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Sis dokuments ir tikai informativs, un tam nav juridiska spéka. Eiropas Savienibas iestades neatbild par ta saturu. Attiecigo
tiestbu aktu un to preambulu autentiskas versijas ir publicétas Eiropas Savienibas “Oficialaja VestnesT” un ir pieejamas
datubazé “Eur-Lex”. Sie oficiali speka esoSie dokumenti ir tieSi pieejami, noklikskinot uz $aja dokumenta iegultajam saitém

> B KOMISIJAS REGULA (EEK) Nr. 2568/91
(1991. gada 11. jalijs)
par olivellas un olivu izspaidu ellas Tpasibam un attiecigajam analizes metodém

(OV L 248, 5.9.1991., 1. Ipp.)

Grozita ar:
Oficialais Vestnesis
Nr. Lappuse Datums

> M1 Komisijas Regula (EEK) Nr. 3682/91 (1991. gada 17. decembris) L 349 36 18.12.1991.
> M2 Komisijas Regula (EEK) Nr. 1429/92 (1992. gada 26. maijs) L 150 17 2.6.1992.
> M3 Commission Regulation (EEC) No 1683/92 of 29 June 1992 (*) L 176 27 30.6.1992.
» M4 Commission Regulation (EEC) No 1996/92 of 15 July 1992 (*) L 199 18 18.7.1992.
» M5 Komisijas Regula (EEK) Nr. 3288/92 (1992. gada 12. novembris) L 327 28 13.11.1992.
» M6 Komisijas Regula (EEK) Nr. 183/93 (1993. gada 29. janvaris) L 22 58 30.1.1993.
»M7 grozita ar Komisijas Regulu (EEK) Nr. 826/93 (1993. gada 6. aprilis) L 87 6 7.4.1993.
»M8  Commission Regulation (EEC) No 620/93 of 17 March 1993 (*) L 66 29 18.3.1993.
»M9  Komisijas Regula (EK) Nr. 177/94 (1994. gada 28. janvaris) L 24 33 29.1.1994.
»M10 Commission Regulation (EC) No 2632/94 of 28 October 1994 (*) L 280 43 29.10.1994.
»M11 Komisijas Regula (EK) Nr. 656/95 (1995. gada 28. marts) L 69 1 29.3.1995.
»M12 Commission Regulation (EC) No 2527/95 of 27 October 1995 (*) L 258 49 28.10.1995.
»M13 Commission Regulation (EC) No 2472/97 of 11 December 1997 (*) L 341 25 12.12.1997.
»M14 Komisijas Regula (EK) Nr. 282/98 (1998. gada 3. februaris) L 28 5 4.2.1998.
»M15 Commission Regulation (EC) No 2248/98 of 19 October 1998 (*) L 282 55 20.10.1998.
»M16 Komisijas Regula (EK) Nr. 379/1999 (1999. gada 19. februaris) L 46 15 20.2.1999.
»M17 Commission Regulation (EC) No 455/2001 of 6 March 2001 (*) L 65 9 7.3.2001.
»M18 Commission Regulation (EC) No 2042/2001 of 18 October 2001 (*) L 276 8 19.10.2001.
»M19 Commission Regulation (EC) No 796/2002 of 6 May 2002 (*) L 128 8 15.5.2002.
»M20 Komisijas Regula (EK) Nr. 1989/2003 (2003. gada 6. novembris) L 295 57 13.11.2003.
»M21 Komisijas Regula (EK) Nr. 702/2007 (2007. gada 21. junijs) L 161 11 22.6.2007.
»M22 Komisijas Regula (EK) Nr. 640/2008 (2008. gada 4. jilijs) L 178 11 5.7.2008.
»M23 Komisijas Regula (ES) Nr. 61/2011 (2011. gada 24. janvaris) L 23 1 27.1.2011.
»M24 Komisijas Istenosanas regula (ES) Nr. 661/2012 (2012. gada 19. jalijs) L 192 3 20.7.2012.

(*) Sis tiesibu akts nekad nav publicéts latviesu valoda.
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»M25 Komisijas Isteno$anas regula (ES) Nr. 299/2013 (2013. gada 26. marts) L 90 52 28.3.2013.

»M26 Komisijas IstenoSanas regula (ES) Nr. 1348/2013 (2013. gada 16. L 338 31 17.12.2013.
decembris)

»M27 Komisijas Delegéta regula (ES) 2015/1830 (2015. gada 8. jilijs) L 266 9 13.10.2015.

»M28 Komisijas IstenoSanas regula (ES) 2015/1833 (2015. gada 12. oktobris) L 266 29 13.10.2015.

»M29 Komisijas Istenoanas regula (ES) 2016/1227 (2016. gada 27. jilijs) L 202 7 28.7.2016.

»M30 Komisijas Istenosanas regula (ES) 2016/1784 (2016. gada 30. septem- L 273 5 8.10.2016.
bris)

»M31 Komisijas Delegéta regula (ES) 2016/2095 (2016. gada 26. septembris) L 326 1 1.12.2016.

Labota ar:

»Cl  Klidu labojums, OV L 211, 17.8.2017., 58. Ipp. (2016/2095)
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VB
KOMISIJAS REGULA (EEK) Nr. 2568/91
(1991. gada 11. jilijs)
par olivellas un olivu izspaidu ellas ipasibam un attiecigajam
analizes metodém
YM20

1. pants

1. Ellas, kuru Tpasibas atbilst §is regulas I pielikuma 1. un 2. punkta
noteiktajam 1paSibam, uzskata par neapstradatam olivellam Regulas
Nr. 136/66/EEK pielikuma 1. punkta a) un b) apaksSpunkta nozime.

