talpos cheminé stikliné.

500 ml talpos dalijamasis piltuvas.

Chromatografiné stikliné kolonél¢, kurios vidinis skersmuo 13 mm, ilgis 400 mm, su sukepinto stiklo disku
ir Ciaupu.

10 ml centrifugavimo meégintuvélis su §lifo kamsciu.

5 ml talpos biureté, sugraduota 0,05 ml padalomis.

1 ml poodinis $virkstas su plona adata.

Mikrogvirkstas 3—4 pl tirio laSams dozuoti.

Jtaisas dengti plokstele sorbentu plonasluoksnei chromatografijai.
Stiklinés plokstelés plonasluoksnei chromatografijai, 20 x 20 cm.

Stiklinis ryskinimo indas plonasluoksnei chromatografijai, su lifo dangciu, pritaikytas ploksteléms 20 x
20 cm.

Purkstuvas plonasluoksnei chromatografijai.

Dziovinimo spinta, nustatyta 103 + 2 °C temperatiirai.

Termostatas, 0,5 °C tikslumu reguliuojamas 30-45 °C temperatiros intervale.

Sukamasis garintuvas.

Vibruojanti elektriné purtykle, kuria bity galima stipriai kratyti centrifugavimo mégintuvél;.

Ultravioletiniy spinduliy lempa tirti ploksteléms plonasluoksnéje chromatografijoje.
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Lipazés aktyvumui tikrinti:

4.21. pH-metras.

4.22.  Spiralinis maisiklis.

4.23. 5 ml talpos biureté.

4.24. Chronometras.

Jei reikia lipaze gaminti:

4.25. Laboratorinis maiSytuvas, pritaikytas disperguoti ir maisyti nevienalytes medziagas.
5. REAGENTAI

5.1.  n-heksanas arba petroleteris (virimo temperatira 30-50 °C), tinkamas chromatografijai.
5.2.  2-propanolis arba 95 % (v/v) etanolis, analiziskai grynas.

5.3.  2-propanolis arba etanolis 1/1 vandeninis tirpalas.

5.4.  Dietileteris, be peroksidy.

5.5.  Acetonas.

5.6.  Skruzdziy rugstis, ne maziau kaip 98 % (m/m).

5.7. Ryskinimo tirpiklis: n-heksano (5.1), dietileterio (5.4) ir skruzdziy riigsties (5.6) misinys santykiu 70/30/1
[v]v).

5.8.  Aktyvintas aliuminio oksidas chromatografijai, neutralus, Brockmann I riisies.

5.9.  Silikagelio milteliai su risikliu, plonasluoksnei chromatografijai tinkamos kokybés.
5.10. Tinkamos kokybés kasos lipazé (1 ir 2 pastaba).

5.11. Natrio hidroksido 120 g/l vandeninis tirpalas.

5.12. Druskos rtgsties 6 mol/l vandeninis tirpalas.

5.13. Kalcio chlorido (CaCl,) 220 g/l vandeninis tirpalas.

5.14. Natrio cholato (fermenty kokybeés) 1 g/l vandeninis tirpalas.

5.15. Buferinis tirpalas: vandeninis 1 mol/l tri(hidroksimetil)Jaminometano tirpalas partigstinamas iki pH 8 pripi-
lant druskos rtigsties (5.12) (nustatoma potenciometriskai).

5.16. Fenolftaleino 10 g/l tirpalas 95 % (v/v) etanolyje.

5.17.  2',7'-dichlorfluoresceino 2 gfl tirpalas 95 % (v[v) etanolyje. Truputj pasarminamas, j 100 ml jlasinant la3a
1 N natrio hidroksido tirpalo.

Lipazés aktyvumui tikrinti:

5.18. Neutralizuotas aliejus.

5.19. Natrio hidroksido 0,1 M vandeninis tirpalas.

5.20. Natrio cholato (fermenty kokybés) 200 g/l vandeninis tirpalas.

5.21. Gumiarabiko 100 g/l vandeninis tirpalas.

6. BANDINIO RUOSIMAS

Jei bandinio riigstingumas, nustatytas pagal Il prieda, maZesnis kaip 3 %, i§ karto gryninama aliuminio oksidu
pagal 6.2 punkta.

Jei bandinio riigstingumas, nustatytas pagal II priedg, didesnis kaip 3 %, neutralizuojama tirpiklyje Sarmu
pagal 6.1 punkta, paskui gryninama aliuminio oksidu pagal 6.2 punktg.

6.1.  Tirpiklyje istirpinto bandinio neutralizavimas Sarmu

[ dalijamajj piltuvg (4.6) jpilama apie 10 g neapdoroto aliejaus, 100 ml heksano (5.1), 50 ml 2-propanolio
(5.2), jlasinami keli lasai fenolftaleino tirpalo (5.16) ir jpilama natrio hidroksido tirpalo (5.11), kurio kiekis
atitinka laisvyjy riigsciy kieki, ir dar 0,3 % pertekliaus. Misinys stipriai plakamas vieng minute, jpilama 50 ml
distiliuoto vandens, vél plakama ir palieckama nusistoveti.
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6.2.

8.1.

8.2.

8.3.

Sluoksniams atsiskyrus, apatinis muilo sluoksnis i$pilamas. Taip pat isleidZiamas bet koks tarpinis sluoksnis
(gleives, netirpios medziagos). Neutralizuoto aliejaus tirpalas heksane pakartotinai plaunamas 25-30 ml
2-propanolio tirpalo (5.3) porcijomis, kol pranyksta roziné fenolftaleino spalva.

Didesnioji heksano dalis Salinama distiliuojant vakuume sukamajame garintuve (4.18), paskui vakuume
30-40 °C temperatiiroje aliejus dZiovinamas gryno azoto srovéje, kol heksanas visiskai pasalinamas.

Gryninimas, leidZiant per aliuminio oksida
Paruogiama 15 g aktyvinto aliuminio oksido (5.8) suspensija 50 ml heksano (5.1) maisant supilama i chro-
matografing kolonéle (4.7). Aliuminio oksidui leidZziama vienodai nusésti, tirpiklio isleidZiama tiek, kad jo

aukstis vir§ absorbento bity 1-2 mm. [ kolonélg atsargiai supilama 5 g aliejaus tirpalo 25 ml heksano (5.1);
visas i§ kolonéles istekantis skystis surenkamas i apvaliadugne kolba (4.1).

Chromatografiniy ploksteliy ruosimas

Stiklinés plokstelés (4.13) kruops¢iai nuplaunamos etanoliu, petroleteriu ir acetonu, kad biity pasalinami visi
riebaly likuciai.

[ kiiging kolba (4.4) jberiama 30 g silikagelio milteliy (5.9). Ipilama 60 ml distiliuoto vandens. Kolba uzkem-
$ama ir vieng minutg stipriai kratoma. Gauta tyré greitai supilama i jtaisg ploksteléms dengti (4.12) ir $varios

plokstelés padengiamos 0,25 mm storio sluoksniu.

Plokstelés 15 minuciy dziovinamos ore, paskui valanda dziovinimo spintoje (4.16) 103 £ 2 °C temperatii-
roje. Prie§ naudojant plokstelés atausinamos iki kambario temperatiiros eksikatoriuje.

Gatavy ploksteliy galima nusipirkti.

DARBO EIGA
Hidrolizé kasos lipaze

Centrifugavimo mégintuvélyje (4.8) pasveriama apie 0,1 g paruosto bandinio ir, jeigu bandinys yra skystas
aliejus, i§ karto daroma kaip nurodyta toliau.

Jdedama 20 mg lipazés (5.10) ir 2 ml buferinio tirpalo (5.15). Gerai, taciau atsargiai suplakama ir jpilama 0,5
ml natrio cholato tirpalo (5.14) bei 0,2 ml kalcio chlorido tirpalo (5.13). Mégintuvélis uzdaromas slifo kams-
Ciu, atsargiai (kad nesusivilgyty kamstis) pakratomas ir i§ karto dedamas j termostata (4.17), kuriame palai-
koma 40 % 0,5 °C temperatiira, ir lygiai vieng minute kratomas ranka.

Meégintuvélis i§imamas i§ termostato ir lygiai dvi minutes stipriai kratomas ant elektrinés purtyklés (4.19).
Greitai atau$inama po tekanciu i§ krano vandeniu; jpilama 1 ml druskos riigsties (5.12) ir 1 ml dietileterio

(5.4). Uzkems3ama ir stipriai maiSoma ant elektrinés purtyklés. Palickama nusistovéti ir organinis sluoksnis
nusiurbiamas $virkstu (4.10), jei reikia, tai po centrifugavimo.

Monogliceridy atskyrimas plonasluoksnés chromatografijos metodu

Ekstraktas kiek jmanoma plonesnés, vienodo storio linijos pavidalu virkstu (4.11) uZzlaSinamas ant
chromatografinés plokstelés, mazdaug per 1,5 cm nuo jos apacios. Plokstelé dedama j gerai prisotinta ryski-
nimo indg (4.14) ir mazdaug 20 °C temperatiiroje ryskinama tirpikliu (5.7), kol iki plokstelés virSaus lieka
1cm.

Plokstelé dziovinama ore esant tokiai paciai temperatiirai, kokia buvo ryskinimo inde, ir apipurskiama 2’,7'-

dichlorfluoresceino tirpalu (5.17). Monoglicerido juosta (R apie 0,035) identifikuojama ultravioletinéje Sviesoje
(4.20).

Monogliceridy analizé dujy ir skys¢iy chromatografijos metodu

Pagal 8.2 punkta gautos juostos turinys nugrandomas mentele (reikia i$vengti komponenty, likusiy chroma-
togramos pradzioje, nuémimo) ir supilamas j metilinimo kolbg (4.2).

Surinktas silikagelis tiesiogiai apdorojamas pagal X B priede aprasytus metodus, tik tiek pakeistus, kad mono-

gliceridai paverciami metilesteriais, paskui esteriai analizuojami dujy chromatografijos metodu, kaip apra-
Syta X A priede.

REZULTATU PATEIKIMAS

Riebiyjy riigsciy sudétis 2-oje padétyje apskaiciuojama vieno Zenklo po kablelio tikslumu (3 pastaba).
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10.

PASTABOS

1 pastaba.

2 pastaba.

3 pastaba.

4 pastaba.

Lipazés aktyvumo tikrinimas

Tinkamame maiSytuve, plakant misinj, kurj sudaro 165 ml gumiarabiko tirpalo (5.21), 15 g smulkinto ledo ir
20 ml neutralizuoto aliejaus (5.18), ruosiama aliejaus emulsija.

| cheming stikling (4.5) jpilama 10 ml Sios emulsijos, paskui nurodyta tvarka 0,3 ml natrio cholato tirpalo (5.20)
ir 20 ml distiliuoto vandens.

Cheminé stikliné dedama i termostatg, kuriame palaikoma 37 + 0,5 °C temperatiira (4 pastaba), i stikling ista-
tomi pH-metro elektrodai (4.21) ir spiralinis maisiklis (4.22).

1§ biuretés (4.23) lasinama natrio hidroksido tirpalo (5.19) tol, kol pH pasiekia 8,5.

Ipilamas pakankamas kiekis lipazés suspensijos (Zr. toliau). Kai tik pH rodo 8,3, paleidziamas chronometras
(4.24) ir natrio hidroksido tirpalas (5.19) lasinamas tokiu grei¢iu, kad pH visg laikg biity 8,3. Pasizymimas kas
minute sunaudoto natrio hidroksido tirpalo tiiris.

Matavimai uzrasomi grafiko pavidalu, absciséje nurodant laikg, ordinatéje —sunaudoto natrio hidroksido tiirj,
kurio reikia islaikyti pastoviai pH vertei. Turi biiti gauta tiesé.

Anksciau minéta lipazés suspensija yra 1:1000 (m/m) suspensija vandenyje. Kiekviename tikrinime turi biiti nau-
dojama pakankamai Sios suspensijos, t. y. tiek, kad per keturias penkias minutes biity sunaudota mazdaug 1 ml
$armo tirpalo. Paprastai reikia 1-5 mg milteliy.

Lipazés vienetas apibréziamas kaip fermento kiekis, kuris i3skiria 10 mikroekvivalenty riigsties per minute. Taigi
naudoty milteliy aktyvumas A, matuojamas lipazés vienetais miligramui lipazés, apskai¢iuojamas pagal formule:

V x10
A = ,
m

kurioje V yra pagal grafiky apskaiciuotas per minute sunaudoto natrio hidroksido tirpalo (5.19) tiiris, m — ban-
dymui paimty milteliy masé miligramais.

Lipazés ruosimas

Turincios pakankamg aktyvumg lipazés galima pirkti. Taciau taip pat galima jos pasigaminti laboratorijoje.

5 kg $viezios kiauliy kasos at§aldoma iki 0 °C, pasalinami aplinkui esantys kieti riebalai bei jungiamasis audinys
ir sumalama, kad susidaryty pastos pavidalo skysta masé. Si pasta keturias-Sesias valandas maiSoma maisikliu

(4.25) kartu su 2,5 | absoliutaus acetono ir centrifuguojama. Likutis dar tris kartus ekstrahuojamas tuo paciu ace-
tono tiiriu, paskui du kartus 1:1 (v/v) acetono ir dietileterio misiniu ir du kartus dietileteriu.

Kad gauti milteliai bty patvaris, likutis 48 valandas dZiovinamas vakuume. Milteliai turi biiti laikomi $aldytuve.

Kiekvienu atveju patartina nustatyti to paties bandinio bendrg riebiyjy riigciy sudétj, nes lyginimas su riigiciy
2-oje padétyje sudétimi padés interpretuoti gautus skaicius.

Hidrolizés temperatiira yra 37 °C, kadangi yra naudojamas skystas aliejus. Taciau bandiniui ji nustatoma 40 °C,
kad biity galima tirti riebalus, kuriy lydymosi temperatiira iki 45 °C.
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5.2.
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5.5.

5.6.

VIII PRIEDAS

TRILINOLATO SUDETIES NUSTATYMAS

TIKSLAS

Alyvuogiy aliejus sudaranciy trigliceridy sudéties nustatymas pagal jy ekvivalentinj anglies skaiciy, taikant
didelio efektyvumo skys¢iy chromatografija.

Siame standarte aprasomas augaliniy aliejy trigliceridy atskyrimo ir kiekybinio sudéties, kaip ekvivalenti-

nio anglies skaiiaus funkcijos, nustatymo pagal jy molekuline mase ir nesotumo laipsnj metodas (Zr.
1 pastabg).

TAIKYMO SRITIS

Sis standartas taikytinas bet kokiam augaliniam aliejui, turin¢iam trigliceridy, sudaryty i§ riebiyjy rtigsciy
su ilga anglies atomy grandine. Metodas ypac tinka nustatyti nedideliam kiekiui pusiau dzitistanciy aliejy
(turin¢iy daug linolo rigsties) augaliniuose aliejuose, kuriuose pagrindiné nesocioji riigstis yra oleino rigs-
tis, pvz., alyvuogiy aliejuje.

METODO ESME

Trigliceridy atskyrimas pagal jy ekvivalentinj anglies skaiciy taikant didelio efektyvumo skysciy chroma-
tografija (atvirkstinis faziy poliskumas) ir chromatogramy interpretavimas.

APARATURA

Didelio efektyvumo skysciy chromatografas, kuriame galima termostatuojant reguliuoti kolonélés tempe-
ratrg.

[taisas jpurksti 10 pl.

Detektorius: diferencinis refraktometras. Jautrumas per visg skale turi biiti bent 107 lizio rodiklio
vieneto.

Kolonélé: nerfidijancio plieno 250 mm ilgio vamzdis, kurio vidinis skersmuo 4,5 mm, uzpildytas 5 pm
dydzio silikagelio dalelémis, turinciomis 22-23 % anglies oktadecilsilano pavidalu (2 pastaba).

Savirasis ir (arba) integratorius.

REAGENTAI

Reagentai turi bati analiziSkai gryni. ISplovimui skirti tirpikliai turi bati nudujinti ir gali bati panaudojami
kelis kartus be jtakos atskyrimy kokybei.

Chloroformas.
Acetonas.
Acetonitrilas.

I3plovimo tirpiklis: acetonitrilas + acetonas (santykis nustatomas norimam atskyrimui gauti: pradedama
misiniu 50:50).

Soliubilizavimo tirpiklis: acetonas arba acetono ir chloroformo misinys tiriy santykiu 1:1.

Etaloniniai trigliceridai: gali biti naudojami parduodami trigliceridai (tripalmitatas, trioleatas ir t. t.) ir §iuo
atveju sulaikymo trukmés grafiskai vaizduojamos kaip ekvivalentinio anglies skai¢iaus funkcija. Kitu badu
etaloniné chromatograma gaunama panaudojant sojos aliejy (Zr. 3 ir 4 pastabas bei 1 ir 2 bréZinius).

BANDINIY RUOSIMAS

Analizuojamy bandiniy 5 % tirpalas ruosiamas 0,5 + 0,001 g bandinio pasveriant 10 ml matavimo kol-
boje ir praskiedziant iki 10 ml soliubilizavimo tirpikliu (5.5).
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7.1.

DARBO EIGA

Paruosiamas chromatografavimo jrenginys. Visai sistemai i$plauti 1,5 ml per minute grei¢iu pumpuoja-
mas iSplovimo tirpiklis (5.4). Palaukiama, kol nusistovi stabili pagrindo linija.

Ipurskiama 10 pl bandinio, paruosto pagal 6 punkta.

REZULTATU APSKAICIAVIMAS IR PATEIKIMAS

Naudojamas vidinio etalonavimo metodas, t. y. daroma prielaida, kad visus trigliceridus atitinkanciy visy
smailiy ploty suma sudaro 100 %. Santykinis kiekvieno triglicerido kiekis procentais apskaic¢iuojamas pagal
formuleg:

smailés plotas
triglycerido % = —————————x 100
smailiy ploty suma

Rezultatas pateikiamas vieno Zenklo po kablelio tikslumu.

1 pastaba.  1$plovimo eilé gali bati nustatyta apskaiciuojant ekvivalentinius anglies skaicius, kurie daznai apibréziami pri-
klausomybe ECN = CN — 2n, kurioje CN yra anglies atomy skai¢ius ir n yra dviguby jung¢iy skai¢ius; ECN
gali bati apskaiciuotas daug tiksliau, atsizvelgiant j dvigubos jungties prigimti. Jei n,, n, ir n, yra atitinkamai
oleino, linolo ir linoleno ragstims priskiriamy dviguby jungciy skaicius, ekvivalentinis anglies skaicius gali bati
apskaiciuotas naudojant tokios priklausomybés formule:

ECN = CN -d n, - dn, - d;n,,

oo

kurioje koeficientai d,, d, ir d;, gali biiti apskaiciuoti pagal etaloninius trigliceridus. Siame metode nurodyto-
mis sglygomis priklausomybé artima tokiai:

ECN = CN - [2,60 n_] - [2,35 n] - [2,17 n,].

2 pastaba.  Pavyzdziai: Lichosorb (Merck) RP18 Art 50333;
Lichosphere arba atitinkamas (Merck) 100 CH18 Art 50377.

3 pastaba.  Turint kelis etaloninius trigliceridus, galima apskaiciuoti santyking sulaikymo trukme pagal trioleata:

a=RT/RT,

oleato?

pasinaudojant perskaiciuota sulaikymo trukme RT’ = RT = RT;;,pigior

Priklausomybés log a nuo f (dviguby jungciy skaicius) grafikas leidZia nustatyti visy etaloniniuose trigliceri-
duose esanciy riebiyjy rigiciy sudaryty trigliceridy sulaikymo trukmes — Zr. 2 brézinj.

4 pastaba. Kolonélés efektyvumas turi uZztikrinti aisky trilinolato smailés atsiskyrima nuo trigliceridy su artima sulai-
kymo trukme smailiy RT.
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1 brézinys

Sojos aliejaus bandinio chromatograma

- Monogliceridai ir
2 digliceridai
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L = linolo rtigstis Ln = linoleno raigstis
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2 brézinys

‘ Priklausomybés log a nuo f (dviguby jungciy skaiciaus) grafikas
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Dviguby jungéiy skaicius (n)
La = lauro rugstis St =stearino rigstis L = linolo ragstis
My = miristo riigstis O = oleino ragstis Ln = linoleno rigstis.

P = palmitino rigstis
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IX PRIEDAS

SPEKTROFOTOMETRINIS TYRIMAS ULTAVIOLETINEJE SPEKTRO DALYJE

[ZANGA

Spektrofotometrinis tyrimas ultravioletinéje spektro dalyje gali suteikti informacijos apie riebaly kokybe, jy
i8silaikymo bikle ir technologiniy procesy metu jvykusius pasikeitimus.

Absorbcija metode nurodyty bangy ilgiy srityje vyksta dél konjuguoty dieny ir trieny sistemy buvimo.
Si absorbcija reiskiama savitosios ekstinkcijos E' *; ., pavidalu (1 cm sluoksnio storio 1 % riebaly tirpalo

tam tikrame tirpiklyje ekstinkcija), pagal susitarima Zymimos K raide (taip pat vadinamos ,ekstinkcijos
koeficientu®).