2. Ellu, kuras 1paSibas atbilst §is regulas I pielikuma 3. punkta noteik-
tajam 1pasibam, uzskata par spidigo olivellu Regulas Nr. 136/66/EEK
pielikuma 1. punkta c) apak$punkta nozimeé.

3. Ellu, kuras 1pas$ibas atbilst §is regulas I pielikuma 4. punkta noteik-
tajam Tpasibam, uzskata par rafinétu olivellu Regulas Nr. 136/66/EEK
pielikuma 2. punkta nozime.

4.  Ellu, kuras Tpasibas atbilst §1s regulas I pielikuma 5. punkta noteik-
tajam TpaSibam, uzskata par olivellu, kas sastav no rafinétam olivellam
un neapstradatam olive]lam Regulas Nr. 136/66/EEK pielikuma 3.
punkta nozime.

5. Ellu, kuras Tpasibas atbilst $ts regulas I pielikuma 6. punkta noteik-
tajam 1paSibam, uzskata par neapstradatu olivu izspaidu ellu Regulas
Nr. 136/66/EEK pielikuma 4. punkta nozimé.

6.  Ellu, kuras Tpasibas atbilst $ts regulas I pielikuma 7. punkta noteik-
tajam 1pasibam, uzskata par rafinétu olivu izspaidu ellu Regulas
Nr. 136/66/EEK pielikuma 5. punkta nozime.

7. Ellu, kuras ipa$ibas atbilst §is regulas I pielikuma 8. punkta noteik-
tajam TpaSibam, uzskata par olivu izspaidu ellu Regulas Nr. 136/66/EEK
pielikuma 6. punkta nozime.
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VY M26

2. pants

. Ellas 1pasibas, kas paredz&tas I pielikuma, nosaka saskapa ar

1
$adam analizes metodém:

a) brivas taukskabes, ko izsaka oleinskabes procentos, nosaka ar II
pielikuma izklastito metodi;

b) peroksida skaitli nosaka ar III pielikuma izklastito metodi;
¢) vaska saturu nosaka ar IV pielikuma izklastito metodi;

d) sterinu un triterpéndiolu sastdvu un saturu nosaka ar kapilaras
kolonnas gazu hromatografiju saskapa ar V pielikuma izklastito
metodi;

e) 2-glicerilmonopalmitata saturu nosaka ar VII pielikuma izklastito
metodi;

f) spektrofotometriskajai analizei izmanto IX pielikuma izklastito
metodi;

Vv M28
g) taukskabju sastavu nosaka ar X pielikuma izklastito metodi;

VY M26
h) gaistoSos halogengtos skidinatajus nosaka ar XI pielikuma izklastito
metodi;

i) neapstradatas olivellas organoleptisko TpaSibu novert€Sanai izmanto
XII pielikuma izklastito metodi;

j) stigmastadiénus nosaka ar XVII pielikuma izklastito metodi;

k) trigliceridu sastava noteikSanai ar ECN42 izmanto XVIII pielikuma
izklastito metodi;

Vv M28
1) alifatisko spirtu un triterpenspirtu saturu nosaka ar XIX pielikuma
izklastito metodi;

VY M26
m) vasku, taukskabju metilesteru un taukskabju etilesteru saturu nosaka
ar XX pielikuma izklastito metodi.

VM28

VY M26
2. Valstu iestazu vai to parstavju parbaudes attieciba uz neapstradatu
ellu organoleptiskajam 1pasibam Tsteno dalibvalstu apstiprinatas deguste-
taju Zirijas.
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VY M26

Pirmaja dala minétas e]las organoleptiskas IpasSibas atzist par atbilstigam
deklarétajai kategorijai, ja dalibvalsts apstiprinata zurija apliecina ellas
skiru.

Ja zirija deklaréto kategoriju attieciba uz organoleptiskajam Ipasibam
neapliecina, p&c ieinteresétas personas pieprasijuma valsts iestades vai to
parstavji nekavgjoties veic divus kontrolnovertejumus, ko steno citas
apstiprinatas zirijas, un vismaz vienu kontrolnovertg§jumu, kuru isteno
attiecigas razotajas dalibvalsts apstiprinata zurija. Attiecigas ipasibas
atzist par atbilstigdm deklarétajam Ipasibam, ja vismaz divi kontrolno-
vertgjumi apstiprina deklaréto skiru. Ja tas ta nav, ieintereséta persona
sedz kontrolnoveértéjumu izmaksas.

3.  Kad valstu iestades vai to parstavji parbauda ellas ipasibas atbil-
stigi 1. punktam, paraugus nem saskana ar starptautisko standartu EN
ISO 661 par paraugu sagatavo$sanu analizém un EN ISO 5555 par
paraugu nemSanu. Tomer neatkarigi no standarta EN ISO 5555 6.8.
punkta, ja sadas ellu partijas ir tieSaja iepakojuma, paraugu nem saskana
ar §is regulas la pielikumu. Nefas€tas ellas gadijuma, kad paraugus
nevar nogemt saskana ar EN ISO 5555, tos nem saskana ar dalibvalsts
kompetentas iestades noradijumiem.

Neskarot standartu EN ISO 5555 un standarta EN ISO 661 6. nodalu,
nonemtos paraugus peéc iesp&jas atrak novieto tumsa vietd, nepielaujot
specigu karstuma avotu iedarbibu, un nosiita uz laboratoriju analizes
veikSanai ne vélak ka piektaja darbdiena p&c to nopemsanas, pretgja
gadijuma paraugus glaba ta, lai nepazeminatos to kvalitate vai lai tie
netiktu sabojati transportéSanas vai glabasanas laika pirms nosttiSanas
uz laboratoriju.

4.  Lai veiktu 3. punkta paredzétas parbaudes, II, III, IX, XII un XX
pielikuma minétas analizes un, attieciga gadijuma, visas kontrolanalizes,
kas nepiecieSamas saskana ar valsts tiesibu aktiem, iepakotu produktu
gadijuma veic pirms minimala deriguma termina beigam. Ja paraugus
nem no nefasétas ellas, §Ts analizes veic ne vélak ka sestaja meénesi pec
meénesa, kura nemts paraugs.

Citam $aja regulam paredz&tajam analizém laika ierobezojumu nepie-
mero.

Ja analizu rezultati neatbilst olivellas vai olivu izspaidu e]las deklargtas
kategorijas Tpasibam, attiecigajai personai pazino ne vélak ka vienu
ménesi pirms pirmaja dala noteikta perioda beigam, ja vien paraugs
netika pemts mazak neka divus méneSus pirms minimala deriguma
termina.
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VY M26

5. Lai noteiktu olivellu 1pasibas ar 1. punkta pirmaja dala paredze-
tajam metodém, analizu rezultatus tiesi salidzina ar Saja regula noteik-
tajam robezvértibam.

VY M25

2.a pants

1. Saja panta jedziens “pardota olive]la” nozimé to attiecigas dalib-
valsts olivellas un olivu izspaidu ellas kop&jo daudzumu, kas ir pateréts
Saja dalibvalstt vai eksportéts no $is dalibvalsts.

2. Dalibvalstis nodroSina, ka atbilstibas parbaudes notiek izlases
veida, pamatojoties uz riska analizi, un pietieckami biezi, lai nodroSinatu,
ka pardota olivella atbilst deklartajai kategorijai.

3. Kriteriji riska novertéSanai var biit $adi:

a) ellas kategorija, razoSanas periods, ellas cena salidzinajuma ar citu
augu ellu cenu, jaukSanas un iepakoSanas operacijas, glabatavas un
glabasanas apstakli, izcelsmes valsts, galamérka valsts, transporta
veids vai partijas apjoms;

b) uzpémumu pozicija tirgus k&€d€, uzpémumu tirgotds produkcijas
apjoms un/vai vertiba, tirgoto ellas kategoriju klasts, veikta saimnie-
ciska darbiba, pieméram, malSana, glabasana, rafiné$ana, sajauksana,
iepakoSana vai mazumtirdznieciba;

¢) ieprieksgjo parbauzu rezultati, tai skaita atklato defektu skaits un
veids, pardotas e]las parasta kvalitate, izmantota tehniska aprikojuma
[imenis;

d) uzpémumu kvalitates nodro$inajuma sisttmu vai paSparbaudes
sistému uzticamiba attieciba uz atbilstibu tirdzniecibas standartiem;

e) parbaudes norises vieta, jo 1pasi, ja ta ir pirma produkcijas ieveSanas
vieta Savieniba, pedgja izveSanas vieta no Savienibas vai vieta, kur
notiek ellu raZzoSana, iepakoSana, ieckrauSana vai pardoSana galapate-
rétajam,;

f) visa citu informacija, kas var liecinat par neatbilstibas risku.

4.  Dalibvalstis jau iepriek§ nosaka:

a) krit€rijus partiju neatbilstibas riska noteikSanai;

b) pamatojoties uz riska analizi katrai riska kategorijai, minimalo uzné-
mumu skaitu vai partiju skaitu un/vai daudzumu, kam veiks atbil-
stibas parbaudi.
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VY M25
Gada veic vismaz vienu atbilstibas parbaudi katram tiksto$ tonnam
olivellas, ko pardod dalibvalsti.
5. Dalibvalstis atbilstibu parbauda:

a) jebkada kartiba veicot analizes, kas paredzetas I pielikuma; vai

b) ievérojot kartibu, kas izklastita I.b pielikuma par lémumu pienem-
Sanas shému, lidz piepem vienu no l@mumiem, kas ieklauts 1€mumu
pienemsSanas sheéma.

VYM19

Vv M25
3. pants

Ja konstate, ka kada ella neatbilst tas kategorijas aprakstam, attieciga
dalibvalsts, neskarot jebkadas citas sankcijas, pieméro efektivas, same-
rigas un preventivas sankcijas, kas nosakamas atkariba no atklata parka-
puma smaguma.

Ja parbaudés konstate butiskus parkapumus, dalibvalstis palielina
parbauzu biezumu attieciba uz pardoSanas posmu, ellas kategoriju,
izcelsmi vai citiem krit€rijiem.

4. pants

VYM19
1. The Member States may approve assessment panels so that
national authorities or their representatives can assess and verify orga-
noleptic characteristics.

The terms of approval shall be set by Member States and ensure that:
— the requirements of Annex XII.4 are met,

— the panel head is given training recognised for this purpose by the
Member State,

— continued approval depends on performance in annual checks
arranged by the Member State.

Member States shall notify to the Commission a list of approved panels
and the action taken under this paragraph.

2. Ja dalibvalstim rodas griitibas izveidot sava teritorija degust€Sanas
zurijas, tas var pieaicinat degusté$anas ziiriju, kas apstiprinata kada cita
dalibvalsti.

3. Katra dalibvalsts izveido degustétaju zuriju sarakstu, ko veido
profesionalas vai starpnozaru organizacijas saskapa ar 1. punkta izkla-
stitajiem nosacijumiem, un nodrosina $o nosactjumu izpildi.