TIKSLAS

Metode aprasyta riebaly tyrimo ultravioletinéje spektro dalyje atlikimo metodika.

METODO ESME
Analizuojami riebalai iStirpinami reikiamame tirpiklyje, paskui, esant nustatytam bangos ilgiui, matuojama

Sio tirpalo ekstinkcija, lyginant su grynu tirpikliu. Pagal spektrofotometrinius duomenis skai¢iuojamos savi-
tosios ekstinkcijos vertés.

APARATURA

Spektrofotometras ekstinkcijai ultravioletinéje spektro dalyje tarp 220 ir 360 nm matuoti su galimybe turéti
nanometro eilés rodmenis.

Staciakampés 1 cm storio kiuvetés i3 kvarcinio stiklo, su dangciais. Ekstinkcijos skirtumas tarp vandeniu arba
kitu tinkamu tirpikliu uzpildyty kiuveciy neturi bati didesnis kaip 0,01 ekstinkcijos vieneto.

25 ml talpos matavimo kolbos.

Chromatografiné kolonél¢, kurios ilgis 450 mm, skersmuo 35 mm, turinti mazdaug 10 mm skersmens islei-
dimo vamzdj.

REAGENTAI

Spektrofotometriskai grynas izooktanas (2,2,4-trimetilpentanas). Pagal distiliuota vandenj jo pralaidumas turi
biti ne maZzesnis kaip 60 %, esant 220 nm, ir ne mazesnis kaip 95 %, esant 250 nm, arba

— spektrofotometriskai grynas cikloheksanas: pagal distiliuotg vandenj jo pralaidumas turi baiti ne mazes-
nis kaip 40 %, esant 220 nm, ir ne mazesnis kaip 95 %, esant 250 nm, arba

— Kkitas tinkamas tirpiklis, kuris visiskai tirpinty riebalus (pvz., etanolis analizuojant ricinos aliejy).
Bazinis aliuminio oksidas kolonélinei chromatografijai, paruostas ir tikrinamas kaip aprasyta I priedélyje.

Chromatografijai tinkamas n-heksanas.

DARBO EIGA

Analizuojamas bandinys turi bati visiskai vienalytis ir be jtartiny priemai$y. Kambario temperatiiroje skystas
aliejus turi bati nufiltruotas per filtro popieriy, esant mazdaug 30 °C temperatiirai. Kieti riebalai turi buti
homogenizuoti ir nufiltruoti, esant temperatiirai ne aukstesnei kaip 10 °C vir§ lydymosi temperatiros.

Apie 0,25 g taip paruosto bandinio tiksliai pasveriama 25 ml matavimo kolboje, praskiedziama iki zZymés
nurodytu tirpikliu ir sumaiSoma. Gautas tirpalas turi bati visiskai skaidrus. Jei atsiranda opalescencija arba
drumstumas, reikia greitai nufiltruoti per filtro popieriy.

Kiuveté uzpildoma gautu tirpalu ir, esant reikiamam bangos ilgiui tarp 232 ir 276 nm, matuojama tirpalo
ekstinkcija, palyginimui naudojant tirpikli.

Gaunamos ekstinkcijos vertés turi bati 0,1-0,8 dydziy intervale. Jei taip néra, matavimai turi bati pakartoti,
naudojant kur reikia labiau praskiestus arba labiau koncentruotus tirpalus.

Kai reikia nustatyti savitaja ekstinkcija po apdorojimo aliuminio oksidu, daroma taip: 30 g bazinio aliuminio
oksido suspensijos heksane supilama j chromatografing kolonéle. Absorbentui nusédus, heksano perteklius
iSleidziamas mazdaug iki 1 cm lygio vir$ aliuminio oksido sluoksnio virsaus.
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6.1.

6.2.

10 g riebaly, homogenizuoty ir nufiltruoty kaip aprasyta 5.1 punkte, tirpinama 100 ml heksano ir tirpalas
supilamas j kolonéle. Eliuatas surenkamas, visas tirpiklis iSgarinamas vakuume, esant Zemesnei kaip 25 °C
temperatiirai.

Su taip gautais riebalais i§ karto daroma kaip nurodyta 5.2 punkte.

REZULTATY APSKAICIAVIMAS

UzraSomos savityjy ekstinkcijy (ekstinkcijos koeficienty) vertés, kurios jvairiems bangy ilgiams apskaiciuo-
jamos pagal formule:

kurioje:

Ky = savitoji ekstinkcija, esant bangos ilgiui A;
E, = ekstinkcija, i§matuota esant bangos ilgiui \;
¢ = tirpalo koncentracija g/100 ml;

s = kiuvetés storis, cm.

Rezultatai turi bati pateikiami dviejy Zenkly po kablelio tikslumu.

Atliekant spektrofotometring alyvuogiy aliejaus analiz¢ pagal oficialy metoda, aprasyta EEB reglamentuose,
savitaja ekstinkcijg nurodyta matuoti izooktano tirpale, esant 232 ir 270 nm bangos ilgiams, ir nustatyti AK,
kuris apibréZiamas lygtimi:

kurioje K,,, yra savitoji ekstinkcija esant bangos ilgiui m. Tai didZiausios absorbcijos 270 nm srityje bangos
ilgis.
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A.1.2.

I PRIEDELIS

Aliuminio oksido ruosimas ir jo aktyvumo tikrinimas

Aliuminio oksido ruosimas

Aliuminio oksidas, pries tai krosnyje dZiovintas tris valandas 380-400 °C temperatiiroje, supilamas i her-
metiskai uzdaromg inda, jpilama distiliuoto vandens, santykiu 5 ml vandens 100 g aliuminio oksido, indas
tuojau pat uzdaromas, kelis kartus pakratomas ir prie§ naudojant paliekamas stovéti maziausiai 12 valandy.

Aliuminio oksido aktyvumo tikrinimas

Paruo$iama chromatografiné koloné¢lé su 30 g aliuminio oksido. Pagal 5.4 punkte pateikta aprasyma, per
kolon¢le leidziamas misinys, sudarytas is:

— 95 % pirmo spaudimo alyvuogiy aliejaus, kurio savitoji ekstinkcija, esant bangos ilgiui 268 nm, maZesné
kaip 0,18,

— 5 % gryninimo procese diatomitu apdoroto Zemes riesuty aliejaus, kurio savitoji ekstinkcija, esant ban-
gos ilgiui 268 nm,

ne maZzesné kaip 4.

Jei, miSiniui praéjus per kolonélg, jo savitoji ekstinkcija, esant bangos ilgiui 268 nm, yra didesné kaip 0,11,
aliuminio oksidas tinkamas naudoti, jei ne — jame reikia sumazinti vandens kieki.
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A.2.1.

A2.2.

I PRIEDELIS

Spektrofotometro kalibravimas

Po tam tikro laiko tarpo (ne reciau kaip kas $esi ménesiai) turi biti tikrinamos prietaiso bangos ilgio ir tiks-
lumo savybeés.

Bangos ilgis gali bati tikrinamas, naudojant gyvsidabrio gary lempa arba atitinkamus filtrus.

Norint patikrinti fotocelés ir fotodaugintuvo veikima, daroma taip: pasveriama 0,2000 g spektrofotomet-
riskai gryno kalio chromato, iStirpinama 1 000 ml talpos matavimo kolboje 0,05 N kaliohidroksido tirpale
ir praskiedziama iki Zymés. Paimama lygiai 25 ml gauto tirpalo ir tuo paciu kalio hidroksido tirpalu 500 ml
talpos matavimo kolboje praskiedziama iki Zymés.

Esant bangos ilgiui 275 nm, matuojama tokiu biidu gauto tirpalo ekstinkcija, palyginamuoju tirpalu nau-
dojant kalio hidroksido tirpala. 1 cm storio kiuvetéje iSmatuota ekstinkcijos verté turi bati 0,200 + 0,005.
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2.2.

2.2.1.

2.2.2.

2.3.

3.1.

X A PRIEDAS

RIEBIUJU RUGSCIY METILESTERIY ANALIZE DUJU CHROMATOGRAFIJOS METODU

TIKSLAS
Siame metode aprasyti bendri nurodymai, kaip taikyti dujy chromatografija su uzpildomomis arba
kapiliarinémis kolonélémis, nustatant pagal X B priede nurodyta metoda gauty riebiyjy riigi¢iy meti-

lesteriy kokybine ir kiekybine sudétj.

Metodas netinka polimerizuotoms riebiosioms riig§tims.

REAGENTAI

Dujos nesiklis

Inertinés dujos (azotas, helis, argonas, vandenilis ir t. t), visiskai i§dZiovintos, turin¢ios maziau kaip
10 mg/kg deguonies.

1 pastaba. Vandenilis, kuris kaip dujos nesiklis naudojamas tik kapiliarinése kolonélése, gali du kartus padidinti
analizés greitj, taCiau yra pavojingas. Galima pirkti saugiy jtaisy.

Pagalbinés dujos
Vandenilis (grynumas > 99,9 %), neturintis organiniy priemaisy.

Oras arba deguonis, neturintys organiniy priemaisy.

Palyginamasis etalonas

Gryny riebiyjy rtigsciy metilesteriy misinys arba Zinomos sudéties riebaly, geriausiai tokiy, kurie yra
panasis | analizuojama riebaling medziaga, metilesteriai.

Reikia imtis atsargumo priemoniy, kad biity i$vengta nesociyjy riebiyjy rigiciy su dideliu dviguby
jung¢iy skai¢iumi oksidacijos.

APARATURA

Pateikiamuose nurodymuose kalbama apie jprasta jranga, kuri naudojama dujy chromatografijoje,

turincig uzpildomas ir (arba) kapiliarines kolonéles ir dujy jonizacinj detektoriy. Tinka bet koks prie-
taisas, kuriuo gaunamas 4.1.2 punkte nurodytas efektyvumas ir atskiriamoji galia.

Dujy chromatografas

Dujy chromatografg sudaro:

Ipurskimo jtaisas

Ipurskimo jtaisas naudojamas:

a) su uzpildytomis kolonélémis, turin¢iomis kuo mazesnj nenaudingg tarj (Siuo atveju jpurskimo
jtaisg biity galima kaitinti iki temperatiiros, 20-50 °C aukstesnés nei kolonélés temperatiira); arba

b) su kapiliarinémis kolonélemis, kuriy atveju jpurskimo jtaisas kuriamas specialiai darbui su jomis.

Jis gali biti su bandinio dozatoriumi arba tiesioginio kolonélés inZektoriaus tipo be bandinio pada-
linimo.

2 pastaba.  Kai néra maziau kaip 16 atomy turin¢iy riebiyjy riigi¢iy, galima naudoti iSimamga adatinj inzektoriy.

Krosnis

Krosnis turi ikaitinti kolonélg bent iki 260 °C ir pasirinkta temperatira uzpildomose kolonélése palai-
kyti 1 °C tikslumu, kapiliarinése kolonélése — 0,1 °C tikslumu. Pastarasis reikalavimas ypac svarbus, kai
naudojamas lydyto kvarco vamzdis.

Visais atvejais rekomenduojamas programuotos temperatiiros kaitinimo reZimas, ypac kai analizuoja-
mos rigstys, turin¢ios maziau kaip 16 anglies atomy.
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3.1.3.1.

3.1.3.2.

3.1.3.3.

3.1.4.1.

3.1.4.2.

3.1.4.3.

3.2.

3.3.

Uzpildoma kolonéleé

Kolonélé pagaminta i§ medziagy, inertisky analizuojamiems junginiams (t. y. i3 stiklo arba nertdijan-
¢io plieno), kurios matmenys tokie:

a) ilgis: 1-3 m. Kai yra riebiyjy riigiciy su ilga anglies atomy grandine (ilgesne nei C,), turi biti nau-
dojama palyginus trumpa kolonélé. Kai analizuojamos riigstys su 4-6 anglies atomais, rekomen-
duojama naudoti 2 m ilgio kolonélg;

b) vidinis skersmuo: 2-4 mm.

3 pastaba.  Jei yra nesoiyjy junginiy su daugiau kaip trimis dvigubomis jungtimis, jie kolonéléje i§ neridijancio plieno
gali suskilti.

4 pastaba.  Gali biiti naudojama sistema su dviem uZzpildomomis kolonélemis.
Uzpildymas, susidedantis i§ tokiy elementy:

a) kieto nesiklio: ragstyje plauto ir silanizuoto diatomito arba kito tinkamo inertisko kieto nesiklio su
siauru griadétumo intervalu (25 pm intervalas 125-200 pm daleliy dydzio ribose), vidutiniam gri-
deliy dydziui esant susietam su kolonélés vidiniu skersmeniu ir ilgiu;

a) nejudanciosios fazés: polisko poliesteriy tipo skyscio (pvz., dietilenglikolio polisukcinato, butandio-
lio polisukcinato, etilenglikolio poliadipato ir t. t.), cianpolisiloksany arba kurio nors kito skyscio,
uztikrinancio reikiama chromatografinj atskyrima (7r. 4 punkta). Nejudancioji fazé turi sudaryti
5-20 % (m/m) uzpildymo masés. Kai kuriems atskyrimams galima naudoti nepoliska nejudanciaja
faze.

Kolonélés kondicionavimas

Kolonélei esant atjungtai, jei tai jmanoma, nuo detektoriaus, krosnis laipsniskai kaitinama iki 185 °C
ir, esant $iai temperatiirai, per i§ naujo uzpildyta kolonéle bent 16 valandy 20-60 ml/min. grei¢iu lei-
dziama inertiniy dujy srové, véliau dar dvi valandas, temperatiirg pakélus iki 195 °C.

Kapiliariné kolonélé

Vamzdis pagamintas i§ medziagos, inertiskos analizuojamoms medziagoms (paprastai stiklinio arba
lydyto kvarco). Vidinis skersmuo yra 0,2-0,8 mm. Prie§ padengiant nejudanciaja faze, vidinis pavirsius
atitinkamai apdorojamas (pvz., pavirius paruoSiamas, inaktyvinamas). Daugeliu atvejy uztenka 25 mm
ilgio vamzdzio.

Nejudancioji fazé paprastai yra poliglikoliy tipo (polietilenglikolis 20 000), poliesteris (butandiolio poli-
sukcinatas) arba poliskas polisiloksanas (ciansiloksanai). Tinka kolonélés su susiditos struktiiros
(erdvinés struktiiros) faze.

5 pastaba.  Polisky polisiloksany atvejy gali bati sunkiau identifikuoti ir atskirti linoleno riigst bei C,,, rugstis.
Dangos turi biti plonos, t. y. 0,1-0,2 pm.

Kolonélés surinkimas ir kondicionavimas

Surenkant kapiliarines kolonéles, laikomasi jprasty atsargumo priemoniy, t. y. kolonélés jstatymas |
krosnj (tvirtinimas), sujungimy pasirinkimas ir darymas (sandarumas), kolonéles galy jungimas su
inzektoriumi ir detektoriumi (nenaudingy tairiy sumazinimas). Prie kolonélés prijungiamos dujos nesik-
lis (pvz., 0,3 bary (30 kPa) slégio, kai naudojama 25 mm ilgio ir 0,3 mm vidinio skersmens kolonél¢).

Kolonélé kondicionuojama programuojant krosnies temperatiiros kilima 3 °C/min. grei¢iu nuo kam-
bario temperatiiros iki 10 °C maZesnés uz nejudanciosios fazés skilimo temperatiirg. Krosnis $ioje tem-
peratiiroje laikoma vieng valanda, kol nusistovi pagrindo linija. Paskui temperatira darbui
izoterminémis salygomis sumazinama iki 180 °C.

6 pastaba. Tinkamai i§ anksto kondicionuoty kolonéliy galima pirkti.

Detektorius, geriausiai toks, kurj galima bty kaitinti iki temperatiiros, aukstesnés nei kolonélés tem-
peratiira.

Svirkstas

DidZiausia $virksto talpa turi bati 10 pl, sugraduotas 0,1 pl padalomis.

Savirasis

Jei savirasio bréziama kreivé bus naudojama analizuojamo misinio sudéciai apskaiciuoti, reikalingas
elektroninis didelio tikslumo savirasis, suderinamas su naudojamu prietaisu. Savirasio savybés turi biiti

tokios:

a) inertiSkumas turi buti mazesnis kaip 1,5 s, geriausiai 1 s (inertiSkumas matuojamas laiku, kurj
radanti plunksna sugaista pakildama nuo 0 iki 90 %, kai staigiai paduodamas 100 % signalas);
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b) popieriaus plotis ne maZesnis kaip 20 cm;

¢) popieriaus greitis reguliuojamas 0,4-2,5 cm/min intervale.

3.4. Integratorius
Greitai ir tiksliai apskaiciuoti galima elektroniniu integratoriumi. Jis turi reikiamo jautrumo linijinj atsa-
ka, bei turi patenkinamai atlikti korekcija dél pagrindo linijos dreifo.

4. DARBO EIGA

4.1-4.3 punktuose aprasytuose veiksmuose naudojama jranga su liepsnos jonizaciniu detektoriumi.

Kaip alternatyva gali buiti naudojamas dujy chromatografas su katarometru (veikian¢iu $ilumos laidumo
pokyc¢io matavimo principu). Tuo atveju darbo salygos keiiasi, kaip tai aprasyta 6 punkte.

4.1. Analizés salygos
4.1.1. Optimaliy darbo salygy pasirinkimas
4.1.1.1. Uzpildoma kolonélé

Renkantis analizés salygas, atsizvelgiama j Siuos kintamus parametrus:
a) kolonélés ilgis ir skersmuo;

b) nejudanciosios fazés pobtdis ir kiekis;

¢) kolonélés temperatiira;

d) dujy nesiklio srauto greitis;

e) reikalinga atskiriamoji galia;

f) analizuojamos bandinio dalies dydis, parinktas taip, kad detektoriaus ir elektrometro derinio atsa-
kas biity tiesinis;

g) analizés trukme.

Dazniausiai 1 ir 2 lenteléje pateiktos vertés duoda norimus rezultatus, t. y. ne maziau kaip 2 000 teo-
riniy 1éksciy vienam kolonélés ilgio metrui metilstearato atveju ir jo i$plovimas jvyksta mazdaug per
15 minuciy.

Kai aparatiira tai leidZia, inZektoriaus temperatiira turi biti apie 200 °C, o detektoriaus temperatiira lygi
kolon¢lés temperatiirai arba didesné.

Paprastai liepsnos jonizaciniam detektoriui tieckiamo vandenilio ir dujy nesiklio srauto grei¢iy santykis
yra nuo 1:2 iki 1:1, priklausomai nuo kolonélés skersmens. Deguonies srauto greitis mazdaug 5-10
karty didesnis uz vandenilio.

1 lentelé
Kolonélés vidinis skersmuo, Dujy nesiklio srauto greitis,
mm ml/min.
2 15-25
3 20-40
4 40-60
2 lentelé
Nejudanciosios fazés koncentracija, Kolonélés temperatiira,
% (m/m) °C
5 175
10 180
15 185
20 185
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4.1.1.1.

Kapiliariné kolonélé

Kapiliariniy kolonéliy efektyvumo ir pralaidumo savybés reiskia, kad komponenty atskyrimas ir
analizés trukmé labai priklauso nuo dujy nesiklio srauto kolonéléje greicio. Todél, optimizuojant darbo
salygas, biitina veikti §j parametra (arba,paprasciau, slégio kritima kolonéléje), priklausomai nuo to, ar
norima pagerinti atskyrima, ar pagreitinti analiz¢.

Teoriniy léksciy (efektyvumo) ir atskiriamosios galios nustatymas (Zr. 1 brézinj)

Atliekama mazdaug lygiais kiekiais paimty metilstearato ir metiloleato misinio analizé (pvz., kakao alie-
jaus metilesteriy analizé).

Kolonélés temperatiira ir dujy nesiklio srauto greitis pasirenkami tokie, kad metilstearato smailé uzra-
$oma praé¢jus mazdaug 15 minuciy po tirpiklio smailés uzrasymo. Naudojamas pakankamas metiles-
teriy kiekis, kad metilstrearato smailé bty per tris ketvir¢ius visos skalés aukscio.

Teoriniy léksc¢iy skaicius n (efektyvumas) apskaic¢iuojamas pagal formule:

dr12
n = 16—

0

ir atskiriamoji galia, R, apskai¢iuojama pagal formulg:

2A
R = ,
+
0,70,
kuriose:
drl yra sulaikymo atstumas nuo chromatogramos pradzios iki metilstearato smailés virsings,

milimetrais;

0, ir 0, yra atitinkamai metilstearato ir metiloleato smailiy plociai, iSmatuoti tarp kreiviy perlinkio
lie¢iamyjy susikirtimo su pagrindo linija tasky, milimetrais;

A yra atstumas tarp metilstearato ir metiloleato smailiy virstiniy, milimetrais.