VYM19

6. pants

1. Rausu un citu olive]las ieguves izspaidu (KN kodi 2306 90 11 un
2306 90 19) ellas saturu nosaka ar XV pielikuma izklastito metodi.
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2. Sa panta 1. punkta min&to e]las saturu izsaka ellas svara procentos
no sausa materiala svara.

VY M20
7. pants

Pieméro Kopienas noteikumus, kas attiecas uz piemaisijumu klatbitni.

Attieciba uz halogenétiem S$kidinatajiem ierobezojumi visam olivellu
kategorijam ir $adi:

— katra konstatéta halogenéta Skidinataja maksimalais saturs:
0,1 mg/kg,

— konstatéto halogenéto Skidinataju kopg€jais maksimalais saturs:
0,2 mg/kg.

Vv M25
7.a pants
Fiziskam vai juridiskam personam vai personu grupam, kas jebkados
profesionalos vai komercialos noliikos glaba olivellu un olivu izspaidu
ellu raZzoSanas posmos no ellas ekstrakcijas spiestuvé lidz tas iepildi-

Sanai pudelés (ieskaitot), ir jakarto ieveSanas un izveSanas registrs par
katru sadu ellas kategoriju.

Dalibvalsts nodrosina, ka pirmaja dala paredzgtais pienakums tiek piena-
cigi pildits.

8. pants

1. Dalibvalstis pazino Komisijai par §is regulas TstenoSanas pasaku-
miem. Tas informé Komisiju par visiem turpmakajiem grozijumiem.

2. Ne velak ka katra gada 31. maija dalibvalstis nostita Komisijai
zinojumu par §Is regulas piemeéroSanu iepriek$&ja kalendara gada laika.
Zinojuma ieklauj vismaz olivellas atbilstibas parbauzu rezultatus
saskana ar XXI pielikuma ietverto paraugu.

3. Saja Regulda mingtos pazinojumus sniedz saskana ar Komisijas
Regulu (EK) Nr. 792/2009 (1).

9. pants
Ar So ir atcelta Regula (EEK) Nr. 1058/77.

10. pants

1. ST regula stajas speka tre$aja diena péc tas publicéanas Eiropas
Kopienu Oficialaja Veéstnesi.

Tomer XII pielikuma izklastito metodi pieméro » M1 no 1992. gada
1. novembra <, ja vien darbibas neattiecas uz intervences sistemu.

(') OV L 228, 1.9.2009., 3. Ipp.
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Metode neattiecas uz neapstradatu olivellu, kas sagatavota tirgum pirms
1992. gada 1. novembra.

2. So regulu nepieméro olive]lai un olivu izspaidu ellai, kas ir iepa-
kota pirms §Ts regulas stasanas speka un laista tirgii Iidz 1992. gada
31. oktobrim.

ST regula ir saistoSa kopuma un tieSi piemérojama visas dalibvalstis.
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vB
I pielikums
Ia pielikums
Ib pielikums
II pielikums
III pielikums
IV pielikums
V pielikums
VII pielikums
VY M20
vB
IX pielikums
VY M28
X pielikums
vB
XI pielikums
XII pielikums
VY M20
VYM19
vB
XV pielikums
XVI pielikums
XVII pielikums
XVIII pielikums
XIX pielikums
VY M23
XX pielikums
VY M28
VY M25

XXI pielikums

PIELIKUMI

Kopsavilkums

Olivellas Ipasibas

Paraugu nemsana no olivellas vai olivu izspaidu ellas, kas
piegadata tieSa iepakojuma

Lémumu piepemsanas shéma, lai parbauditu to, vai olive]]as
paraugs atbilst deklargtajai kategorijai

Brivo taukskabju noteikSana p&c aukstas metodes
Peroksida skaitla noteiksana

Vasku satura noteikSana ar kapilaras kolonnas gazu hroma-
tografiju

Sterinu un triterpéndiolu sastava un satura noteikSana ar
kapilaras kolonnas gazu hromatografiju

»M21 2-glicerilmonopalmitata satura noteikSana <

Spektrofotometriska analize uv spektra

Taukskabju metilesteru noteikSana ar gazu hromatografiju

Gaisto$o halogenéto $kidinatdju noteikSana olivella

Starptautiskas olivu padomes metode, ko pieméro neapstra-
datas olivellas organoleptiskajai novérteSanai

Ellas saturs olivu izspaidas
Joda skaitla noteik$ana
Stigmastadi€nu noteikSanas metode augu ellas

Faktiska un teorétiska trigliceridu ar ECN 42 satura star-
pibas noteikSana

»M28 Alifatisko spirtu un triterpénspirtu satura noteik-
Sana, izmantojot gazu hromatografiju ar kapilaro kolonnu <«

Vasku, taukskabju metilesteru un taukskabju etilesteru
satura noteikSana ar kapilaras kolonnas gazu hromatogra-
fijas metodi

Saskapa ar 8. panta 2. punktu veikto olivellas atbilstibas
parbauzu rezultati
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1 PIELIKUMS

OLIVELLAS IPASIBAS

Kvalitate
Skab Peroksida skaitli Organoleptiskais novertéjums Taukskabiu etil )
.. abums eroksida skaitlis . aukskabju etilester1
K K * K K * Delta-K (*
ategorya (%) (*) mekv./Oy/kg (*) 22 () 268 vai Kao () cliak () Defektu mediana | Auglainuma mediana mg/kg (*)
Md) (%) Mf) (*)
1. Neapstradata augstaka labuma <0,8 <20 < 2,50 < 0,22 < 0,01 Md =0 Mf >0 <35
olivella
2. Neapstradata olivella <20 <20 < 2,60 <0,25 < 0,01 Md < 3,5 Mf > 0 —
3. Spidiga olivella > 2,0 — — — — Md > 3,5(Y) — —
4. Rafinéta olivella <03 <5 — < 1,25 <0,16 — — —
5. Rafinétas un neapstradatas < 1,0 <15 — <115 < 0,15 — — —
olivellas maistjums
6. Neattirita olivu izspaidu ella — — — — — — — —
7. Rafinéta olivu izspaidu ella <0,3 <5 — < 2,00 < 0,20 — — —
8. Olivu izspaidu ella <10 <15 — < 1,70 <0,18 — — —

(") Defektu mediana var but mazaka par vai vienada ar 3,5, ja auglainuma mediana ir vienada ar 0.
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Tiriba
Taukskabju saturs (1) KO[PE-EMSH_ »C1 Starpiba:
Kopa trans- nolskabes un Stigmasta- | ECN42 (HPLC) un - .
. . ~ - _ .| translinolén- P 2-glicerilmonopalmitats
Kategorija L o o o B Lignocerin- | olemizomeri - diéni ECN42 o
Miristinskabe | Linolénskabe | Arahinskabe | Eikozénskabe | Behenskabe ~ o skabes 2 Sficle (%)

o . o . o skabe (%) \zomari mg/kg (%) (teorétiski
(%) (%) (%) (%) (%) (%) %) aprekinatd) «

1. Neapstradata augstaka < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,20 < 0,20 < 0,05 < 0,05 < 0,05 »Cl1 <|0,2] €| <0,9, ja palmitinskabes kop.
labuma olivella saturs % < 14 %

< 1,0, ja palmitinskabes kop.
saturs % > 14 %

2. Neapstradata olivella < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,20 < 0,20 < 0,05 < 0,05 < 0,05 »Cl1 <|0,2| € | <09, ja palmitinskabes kop.

saturs % < 14 %
< 1,0, ja palmitinskabes kop.
saturs % > 14 %

3. Spidiga olivella < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,20 < 0,20 < 0,10 <0,10 < 0,50 »Cl1 <03 € | <09, japalmitinskabes kop.

saturs % < 14 %
< L1, ja palmitinskabes kop.
saturs % > 14 %

4. Rafinéta olivella < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,20 <0,20 < 0,20 <0,30 — »Cl1 <03 « | <09, japalmitinskabes kop.

saturs % < 14 %
< 1,1, ja palmitinskabes kop.
saturs % > 14 %

5. Rafinétas un neapstra- < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,20 < 0,20 < 0,20 <0,30 — »C1 <|0,3] €| <0,9, ja palmitinskabes kop.
datas olivellas maisi- saturs % < 14 %
jums

< 1,0, ja palmitinskabes kop.

saturs % > 14 %
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Taukskabju saturs (1) Kopa transli- .
- nolskabes un . > C1 Starpiba:
Kopa trans- L Stigmasta- |ECN42 (HPLC) un . .
.. . ~ - _ .| translinolén- P 2-glicerilmonopalmitats
Kategorl.]a e _ . _ _ _ _ . _ — _ L1gn0cerm- oletnizoméri _ diéni ECN42 o
Miristinskabe | Linolénskabe | Arahinskabe | Eikozénskabe | Behenskabe skabe (%) 4Skabi35' mg/kg () (teoratiski (%)
(%) (%) (%) (%) (%) (%) IZ(()OI;';: n aprekinata) «
6. Neattirita olivu izsp- < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,30 < 0,20 < 0,20 <0,10 — »C1 <0,6] « <14
aidu ella
7. Rafinéta olivu izspaidu < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,30 < 0,20 < 0,40 < 0,35 — »C1 <05 « <14
ella
8. Olivu izspaidu ella < 0,03 < 1,00 < 0,60 < 0,50 < 0,30 < 0,20 < 0,40 < 0,35 — »Cl1 <05 « <12
Sterinu sastavs N
Kateoriia - - N — Kopa sterini Em;(iilgllss un Vaski mg/kg
£om Holesterins | Brasikasterins Kam pefte- Stigmasterins Nosac. p-sitos- | De ta_7_15 t1g3ma— (mg/kg) %) (%) )
%) %) rins (%) %) terins stenols (?) 0
(%) (%) () (%)
1. Neapstradata augstaka labuma <05 <0, <40 < kamp. >93,0 <05 > 1000 <45 Cyp + Cyy + Cyg < 150
olivella
2. Neapstradata olivella <0,5 <0,1 <40 < kamp. > 93,0 <0,5 > 1000 <45 Cyp + Cyy + Cy < 150
3. Spidiga olivella <0,5 <0,1 <40 — >93,0 <0,5 > 1000 <450) Cyo + Cyp + Cyy + Cy <300 ()
4. Rafinéta olivella <0,5 <0, <40 < kamp. >930 <0,5 > 1000 <4);5 Cyp + Cyp + Cyy + Cy6 < 350
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Sterinu sastavs
Kategoriia K N . Delta7-sti Kopa sterini Eritﬁi’?gll: un Vaski mg/kg
gory Holesterins | Brasikasterins am pefte— Stigmasterins osac. -sitos- | Delta- _ls tl%ma— (mg/kg) (%) (*%) **)
%) %) rins (3) %) terins stenols (3) 0
(%) (%) () (%)
5. Rafinétas un neapstradatas <05 <0, <40 < kamp. >93,0 <0, > 1000 <45 Cyo 1+ Cyp + Cyy + Cyg < 350
olive]las maisTjums
6. Neattirita olivu izspaidu ella <05 <02 <40 — >93,0 <05 > 2500 > 45 (% Cyp + Cyp + Cyy + Cy > 350 ()
7. Rafinéta olivu izspaidu ella <0,5 <0,2 <40 < kamp. > 93,0 <0,5 > 1800 > 45 Cyp + Cyp + Cyy + Cyg > 350
8. Olivu izspaidu ella <0,5 <0,2 <40 < kamp. > 93,0 <0,5 > 1600 > 45 Cyg + Cyp + Cyy + Cyg > 350