03/11 t. Europos Sajungos oficialusis leidinys 409

1 brézinys

Chromatograma teoriniam léksciy skaiciui (efektyvumui) ir atskiriamajai galiai nustatyti

Tirpiklis

"

Metiloleatas

Metilstearatas

ﬂ i

Oras 1 1

bl

By

Pradiia
Reikia pasirinkti tokias darbo salygas, kurios leisty analizuojant metilstearatg turéti bent 2 000 teori-

niy lek3ciy vienam kolonélés ilgio metrui ir ne mazesng kaip 1,25 atskiriamaja galig.

4.2. Analizei imama bandinio dalis
Mikrosvirkstu (3.2) paimama 0,1-2 pl pagal X B prieda paruosty metilesteriy ir j$virks¢iama j kolonéle.

Kai esteriai neistirpinti, ruo$iamas jy mazdaug 100 mg/ml koncentracijos tirpalas chromatografiskai
gryname heptane, ir j$virk§ciama 0,1-1 ml $io tirpalo.

Jei analizuojamy komponenty yra tik pédsakai, analizuojama bandinio dalis gali bati padidinta (iki
10 karty).

4.3, Analizé

Paprastai naudojamos 4.1.1 punkte apibréztos darbo sglygos.

Taciau kolonélé gali dirbti Zemesnéje temperatiiroje, kai reikia analizuoti riebigsias rtigstis su maziau
kaip 12 anglies atomy, arba aukstesnéje temperatiiroje, kai analizuojamos riebiosios rigstys su dau-
giau kaip 20 anglies atomy. Kartais abiem $iais atvejais galima naudoti temperatiiros programavima.
Pavyzdziui, jei bandinj sudaro maziau nei 12 anglies atomy turinciy riebiyjy riigi¢iy metilesteriai, ban-
dinys j$virks¢iamas 100 °C temperatiiroje (arba 50-60 °C, jei yra sviesto rligsties) ir i§ karto tempera-
tiira 4-8 °C/min. grei¢iu keliama iki optimalios. Kai kuriais atvejais abi metodikos gali biti naudoja-
mos kartu.

Po programuojamo temperatiros pakélimo, iSplovimas tgsiamas pastovioje temperatiroje, kol i§plau-

nami visi komponentai. Jei prietaisas neturi programuoto kaitinimo, jis naudojamas esant dviems fik-
suotoms temperatiiroms tarp 100 ir 195 °C.

Prireikus patikrinti, ar néra paslépty smailiy, pvz., kartu esant konjuguotiems

Cig:3 ir Cyp, arba Cy g5 ir Cyg., junginiams, rekomenduojama analiz¢ atlikti su dviem nejudanciomis
fazémis, turin¢iomis skirtinga poliskuma.
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4.4.

5.1.

5.2

5.2.1.

5.2.2.

5.2.2.1.

5.2.2.2.

Etaloninés chromatogramos ir etaloniniy grafiky ruosimas

Tomis paciomis salygomis, kurios naudojamos bandiniui analizuoti, analizuojamas etaloninis misinys
(2.3), iSmatuojamos misinj sudaranciy riebiyjy riigic¢iy sulaikymo trukmés arba sulaikymo atstumai.
Kiekvienam nesotumo laipsniui pusiau logaritminiame popieriuje braizomas sulaikymo trukmés arba
atstumo logaritmo priklausomybés nuo anglies atomy skaiciaus grafikas. Pastovios temperatiiros sgly-
gomis linijinés grandinés riigiciy su tuo paciu nesotumo laipsniu grafikai turi biiti tiesés. Sios tiesés turi
bati daugiau arba maziau lygiagrecios.

Bitina i$vengti salygy, kuriomis galéty atsirasti ,paslépty smailiy®, t. y. kai atskiriamoji galia yra nepa-
kankama dviems komponentams atskirti.

REZULTATY APSKAICIAVIMAS
Kokybiné analizé

I3 grafiky, gauty pagal 4.4 punkta, identifikuojamos bandinio metilesteriy smailés, prireikus taikant
interpoliacija.

Kiekybiné analizé

Sudéties nustatymas

I3skyrus ypatingus atvejus, naudojamas vidinio normalizavimo metodas, t. y. daroma priclaida, kad
chromatogramoje yra visi bandinio komponentai, todel bendras smailiy plotas atstovauja 100 % visy
iSplauty komponenty.

Jei jranga turi integratoriy, naudojami juo gauti skaiciai. Jei integratoriaus néra, kiekvienos smailés plo-
tas apskaiciuojamas, padauginant jos aukstj i§ pusaukscio plocio, kur reikia atsizvelgiant j uZrasymo
metu naudotus skirtingus signalo silpninimo laipsnius.

Apskaiciavimo metodas

Bendras atvejis

Duoto komponento i kiekis, reiskiamas metilesteriy masés procentine dalimi, apskai¢iuojamas nusta-
tant procenting atitinkamos smailés ploto dalj visy smailiy plote pagal formule:

i

YA

x 100,

kurioje:
A; yraikomponents atitinkancios smailés plotas;

TA yra visy smailiy ploty suma.

Rezultatas pateikiamas vieno Zenklo po kablelio tikslumu.

7 pastaba.  Siuo bendru atveju laikoma, kad apskaiciavimy, kurie remiasi santykiniais plotais, rezultatas reigkia masés
procentine dalj. Apie atvejus, kuriems §i prielaida netaikytina, Zr. 5.2.2.2 punkte.

Korekcijos koeficienty naudojimas

Kai kuriais atvejais, pvz., esant riebiosioms riigstims, turincioms maziau kaip astuonis anglies atomus,
arba rtigstims su kitomis funkcinémis grupémis, kai naudojami silumos laidumo detektoriai arba kai
yra svarbu didesnis tikslumas, procentinei smailiy ploto daliai paversti masés procentine dalimi turi bati
naudojami korekcijos koeficientai.

Korekeijos koeficientai nustatomi pasinaudojant chromatogramomis, gautomis analizuojant Zinomos
sudéties metilesteriy etaloninj misinj salygomis, atitinkan¢iomis bandinio analizés salygas.

Siam etaloniniam misiniui i komponento masés dalis apskaiciuojama pagal formule:

m
x 100,
m
kurioje:
m; yra etaloninio misinio i komponento masé;

Im yra jvairiy etaloninio miinio komponenty masiy suma.
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5.2.2.3.

Pagal etaloninio misinio chromatograma (4.4) i komponento ploto procentiné dalis apskaiciuojama tai-
kant formule:

XA
kurioje:
A; yraikomponenta atitinkan¢ios smailés plotas;

SA yra visy smailiy ploty suma.

Tokiu badu korekcijos koeficientas apskaiciuojamas pagal formulg:

miXZA
K = .
! AiXZm

Paprastai skai¢iuojamas korekcijos koeficienty santykis su K¢ ¢, todél santykiniai koeficientai atrodo
taip:

! —_
Ki = K_
C16

Bandiniui kiekvienos i sudétinés dalies kiekis, skai¢iuojant metilesteriy masés procentais, yra lygus:

K' x A
— 1 1 %100
S(K, xA)

i

Rezultatai pateikiami vieno Zenklo po kablelio tikslumu.
Vidinio etalono naudojimas

Kai kuriy analiziy atvejy (pvz., kai skai¢iavimuose naudojamos ne visos riigstys, pvz., kai neskai¢iuo-
jamos kartu su 16 ir 18 anglies atomy turinciomis rigstimis esancios keturis ir Sesis anglies atomus
turinios riigdtys, arba kai biitina nustatyti absoliuty riebiyjy ruigs¢iy kiekj bandinyje) bitina naudoti
vidinj etalong. DazZnai naudojamos riebiyjy riigétys su penkiais, 15 arba 17 anglies atomy. Vidiniam
etalonui turi bati nustatytas korekcijos koeficientas (jei toks naudojamas).

Procentiné i komponento masés dalis, skai¢iuojant metilesteriais, nustatoma pagal formule:

m xK' xA

—= 1 15100
m xK' x A

kurioje:

A; yra i-gja sudéting dalj atitinkancios smailés plotas;

i

A, yra vidinj etalong atitinkancios smailés plotas;
K'; yra i-osios sudétinés dalies santykinis korekcijos koeficientas pagal K¢, 4
K’ yra vidinio etalono santykinis korekcijos koeficientas pagal K¢ ;

m yra analizuojamos bandinio dalies mas¢, miligramais;

m, yra vidinio etalono dalies mas¢, miligramais.

Rezultatai pateikiami vieno Zenklo po kablelio tikslumu.

ATSKIRAS ATVEJIS — KATAROMETRINIO DETEKTORIAUS (VEIKIANCIO SILUMOS LAIDUMO
KITIMO PRINCIPU) NAUDOJIMAS

Riebiyjy ragsciy metilesteriy kokybinei ir kiekybinei sudéciai nustatyti taip pat gali bati naudojamas
dujy chromatografas, naudojantis detektoriy, veikiantj $ilumos laidumo kitimo principu (katarometrg).
Jei naudojamas katarometras, 3 ir 4 punkte nurodytos sglygos turi bati pakeistos, kaip parodyta 3
lentelgje.

Kiekybinéje analizéje naudojami 5.2.2.2 punkte apibrézti korekcijos koeficientai.
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3 lentelé

Kintamasis

Parametro verté

Kolonélé

Kietas nesiklis
Nejudanciosios fazés koncentracija

Dujos nesiklis

Pagalbinés dujos
Inzektoriaus temperatiira
Kolonélés temperatiira
Dujy nesiklio srauto greitis

Ipurskiamos bandinio dalies dydis

lgis: 2-4 m
Vidinis skersmuo: 4 mm

Griideliy dydis 160-200 pm
15-25 % (m/m)

Helis arba, jo neturint, vandenilis su kiek galima
mazesniu deguonies kiekiu

Nereikia

40-60 °C aukstesné nei kolonélés
180-200 °C

Paprastai 60-80 ml/min.

Paprastai 0,5-2 pl

ANALIZES ATASKAITA

Analizés ataskaitoje nurodomi metilesteriy gamyboje ir dujy chromatografinéje analizéje naudoti meto-
dai ir gauti rezultatai. Joje taip pat nurodomos visos darbo detalés, neapibréztos Siame tarptautiniame
standarte, arba laikomos pasirinktinémis, kartu nurodant bet kokiy atsitikimy, galé¢jusiy turéti jtakos

rezultatams, aplinkybes.

Analizés ataskaitoje nurodoma i§sami visiskam bandinio identifikavimui reikalinga informacija.
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X B PRIEDAS

RIEBIYJU RUGSCIY METILESTERIY GAMYBA PAGAL REGLAMENTO (EEB) Nr. 72/77 VI PRIEDO I IR

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

Il DALIS ARBA PAGAL TOLIAU APRASYTA METODA

PRATARME

Proceso pasirinkimg diktuoja riigd¢iy sudétis ir analizuojamos riebalinés medziagos rigstingumas bei atlickama
dujy chromatografiné analizé.

Biitent:

— riebiosioms rlig§tims su maziau kaip 12 anglies atomy gali biti taikomi tiktai procesai uzlydytoje ampuléje
arba panaudojant dimetilsulfatg,

— riebalinéms medziagoms, kuriy ragstingumas didesnis kaip 3 %, gali bati taikomi tiktai procesai, kuriuose nau-
dojamas metanolio-hidrochlorido misinys arba metilsulfatas,

— trans-izomery dujy chromatografinéje analizéje gali bati taikomi tiktai tie procesai, kuriuose naudojamas nat-
rio metilatas arba dimetilsulfatas,

— gaminti mazy kiekiy riebaliniy medziagy, atskirty plonasluoksnés chromatografijos metodu, metilesteriams
turi bati taikomas metanolio-heksano-sieros riigsties procesas.

[ nemuilinamy medziagy buvima galima nekreipti démesio, jeigu jy kiekis nevirsija 3 %, priesingu atveju meti-
lesteriai turi biiti gaminami i§ riebiyjy ragsciy.

TIKSLAS IR NAUDOJIMO SRITIS

Pateikiamas penkiy procesy metilesteriams i riebaliniy medziagy pagaminti apraSymas:
a) su natrio metilatu;

b) su natrio metilatu uzlydytoje ampuléje;

¢) su metanolio-hidrochlorido miiniu uzlydytoje ampuléje;

d) su dimetilsulfatu;

¢) su metanolio-heksano-sieros rigsties misiniu.

A procesas

METODO ESME

Riebaliné medziaga, kurig ruo$iamasi analizuoti, prijungus griztamajj kondensatoriy $ildoma su metanoliu ir
natrio metilatu. Gauti metilesteriai ekstrahuojami dietileteriu.

APARATURA

100 ml talpos kolba, 8lifo movomis sujungta su griztamuoju kondensatoriumi, virSuje turin¢iu natrio kalkémis
uzpildyta vamzdelj.

50 ml talpos menziira.
5 ml matavimo pipeté, sugraduota 0,1 ml padalomis.
250 ml talpos dalijamieji piltuvai.

200 ml kolba.

REAGENTAI

Absoliutusis metanolis.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.3.

3.1.

3.2.

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

Mazdaug 1 % natrio metilato tirpalas metanolyje, ruosiamas itirpinant 0,34 g metalinio natrio 100 ml abso-
liu¢iojo metanolio.

Dietileteris.
Natrio chlorido 10 % tirpalas.

Petroleteris, virimo temperattira 40—-60 °C.

DARBO EIGA

1 100 ml kolba jdedama 2 g riebalinés medziagos, kuri pries tai i§dZiovinama vir§ natrio sulfato ir nufiltruo-
jama. [pilama 35 ml metanolio ir keleta minu¢iy virinama, prijungus griztamajj kondensatoriy.

Sildymas nutraukiamas, kondensatorius atjungiamas, greitai jpilama 3,5 ml natrio metilato tirpalo ir vél bent
tris valandas virinama su prijungtu kondensatoriumi. Metilinimas yra baigtas, kai visa riebaliné medziaga
suskystéja ir reagenty misinys kambario temperatiiroje tampa visiskai skaidriu.

Reakcijos misinys atausinamas, supilamas | 250 ml dalijamaji piltuva, jpilama 35-40 ml dietileterio, 100 ml
vandens ir 5-6 ml 10 % natrio chlorido tirpalo. Suplakama ir leidziama sluoksniams atsiskirti. Vandeninis

sluoksnis perpilamas i kitg dalijamajj piltuva ir dar kartg ekstrahuojamas 25 ml dietileterio.

| apjungtus eterinius ekstraktus jpilama 50 ml 40-60 °C temperatiiroje verdancio petroleterio. Atsiskiria van-
duo, kuri galima isleisti.

Eterinis sluoksnis tris kartus plaunamas 10-15 ml vandens, dZiovinamas vir§ natrio sulfato ir filtruojamas per
popieriy, filtratg surenkant { 200 ml kolbg.

Tirpiklis nugarinamas iki 20 ml tiirio, procesa uzbaigiant ant vandens vonios gryno azoto srovéje.

B procesas

METODO ESME

Riebaliné medziaga, kurig ruosiamasi analizuoti, uzlydytoje ampuléje veikiama natrio metilato tirpalu meta-
nolyje, esant 85-90 °C temperatiirai.

APARATURA
Mazdaug 5 ml talpos (aukstis 4045 mm, skersmuo 14-16 mm) ampuleé i§ atsparaus stiklo.

1 ml matavimo pipet¢ sugraduota 0,1 ml padalomis.

REAGENTAI

Mazdaug 1,5 % natrio metilato tirpalas metanolyje. Ruo$iamas istirpinant 0,50 g metalinio natrio 100 ml abso-
liu¢iojo metanolio.

DARBO EIGA

[ stikling ampule jdedama 2 g riebalinés medziagos, kuri pries tai i§dZiovinama vir$ natrio sulfato ir nufiltruo-
jama. Ipilama 0,3 g (mazdaug 0,4 ml) natrio metilato tirpalo ir ampulé uzlydoma.

Ampulé 2 valandoms panardinama i 85-90 °C vonig, kartas nuo karto turinj suplakant. Esterifikavimo pro-
cesas yra uzbaigtas, kai ampules turinys po glicerolio ir reagenty liukucio nusédimo tampa skaidriu.

Atausinama iki kambario temperattros. Ampulé atidaroma, kai metilesterius ruosiamasi naudoti. Pries leidZiant
i dujy chromatografijos prietaisg, jy nereikia papildomai apdoroti.

C procesas

METODO ESME

Riebaliné medziaga, kurig ruosiamasi analizuoti, uzlydytoje ampuléje veikiama metanolio-hidrochlorido misi-
niu, esant 100 °C temperatirai.
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3.1.

3.2.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

APARATURA
Mazdaug 5 ml talpos (aukstis 40-45 mm, skersmuo 14-16 mm) ampulé i§ atsparaus stiklo.

1 ir 2 ml matavimo pipetés.

REAGENTAI

2 % vandenilio chlorido tirpalas metanolyje. Ruosiamas i§ dujinio vandenilio chlorido ir absoliu¢iojo metano-
lio (1 pastaba).

Heksanas dujy chromatografijai.

DARBO EIGA

| stikling ampule jdedama 0,2 g riebalinés medziagos, kuri pries tai i§dZiovinama vir§ natrio sulfato ir nufil-
truojama, jpilama 2 ml vandenilio chlorido tirpalo metanolyje. Ampulé uzlydoma.

Ampulé 40 minuciy panardinama j 100 °C vonig.

Ampulé atausinama vandentiekio vandenyje, atidaroma, jpilama 2 ml distiliuoto vandens ir 1 ml heksano.
Centrifuguojama, nupilamas heksano sluoksnis, kuris yra paruostas naudoti.

D procesas

METODO ESME

Riebaliné medziaga, kuria ruo$iamasi analizuoti, muilinama kalio hidroksido tirpalu metanolyje, véliau apdo-
rojama dimetilsulfatu. [pylus druskos riigsties, susidare metilesteriai savaime atsiskiria. Po tolesnio apdorojimo
aliuminio oksidu gaunami labai gryni metilesteriai.

APARATURA

Mazdaug 20 ml talpos mégintuveélis i atsparaus stiklo su 10/19 $lifo kams¢iu ir apsauginiais laikikliais.
Griztamieji kondensatoriai su 10/19 slifo jungtimi.

G2 poringumo stikliniai filtrai, skersmuo 20 mm.

Stikliniai mazdaug 10 ml talpos mégintuvéliai su kiiginiu dugnu.

1 ir 5 ml $virkstai.

REAGENTAI

Kalio hidroksido 10 % tirpalas metanolyje, tinkan¢iame dujy chromatografijai.

Indikatorius bromkrezolio Zaliasis: 0,05 % tirpalas metanolyje.

Dimetilsulfatas (p = 1,335 15 °C temperatiiroje).

Koncentruota druskos rtigstis (p = 1,19) vienodais tiiriais praskiesta metanoliu, tinkamu dujy
chromatografijai.

Aliuminio oksidas (Brockmann) absorbcinei chromatografijai.

DARBO EIGA

1 20 ml mégintuvélj jdedama 2,2 ml riebalinés medziagos, kuri pries tai i§dZiovinama vir§ natrio sulfato ir nufil-
truojama. Ipilama 5 ml kalio hidroksido tirpalo ir kelios kvarco granulés virimui reguliuoti. Prijungiamas
griztamasis kondensatorius ir maiant penkias minutes ildoma ant nedidelés ugnies. Muilinimas yra baigtas,
kai tirpalas tampa skaidriu. Paskui atau$inama vandentiekio vandenyje ir nuimamas kondensatorius.
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5.2

5.3.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.
5.2.

5.3.

[laginami du lasai indikatoriaus ir $virkstu létai jleidZiama 1 ml dimetilsulfato. Mégintuvélis hermetiskai uzda-
romas ir plakamas dvi-tris minutes, mégintuvélio apacig daznai jmerkiant j verdantj vandenj. Reakcija baigta,
kai indikatoriaus spalva pasikeicia i§ mélynos j geltong. Galiausiai mégintuvélis atausinamas vandentiekio van-
denyje, atkemsamas ir jpilama 5 ml druskos riigsties misinio su metanoliu.

Kelias sekundes pakratoma, mégintuvélis palenkiamas ir $velniai patap§nojamas. Tai pagreitina metilesteriy
iskilima i pavirsiy aliejingos masés pavidalu (A pastaba).

Metilesteriai nusiurbiami $virkstu, supilami j mégintuvélj su kiiginiu dugnu, jberiama aliuminio oksido, kurio
taris sudaro mazdaug %4 metilesteriy tario, suplakama ir filtruojama per popieriy.

A pastaba. Jei metilesteriai neatsiskiria savaime, j mégintuvélj jpilama 5 ml vandens ir suplakama.

E procesas

METODO ESME

Riebaliné medziaga, kurig ruosiamasi analizuoti, prijungus griZtamajj kondensatoriy Sildoma su metanolio-
heksano-sieros rigsties misiniu. Gauti metilesteriai ekstrahuojami petroleteriu.