(") Pargjo taukskabju saturs (%): palmitinskabe: 7,50-20,00; palmitoleinskabe: 0,30-3,50; heptadekanskabe: < 0,40; heptadecénskabe: < 0,60; stearinskabe: 0,50-5,00; oleinskabe: 55,00-83,00; linolskabe: 2,50-21,00.

(?) Kapilaraja kolonna atdalamo (vai neatdalamo) izomé&ru summa.

(®) Skatit §a pielikuma papildindjumu.

(*) Nosac. B-sitosterins: Delta-5,23-stigmastadienols+klerosterins+betasitosterins+sitostanols+delta-5-avenasterins+delta-5,24-stigmastadienols.

(°) Ellas ar vasku saturu no 300 mg/kg lidz 350 mg/kg uzskata par spidigajam olivellam, ja alifatisko spirtu kopgjais saturs ir zemaks par vai vienads ar 350 mg/kg vai ja eritrodiola un uvaola saturs ir zemaks par vai vienads ar
3,5 %.

(°) Ellas ar vasku saturu no 300 mg/kg lidz 350 mg/kg uzskata par neattiritam olivu izspaidu ellam, ja alifatisko spirtu kopgjais saturs ir augstaks par 350 mg/kg un ja eritrodiola un uvaola saturs ir augstaks par 3,5 %.

Piezimes.
a) Analizu rezultati jauzrada ar tadu paSu decimalzimju skaitu aiz komata ka attiecigas Tpasibas skaitliska veértiba. Ped&jais cipars janoapalo uz augsu, ja nakamais cipars, kas jaatmet, ir lielaks par 4.
b) Ja kaut viena TpaSiba neatbilst tai noraditajai vértibai, §is regulas piemérosanas vajadzibam var mainit e]las kategoriju vai deklarét to par neattiritu.

c) Ja IpaSiba ir atzZiméta ar zvaigzniti (*), tad attieciba uz ellas kvalitati tas nozimé& So: spidigajai olivellai ir iesp&jams, ka abas attiecigds robezvertibas vienlaikus atSkiras no noteiktajam;
neapstradatajam olivellam, ja vismaz viena no SIm robezvertibam atSkiras no noteiktajam vertibam, tiks mainita e]las kategorija, lai gan ta joprojam jaklasificé viena no neapstradatas olive]las
kategorijam.

d) Ja ipaSiba ir atziméta ar divam zvaigzniteém (**), attieciba uz ellas kvalitati tas nozimé, ka visu veidu olivu izspaidu ellam ir iesp&jams, ka abas attiecigas robezvertibas vienlaikus atSkiras no
noteiktajam.
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Papildindjums
LEMUMU PIENEMSANAS SHEMA

Kampesterina lémumu pienemsanas shéma attieciba uz neapstradatu olivellu un neapstradatu
augstaka labuma olive]lu:

[ 4,0 % < Kampesterins < 4,5 % ]
i 1
[Stigmasteﬁns <1,4% ] [ A-7-stigmastenols < 0,3 % ]

Pargjie parametri atbilst $aja regula noteiktajam robezveértibam.
Delta-7-stigmastenola 1@mumu pienemsanas sh&ma attieciba uz:

— neapstradatu augstaka labuma olive]lu un neapstradatu olivellu

[O,S % < A-7-stigmastenols < 0,8 %]

I

Kampesterins < 3,3 % Nosac. b-sitosterins/ Stigmasterol < 1,4 % AECN42 £ 0,1
(campest + A7stig) > 25

Pargjie parametri atbilst $aja regula noteiktajam robezvertibam.

— oltvu izspaidu ellu (neattiritu un rafinétu)

(0.5 % < A-7-stigmastenols < 0.7 % |

Parejie pe;rametn
Stigmasterins < 1,4 %J neparsniedz robeZver-

[ AECN42<0,40|
tibas




01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 16

VY M26
la PIELIKUMS

PARAUGU NEMSANA NO OLIVELILAS VAI OLIVU IZSPAIDU ELLAS,
KAS PIEGADATA TIESA IEPAKOJUMA

So paraugu pemsanas metodi pieméro olivellas vai olivu izspaidu ellas partijam,
kas iesainotas tie$a iepakojuma. Atkariba no ta, vai tie$a iepakojuma tilpums
parsniedz vai neparsniedz 5 litrus, pieméro atSkirigas paraugu nemsanas metodes.

“Partija” ir tddu pardoSanas vienibu kopums, kas raZotas, izgatavotas un iepa-
kotas tados apstaklos, ka ellu, kuru satur katra pardoSanas vieniba, attieciba uz
visam analitiskajam Tpasibam uzskata par viendabigu. Partijas individualiz&Sana ir
javeic saskapa ar Eiropas Parlamenta un Padomes Direktivu 2011/91/ES ().

“Parauga vieniba” ir ellas daudzums, ko satur tieSais iepakojums un kas panemts
no nejausi izveletas partijas vietas.

1. PRIMARO PARAUGU SATURS
1.1. TieSais iepakojums, kura tilpums neparsniedz 5 litrus

“Primarais paraugs” no tiesa iepakojuma, kura tilpums neparsniedz 5 litrus,
ir parauga vienibas, kas panemtas no partijas atbilstigi 1. tabulai.

1. tabula
Primara parauga minimalajam lielumam jaatbilst turpmak noradi-
tajam
Ja tiesa iepakojuma tilpums ir Primaraja parauga jabut ellai no
a) 1 litrs vai vairak a) 1 tiesa iepakojuma
b) mazak par 1 litru b) minimala skaita iepakojumu ar
kopgjo tilpumu vismaz 1,0 litrs

Katra dalibvalsts atkartba no savam vajadzibam (pieméram, organolepti-
skajam novertéjumam cita laboratorija, nevis taja, kas veica kimisko analizi,
kontrolanalizi utt.) var palielinat 1. tabula mingto iepakojumu skaitu, kur$
veido primaro paraugu.

1.2. Tiesais iepakojums, kura tilpums parsniedz 5 litrus

“Primarais paraugs” no tiesa iepakojuma, kura tilpums parsniedz 5 litrus, ir
visu parauga vienibu reprezentativa dala, kas iegiita samazinaSanas procesa
atbilstigi 2. tabulai. Primaraja parauga ir jabiit vairdkiem piemériem.

Primara parauga “piemérs” ir ikviens iepakojums, kas ietilpst primaraja
parauga.

2. tabula

Atlasamo parauga vienibu minimalais skaits

Tepakojumu skaits serija Atlasamo paraugs?( avi;cnibu minimalais
Lidz 10 1
No ... 11 Iidz 150 2

(") Eiropas Parlamenta un Padomes 2011. gada 13. decembra Direktiva 2011/91/ES par
noradém vai zimém, kas identificé partikas produkta partiju (OV L 334, 16.12.2011.,
1. Ipp.).
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2.2.

Iepakojumu skaits serija

Atlasamo parauga vienibu minimalais
skaits

No ... 151 Iidz 500
No ... 501 Iidz 1500
No ... 1501 Iidz 2 500

> 2500; uz 1000 iepakojumiem

3
4
5

vél 1 parauga vieniba

Lai samazinatu tieSo iepakojumu parauga tilpumu, parauga vienibu saturu
homogenizg, lai sagatavotu primaro paraugu. Dazadu parauga vienibu
porcijas, péc iesp&jas labak aizsargdjot no gaisa ietekmes, ielej kopiga

tvertn€, kura tas maisot homogenizg.

Primara parauga saturs ir jaielej vairakos iepakojumos ar minimalo tilpumu
1,0 litrs, un katrs no tiem ir primara parauga piemers.

Katra dalibvalsts atkariba no savam vajadzibam (piem&ram, organolepti-
skajam noveértéjumam cita laboratorija, nevis taja, kas veica kimisko analizi,
kontrolanalizi utt.) var palielinat primaro paraugu skaitu.

Visi iepakojumi ir japiepilda ta, lai pec iespgjas samazinatu gaisa virsslani,
un atbilstigi janoslédz un jaaizplombg, lai nodrosinatu produkta aizsardzibu

pret iejauksanos.

Sie pieméri ir jamerke, lai nodroSinatu pareizu identificéSanu.

ANALIZES UN REZULTATI

. Katrs primarais paraugs ir jasadala laboratorijas paraugos saskana ar stan-

darta EN ISO 5555 2.5. punktu un jaanaliz€ Ib pielikuma izklastitaja
lémumu pienemsanas shéma noraditaja kartiba vai jebkura cita izlases

veida kartiba.

Ja visi analizu rezultati atbilst ellas deklarétas kategorijas pasibam, visu

partiju atzist par atbilstigu.

Ja kaut viens analizu rezultats neatbilst el]las deklardtas kategorijas Ipasibam,

visu partiju atzist par neatbilstigu.

PARTIJAS KATEGORIJAS PARBAUDE

. Lai parbauditu partijas kategoriju, kompetenta iestade saskanpa ar turpmak

noradito tabulu var palielinat primaro paraugu skaitu, ko nem no dazadam

partijas vietam.

3. tabula

Primaro paraugu skaits atkariba no partijas lieluma

Partijas lielums (litri)

Primaro paraugu skaits

Mazak par 7 500

No 7 500 Iidz mazak par 25 000
No 25000 Iidz mazak par 75 000
No 75000 lidz mazak par 125 000

125 000 un vairak

2
3
4
5

6 + 1 par katriem nakamajiem
50 000 litriem
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Katra primara parauga vieniba ir janem no turpmakas vietas partija; ir
jaievéro katra primara parauga vieta, un ta ir skaidri jaidentifice.

Visi primarie paraugi ir jasagatavo saskana ar 1.1. un 1.2. punkta mingtajam
procediram.

P&c tam katram primarajam paraugam veic 2. panta 1. punktd mingtas
analizes.

3.2. Ja viens no 2. panta 1. punktd min&to analizu rezultatiem attieciba uz
vismaz vienu primaro paraugu neatbilst ellas deklarétas kategorijas
TpaSibam, visu partiju atzist par neatbilstigu.
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Ib PIELIKUMS

LEMUMU PIENEMSANAS SHEMA, LAI PARBAUDITU TO, VAI OLIVELLAS
PARAUGS ATBILST DEKLARETAJAI KATEGORIJAI

1. tabula

EAPSTRADATA _AUGSTAKA LABUMA
OLIVELLA —— .
(Kvalitates kritériji)

Skabums (%) Ella neatbilst
deklarétajai kategorijai

G

<08 | >0,8 c
i (@)
Peroksida skaitlis mEq O,/kg %

<20 | >20

) e

UV spektrometrija

Y.