APARATURA

Mazdaug 20 ml talpos mégintuvélis, §lifo jungtimis sujungtas su mazdaug 1 m ilgio oriniu griZtamuoju kon-
densatoriumi.

5 ml matavimo pipeté.
50 ml talpos dalijamasis piltuvas.
10 ir 25 ml talpos menziiros.

15 ml talpos mégintuvélis su kaginiu dugnu.

REAGENTAI

Metilinimo reagentas: absoliuc¢iojo metanolio, heksano ir koncentruotos sieros riigsties (p = 1,84 g/ml) misi-
nys tariy santykiu 75:25:1 (V[V[V)

Petroleteris, virimo temperatiira 40-60 °C.

Bevandenis natrio sulfatas.

DARBO EIGA
Nuo plokstelés surinkta medziaga sudedama | 20 ml mégintuvelj ir jpilama 5 ml metilinimo reagento.
Prijungiamas griztamasis kondensatorius ir $ildoma 30 minuciy verdancio vandens vonioje (2 pastaba).

Misinys kiekybiskai supilamas | 50 ml talpos dalijamaji piltuva, tam sunaudojant 10 ml vandens ir 10 ml pet-
roleterio. Stipriai plakama, sluoksniams leidZiama atsiskirti, vandeninis sluoksnis i$leidZiamas, eterinis sluoks-
nis du kartus plaunamas 20 ml vandens. | dalijamajj piltuva jdedama truputis bevandenio natrio sulfato, supla-
kama, kelioms minutéms palickama nusistoveti ir filtruojama, filtrata surenkant 15 ml mégintuvélyje su
kiiginiu dugnu.

Tirpiklis i§garinamas ant vandens vonios azoto srovéje.

1 pastaba. Nedideli kiekiai dujinio vandenilio chlorido gali bati lengvai pagaminti laboratorijoje paprasto iSstimimo badu,
i parduodama druskos riigstj (p = 1,18 g/ml) lasinant koncentruota sieros rigstj (p = 1,84 g/ml). Isiskyrusios dujos
lengvai i$dZiovinamos, leidziant per koncentruoty sieros riigstj. Kadangi vandenilio chloridas metanolyje tirpsta
labai greitai, patartina imtis tirpinant jprasty atsargumo priemoniy, pvz., dujas leisti per maza apversta piltuva,
kurio%(raitas tik Siek tiek liesty skyscio pavirsiy. Dideli vandenilio chlorido tirpalo metanolyje kiekiai gali buti ruo-
$iami i§ anksto, nes tirpalas gerai isilaiko $lifo kams¢iu uzkimstuose, laikomuose tamsoje buteliuose.

2 pastaba.  Virimo temperatiirai kontroliuoti { mégintuvelj istatoma stikliné lazdelé ir vandens vonios temperatiira apribo-
jama 90 °C.
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2.2.

2.3.

2.4,

2.5.

2.6.

2.7.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

XI PRIEDAS

LAKIUJUU HALOGENINTU TIRPIKLIY KIEKIO ALYVUOGIU ALIEJUJE NUSTATYMAS

METODAS

Dujy chromatografiné analiz¢, naudojant lakiyjy medZiagy nustatymo tuicioje erdvéje vir§ produkto metoda.

APARATURA

Dujy chromatografijos jrenginys su elektrony pagavos detektoriumi (EPD).

Lakiyjy medZiagy nustatymo tuscioje erdvéje vir§ produkto jrenginys.

Stikliné dujy chromatografiné kolonélé, ilgis 2 m, skersmuo 2 mm, nejudancioji fazé gaunama 10 % OV101
arba atitinkama medziaga impregnuojant iSkaitintg, rtigstyje iSplauta diatomita, kurio daleliy dydis 80-100
mesy.

Dujos nesiklis ir pagalbinés dujos: azotas dujy chromatografijai, tinkamas elektrony pagavos detektavimui.
10-15 ml talpos stiklinés kolbos, padengtos teflonu ir aliuminio kamsciu su jtaisu $virkstui jkisti.

Hermetiskai uzdarantys fiksatoriai.

0,5-2 ml talpos dujy $virkstas.

REAGENTAI

Etalonas: halogeninti tirpikliai, pagal grynuma tinkami dujy chromatografinei analizei.

DARBO EIGA

[ stikling kolbg (pakartotinai nenaudoti) tiksliai pasveriama apie 3 g aliejaus; kolba hermetiskai uzdaroma. Kolba
dedama vienai valandai j termostata, esant 70 °C temperatirai. Svirkstu paimama tiksliai 0,2-0,5 ml tusciosios
erdvés turinio. Tai jpurskiama i dujy chromatografing kolonéle, nustatyty taip:

— inzektoriaus temperattira: 150 °C,
— kolonélés temperatira: 70-80 °C,

— detektoriaus temperattira: 200-250 °C.

Temperatiiros gali bati kitos, jei gaunami tokie patys rezultatai.

Etaloniniai tirpalai: naudojant grynintg, tirpikliy pédsaky neturinti alyvuogiy aliejy, ruosiami etaloniniai tirpa-
lai, kuriy koncentracija 0,05-1 milijonoji dalis (mg/kg), ir kuri atitikty numatoma kiekj bandinyje. Halogeninti
tirpikliai gali bati praskiedziami pentanu.

Kiekybinis vertinimas: lyginami bandinio ir etaloninio tirpalo, kurio koncentracija laikoma arciausia nustato-
mai, smailiy plotai arba auks¢iai. Jei nuokrypis yra didesnis kaip 10 %, analizé turi bati pakartojama, lyginant
su kitu etaloniniu tirpalu, kol nuokrypis bus 10 % ribose. Kiekis nustatomas remiantis atskiry jpurskimy rezul-
taty vidurkiu.

Rezultaty skai¢iavimas: milijonosiomis dalimis (mg/kg). Metodo radimo riba 0,01 mg/kg.
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XII PRIEDAS

ORGANOLEPTINIS PIRMO SPAUDIMO ALYVUOGIU ALIEJAUS VERTINIMAS

TIKSLAS

Sio metodo tikslas yra nustatyti kriterijus, reikalingus vertinant pirmo spaudimo alyvuogiy aliejaus aromato
savybes, ir sukurti metodika, kuri reikalinga tai atlikti.

TAIKYMO SRITIS

Apragytas metodas tinka tik organoleptiskai vertinti ir klasifikuoti primojo spaudimo alyvuogiy aliejy, kuris
gali biiti tiesiogiai vartojamas maistui. Pagal §j metodg galima vertinti tik pirmo spaudimo aliejy pagal skait-
mening skale, susietg su aromatg sudaranciy dirgikliy jutimu, apie kurj sprendzia grupé atrinkty degustatoriy-
eksperty.

BENDRAS PAGRINDINIS JUTIMINES ANALIZES ZODYNAS

7r. skyriy, pavadinta ,Jutiminé analizé: bendras pagrindinis Zodynas®.

SPECIFINIS ALYVUOGIU ALIEJAUS ZODYNAS

Migdoly: gali bati du Sio prieskonio pavidalai: prieskonis, kuris biidingas $vieziems migdolams, arba dzio-
vinty, nesugedusiy migdoly prieskonis, kurj galima supainioti su prasidedanciu apkartimu. Baidingas skonis
juntamas kaip burnoje likes skonis, kai aliejus kontaktuoja su liezuviu ir gomuriu. Susijes su saldZiais aliejais,
kurie turi silpng kvapa.

Obuoliy: aromatas, kuris primena §j vaisiy.

JAtrojado” (sudvisgs): prieskonis, buidingas aliejui, pagamintas i§ alyvuogiy, laikyty kaupuose, kuriose gerokai
i priekj pasistimeéjo fermentavimo procesas.

Kartus: skonis, budingas aliejams, pagamintiems i3 Zaliy arba i§ pradedanciy nokti alyvuogiy. Jis gali bati
labiau arba maziau malonus, priklausomai nuo stiprumo.

Sarymo : aliejaus, ekstrahuoto i§ alyvuogiy, kurios buvo konservuojamos siiryme, prieskonis.

Agurky: aromatas, kuris atsiranda, jei aliejus per ilgai laikomas hermetiskai supakuotas, ypa¢ alavinése
skardinése, ir kuris priskiriamas 2,6-nonadienaliui.

Zemiy: prieskonis, biidingas aliejui, pagamintam i3 alyvuogiy, surinkty kartu su Zemémis arba purviny ir
nenuplauty. Sj aromata gali lydéti pelésiy ir drégmés kvapas.

Esparto: 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.

ISsivadéjes arba neastrus: alyvuogiy aliejy, kuriy organoleptinés savybeés yra labai silpnos dél kvapa suteikian-
¢iy komponenty netekimo, aromatas.

Vaisiy: aromatas, kuris primena nesugedusiy, $vieZiy, paciu palankiausiu nokimo metu nuskinty vaisiy kvapa
ir skonj.

Zolés: bitdingas kai kuriy aliejy aromatas, primenantis neseniai nupjauta Zole.

Tepalo: kvapas, kurj turi alyvuogiy aliejus, ekstrahuotas ceche, i3 kurio jrengimy nebuvo tinkamai pasalinta
nafta, tepalas arba mineraliné alyva.

Zaliy lapy (kartus): skonis aliejaus, pagaminto i§ per Zaliy alyvuogiy arba i§ alyvuogiy, kurios buvo spaudzia-
mos kartu su lapais ir Sakelémis.

Kirméliy: prieskonis bidingas aliejui, pagamintam i3 alyvuogiy, kurias stipriai puolé alyvmedziy musés (Da-
cus oleae) lervos.

Aitrus: bidingas pojitis po kai kuriy aliejy ragavimo, kurie sukelia visoje burnoje aitruma.

Sieno: kai kuriems aliejams biidingas aromatas, daugiau arba maziau primenantis i§dzitivusia Zole.
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Pakaitintas arba prideges: prieskonis biidingas aliejams, kurie buvo per stipriai ir (arba) per ilgai kaitinami apdo-
rojimo metu, ypac jei spaudziama masé yra maiSoma §iltai ir tai daroma netinkamomis salygomis.

Metalo: prieskonis, primenantis metala. Biidingas aliejams, kurie ilga laikg netinkamomis salygomis kontak-
tavo su maisto produktais arba metaliniais pavirsiais gniuzdymo, maiSymo, spaudimo arba laikymo metu.

Purvo nuosédy: prieskonis budingas aliejui, iSgautam i§ cisternose ir poZeminése talpyklose dekantuoty
nuosédy.

Pelésiy-drégmé : prieskonis, biidingas aliejams, pagamintiems i§ alyvuogiy, kuriose uzsiveisé didelis kiekis gry-
beliy ir mieliy bakterijy po to, kai kelias dienas drégnos buvo laikomos supiltos j kaupus.

Senas: prieskonis, blidingas aliejui, kuris buvo ilgai laikytas saugojimo talpose. Taip pat gali atsirasti aliejuo-
se, kurie buvo per ilgai laikomi supakuoti.

ISspaudy: budingas prieskonis, primenantis alyvuogiy i§spaudy kvapa.

Spaudimo demblio: prieskonis budingas aliejui, pagamintam i§ alyvuogiy, presuoty ne$variuose spaudimo
dembliuose, kuriuose buvo like susifermentavusiy likuciy.

Apkartg : prieskonis, biidingas visiems aliejams ir riebalams, kuriuose ilgai kontaktuojant su oru jvyko autook-
sidacija. Sis prieskonis yra nemalonus ir negali biti pasalintas.

Prinokusiy vaisiy: i§ paprastai kiek silpnoka kvapg ir saldy skonj turin¢iy alyvuogiy pagaminto aliejaus aro-
matas.

Sunkus: biidingas kai kuriy aliejy jutimas, kuris ragaujant visoje burnoje sukelia tir§tumo, klampumo pojitj.
Muilo: prieskonis, sukeliantis uoslés-skonio pojitj, kuris primena Zalio muilo aromata.

Saldus: malonus skonis, negalima sakyti, kad saldus, taciau jj turi aliejai, kuriuose kartumo, aitrumo ir ast-
rumo pozymiai nevyrauja.

Augalinio vandens: budingas aliejaus jgautas prieskonis, kuris atsiranda dél blogo dekantavimo ir ilgo kon-
takto su augaliniu vandeniu.

Vyno-acto: biidingas kai kuriy aliejy aromatas, primenantis vyng arba acta. Atsiranda daugiausia dél acto riigs-
ties, etilacetato ir etanolio susidarymo didesniais negu alyvuogiy aliejaus kvapui jprasta kiekiais.

5. STIKLINE ALIEJUI RAGAUTI

7r. skyriy ,Stikliné aliejui ragauti®.

6. ANALIZES KAMBARYS

Zr. skyriy ,Analizés kambario jrengimo nurodymai®.

7. APARATURA

Kad degustatorius galéty tinkamai atlikti savo uzdavini, kiekvienoje kabinoje jis turi turéti galimybe naudotis
tokia aparatiira:

— stiklinés (standartizuotos) su bandiniais, pazenklintos kodu, sudaryta i§ dviejy atsitiktinai paimty skait-
meny arba i3 dviejy skaitmeny ir raidZiy. Zenklinimas turi bati atliekamas neistrinamu, bekvapiu pies-
tuku,

— laikrodiniai stiklai su tokiu paciu Zenklinimu, stiklinéms uzdengti,

— diagraminj vertinimo lapa (zr. 2 bréZinij), su instrukcija, kaip juo naudotis,

— piestukas arba plunksnakotis,

— mazi padéklai su obuoliy riekutémis,

— stikliné kambario temperatiiros vandens.
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8.1.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

8.2.3.

9.1.

METODOLOGIJA

Siame skyriuje aptariami igankstiniai duomenys, kurie reikalingi atlikti pirmo spaudimo alyvuogiy aliejaus
jutiming analiz¢ ir méginama standartizuoti kq atliekant tokia analiz¢ turi daryti ir kaip turi elgtis degusta-
toriai, kurie privalo Zinoti bendrgsias ir specifines rekomendacijas atliekant alyvuogiy aliejaus degustavimg.

Degustatoriy grupés organizatoriaus arba vadovo arba pacios degustatoriy grupés pareigos

Degustatoriy grupés organizatorius turi biiti tinkamai paruostas, iSmanantis Zmogus, ekspertas ty aliejy rtisiy,
su kuriomis jam tenka susidurti darbe. Jis yra pagrindiné degustatoriy grupés figiira ir yra atsakingas uz jos
organizavimg ir veiklg. Jis sukviecia degustatorius i§ anksto ir i$siaiskina visas abejones, kurias jie gali turéti
dél degustavimo, taciau susilaiko nuo nuomonés apie bandinj sitilymo.

Jis atsakingas uz aparatiiros inventorizacijg ir uz tai, kad ji batu tinkamai i§plauta, uz bandiniy ruosima ir
kodavima bei jy pateikima degustatoriui pagal atitinkama eksperimento plana, taip pat uz gauty duomeny
surinkimg ir jy statistinj apdorojima taip, kad kuo maZesnémis pastangomis bty gauti geriausi rezultatai.
Degustatoriy grupés vadovo darbas reikalauja turéti jutiminés analizés patyrimo, kruopstumo ruosiant ana-
lizes ir jy griezto organizavimo, taip pat patyrimo ir kantrybés planuojant ir atlickant analizes. Degustatoriy
grupés vadovo pareiga gerinti degustatoriy grupés nariy moraling biisena, skatinant jy suinteresuotuma,
susidoméjimg ir lenktyniy dvasia. Jis turi uZtikrinti, kad jo nuomoné bty nezinoma, ir turi neleisti galimiems
lyderiams jrodinéti savo kriterijy kitiems degustatoriams. Jis taip pat atsakingas uz degustatoriy ruo$ima,
atrankg ir kontrolg, siekiant jsitikinti, ar jy sugebéjimai yra pakankami.

Analizés salygos

Bandinio dydis

Kiekvienoje stiklinéje turi biti 15 ml aliejaus.

Temperatira, kurioje atlickama analizé
Analizei skirti bandiniai turi biiti laikomi stiklinése 28 + 2 °C temperatiiroje. Si temperatiira buvo pasirinkta
todél, kad ji yra geriausia lengvai pastebéti organoleptinius skirtumus normalioje temperatiiroje, kai aliejai

naudojami kaip uzdaras. Kitas svarbus faktorius, yra tas, kad Zemesnéje temperatiiroje per mazas aromatiniy
komponenty lakumas, o aukstesnéje susidaro pakaitintiems aliejams btidingi lakais komponentai.

Analizés laikas

Aliejy analiz¢ geriausiai atlikti ryte. Buvo jrodyta, kad skoniui ir kvapui justi yra optimalas jutimo periodai
dienos metu.

Pries valgj padidéja uoslés-skonio jautrumas, tuo tarpu po valgio $is jautrumas sumazéja.

Taciau dél sio kriterijaus nereikia nukrypti j krastutinumus, jei alkis galéty blaskyti degustatoriy démesj, taip
sumazindamas jy sugebéjima atskirti ir, ypa¢, jy preferencijos ir priimtinumo kriterijus.

DEGUSTATORIAI

Degustatoriai, kurie atlieka maistui naudojamy alyvuogiy aliejy organolepting analiz¢, ruosiami ir atrenkami
pagal jy sugebéjimus justi skirtumus tarp panasiy bandiniy. Reikia turéti omenyje, kad jy tikslumas pageréja
treniruojantis (Zr. atitinkama skirsnj).

Analizei reikia 8-12 degustatoriy, nors i$mintinga atsargai turéti papildoma jy skaiciy, kad buty galima
pakeisti neatvykusius.

Bendros rekomendacijos dél kandidaty ir degustatoriy
Siose rekomendacijose nurodoma, kaip kandidatai ir degustatoriai turi elgtis darbo metu.

Degustatorius, degustatoriy grupés vadovo pakviestas dalyvauti organoleptinéje analizéje, turi galéti atvykti
i§ anksto numatytu laiku ir turi laikytis tokiy nurodymuy:
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9.1.1.

9.1.6.

9.2.

Neriikyti bent pusvalandj iki analizei atlikti numatyto laiko.

Nenaudoti jokiy kvepaly, kosmetikos arba muilo, kuriy kvapas gali islikti iki analizés pradzios. Rankoms
plauti naudoti nekvépinta arba Siek tiek kvapny muilg, paskui jas skalauti ir sluostytis tiek karty, kiek reikia
bet kokiam kvapui pasalinti.

Nevalgyti bent valanda pries analizg.

Jei jis fiziSkai jauciasi nekaip, ir ypa¢, jei paveiktas jo kvapo ir skonio jutimas, arba jei jis yra tokios
psichologinés bisenos, kuri neleidzia jam susikaupti darbui, degustatorius apie tai pranesa grupés vadovui,
siekdamas nedalyvauti analizéje arba kad biity priimti atitinkami sprendimai, turint omenyje galimus nukr-
ypimus nuo likusios grupés nariy gauty vidutiniy verciy.

Jei degustatorius jvykdo anksciau nurodytus punktus, jis kiek galima tvarkingiau ir tyliau uZima vietg jam
skirtoje kabinoje.

Atsisedes jis pasitikrina, ar turi reikiamg aparatiirg ir ar ji tinkamai sutvarkyta, bei jsitikina, ar kodas ant
stiklinés sutampa su kodu ant laikrodinio stiklo.

Jis kruopsciai perskaito ant vertinimo lapo pateiktas instrukcijas ir nepradeda tirti bandinio, kol visiskai neis-
siaiSkina, ka jis turi padaryti. I3kilus bet kokiai abejonei, jis pasitaikiusius sunkumus atskirai nuo kity aptaria
su degustatoriy grupés vadovu.

Degustatorius pakelia stikling, laikydamas ja uzdengta laikrodiniu stiklu, ir $velniai palenkia; paskui jis suka
stikling visiskai nekeisdamas jos padéties, kad jos vidus susivilgyty kaip galima daugiau. Uzbaiges sia pako-
pa, jis nuima laikrodinj stiklg ir uosto bandinj, tolygiai ir létai jkvépdamas, kol jis susidaro nuomong apie
vertinamg aliejy. Uostymas neturi trukti ilgiau kaip 30 sekundziy. Jei per §j laikg i§vada nepadaroma, pries
meégindamas tai vél padaryti, jis truputj pailsi. Atlikes uostymo analize, degustatorius sprendzia apie aromatg
(bendras uoslés-skonio-lytéjimo pojitis). Tq jis daro nugerdamas maza, mazdaug 3 ml, aliejaus gurksnelj.
Labai svarbu aliejy paskleisti po visg burnos ertm¢ nuo priekinés burnos dalies ir liezuvio isilgai Sony iki
uzpakalinés dalies ir iki gomurio galo, kadangi zinoma, jog keturiy pirminiy skoniy — saldaus, stiraus, rigs-
taus ir kartaus — jutimo stiprumas keiciasi priklausomai nuo lieZuvio ir gomurio vietos.

Svarbu, kad pakankamas aliejaus kiekis biity labai létai paskleistas ant uzpakalinés liezuvio dalies link gerklés,
kai tuo tarpu degustatorius koncentruoja démes; i tai, kokia tvarka atsiranda kartus ir aitrus dirgikliai; jei tai
nepadaroma, kai kuriuose aliejuose abiejy Siy dirgikliy galima nepastebéti arba kartus dirgiklis gali bati
uzgoztas aitraus dirgiklio.

Trumpi, nuoseklis oro jkvépimai per burng leidzia degustatoriui ne tik placiai paskleisti bandinj po visa bur-
ng, bet ir nosies uzpakaline dalimi pajusti lakius aromatinius komponentus.

I Iytéjimo pojatj turi bati taip pat atsizvelgta. Todél takumas, lipnumas ir aStrumas arba gélimas juos nusta-
¢ius pazymimi ir, jei to reikalauja analiz¢, kiekybiskai jvertinamas jy stiprumas.

Kad bty iSvengta kontrasto efekto, kuris gali atsirasti i§ karto ragaujant kitus bandinius, organoleptiskai ana-
lizuojant pirmo spaudimo alyvuogiy aliejy vienu metu turi biiti vertinamas tik vienas bandinys.

Nuoseklis ragavimai sukelia nuovargj arba netenkama jautrumo, todél yra labai svarbu vartoti produkta,
kuris i§ burnos gali pasalinti prie§ tai ragauto aliejaus likucius.

Rekomenduojama valgyti mazas obuolio riekeles (apie 15 g), kurias sukram¢ius, galima i$spjauti j spjau-
dykle. Paskui burna skalaujama nedideliu kiekiu kambario temperatiiros vandens. Tarp vieno ragavimo pabai-
gos ir kito pradzios turi praeiti ne maziau 15 minudiy.

Kandidaty atranka

Sj darbg atlieka degustatoriy grupés organizatorius, kuris asmenigkai kalbasi su kandidatais, norédamas susi-
pazinti su jais kaip asmenybémis ir su juos supancia aplinka. Fiziopsichologinés salygos, su kuriomis teks
susidurti, néra labai grieztos, kadangi teoriskai bet kuris normalus Zmogus galéty dalyvauti degustuojant
aliejy. Tokie faktoriai, pvz., lytis, amzius, specifiniai jprociai (riikymas) ir t. t. Siais laikais yra iSstumti kity,
pvz., sveikata, asmeninis interesas ir laiko dirbti tur¢jimas.

Pokalbio metu degustatoriy grupés organizatorius kandidatui paaiskina uzduoties savybes ir mazdaug kiek
tai uzims laiko. Paskui jis gauna informacija i§ kandidato, kuri leidZia jvertinti jo interesg ir motyvacija bei
kiek realiai jis turi laiko. Toliau pateikiamas klausimynas gali padéti kaip pavyzdys.
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KLAUSIMYNAS
Praome atsakyti { tokius klausimus:
Taip Ne
1. Arnorétuméte dalyvauti tokiame darbe? 1 L]
Taip Ne

2. Armanote, kad 3is darbas gali prisidéti prie maisto produkty kokybeés pagerinimo vidaus ir
tarptautinéje rinkoje? L] L]

3. Jei taip, tai kodél? (1)

Tai Ne
4. Jas turite Zinoti, kad turésite ragauti aliejus, kai biisite pakviestas tai daryti. Ar jiis biisite pasiruoses P
tai daryti? O o

Taip Ne
5. Arnorétuméte palyginti jisy uoslés ir skonio sugebéjimus su jisy kolegy sugebéjimais? [ [
Taip Ne

6. Arjis laisvas laiko poZifitiu? Ar esate pakankamai nepriklausomas, kad galétuméte kaip norite
organizuoti dienos darbg? [] [

7. Jei turite vir§ininkg, ar manote, kad, kai jiis negalésite biiti jprastiniame darbe mazdaug Taip Ne
po pusvalandi kelis kartus kelias dienas i eilés, jums bus leista tai daryti? ] O

8. Ar galésite kompensuoti jlisy darbe prarasta laikg dél dalyvavimo jutiminéje analizéje?

Taip
L]
Taip
9. Armanote, kad uZ darbg turéty biiti atlyginta? [ [
Taip
L]

10. Kokiu biidu?

Organizatorius Sia informacija panaudoja kandidatams atrinkti ir atmeta tuos, kurie mazai domisi tokio
pobiidzio darbu, kuriuos nelengva pasikviesti arba kurie nesugeba aiskiai déstyti savo minciy.
Grupés ,,vidutinés ribos“ ,,biidingiems poZymiams“ nustatymas

Kruopsciai atrenkami keturi aliejai, kuriy kiekvienas laikomas atstovaujanciu vienam $iy poZymiy: ,atroja-
do* (sudvisgs), vyno, apkartes ir kartus, ir $iy poZymiy stiprumas yra kiek galima didesnis ir ryskesnis.

Paimama alikvotiné kiekvieno aliejaus dalis ir ruosiami du kartus besiskirian¢iy koncentracijy bandiniai, suda-
rantys atitinkamu nesikliu padaryty nuosekliy praskiedimy eilg, kol nejmanoma nustatyti skirtumo tarp
nesiklio ir dviejy arba trijy paskutiniy praskiedimy. Paskutiné pora yra dvi stiklinés su nesikliu.

Eilé uzbaigiama stiklinémis su didesne koncentracija, kol i§ viso jy bus astuonios.

Paruosiamas pakankamas bandiniy su skirtingomis koncentracijomis kiekis, kad kiekvienam kandidatui baty
galima duoti visg eil¢ bandiniy pagal kiekvieng pozymj.

Kandidaty ,vidutinei ribai“ pagal kiekvieng poZymj nustatyti kiekvienam jy duodama viena stikliné su 15 ml
bet kurios paruostos koncentracijos aliejaus ir kita stikliné, kurioje biity 15 ml vien tik nesiklio. Atlikes ana-
liz¢, kandidatas nurodo, ar jose buvo tas pats produktas ar stikliniy turinys skiriasi.

Ta pati analizé pakartojama su likusiomis nagrinéjamam poZzymiui nustatyti turimomis koncentracijomis.

UZzraSomas teisingy atsakymy, kuriuos degustatoriai gavo kiekvienai koncentracijai, skaicius ir $is skai¢ius
pateikiamas procentais nuo visy atlikty analiziy skaiciaus.

(") Aprasykite, kuo naudingas organoleptinis bet kokio maisto vertinimas arba, jei norite, aliejaus vertinimas.
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9.4.

Tuomet absciséje didéjancia tvarka pazymimos analizuotos koncentracijos, ordinatéje — procentinis kiekis
teisingy kiekvienos koncentracijos nustatymy.

Praktinis $iy nurodymy pavyzdys pateiktas 1 brézinyje. Radimo riba nustatoma j abscis¢ ekstrapoliuojant
kreives 75 % teisingy jvertinimy ordinatés taska.

Si,ribiné* koncentracija, kuri kiekvienam pradiniam aliejui gali skirtis, nes ji priklauso nuo turimo pozymio
stiprumo, turi biiti panasi skirtingoms grupéms kandidaty  jvairias degustatoriy grupes; ji nesusieta su kokiu
nors jprociu arba tendencingu polinkiu. Tai yra palyginamasis taskas, bendras bet kuriai Zmoniy grupei, kuris
gali bati naudojamas suvienodinti jvairias degustatoriy grupés vien tik pagal jy uoslés-skonio jautruma.

Remiantis grupei gauta ribine koncentracija, toliau daroma taip:

Eilé tirpaly su didéjanciomis ir mazéjanciomis koncentracijomis paruodiama tokiu bidu, kad ,ribiné kon-
centracija“ joje uzimty 10-3ja vieta. Savaime aisku, kad 11-0ji ir 12-oji koncentracija bus mazesnés, taigi dél
to bus sunkiau nustatyti aliejaus, turincio parinktg pozymj, buvimg.

Laikant koncentracija C,, pagrindine, kiti bandiniai gali biti paruosti pagal tokia formulg:

C,o x " kurioje ,a“ yra pastovus dydis, praskiedimo koeficientas, kuris lygus 1,5, ,n“ yra laipsnio rodiklis,
kuris kinta nuo 9 iki —2.

Pavyzdys: darant prielaida, kad apkartusiam aliejui gauta ribiné koncentracija lygi 0,32; C,, = 0,32, ir kadangi
,a“=1,5, tai $ios koncentracijos pagrindu bandiniy eilé turéty tokias koncentracijas:

Bandinys 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Koncentracija 12,30 | 8,20 | 5,47 | 3,65 | 2,43 (1,62 | 1,08 | 0,72 | 0,48 | 0,32 | 0,21 | 0,14

Jei 8i procediira pakartojama su trimis likusiais pozymiais, atsizvelgiant { jy atitinkamas ribines koncentra-
cijas, kurios skai¢iuojamos lygiai taip pat kaip nurodyta anksciau, visose laboratorijose kiekvienam dirgikliui
bus gautos skalés su panasiais kvapo stiprumais, nors pirminiy aliejy trikumy jutimas gali bati skirtingo sti-
prumo.

Degustatoriy atranka pagal stiprumo jvertinimo metoda

Atrankoje turi dalyvauti du arba tris kartus daugiau kandidaty, nei jy reikia degustatoriy grupei, tam kad
galima biity i8rinkti Zmones, turin¢ius geriausig jautrumga arba sugebéjimus atskirti. Visuomet patartina nau-
doti tokj patj produktg, kuris bus véliau analizuojamas, taigi visuomet naudojamas alyvuogiy aliejus.
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Renkantis metodg negalima neteikti reiksmés tam, kad metodika turi bati ne tik efektyvi, bet ir kiek galima
ekonomiskesné, turint omenyje aliejaus kiekj, siun¢iamy bandiniy skaiciy ir atrankai sugaista laikg. Atran-
kos metodikos efektyvumas priklauso nuo to, kaip parenkami optimalas $iy trijy priklausomy kintamyjy
lygiai: a) ,kaina“, kurig apsprendzia analiziy skai¢ius; b) ,dalis“ potencialiai tinkamy kandidaty, kurie, deja,
atsitiktinai atrankos metu nebuvo atrinkti; ir ¢) ,dalis“ kandidaty, kurie pra¢jo atrankos procesa, nors yra
netinkami.

Pasirinkus keturis atrankos metodikos punktus, stiprumo jvertinimo tyrimas, kuris aprasytas ASTM (Ameri-
can Society for Testing Materials —Amerikos medZiagy tyrimo draugija), STP (Special Technical Publication — Spe-
ciali techniné publikacija) Nr. 440, 53 puslapyje, buvo pakeistas:

1) sumazinant bandiniy skaiciy eiléje;

2) iSpleciant dirgikliy intervalg, siekiant padidinti uoslés-skonio pastaby, kuriomis remiasi atranka, skaiciy,
tam kad dirgikliai bty priderinti prie dazniausiai alyvuogiy aliejuje juntamy trikumy;

3) kei¢iant koncentracijy santykius eil¢je;
4) statistiskai apdorojant rezultatus.
Reikalinga aparatiira
— 1 500 ml talpos buteliai arba stiklinés kolbos,
— tamsaus stiklo stiklinés bandiniams ragauti,
— graduoti 10, 15, 1 000 ir 1 500 ml mégintuvéliai.
Reikalingos medziagos

— Merck parafinas (pozicijos numeris 7 160, DAB 8, USP XX) arba alicjingas nesiklis be skonio ir kvapo
(neseniai iSrafinuotas alyvuogiy aliejus arba kitas panasus aliejus),

— aligjai: ,atrojado” (sudvisgs), vyno, apkartes ir kartus.
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9.4.1.

9.4.2.

9.4.3.

9.4.4.

Darbo eiga

Paruosus praskiestus aliejus, pereinama prie atrankos pakopos, pradedant 25 kandidatais pagal toliau kiek-
vienam dirgikliui aprasyta metodika:

1. Paruosiamas kodu pazymétas 12-os ragavimo stikliniy rinkinys (po viena rinkinj kiekvienam kandida-
tui). [ kiekvieng atitinkamg ragavimo stikling jpilama po 15 ml kiekvienos pagal formule C,, x a” apskai-
¢iuotos koncentracijos aliejaus tirpalo.

2. Kad bandiniy temperatiira biity vienoda su aplinkos temperatiira, laikrodiniu stiklu uZdengtos ragavimo
stiklinés su ipiltu turiniu turi biiti ne maziau kaip valandg prie§ analizés pradzig laikomos analizés kam-
baryje 20-22 °C temperatiiroje.

3. Toliau organizatorius 12 kiekvieno rinkinio ragavimo stikliniy sustato i eile mazéjancios koncentracijos
tvarka.

Kitas zingsnis yra paprasyti kiekvieno kandidato paciam atlikti analiz¢ pagal tokius nurodymus:

Nurodymai kandidatams

112 pries kandidatus iSrikiuoty ragavimo stikliniy jpilta kurj nors vieng dirgiklj — ,atrojado” (sudvisgs), vyno,
apkartes ar kartus — turincio aliejaus tirpaly. Skiriamasis ragavimo stikliniy turinio faktorius yra kvapo stip-
rumas. Stikliné su stipriausiu kvapu yra krastiné kairéje puséje, kitos stiklinés isrikiuotos stiprumo mazéjimo
tvarka desinén. Paskutinioji desinéje ragavimo stikliné gali turéti tokj silpng kvapa, kad jo gali bati
nejmanoma nustatyti.

Daroma taip: susipazistama su kiekvienos rinkinio ragavimo stiklinés kvapu. Tai daroma, pradedant desi-
nigja (12-aja), ir stengiamasi nepervargstant isaugoti visy kvapy stiprumg.

Kai jau¢iama, kad jau susipazinta su kvapy koncentracijos skale, iSeinama i§ kambario.

Per tg laikg organizatorius paima vieng rinkinio ragavimo stikling i3 jos vietos ir padeda ja vietoj paskutinio-
sios deSiniajame kraste, visas kitas paslinkdamas kartu taip, kad baty uzimta iStustéjusi vieta. Tuomet
sugrjZztama j kambarj ir analizé tesiama.

Analizé susideda i§ to:

Kad i rinkinio paimta ragavimo stikliné turi bati padéta i jos tikraja vieta. Kad pavykty tai padaryti, kiek
norima karty ji uostoma ir lyginama su kitomis stiklinémis, turint omenyje, kad norint grazinti ja i tikraja
vietg, ji turi kvepéti stipriau nei stikliné jai i§ desinés ir silpniau nei stikliné jai i§ kairés. Si analizé pakarto-

jama su trimis kitomis stiklinémis.

Be tik ka aprasyty nurodymy, analizei ir atsakymy surinkimui palengvinti kiekvienam kandidatui i§duoda-
mas blankas.

KANDIDATU ATRANKA

Analizés Nr. PoZymis

Stikliné paimta i§ padéties Nr.

Data Pavardé

Rezultaty gavimas

Degustatoriy grupés organizatorius kandidaty duomeny sutvarkymui palengvinti uzraso juos tokiy badu:

Pateiktas eilés Nr. Tikslus eilés Nr. Vertinimas

Kandidato pavardé Tirtas poZymis ) ,
K) &) K —K)?

Statistinio vertinimo metodika

Siuo konkreéiu atrankos atveju ragavimo stiklinés, kurios turi biiti grazintos j jy tikslig vietg, yra tos pacios
visiems kandidatams. Pagal $iuo tikslu atliktus statistinius skai¢iavimus, jos rinkinyje kiekvienam pozymiui
atitinka tokig vieta:
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)

JAtrojado”
(sudf,ri(s)g) (()Fy) Vyno (W) Apkartes (Rd) Kartus (Bt)
Stiklinés Nr. Stiklinés Nr. Stiklinés Nr. Stiklinés Nr.
10, 5,7, 2) 11, 3,8, 6) (7, 4,10, 2) (6,3,119)

Skaicius, atitinkantis stikliniy numerj rinkinio eil¢je, negali keistis, kadangi statistiniai Sios analizés skaicia-
vimai buvo daromi atsizvelgiant i tikimybe stiklinems biti pastatytoms i jy tikslia vieta.

Siekiant labai apsunkinti kandidatams galimybe keistis informacija, degustatoriy grupés organizatorius uztik-
rina, kad:

1) kandidatai neturéty galimybiy kontaktuoti. Kiekvienam kandidatui duodami skirtingi kodai;

2) kandidatai nerasty biido suzinoti paimtos stiklinés tikslig vieta;

3) nors visi kandidatai gauna tas pacias anksc¢iau nurodytas stiklines, jy gavimo eiliskumas kiekvienam kan-
didatui skirsis.

Toliau kiekvienas kandidatas jvertinamas, atsizvelgiant i jo darbo rezultatus, tokiu badu:

Sakykim, kad €'}, €',, ... €', yra 12 stikliniy su 12 atitinkamy ,I* pozymio koncentracijy (i gali biti bet kuris
vienas i3 keturiy poZymiy: ,atrojado” - sudvises, vyno, apkartes ir kartus), iSdéstyty stiprumo mazéjimo tvar-

ka.

Tegul €', yra viena i§ paimty stikliniy ir K yra padétis, kurig jai paskyré kandidatas po vietos rinkinyje pakei-
timo. Taigi, K ir K’ vertés yra sveiki skaiciai nuo 1 iki 12 imtinai, atitinkantys tikrajj eilés numerj ir atitinka-
mai tg numerj, kurj paskyré kandidatas.

Sakykim, T (didZiausias leistinas nuokrypis) yra i§ anksto nustatyta verté, kuri miisy atveju lygi 3, todél, jeigu
K’ - K > T, kandidatas automatiskai atmetamas (*).

Jei, prieSingai, K’ - K < T, kandidatas teoriskai priimamas ir gali testi analiz¢, kadangi jis arba ji sugeba
nustatyti dirgiklio stiprumo tikslia vietg arba bent netoli nuo jos.

Siuo atveju kandidatui, kuris jvertino nustatyta dirgiklj (koncentracijg), pvz., ,atrojado” (sudvises) (Fy) rinki-
nyje, suteiktas vertinimas lygus skirtumo tarp tikslaus stiklinés numerio rinkinio eil¢je ir kandidato paskirtos
padéties numerio kvadratui. T. y.:

P,® = (K'-K)2.

Kadangi $ig operacija kiekvienas kandidatas atliks su keturiais kiekvieno pozymio dirgikliais (koncentracijo-
mis), dalinis jvertinimas uz pozymj (pvz., Fy) baty:

ZY =PV 4 PV + P+ P
Sios operacijos suvokimui palengvinti toliau pateikiami kai kurie pavyzdZiai.
1 pavyzdys.

Sakykime, kad A kandidato pateikti atsakymai apie keturis dirgiklius paimtus i§ rinkinio pozymiui (i) yra
tokie:

Tiksli stiklinés padétis rinkinyje Padétis, j kurig ja graZino kandidatas Nukrypimas nuo tikslios padéties
(K) K’) K’ -K)
7 7 7-7=0
4 5 4-5=-1
10 6 10-6 = 4 (1)
2 4 2-4=-2

(1) Sis kandidatas atmetamas, kadangi bandyme jis gavo T > 3.

Degustatoriy grupés organizatorius turi versti kandidata elgtis protingai, t. y. neprarasti jautrumo dél uoslés nuovargio.
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2 pavyzdys.

Sakykime, kad kandidatas pozymiui (i) skirtas stiklines sustato taip:

Tiksli stiklinés padétis rinkinyje Padétis, j kuria ja grazino kandidatas Nukrypimas nuo tikslios padéties
&) (') K" - K)
7 7 7-7=0
4 4 4-4=0
10 7 10-7 =3
2 3 2-3=-1

Sis kandidatas neatmetamas. Jis gavo jvertinima:
Z'=07+0%+ 2+ (-1)> =10

Kandidato galutinis vertinimas, patvirtinant jo priémima, atmetima arba iSrinkima degustatoriumi, atsizvel-
giant i jo atsakymus apie keturis nagrinéjamus pozymius, biity toks:

p}FlY + PjFY + Ple + PZ =7k
P+ PV PV Ry =2V

Pﬁd . Pde + P1Rd N Pﬁld = 7Rd

PEt + Pjrst + Pch + Pﬁf = 7Bt

Z galutinis = Z% ... 7
kurioje:  Fy = ,Atrojado“ — sudvisgs,

W = vyno,
Rd = apkartes,
Bt = kartus.

Dabar lieka nuspresti, iki kokios didziausios Z vertés kandidatas gali bati laikomas turinciu gerus jutimo,
uoslés pojiciy issaugojimo ir intelekto organizavimo lygius, kad galéty duoti teisingg atsakymg apie keturis
nagrinéjamus dirgiklius. Akivaizdu, kad Z visuomet yra teigiamas dydis ir Z = 0 reiskia, kad kandidatas atpa-
zino ir teisingai kiekybiskai jvertino visus 16 pateikty stiprumo ver¢iy (po keturias kiekvienam pozymiui).
Didesnés uz nulj vertés rodo, kad kandidatas nustaté dirgiklio stiprumo skalés sritis, i§ kuriy parinkti stipru-
mai buvo paimti, tadiau $iy sriciy viduje nesugebéjo nustatyti tikslios padéties, kadangi jo sugebéjimas atskirti
vieng ar daugiau poZymiy stiprumo skaléje nepatenkinamas.

Taigi, turi biti nustatyta tokia kritiné verté (Z), kad jeigu kandidatas atsitiktinai sustato visas stiklines viduje
sriciy, kurias jis atpaZino i§ anksto, galutinio jvertinimo Z mazesnés uz Z, tikimyb¢ yra pakankamai mazas
dydis (a), kuris gali buti uzsibréztas i§ anksto. Kitaip tariant, turi bati uZztikrinta, kad, naudojant ig metodi-
ka, tikimybé¢, kad degustatoriy grupei atrenkant degustatoriy, kuris neturi pakankamo sugebéjimo atskirti
atrankos procese naudojamy dirgikliy stipruma, yra mazesné kaip a.

Kai a verté yra nustatyta (masy atveju 0,05), Z, gaunamas pagal kintamojo Z tikimybeés skirstinj, kuris savo
ruoztu priklauso nuo P kintamyjy (K') tikimybeés skirstiniy.

Pagal atitinkamus statistinius apskaiciavimus Z verté lygi 34.

Kai gaunami visy kandidaty Z vertinimai, bet kuris kandidatas, kurio jvertinimas yra didesnis kaip 34,
eliminuojamas.

Kaip pavyzdys pateikiami A ir B kandidaty jvertinimai:

Pozymis A kandidatas B kandidatas
,Atrojado — sudvises (Fy) 7Zv =10 75 =12
Vyno (W) 7V =10 7V = 11
Apkartes (Rd) ZR =10 ZR =15
Kartus (Bt) 7B = 4 7%= 0
T =34 T =38

Jei du nagrinéjami kandidatai turi atitinkamas Z vertes 34 ir 38, A kandidatas paliekamas, B kandidatas atme-
tamas. Eliminavus visus kandidatus, kuriy jvertinimas yra didesnis kaip 34, like klasifikuojami pagal jy Z ver-
tes, kol atrenkama 12 geriausiy kandidaty.
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9.6.

10.

10.1.

Mokymas

Pagrindiniai mokymo pakopos tikslai yra sie:

a) supazindinti degustatorius su daugybe uoslés-skonio-lytéjimo varianty, pasitaikanciy pirmo spaudimo
alyvuogiy aliejuose;

b) supazindinti degustatorius su specifine jutimine metodika;
¢) didinti asmens jgudimg atpazjstant, identifikuojant ir kiekybiskai jvertinant jutiminius pozymius ir

d) pagerinti jautrumg ir atmintj jvairiems analizuojamiems poZymiams taip, kad galutinis rezultatas bty
tikslus ir suderinamas jvertinimas.

Mokymo pakopa paprastai sudaro keli susirinkimai, priklausomai nuo degustatoriy grupés turimy galimy-
biy, ir mokymai, kuriy metu po individualios aliejy analizés degustatoriai su degustatoriy grupés organiza-
toriumi aptaria sunkumus, su kuriais jiems teko susidurti, ir i§sako pastabas apie duotus vertinimus, kad bty
suvienodinti kriterijai ir nuomonés.

Po ecilés pratyby pasiektas lygis vertinamas tiksliy atsakymy procentinio kiekio padidéjimu, jei naudojami
atpazinimo bandymai, arba analizuojant degustatoriy grupés vidutiniy individualiy jvertinimy kitima, kai
atlickamos analizés pagal stiprumy skalg.

Praktiné $io mokymo laikotarpio nauda buvo i§samiai aptarinéjama, taciau dabartiniu metu manoma, kad
mokymas yra labai efektyvi ir netgi pagrindiné priemoné tiksliems, teisingiems jutiminiams duomenims
gauti.

Darbo efektyvumo tikrinimai
Patyrusiy degustatoriy grupés reguliariai ir nuolat atlicka degustacijas, kurias sudaro jutiminés analizés, rei-
kalaujancios dideliy degustatoriy pastangy. Labai svarbis technologiniai ir komerciniai sprendimai didele

dalimi priklauso nuo jy jvertinimo. Dél $ios priezasties po atrankos ir mokymo degustatoriy darbas, sickiant
uztikrinti jy rezultaty tiksluma, turi bati tikrinamas.

Po degustatoriy grupiy sudarymo ir po jprasty jy patikrinimy yra akivaizdu, kad bitina jy darba reguliariai
tikrinti.

PIRMO SPAUDIMO ALYVUOGIUY ALIEJAUS ORGANOLEPTINIO [VERTINIMO METODIKA

Kai jvykdomos anksciau nurodyty standarty salygos, yra reikiamos priemonés ir atrinkta degustatoriy grupe,
kiekvienas degustatorius uosto ir ragauja (') analizei skirta bandini, kuris yra ragavimo stiklingje. Jis anali-
zuoja uoslés, skonio, lytéjimo ir kinestezinius pojucius pagal 2 brézinyje parodyta diagraminj lapa, kuriame
jis uzraso ,skiriamuosius bruoZus® ir jy stiprumo laipsni. Kitas jo Zingsnis yra aliejaus kokybés jvertinimas.

Diagraminio lapo, pavaizduoto 2 bréZinyje, pildymas (aromato aprasymas ir kokybés vertinimas)
Kai kurie biidingiausi dazniausiai alyvuogiy aliejuose pasitaikantys jutimo pojiciai, apibendrinantys aromata,
surasyti kair¢je lapo puséje. Jei degustatorius aptinka kokiy nors kity dirgikliy, kurie neatitinka isvardyty apra-

Symuy, jis paZymi juos Zemiau skiltyje ,kiti“, apraSydamas pozymij (-ius), kuris (-e) kuo tiksliau apibadinty dir-
giklj.

Juntami dirgikliai jvertinami proporcingai jy stiprumui, kuris atitinkamame langelyje pazZymimas kryZeliu (+),
vadovaujantis tokiais kriterijais:

1: beveik nejuntamas,

2: vos juntamas,

3: vidutinis,

4: stiprus,

5: ypac stiprus.

Desinéje lapo puséje parodyta skalé nuo 1 iki 9 tasky (9 uz ypa¢ gerg kokybe, 1 uZ blogiausia kokybe), pagal

kuria degustatoriai duoda viena, bendrg analizuoto aliejaus savybés jvertinima. Sis jvertinimas turi atitikti
kairéje lapo puséje jau pazymétus teigiamus paZymius ir aliejaus trikumus.

() Jis gali susilaikyti, kai nustato bet kokj ypa¢ arba stipriai nemalony pozymj kvape, tai pazymédamas vertinimo diagramoje kaip

isimt.



03/11t.

Europos Sgjungos oficialusis leidinys

429

10.2.

Pirmasis vertinimo lentelés stulpelis (trikumai) padalintas  penkias dalis. Todél aliejy klasifikacija turi bati
pirmiausia grindziama blogy aromaty visisku nebuvimu arba buvimu, bei tuo, kaip rimtai arba stipriai tie
trikumai pasireiskia. Taciau, kadangi vertinimo skalé yra iki 9 tasky, reikia atsizvelgti i kai kuriuos antrame
stulpelyje po pavadinimu ,savybés“ aprasytus niuansus arba aspektus, kurie padeda pasiekti apibendrinantijj
kokybes jvertinimo sprendimg.

Galutinis jvertinimas
Degustatoriy grupés vadovas surenka kiekvieno degustatoriaus uzpildytas formas ir patikrina, ar jutimo
poZymiai ir $iy poZymiy jutimo stiprumas, uzrasyti diagraminiame lape sutampa su aliejaus jvertinimu, jra-

Sytu vertinimo lape. Jei yra pastebimas skirtumas, grupés vadovas praso degustatoriy patikrinti savo verti-
nimo lapa.

Prireikus degustatorius pakartoja analize.

Galiausiai degustatoriy grupés vadovas sudaro lentelg su visos grupés vertinimais ir apskaiciuoja aritmetinj
vidurkj ir paklaidos dydj (vidurkio).

Tik analiziy atliekant patikrinimus atveju grupé pakartoja analizes, kad gauty trigubg bandinio vertinima;
galutinis vertinimas su vienu skai¢iumi po kablelio bus trijy pateikty vertinimy vidurkis.

Jei vidutinis kartumo ir (arba) astrumo stiprumo vertinimas yra didesnis kaip 2,5, aliejus turi bati atitinkamai
pazymétas, ir turi buti uzrasyta, kad jis yra kartus ir (arba) astrus.

Rezultaty pateikimas: remdamasis jvertinimo vidurkiu, degustatoriy grupés vadovas nustato kategorija, j kurig
bandinys patenka, atsizvelgdamas j I priede nustatytas ribas. Analizés ataskaitoje nurodoma tik $i kategorija.

Pastaba. Kol bus analizuojami, bandiniai turi baiti uzdaryti ir laikomi Saldytuve, ir po kiekvienos analizés
sudedami atgal | Saldytuva, kol nebus atlikta triguba analize.
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2 brézinys
Pirmo spaudimo alyvuogiy aliejus
Diagraminis lapas
Uoslés-skonio-lytéjimo skiriamieji bruozai (2) Vertinimo lentelé
Bendri
Trikumai Savybés vertinimo
tagkai
2| 3(4|5
Alyvuogiy (prinokusiy ir Zaliy) () Alyvuogiy aromatas ’
yvuogis A b Néra Alyvuogiy vaisiy ir kity 8
Obuoliy $vieZiy vaisiy aromatas 7
Kity prinokusiy vaisiy
Truputi ir vos juntami Bet kurios riidies vaisiy
_ oy . 6
Zalias (lapai, Zole) silpnas aromatas
Kartus
Trikumy turintis vaisiy
Astrus Juntami aromatas, nejprasti kvapai 5
ir skoniai
Saldus
Kitas () leistinas () poZymis (-iai) .......c..ceseuenee. a Akius trikumus turintys
igm us, priminumo nemaloniis  kvapai  ir 4
(Nurodyti) ose skoniai
3
SUITiges/VyNO/acto[TTGIUS (1) -ressreressnresssmsrcssonsens Dideli ir (arba) rimti, aiSkiai | Visiskai vartoti neleistini 2
juntami kvapai ir skoniai
Sunkus 1
Metalo
Priplékes/drégme (1) Pastabos:
Purvo nuosédy
Sudvises (,atrojado) Degustatoriaus pavardé:
Apkartes
Kitas () neleistinas (-i} poZymis (ai}...ceeesererees Bandinio kodas:
(Nurodyti)
Data:

() ISbraukti, kur netaikoma.
() Jutimas:

O

: beveik nejuntamas

1 vos juntamas

. vidutinis

: stiprus

. ypatingai stiprus.

MW N D
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JUTIMINE ANALIZE: BENDRAS PAGRINDINIS ZODYNAS

TIKSLAS

Sio standarto tikslas surinkti jutiminéje analizéje vartojamus bendrus terminus ir juos apibrézti.

ZODYNAS

Bendroji terminologija
Jutiminé analizé (daiktavardis):

organoleptiniy produkto poZzymiy tyrimas jutimo organais.

Jutimas (daiktavardis):

jutiminis iSoreés daikty arba jvykiy buvimo patvirtinimas.

Organoleptinis (budvardis) (pozymis):

nusako produkto poZymij, juntamg jutimo organais.

Ekspertas (daiktavardis):

(organoleptiniy pozymiy tyrimo srityje)

degustatorius, kuris specializuojasi tam tikro produkto jutiminéje analizéje ir turi bendrg supratimg apie pro-
dukto gamyba ir rinkos preferencijas.

Degustatorius (daiktavardis):

jzvalgus, pagaulus, paruostas asmuo, parinktas vertinti maisto organoleptinius poZymius jutimo organais.

Degustatoriy grupé:

vertintojy, kurie buvo specialiai atrinkti ir paruosti ir kurie susirenka atlikti produkto jutiming analize kont-
roliuojamomis sglygomis, grupé.

Pojiitis (daiktavardis):

subjektyvus reiskinys, jutiminés sistemos dirginimo pasekmé. Sis reiskinys dalyvaujanéio jutimo organo gali
biti subjektyviai i$skirtas arba objektyviai apibréztas priklausomai nuo dirgiklio prigimties ir riSies bei jo sti-
prumo.

Jautrumas (daiktavardis):

gebéjimas jutimo organais kokybiskai ir kiekybiskai suvokti silpna dirgiklj arba mazus skirtumus tarp dir-
gikliy.

Ragavimas (daiktavardis):

veiksmas, kurj sudaro organoleptiniy, ypa¢ uoslés, skonio, lytéjimo ir kinesteziniy maisto produkto pozy-
miy jutimas, analizavimas ir vertinimas.

PripaZinimas (daiktavardis):

atskiro zZmogaus arba visy gyventojy produkto palankaus priémimo veiksmas.

Harmonija (daiktavardis):

produkto poZymis, sukeliantis bendra malony pojiiti. Si pojiitj sukelia produkto uoslés, skonio, Iytéjimo ir
kinesteziniy dirgikliy jutimas, kadangi tinkamas jy koncentracijy santykis.

Priimtinumas (daiktavardis):

atskiro Zmogaus arba gyventojy pagal organoleptinius poZymius palankiai jvertinto produkto biisenos api-
badinimas.

Atskyrimas (daiktavardis):

kokybinio ir (arba) kiekybinio skirtumo tarp dviejy arba keliy dirgikliy arba daugiau nustatymo veiksmas.

Kompensacija (daiktavardis):

dirgikliy derinio saveikos, kai kiekvienas jy yra juntamas silpniau, negu jis veikty atskirai, rezultatas.
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Aspektas (daiktavardis):

vizualiai juntamy organoleptiniy poZymiy visuma: dydis, forma, spalva, struktiira, drumstumas, §varumas,
takumas, putojimas ir dujy skyrimasis. Sis terminas taikytinas vietoje isvaizdos termino.

Pozymis (daiktavardis):

juntama savybe.

Fiziologiniai terminai

Dirgiklis (daiktavardis):

fizikinis ar cheminis veiksnys, kuris specifiskai sukelia iSoriniy ar vidiniy jutiminiy receptoriy atsakomaja
reakcija.

Skonio pojiitis (daiktavardis):

(skonis)

pojitis, kurio receptoriai yra burnoje, ypa¢ ant liezuvio, ir kuriuos aktyvuoja jvairs junginiai tirpale.

Skoninis (biidvardis):

apraso produkto pozymij, kuris gali dirginti skonio organus, suzadindamas pojii¢ius, kurie priklauso vienam
i§ keturiy pirminiy skoniy: saldus, stirus, riigstus ir kartus.

Receptorius (daiktavardis):

specifiné jutiminio organo dalis, kuri gali bati suzadinta dirgiklio ir gali | ji reaguoti, dirginimg paversdama
nervine atsakomaja reakcija.

Pastaba.  Receptoriai klasifikuojami pagal su dirgikliu susijusios energijos pobidj ($viesos, $ilumos, garso ir t. t.).

Uoslé (daiktavardis):

uoslés aparato funkcija per nosj suvokti ir jausti skirtumg tarp molekuliy, kurios jj pasiekia dujy pavidalu i3
iSorinés tiesiogiai arba netiesiogiai per nosj aplinkos.

Stiprumas (daiktavardis):

pozymio poveikio dydis, kuris auks¢iau slenksc¢io gali biiti matuojamas pagal kiekybine verciy skale.

Prisitaikymas (daiktavardis):

laikinas jautrumo, pajuntant jutiminius dirgiklius, pasikeitimas dél nuolatinio, pasikartojancio veikimo tam
tikru dirgikliu arba i jj panasiu dirgikliu.

Slopinimas (daiktavardis):

per maza jutimo organo arba jo dalies atsakomoji reakcija, nors jis buvo veikiamas tinkamo dirgiklio, kurio
stiprumas virija slenkstj.

Atsakas (daiktavardis):

veiksmas, kuriuo jutiminés lastelés atsako i vieno arba keliy konkretaus jutimo organo dirgikliy veikima.

Tirstumas (daiktavardis):

burna juntamas lytéjimo pojutis, kuris jvertina produkto tankio, klampio, konsistencijos arba kompaktis-
kumo dydj.

Aromatas (daiktavardis):

$viezias, malonus, puikus kvapas.

Uostyti (veiksmaZzodis):
(uostymas aktyvia ZodZio prasme)

aprao kvapo uostymo veiksma.
Objektyvus (budvardis):

a) apibtdina tai, kas duoda tikrg, patikrinama objekto vaizdg, iki minimumo sumazinant Zmogiskuosius
faktorius (pvz., pirmenybés teikima, jprotj, polinkj);

b) apibiidina metodika, kuri jutiminiy arba instrumentiniy metody pagalba iki minimumo sumazina
savaime atsirandancias klaidas.

Pastaba.  Vartoti terming ,instrumentinis“ kaip sinonimg nepatartina.
Subjektyvus (budvardis):

apibadina tai, kas juntama ne tik dél dirgiklio veikimo, bet ir jtakojama miisy mastymo ir jutimo bido.
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Kinestezija (daiktavardis)

pojuciai, kurie atsiranda dél bandinj veikiancio slégio, kai jis juda burnos ertméje arba kai maigomas pirstais
(pvz., siirio spaudimas pirstais).

Slenkstis (daiktavardis)

Absoliutusis slenkstis:

maziausia jutiminio dirgiklio stiprumo verté, kuria perZengus:

— atsiranda pojitis (dirgiklio slenkstis arba nustatymo riba) arba

— pojutis identifikuojamas (atpazinimo slenkstis).

Atskyrimo slenkstis:

minimali jutiminio dirgiklio stiprumo verté, kuriai esant juntamas pojicio stiprumy skirtumas.
Ribinis slenkstis:

didziausia dirgiklio stiprumo verte, auk3ciau kurios stiprumo didéjimas nejuntamas.

Preferencijos slenkstis:

minimali kiekybiné dirgiklio verté arba $io dirgiklio kritiné vir$slenkstiné verté, kai neutralaus dirgiklio atsi-
randa atzvilgiu potraukio arba atmetimo reakcija, pvz., pasirenkant tarp saldinto tirpalo ir vandens.

Pastaba.  Reikia skirti absoliutyjj preferencijos slenkstj ir diferencinj preferencijos slenkstj.

Poslenkstinis (biidvardis):

Zemiau absoliuciojo slenkscio.

Virsslenkstinis (btidvardis):

vir§ absoliuciojo slenkscio.

Jutiminis nuovargis:

specifiné jutiminio prisitaikymo forma, kai sumazéja jautrumas.

Kompensacija (daiktavardis):

dirgikliy derinio, kai kiekvienas jy yra juntamas silpniau, negu jis veikty atskirai, sgveikos rezultatas.

Sinergetinis (btdvardis):

duoty medziagy bendras efektas arba veikimas, kai jy derinio organoleptiniy poZymiy stiprumas yra dides-
nis lyginant su kiekvieno atskirai veikiancio pozymio stiprumy suma.

Kontrasto efektas:

atsakomosios reakcijos i skirtumus tarp dviejy vienalaikiy arba nuosekliy dirgikliy padidéjimas.
Priesingas konvergavimo efektui.

Konvergavimo efektas:

atsakomosios reakcijos j skirtumus tarp dviejy vienalaikiy arba nuosekliy dirgikliy sumazéjimas; priesingas
kontrasto efektui.

Organoleptiniams poZymiams nusakyti vartojama terminologija

Riigstus (budvardis):

a) apibadina pirminj skoni, kurj sukelia daugumos rtigs¢iy medziagy praskiesti tirpalai (pvz., citriny rags-
ties, pieno riigsties, vyno riigsties);

b) apibtdina §j skonj sukelianciy gryny medziagy arba jy misiniy pozymi.

Atitinkamas daiktavardis yra riig§tingumas.

Suriiges (btdvardis):

apibidina uoslés-skonio pojiti, kai vyrauja riigstys, dazniausiai susidarancios riigstant, taip pat produktus,
kurie sukelia §j pojatj.

Kai kurie veiksniai, kurie prisideda prie $io pojicio, yra susij¢ su maisto produkto riigimu, pvz., pienartigstis
arba actartigtis riigimas.
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Kartus (btidvardis):

a) apibtidina pirminj skonij, kurj sukelia jvairiy medziagy, pvz., chinino, kofeino ir tam tikry alkaloidy, pras-
kiesti tirpalai;

b) apibadina gryny medZziagy arba misiniy, kurios sukelia $j skonj, pozymi.
Atitinkamas daiktavardis yra kartumas.
Siirus (bidvardis):

a) skonio receptoriais juntamas bidingas pojatis, kurio tipiskiausias pavyzdys yra natrio chlorido tirpalo
sukeltas skonis;

b) apibidina gryny medziagy arba misiniy, kurios sukelia $j skonj, pozymj.

Atitinkamas daiktavardis yra stirumas.

Saldus (biidvardis):

a) apibtdina pirminj skoni, kurj sukelia jvairiy medziagy, pvz., sacharozés, praskiesti tirpalai;
b) apibadina gryny medziagy arba misiniy, kurios sukelia $j skonj, pozymi.

Atitinkamas daiktavardis yra saldumas.

Aitrus (btidvardis):

a) apibtdina sudétingg pojuti, kurj sukelia burnoje jvairiy medziagy, tarp jy kai kuriy taniny, pvz., chur-
mos taniny ir laukinés slyvos taniny, praskiesti tirpalai;

b) apibadina gryny medziagy arba misiniy, kurie sukelia §j pojatj, pozymj.
(Atitinkamas daiktavardis yra aitrumas.)

Aromatas (daiktavardis):

aromatas reiskia uoslés-skonio-lytéjimo ir kinesteziniy pojtciy derinj, kuris leidZia vertintojui identifikuoti ir
nustatyti daugialygmenj palanky arba nepalanky kriterijy.

Skonis (daiktavardis):

a) pojuciai, kurie juntami skonio receptorius dirginant kai kuriomis tirpiomis medziagomis;
b) Siomis medziagomis sukelto specifinio pojicio poZymis.

Pirminis skonis (daiktavardis):

bet kuris i§ budingy skoniy, kuriy, kaip manoma, yra keturi: saldus, stirus, riigstus, kartus.
Kvapas (daiktavardis):

a) pojuciy, kuriuos uoslés organas junta uostant duotas lakigsias medziagas, derinys;

b) bet kurios $iy medZziagy sukelto specifinio pojtcio poZymis.

Aromatas (daiktavardis):

a) maloniis pojiciai, kuriuos uoslés organas netiesiogiai junta ragaujant maista;

b) parfumerijoje ir nespecializuotoje kalboje $is terminas taip pat taikomas tiems patiems tiesiogiai nosimi
juntamiems pojiciams.

Liekamasis skonis (daiktavardis):
pojuciy, kurie juntami dirgikliui burnoje i§nykus, ir kurie skiriasi nuo pries tai suvokty pojiciy, derinys.
Aromatinis (biidvardis):

a) apibtdina gryny medZziagy arba miSiniy, kurie paragauti sukelia pojicius, Zinomus kaip aromatas,
pozymi;

b) apibadina produktus, kurie tiesiogiai tiriami nosimi sukelia malonaus kvapo ir gaivumo pojtcius.
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2.1.

2.2.

Tekstira (daiktavardis):

kietos arba skystos produkto biiklés savybés, kuriy derinys ragaujant gali dirginti mechaninius receptorius,
ypac tuos, kurie yra burnoje.

Pastaba.  Terminas taikomas tiktai objektyviems pozymiams, bet ne sukeltiems pojti¢iams, kurie pazyméti bendrais termi-
nais, pvz., konsistencija, pluostiskumas, riebumas ir t. t.
Burnos skalavimas (daiktavardis):

veiksmas, kuomet esantis burnoje maistas kontaktuoja su visomis burnos jutimo vietomis taip, kad galima
suvokti burnoje maisto sukeltus pojtcius.

Pastaba.  Sis Zodynas gali biiti prapléstas, panaudojant ISO standartus 5492, I-V dalis ir kitas publikacijas, pvz., J. L. Mag-
nen ,Les cahiers techniques du Centre National de Coordination des Etudes et Recherches sur la Nutrition et
I’Alimentation®, ir t. t.

STIKLINE ALIEJUI RAGAUTI

TIKSLAS

Sio standarto tikslas yra aprasyti savybes stiklinés, kuri skirta naudoti maistiniy aliejy kvapo, skonio, aro-
mato organoleptingje analizéje.

Papildomai jame aprasytas tinkamas kaitinimo jtaisas, reikalingas pakaitinti iki analizei reikiamos tempera-
taros ir jai palaikyti.

STIKLINES APRASYMAS

Eskizu, kuris pateiktas 1 brézinyje, méginama nustatyti optimalias $ios riSies priemoniy savybes, kurias
galima bty apibréZti taip:

a) didZziausias pastovumas, kad stikliné negaléty apvirsti ir kad neissipilty joje esantis aliejus;

b) apacia, kuri laisvai telpa i kaitinimo jtaiso pagilinimus, todél stiklinés dugnas bity tolygiai kaitinamas;

¢) forma, kuri yra placiausia ar¢iau pagrindo, todél aliejaus lakieji komponentai lengvai iSskiriami, taciau
siaur¢janti | virSy, todél tie patys komponentai lengvai koncentruojami, tuo paciu uztikrinant, kad jie
nosimi geriau juntami ir identifikuojami;

d) pagaminta i§ tamsaus stiklo, kad degustatorius negaléty matyti aliejaus spalvos, taip pasalinant bet kokius
iSankstinius jsitikinimus ir apsunkinant galimg paklaidy arba $aliskumo atsiradimg.

Matmenys

Stiklinés vaizdas pateiktas 1 brézinyje, jos matmenys tokie:

— bendra talpa .....eeiiii i 130 ml + 10 ml,
— VISAS AUKSEIS  + v ettt e e et e 60 mm * 1 mm,
— angos SKEISIIIUO ettt e e 50 mm * 1 mm,
— stiklinés skersmuo placiausioje vietoje ...........ooooiiiiiiiiiiii 70 mm *+ 1 mm,
— pagrindo SKEISIMUO ....cooviiiiiiiiiiiiiiiiiii et 35 mm + 1 mm,
— stiklinés Soniniy sieneliyg SEOTIS  ...vvvueiineeiiee e e 1,5 mm * 0,2 mm,
— stiklinés dugno StOriS W ......uiiiiiiiiiiiiii i 5mm £ 1 mm.

Kiekviena stikliné turi laikrodinj stikla, kurio skersmuo turi biiti 10 mm didesnis uZ stiklinés angg. Sis laik-
rodinis stiklas naudojamas kaip dangtis, neleidziantis i$nykti kvapui ir patekti dulkéms.

Gamybos savybés

Stikliné gaminama i atsparaus stiklo; jis turi biti tamsios spalvos, kad negalima biity jzitreti turinio spal-
vos, turi neturéti jbrézimy arba dujy pasliy.

Krastas turi biti vienodo aukscio, lygus ir su briaunele.

Stiklas turi biiti atkaitintas, kad ilaikyty temperatfiros pokycius analizés metu.
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2.3.

Naudojimo instrukcijos

Stiklinés plaunamos bekvapiu muilu arba plovikliu, paskui kelis kartus skalaujamos, kol visiskai pasalinama
plovimo priemoné. Paskutinj karta plaunama distiliuotu vandeniu, po to stiklinés palickamos nuvarvéti ir
i§dziovinamos dziovinimo spintoje.

Nenaudojamos nei koncentruotos rtigstys, nei chromo riigdties misiniai.

Stiklings, kol jy nereikia darbui, laikomos dZiovinimo spintoje arba spintoje, kurioje jos turi biiti apsaugotos
nuo uZzter§imo pasaliniais kvapais.

Pries naudojant kiekviena stikliné apuostoma, siekiant jsitikinti, kad ji neturi jokio pasalinio kvapo. Ruosian-
tis analizei, turi baiti pasiripinta, kad kiekviena stikliné ir jos turinys turéty koda. Analizés organizatorius turi
bati vienintelis asmuo, Zinantis atitinkama kiekvieno aliejaus koda.

[TAISAS BANDINIAMS KAITINTI

Bandiniai organoleptiskai analizuojami nustatytoje temperatiiroje, kuri aliejams turi biiti 28 + 2 °C. Siuo
tikslu kickvienoje kabinoje netoli degustatoriaus jrengiamas kaitinimo jtaisas (2 brezinys). Jis sudarytas i§ aliu-
minio bloko, panardinto j termostatuojama vandens vonig, kad bty galima palaikyti pastovig temperatiirg.
Siame bloke yra eilé pagilinimy, kurie pritaikyti stikliniy dugnams. Temperatiiros skirtumas tarp kaitinimo
jtaiso ir aliejaus, jpilto i jvairios risies bloky pagilinimuose jstatytas stiklines, neturi vir$yti + 2 °C.

1 brézinys — Stikliné aliejui ragauti

fe~———————— $ 5021

1,5

529
p——————— 60 2

Matmenys (mm)
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2 brézinys — [taisas bandiniams kaitinti (matmenys pateikti milimetrais)
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3.1.

3.2

3.3.

4.1.

ANALIZES KAMBARIO IRENGIMO INSTRUKCIJA

PRATARME
Analizés kambarys skirtas jutiminiuose bandymuose dalyvaujanciai degustatoriy grupei sudaryti tinkamg,

patogia, standartizuotg aplinka, kuri lengvina uzduotj ir padeda gerinti rezultaty pakartojamumg ir atkuria-
muma.

TIKSLAS

Sio standarto tikslas apibrézti pagrindines salygas, kuriy turi biiti laikomasi jrengiant analizés kambari.

BENDRI TECHNINIAI JRENGIMO REIKALAVIMAI

Patalpos, kad ir kokios didelés jos biity (Zr. 3.1 punktg) turi atitikti Siuos techninius reikalavimus:

jos turi biti jaukios ir tinkamai ap$viestos (Zr. 3.2 punkta), taciau neutralaus stiliaus. Todél sienoms reko-
menduojama raminanti, viena $viesi spalva, nes taip sukuriama atpalaiduojanti atmosfera (?).

Patalpos turi biti tokios, kad jas biity lengva plauti ir izoliuotos nuo bet kokio triukdmo; taigi, pageidautina,
kad jos turéty garso izoliacija. Jose taip pat neturi biiti paaliniy kvapy, todél, esant galimybei, jose turi biiti
jrengta efektyvi ventiliacija. Jei aplinkos temperatiiros svyravimai to reikalauja, 20-22 °C temperatiirai palai-
kyti bandymy kambaryje jrengiamas oro kondicionavimas.

Matmenys

Patalpy matmenys daznai priklauso nuo laboratorijy arba kompanijy galimybiy. Paprastai patalpos turi biiti
pakankamai erdvios, kad buty galima jrengti 10 kabiny ir likty vietos bandiniams ruosti.

Taciau akivaizdu, kad kuo daugiau vietos paliekama jrengimui, tuo geriau, kadangi galima numatyti pagal-
binius plotus, pvz., aparatirai plauti, kulinariniams ruoiniams daryti ir grupés susirinkimams rengti.

ApSvietimas

Bendras saulés arba lempinis ap3vietimas (pvz., juostinis apvietimas) turi biiti vienodas, reguliuojamas ir
issklaidytasis.

Temperatiira ir drégnumas

Patalpose turi biiti palaikoma maloni temperatiira ir atitinkamos drégnumo sglygos. I3skyrus ypatingas aplin-
kybes, rekomenduojama 20-22 °C temperatiira ir 60-70 % santykinis drégnumas.

KABINY APRASYMAS

Bendros savybés

Kabinos patalpose i§déstomos viena $alia kitos. Jos turi bati vienodos ir atskirtos pakankamai aukstomis per-
tvaromis, kad izoliuoty sédincius degustatorius.

Kabinos gali baiti pagamintos i§ bet kurios tinkamos medziagos, kuri lengvai plaunama ir prizitrima (pvz., i
medzio, glaziruotos faneros, daugiasluoksniy ploksciy ir t. t.). Jei naudojami dazai, i$dZitive jie turi bati bek-
vapiai.

Kabinose esancios kédes turi bati patogios ir turi turéti aukscio reguliavimo jtaisa.

Kiekvienoje kabinoje taip pat turi biiti atskiras apsvietimas, kurio kryptj ir intensyvuma bity galima regu-
liuoti.

Labai rekomenduojama, kad kabinose bity jtaisytas iSorinés lempos mygtukas, kuriuo degustatorius, neblas-
kydamas kity degustatoriy, galéty pranesti uz dury esan¢iam aptarnaujanciam asmeniui, kad jis baigé ana-
lize, kad jam reikia kity bandiniy, kad jam triksta priemoniy, kad jis pastebéjo nukrypima nuo normos arba
nori gauti informacijos ir t. t.

() Kambario spalvy derinys ir apsvietimas gali jtakoti jutiminés analizés rezultatus.
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4.2.

4.3.

Matmenys

Kabinos turi biti pakankamai didelés ir patogios. Paprastai jos turi bati tokiy matmeny:
— plotis:
0,75 m (be kriauklés),
0,85 m(su kriaukle);
— ilgis:
0,50 m (stalas),
0,20 m viraus pertvarai;
— pertvary aukstis:
ne maziau kaip 0,60 m nuo stalo;
— stalo aukstis:

0,75 m.

ISdéstymas
Stalo pavirsius turi biti toks, kad jj biity galima lengvai plauti.

Dalyje stalo turi biti jtaisyta kriauklé, i kuria yra atvestas geriamas vandentiekio vanduo. Taciau, jei to pada-
ryti negalima, $is plotas gali biti panaudotas padéklui, spjaudyklei arba panasiai jrangos daliai.

Kai bandiniai analizés metu turi biti laikomi pastovioje temperatiiroje, kuri biity Zemesné arba aukstesné nei
kambario temperatiira, patartina Siam tikslui turéti tinkama jtaisa (vandens vonia, elektring virykle ir t. t.).

Mazdaug 1,10 m aukstyje nuo grindy gali biti jtaisyta lentyna jvairiems pagalbinéms priemonéms padéti
(akiniams, maZiems prietaisams ir t. t.).

Jei kabiny iSdéstymas analizés kambaryje tai leidZia, verta isirengti priemone bandiniy padavimui lengvinti.
Tai galéty biiti anga su slankiojanciu dangéiu (1 brézinys), vertikaliai sukamas jtaisas (2 brézinys), pritaikytas
stiklinéms arba puodeliams (auksti konteineriai), arba horizontaliai atsidaranti anga, kai konteineriai, kuriuose
laikomi bandiniai, yra Zemi (3 brézinys). UZtikrinama, kad anga baty pakankamai didelé padéklams ir
stiklinéms su bandiniais paduoti.

Zr. 4 brézinj, kuriame parodytas laboratorijos ir papildomy patalpy pavyzdys.

PAPILDOMOS PATALPOS

Turint pakankamai vietos, patartina jtaisyti atskiras patalpas bandiniams ruosti (kulinariniams arba kito-
kiems), tvarkyti stiklinéms arba prietaisams ir diskusijoms pries arba po analiziy rengti. Jei tokios patalpos
yra, jos turi bati $varios; jokiu biidu degustatoriy darbo negali trikdyti i$ $iy patalpy sklindantys kokie nors
kvapai, triuk$mas arba kalbos.

Pastabos. ~ Aprasytos idealios salygos. Taciau, jei nejmanoma turéti tokiy patalpy atskirai jutiminéms analizéms, tikrinimai
galéty biti atliekami patalpose, kurios atitinka minimalias aprasytas salygas (ap$vietimas, temperatiira, triuks-
mas, kvapai), jrengiant jose kilnojamas kabinas, surinktas i§ sudedamy elementy tokiu biidu, kad jos bent ats-
kirty degustatorius vieng nuo kito.
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KABINOS ISSIDESTYMAS

1 brézinys

Pasukamas jtaisas
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PASUKAMAS ITAISAS BANDINIAMS PADUOTI

2 brézinys
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ANGA BANDINIAMS PADUOTI

3 brézinys
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JUTIMINES ANALIZES LABORATORIJA (pavyzdys)

4 brézinys — Tikrinimo kambario pavyzdys
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A analizés kabina,
B:  kambarys jrangai plauti ir bandiniams ruosti,
C:  pasitarimy kambarys,
D:  tarnybinés patalpos,
E:  priimamasis,
F faldytuvas,
H:  krosnis,
L:  indyplovykla,
Pi:  kriaukle,

AR: sieniné spinta,

MR: veZimélis,

DF:  blanky dalinimo vieta,
MC:  apvalus stalas,

P:  darbo viety pavirSius.
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XIII PRIEDAS

GRYNINIMO ATLIKIMO PATVIRTINIMAS

1. ALYVUOGIY ALIEJAUS NEUTRALIZAVIMAS IR SPALVOS NAIKINIMAS LABORATORIJOJE

1.1.  Aliejaus neutralizavimas

1.1.1. Aparatiira

— auksta 300 ml talpos cheminé stikling,

laboratoriné centrifuga su 100 ml talpos mégintuvéliais,

250 ml talpos cheminé stikling,

100 ml talpos apvaliadugnés kolbos,

1 litro talpos dalijamasis piltuvas.

1.1.2. Reagentai

natrio hidroksido 12 % vandeninis tirpalas,

fenolftaleino 1 % tirpalas etanolyje,

heksanas, analiziskai grynas, AR,

propan-2-olis, analiziSkai grynas, AR.

1.1.3. Darbo eiga

a)

b)

Aliejai, kuriuose laisvyjy riigsciy kiekis, skaiciuojant oleino riigstimi, maZesnis kaip 30 %

50 g neapdoroto aliejaus jpilama j auksta 300 ml talpos stikline ir pasildoma vandens vonioje iki 65 °C.
Visg laika nestipriai maiSant, jpilama 12 % natrio hidroksido tirpalo, kurio kiekis atitikty laisvosios riigs-
ties kiekj aliejuje, ir dar 5 % pertekliaus. MaiSoma dar penkias minutes, palaikant 65 °C temperatiirg.

Misinys supilamas | 100 ml centrifugavimo mégintuvélius, muilo pavidalo masé atskiriama centrifuguo-
jant. Dekantuotas aliejus supilamas j 250 ml cheming stikling ir plaunamas 50-60 ml verdancio disti-
liuoto vandens, vandenj nusiurbiant sifonu. Plovimas kartojamas tol, kol visiskai nelieka muilo pédsaky
(isnyksta roziné fenolftaleino spalva).

Aliejus centrifuguojamas, kad bty pasalinti visi mazi likusio vandens kiekiai.

Aliejai, kuriuose laisvyjy riigsciy kiekis skaiciuojant oleino riigstimi didesnis kaip 30 %

[ dalijamajj piltuva jpilama 50 g neapdoroto aliejaus, 200 ml heksano, 100 ml propan-2-olio ir 12 %
natrio hidroksido tirpalo, kurio kiekis atitikty laisvosios rugsties kieki aliejuje, ir dar 0,3 % pertekliaus.

Misinys vieng minutg stipriai mai§omas. Ipilama 100 ml distiliuoto vandens, vél maiSoma ir palickama
stoveéti.

Sluoksniams atsiskyrus, Zemutinis sluoksnis su muilais iSpilamas. Tarp dviejy sluoksniy (aliejingas vir-
$uje ir vandeninis apacioje) daznai susidaro tarpinis sluoksnis, i§ gleiviy ir netirpiy medziagy ir kuris taip
pat turi biti pasalintas.

1.2.  Neutralizuoto aliejaus spalvos naikinimas

1.1.1. Aparatira

— apvaliadugné, 250 ml kolba su trimis §lifo kaklais, j kuriuos jstatomi:

laipsniais graduotas termometras, kuriuo biity galima matuoti 90 °C temperatiira;

mechaninis maisiklis, dirbantis 250-300 apsisukimy per minutg greiciu ir pritaikytas dirbti
vakuume;

vakuuminio siurblio prijungimas,

— vakuuminis siurblys, galintis sukurti 15-30 milibary liekamajj slégj, su manometru.
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1.1.2.

Darbo eiga

Trikakléje kolboje pasveriama apie 100 g neutralizuoto aliejaus. [statomi termometras ir maisiklis, prijun-
giamas vakuuminis siurblys ir Sildoma iki 90 °C, visg laikg maiSant. Nenustojant maiyti $i temperatiira lai-
koma tol, kol i§ analizuojamo alicjus visiskai pasalinamas vanduo (apie 30 minuciy). Tuomet vakuumas
atjungiamas ir jdedama 2-3 g aktyvinto diatomito.

Vél prijungiamas vakuumas, kol gaunamas 15-30 milibary lickamasis slégis, ir, palaikant 90 °C tempera-
tirg, 30 minuciy maiSoma mazdaug 250 apsisukimy per minute greiciu.

Kol dar karstas, aliejus filtruojamas termostatuojamoje dziovinimo spintoje (50-60 °C).
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1.

XIV PRIEDAS

KOMBINUOTOSIOS NOMENKLATUROS 15 SKYRIAUS 2, 3 IR 4 PAPILDOMOS PASTABOS

,2 A pastaba.

2 B pastaba.

Pagal KN (Combined Nomenclature — Kombinuotoji nomenklatiira) kodus1509 ir 1510 ,alyvuogiy
aliejus” reiskia tiktai i§ alyvuogiy pagamintus aliejus, nejskaitant peresterinto alyvuogiy aliejaus ir
alyvuogiy aliejy misiniy su kitais aliejais.

Peresterinty alyvuogiy aliejy arba kity aliejy buvimu jsitikinama, taikant V, VII, IX, X ir XII prie-

duose nurodytus metodus. Visy alyvuogiy aliejy, kuriems taikomi KN kodai 1509 ir 1510, stero-
liy kiekio ir riigd¢iy sudéties analizinés savybes pateiktos lenteléje:

I lentelé — Rugsciy sudétis bendro kiekio 11 lentelé — Steroliy sudétis bendro steroliy kiekio
procentais procentais
Miristo rtigstis M 0,1 | Cholesterolis M 0,5
Linoleno riigstis M 0,9 | Brasikasterolis MO0,2
Eikozano riigstis M 0,7 | Kampesterolis M 4,0
Eikozeno raigstis M 0,5 | Stigmasterolis < kampesterolio kiekj
Beheno rigstis M 0,3 | p-sitosterolis (*) m 93,0
Lignocero riigstis M 0,5 | A-7-stigmasterolis MO0,5

M = didziausias kiekis.

m = maziausias kiekis

() A-5,23-stigmastadienolis + klerosterolis + [-sitosterolis + sitostanolis + A-5-avenasterolis + A-5,24-
stigmastadienolis.m = Mdidziausias kiekis.mmaziausias kiekis.

,Pirmo spaudimo alyvuogiy aliejus* reiskia vien tik i§ alyvuogiy pagamintus aliejus, naudojant tik-
tai mechanines arba kitokias fizines priemones salygomis, ir ypac temperattiros salygomis, kurio-
mis nepablogéja aliejaus kokybé, kurie nebuvo kaip nors kitaip apdorojami, i§skyrus plovima,
dekantavima, centrifugavimg arba filtravima, taciau nejskaitant i§ alyvuogiy tirpikliais ekstrahuotu
aliejy (1510) ir aliejus apibrézty I ir II skirsniuose.

I.  Subpozicijoje 1509 10 10 ,pirmo spaudimo klasikinis aliejus lampante* nepriklausomai nuo
ragstingumo reiskia alyvuogiy aliejy, kuriame:

a) alifatiniy alkoholiy kiekis nevirsija 400 mg/kg;

b) eritrodiolio ir uvaolio kiekis nevirija 4,5 %;

o) sociyjy rigdciy kiekis 2-oje trigliceridy padétyje nevirsija 1,3 % ir (arba)

d) kuris turi vieng arba daugiau 3iy savybiy:

— d1) peroksidy skaicius didesnis kaip 20 meq O,/kg;

— d2) lakiyjy halogeninty tirpikliy kiekis didesnis kaip 0,2 mg/kg arba bet kuriam vie-
nam tirpikliui didesnis kaip 0,1 mg/kg;

—d3) ekstinkcijos koeficientas K, (100) didesnis kaip 0,250, ir po aliejaus apdorojimo
aktyvuotu aliuminio oksidu ne didesnis kaip 0,11. Kai kurie aliejai, turintys dau-
giau kaip 3,3 g laisvyjy riebiyjy riigsciy 100 g aliejaus, skaic¢iuojant oleino rigsti-
mi, po apdorojimo aktyvuotu aliuminio oksidu pagal XV priede nurodyta metoda,
gali turéti ekstinkcijos koeficienta K,,, didesnj kaip 0,11. Tokiu atveju po neutra-
lizacijos ir spalvos panaikinimo laboratorijoje jie turi turéti tokias savybes:
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— ekstinkcijos koeficientg K,,, ne didesnj kaip 1,20,

— ekstinkcijos koeficiento pokytj (AK) (*) 270 nm srityje didesnj kaip 0,01, bet ne
didesnj kaip 0,16;

— d4) organoleptinés savybés, tarp kuriy nustatomi priimtinas ribas virsijantys trikumai,
ir degustatoriy grupés tikrinimo rezultatas mazesnis kaip 3,5.

II. Subpozicijoje 1509 10 90 ,pirmo spaudimo aliejus” yra alyvuogiy aliejus, kuris turi tokias
savybes:

a) rigsciy kiekis, skai¢iuojant oleino raigstimi, nevirsija 3,3 g 100 g;
b) peroksidy skaicius nevirsija 20 meq O,/kg;
¢) alifatiniy alkoholiy kiekis nevirsija 300 mg/kg;

d) lakiyjy halogeninty tirpikliy bendras kiekis nevirsija 0,2 mg/kg arba kiekvienam tirpikliui
nevirdija 0,1 mg/kg;

e) ekstinkcijos koeficientas K, ne didesnis kaip 0,250 ir po aliejaus apdorojimo aktyvuotu
aliuminio oksidu ne didesnis kaip 0,10 (?) ;

f) ekstinkcijos koeficiento pokytis (AK) 270 nm srityje ne didesnis kaip 0,010;

g) organoleptinés savybés, tarp kuriy gali bati priimtinas ribas nevirsijantys nustatomi tra-
kumai, degustatoriy grupés tikrinimo rezultatas didesnis kaip 3,5;

h) eritrodiolio ir uvaolio kiekis nevirsija 4,5 %;
i) sociyjy rugiciy kiekis 2-oje trigliceridy padétyje nevirsija 1,3 %.
2 C pastaba. Subpozicija 1509 90 00 apima alyvuogiy aliejy, gaunama apdorojant alyvuogiy aliejus, patenkancius j

subpozicijag 1509 10 10 arba 1509 10 90, maiSyta arba nemaisyta su pirmo spaudimo alyvuogiy alie-
jumi ir turintj tokias savybes:

a) rigsciy kiekis, skai¢iuojant oleino ruigstimi, nevirsija 3,3 g 100 g;
b) alifatiniy alkoholiy kiekis nevirsija 350 mg/kg;

¢) ekstinkcijos koeficientas K, (100) didesnis kaip 0,250 ir ne didesnis kaip 1,20; po bandinio apdo-
rojimo aliuminio oksidu — didesnis kaip 0,10 ;

d) ekstinkcijos koeficiento pokytis (AK) 270 nm srityje didesnis kaip 0,010 ir ne didesnis kaip 0,160;
e) eritrodiolio ir uvaolio kiekis nevirsija 4,5 %;
f) sociyjy rigsciy kiekis 2-oje trigliceridy padétyje nevirsija 1,5 %.

2 D pastaba. Subpozicija 1510 00 10 ,neapdoroti aliejai“ apibidina aliejus, ypa¢ alyvuogiy i§spaudy aliejus, kurie
turi tokias savybes:

a) rigsciy kiekis, skai¢iuojant oleino ruigstimi, didesnis kaip 2 g 100 g;
b) eritrodiolio ir uvaolio kiekis virija 12 %;

) sociyjy rigsciy kiekis 2-oje trigliceridy padétyje nevirsija 1,8 %;

2 E pastaba. Subpozicija 1509 00 90 apima aliejus, gaunamus apdorojant aliejus, patenkancius | subpozicija
1509 00 10, maiytus arba nemaisytus su pirmo spaudimo alyvuogiy aliejumi, nepasiZymincius I ir
Il punktuose nurodyty aliejy savybémis, su salyga, kad sociyjy rigiciy kiekis 2-oje trigliceridy padétyje
nevirsija 2,0 %.

() AK=K,-05 (K, ,+K,.,)

K,, reiskia ekstinkcijos koeficienta bangos ilgiui su didziausia absorbcija 270 nm srityje.

K., _4irK, ., , yra ekstinkcijos koeficientaigban os ilgiui 4 nm trumpesniam ir ilgesniam kaip K nustatymo bangos ilgis.
(?) Jei K,,, virsija 0,25, po apdorojimo aliuminio oksidu jis i§ naujo nustatomas. K,,, negali virsyti 0,10.
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2. 3 pastaba. Subpozicijos 1522 00 31 ir 1522 00 39 neapima:

liku¢iy, a) gauty apdorojant riebalines medziagas, turincias aliejaus, kurio jodo skai¢ius, nustatytas pagal
metoda, nurodytg XVI priede, yra mazesnis kaip 70 arba didesnis kaip 100;

liku¢iy,  b) gauty apdorojant riebalines medziagas, turinéias aliejaus su jodo skai¢iumi ne mazesniu kaip 70
arba didesniu kaip 100, kurio f-sitosterolio sulaikymo tiirj atitinkancios smailés plotas, imatuo-
tas pagal metoda, nurodytg toliau papildomoje 4 pastaboje paminétame reglamento priede, yra
maZesnis kaip 93 % bendro steroliy smailiy ploto.”

3. 4 pastaba. Anksciau nurodyty produkty savybiy nustatymo analiziniai metodai yra pateikti Reglamento (EEB)
Nr. 2568/91 prieduose.
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1.1.

1.2

2.1.

2.2.

2.3.

2.4,

2.5.

2.6.

XV PRIEDAS

ALIEJAUS KIEKIO ALYVUOGIUY ATLIEKOSE NUSTATYMAS

Aparatiira

— tinkamas ekstrahavimo aparatas su 200-250 ml talpos apvaliadugne kolba,

— elektra kaitinama vonia (pvz., smélio vonia, vandens vonia) arba elektriné virykle,
— analizinés svarstyklés,

— dziovinimo spinta, reguliuojama ne daugiau kaip iki 80 °C temperatiiros,

— elektriné dziovinimo spinta su 103 * 2 °C temperatiirai nustatytu termostatavimo jtaisu, per kurig bty
galima pasti org ir dirbti sumazintame slégyje,

— mechaninis, lengvai valomas maltinas, kuriame alyvuogiy atlickos gali bati sumaltos nepakeliant jy tem-
peratiiros arba jose Zymiai nepakeiciant dregmés, lakiyjy arba heksanu ekstrahuojamy medziagy kiekio,

— ekstrahavimo tata ir vata arba filtravimo popierius, i$ kuriy yra pasalintos heksanu ekstrahuojamos medzia-
gos,

— eksikatorius,
— sietas su 1 mm skersmens akutémis,

— i§ anksto i3dZiovintos pemzos gabaliukai.

Reagentas

Techniskai grynas n-heksanas, kurio 100 ml visiskai iSgarinus turi likti ne didesnés kaip 0,002 g masés likutis.

DARBO EIGA

Analizuojamo bandinio ruosimas

Prireikus laboratorinj bandinj sumalti, kad visos dalelés sumaZzéty iki sijojamo dydzio, naudojamas mechaninis
maliinas, kuris prie§ tai gerai iSvalomas.

Mazdaug dvidesimtoji bandinio dalis sunaudojama maliino valymui uZzbaigti, sumalta medziaga i$metama,
likusi dalis malama, surenkama, kruop3¢iai sumaiSoma ir i karto analizuojama.

Analizuojamo bandinio dalis

Uzbaigus malimo operacijg, 0,01 g tikslumu analizei pasveriama mazdaug 10 g bandinio.

Ekstrahavimo tiitos ruoSimas

Analizuojama dalis sudedama j taitg, kuri uzkemsama vata. Jei naudojamas filtravimo popierius, analizuojama
bandinio dalis suvyniojama i ji.

ISankstinis dZiovinimas

Jei alyvuogiy atliekos yra labai drégnos (t. y. drégmes ir lakiyjy medziagy kiekis didesnis kaip 10 %), jos i§
anksto dziovinamos, uzpildyta tiita (arba filtravimo popieriy) laikant reikiamg laikg dZiovinimo spintoje, kai-
tinamoje ne daugiau kaip iki 80 °C, kad drégmes ir lakiyjy medziagy kiekis sumazéty iki maziau kaip 10 %.

Apvaliadugnés kolbos ruosimas

Kolba su vienu arba dviem gabaliukais pemzos, prie§ tai iSdziovinta dZiovinimo spintoje 103 * 2 °C tempe-
ratiiroje ir ne trumpiau kaip valanda ausinta eksikatoriuje, pasveriama 1 mg tikslumu.

Pradinis ekstrahavimas

[ ekstrahavimo aparatg jkiSama tita (arba filtro popierius) su analizuojama bandinio dalimi. [ kolbg jpilamas
reikiamas kiekis heksano. Kolba prijungiama prie ekstrahavimo aparato ir viskas jstatoma i elektra $ildoma
vonig. Sildymas nustatomas taip, kad tekéjimo atgal greitis biity ne mazesnis kaip trys lasai per sekunde (vi-
dutinis, ne audringas virimas). Po keturiy ekstrahavimo valandy paliekama atausti. Ttita i§imama i§ ekstraha-
vimo aparato ir jsigérusio tirpiklio didesnei daliai pasalinti pakiSama po oro srove.
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2.7.

2.8.

3.1.

3.2

Antrasis ekstrahavimas

Tatos turinys iSkratomas j maza gristuve ir kiek galima smulkiau sumalamas. Sumaltas misinys be nuostoliy
vél supilamas | thitg, kuri dedama atgal j ekstrahavimo aparatg.

Ekstrahuojama dar dvi valandas toje pacioje apvaliadugnéje kolboje su pradiniu ekstraktu.

Ekstrahavimo kolboje gautas tirpalas turi bati skaidrus. Jei taip néra, tirpalas filtruojamas per filtravimo popie-
riy, paskui kolba, kurioje jis buvo laikomas, bei filtravimui naudotas popierius kelis kartus plaunami heksanu.
Filtratas ir plovimo tirpiklis supilami i antrg apvaliadugne kolba, kuri buvo i$dziovinta ir pasverta 1 mg tiks-

lumu.

Tirpiklio Salinimas ir ekstrakto svérimas

Didesné tirpiklio dalis pasalinama distiliuojant ant elektra sildomos vonios. Paskutiniai tirpiklio pédsakai 3ali-
nami kolbg 20 minuciy kaitinant dZiovinimo spintoje 103 £ 2 °C temperatiroje. Tirpiklio $alinimas greitina-
mas puciant org, geriausia inertines dujas, arba dziovinant sumazintame slégyje.

Kolba ne trumpiau kaip valandg paliekama eksikatoriuje atausti ir pasveriama 1 mg tikslumu.

Kolba pasildoma dar karta 10 minuciy tomis paciomis salygomis, atausinama eksikatoriuje ir vél pasveriama.

Skirtumas tarp dviejy svérimy neturi virSyti 10 mg. Jei jis didesnis, $ildoma dar po 10 minuciy, paskui ausi-
nama ir sveriama, kol skirtumas sumazéja iki 10 mg arba maziau. Paskutiné kolbos masés verté uzrasoma.

Atliekama pakartotina paties bandinio analizé.

REZULTATY APSKAICIAVIMAS

Apskai¢iavimo metodas ir formulé

a) Ekstrakto kiekis, analizei gauto bandinio masés procentais, skai¢iuojamas pagal formulg:

100
S =mx
m,
kurioje: S = ekstrakto kiekis analizei gauto bandinio masés procentais,

m, = bandinio analizuojamos dalies masé¢ gramais,
m, = i§dziovinto ekstrakto masé gramais.

Rezultatu imamas pakartotiny nustatymy vidurkis, jei buvo laikomasi pakartojamumo salygy.
Rezultatas skai¢iuojamas vieno Zenklo po kablelio tikslumu.
b) Ekstrakto kiekis, procentais i§dziovinto bandinio masei, skai¢iuojamas pagal formule:
100

S x T00-U aliejaus ekstrakto kiekis procentais, skai¢iuojant sausai medziagai,

kurioje: S = ekstrakto kiekis analizei gauto bandinio masés procentais (Zr. a punkta),
U= drégmés ir lakiyjy medziagy kiekis bandinyje.
Pakartojamumas

Dviejy rezultaty, gauty tam paciam analitikui lygiagreciai arba greitai paeiliui atlickant du nustatymus, skirtu-
mas neturi virdyti 0,2 g heksaninio ekstrakto 100 gramy bandinio.

Jei §i salyga nejvykdoma, analizé pakartojama su kitomis dviem bandinio dalimis. Jei ir $iuo atveju skirtumas
didesnis kaip 0,2 g, rezultatu imamas $iy keturiy nustatymy aritmetinis vidurkis.
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2.1.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

7.1.

XVI PRIEDAS

JODO SKAICIAUS NUSTATYMAS

TAIKYMO SRITIS

Sis tarptautinis standartas tiksliai apibrézia metoda gyvuliniy ir augaliniy riebaly bei aliejy, toliau vadinamy rie-
balais, jodo skaiciui nustatyti.

APIBREZIMAS
Siame tarptautiniame standarte vartojamas toks apibrézimas:

Jodo skaicius. Masé jodo, kurj bandinys sugeria $iame tarptautiniame standarte nurodytomis salygoms.

Jodo skaicius skai¢iuojamas jodo gramais 100 g bandinio.

METODO ESME

Analizuojama bandinio dalis iStirpinama tirpiklyje ir pridedama Wijs reagento. Po tam tikro laiko jpilama kalio
jodido tirpalo bei vandens ir i$siskyres jodas titruojamas natrio tiosulfato tirpalu.

REAGENTAI

Visi reagentai turi bati pripazintos analiziskai gryny reagenty kokybes:
yanduo, atitinkantis ISO 3696 reikalavimus, 3 risis;

kalio jodidas. 100 g/l tirpalas, be jodato arba laisvo jodo;

krakmolo tirpalas;

5 g tirpaus krakmolo sumaiSoma su 30 ml vandens, miSinys supilamas i 1 000 ml verdancio vandens, tris
minutes virinama ir paliekama atausti;

natrio tiosulfatas, etaloninis tirpalas titruoti voliumometriskai, kurio ¢(Na,S,05.5H,0) = 0,1 mol/l, ir kurio titras
nustatomas ne anksciau kaip septynios dienos prie§ naudojima;

tirpiklis, ruosiamas sumaisant lygiomis dalimis cikloheksang ir acto rtigstj;

Wijs reagentas, kuri sudaro jodo monochlorido tirpalas acto riigstyje. Naudojamas prekyboje esantis Wijs rea-
gentas.

APARATURA

Iprasta laboratoriné jranga ir konkreciai tokia:

svérimui skirtos stiklinés bertuvélés, pritaikytos bandiniui ir jdéjimui j kolbas (5.2);
kiiginés kolbos, 500 ml talpos, su §lifo kamsciais ir visiskai sausos.
ANALIZUOJAMO BANDINIO RUOSIMAS

Homogenizuotas bandinys dZiovinamas vir§ natrio sulfato ir filtruojamas.
DARBO EIGA

Analizuojamo bandinio dalis

Analizuojamos bandinio dalies masé priklauso nuo numatomo jodo skaiciaus, kaip tai parodyta 1 lenteléje.



452 Europos Sgjungos oficialusis leidinys

03/11 t.

7.2

7.3.

1 lentelé

Numatomas jodo skaitius Analizuojamos b?gr;dinio dalies masé
mazesnis kaip 5 3,00
5-20 1,00
21-50 0,40
51-100 0,20
101-150 0,13
151-200 0,10

Analizuojama bandinio dalis 0,1 mg tikslumu sveriama stiklinéje bertuvélgje (5.1).

Nustatymas

Analizuojama bandinio dalis supilama j 500 ml kolba (6.2). Ipilama 20 ml tirpiklio (4.5) riebalams istirpinti.
Pridedama tiksliai 25 ml Wijs reagento (4.6), uzkem$ama kams¢iu, turinys sumaiSomas ir kolba pastatoma tam-
sioje vietoje. Wijs reagentui imti nenaudojama pipeté, i kuria siurbiama burna.

Panasiai paruosiamas tusciasis bandymas, jpilant tirpiklio ir Wijs reagento, bet nejdedant paties bandinio.

Jei bandinio jodo skai¢ius mazesnis kaip 150, kolba tamsoje palickama vieng valanda, jei jodo skaicius dides-
nis kaip 150 arba produktai yra polimerizuoti arba dideliu laipsniu oksiduoti, paliekama dvi valandas.

Siam laikui baigiantis, i kiekviena kolbg jpilama 20 ml kalio jodido tirpalo (4.2) ir 150 ml vandens (4.1).
Titruojama etaloniniu tiirio analizéje naudojamu natrio tiosulfato tirpalu (4.4), kol dél issiskyrusio jodo atsi-
radusi geltona tirpalo spalva beveik i$nyksta. [laginami keli lasai krakmolo tirpalo (4.3) ir titravimas tgsiamas,

kol zydra spalva vos tik dingsta po labai stipraus kratymo.

Pastaba. Ekvivalentinj taska leidZziama nustatyti potenciometriskai.

Nustatymy skaicius

To paties bandinio analizé atliekama du kartus.

REZULTATU APSKAICIAVIMAS
Jodo skaicius apskaic¢iuojamas pagal formule:
12,69¢(V,-V,)
m
kurioje:
¢ = naudoto etaloninio natrio tiosulfato tirpalo (4.4) tikslios koncentracijos skaitiné verté moliais litre;
V, = tuiciajame bandyme sunaudoto etaloninio natrio tiosulfato tirpalo (4.4) skaitiné tario verté mililitrais;

V, = nustatymui sunaudoto etaloninio natrio tiosulfato tirpalo (4.4) skaitiné tirio verté mililitrais;

m = analizuojamos bandinio dalies (7.1) masés skaitiné verté gramais.

Rezultatu imamas dviejy nustatymy aritmetinis vidurkis, jei jvykdytos pakartojamumo (9.2) salygos.