K270 < 0,22 K270 >0,22

]

UV spektrometrija

AK < 0,01 AK > 0,01 >

UV spektrometrija
K232 < 2,50 | K232 > 2,50

v -
Organoleptiskais novertejums Ella neatbilst
f  deklarétajai kategorijai

.....

Y.

Augl. med. >0 Augl. med. = 0 Vi

un Augl. med. >0

defekta med. = 0 oo
defekta med. >0

v

Etilesteri*

ja | né

ﬂ | %< 40 mgfkg 2013/2014..

< 35 mglkg 2014/2015.¢.
< 30 mglkg no 2015/2016. razas gada

Ellas veids atbilst deklarétajam attieciba uz kvalitates kritérijiem

Iet uz 3. tabulu (Tiribas kritériji)
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2. tabula

Neapstradata olivella
(Kvalitates kritériji)

Skabums (%)

<20 | >2,0 >
Peroksida skaitlis mEq O,/kg
<20 ‘L > 20 >
UV spektrometrija
ILTH
Kpos025 | Kyp>025 > RN
*
- o Ella neatbilst .
UV spektrometrija - ; deklarétajai s
> . oo o :
AK <001 | AK > 0,01 I kategorijai :
L)
& "’ (a) Q".
() ¢
. *e *
UV spektrometrija '.,..."""‘_‘,“’
K232 < 2,60 ‘ K232 > 2,60 >
Organoleptiskais novertéjums
Augl. med. >0 Augl. med. = 0 >
vai
un augl. med. >0
defektu med.s < 3,5 defektu med. > 3,5
4 ()
.." Ella neatbilst .“‘
Vai iepriek$ minéto parametru vértibas atbilst neapstradatas N deklarétajai .
augstaka labuma olivellas kvalitates kritérijiem? >: kategorijai 1
- [
L]
(1. tabula) % (b) 4
0y &
0‘ ..‘
NE JA KN o
..."lllllll“‘

Y

Ellas veids atbilst deklarétajam attieciba uz
kvalitates kritérijiem
Iet uz 3. tabulu (Tiribas kriteriji)
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3. tabula

Neapstradata augstaka labuma un neap-
stradata olivella
(Tiribas kritériji)

““‘|llllllll.......
Kvalitates kritériji (1. un 2. tabula) o o,
s Ella neatbilst .
JA NE he-me-> & deklarétajai kategorijai }
K V'
% “.’0 "’
3,5-stigmastadiéns mg/kg ' Lt L al
<0,05 >0,05 =
r'd o* Y
JL . .."‘ Ella neatbilst "‘
Taukskabju trans-izomeri (%) 2 ‘llgiagr(fr‘;{;‘
tC18:1 < 0,05 tC18:1 > 0,05 > % d
£(C18:2 + C18:3) < 0,05 t(C18:2 + C18:3) > 0,05 ., () o
Taukskabju saturs
~
JA NE -
"“‘ ...'0
% 0.’ ..0
0. .‘
A a neatbilst 5
A ECN42 5 Ell bil
== deklarétajai :
<10.2] >10.2] > 5 kategorijai s
% o‘.. “:
..... ““¢
Sterinu sastavs un kopéjais saturs Tonmaver
YES NO >
Eritrodiols + uvaols (%) “.""‘ N v,
<20 ’ 2,0 >E+U < 4,5 ‘ > 4,5 > .." Ella neatbilst .“_
' deklarétajai 3
JL -5 kategorijai H
.1 % K]
Vaski! mg/kg ., (b) .
<150 >150 5 s aeenns®™
rd ummss

Ellas veids atbilst deklarétajai kategorijai

1C42+C44+C46
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1. papildinajums
Sis regulas pielikumu un léemumu pienemsanas shéma noradito analiZu atbilstibas tabula
— Skabums I pielikums Brivo  taukskabju noteik8ana  p&c
aukstas metodes
— Peroksida skaitlis III pielikums Peroksida skaitla noteiksana
— UV spektrometrija IX pielikums Spektrofotometriska analize
— Organoleptiskais  noverte- | XII pielikums Neapstradatas olive]las organoleptiska
jums novértésana
— Etilesteri XX pielikums Vasku, taukskabju metilesteru un tauk-
skabju etilesteru satura noteikSana ar
kapilaras kolonnas gazu hromatogra-
fijas metodi
— 3,5-stigmastadiéni XVII pielikums Stigmastadiénu  noteik§anas metode
augu ellas
VY M28
— Trans-izoméeri taukskabes X pielikums Taukskabju metilesteru noteikSana ar
gazu hromatografiju
— Taukskabju saturs X pielikums Taukskabju metilesteru noteikSana ar
gazu hromatografiju
VY M26
— AECN42 XVIII pielikums Trigliceridu  sastava noteikSana ar
ECN42 (starpiba starp HPLC datiem
un teorétisko saturu)
— Sterinu sastavs un kopgjais | V pielikums Sterinu un triterpéndiolu sastava un
saturs satura noteikSana ar kapilaras kolonnas
— Eritrodiols un uvaols gazu hromatografiju
— Vaski IV pielikums Vasku satura noteikSana ar kapilaras
kolonnas gazu hromatografiju
VY M28
— Alifatiskie spirti un triter- | XIX pielikums Alifatisko  spirtu un triterpgnspirtu
pénspirti satura noteikSana, izmantojot gazu
hromatografiju ar kapilaro kolonnu
VYV M26

Piesatinatas taukskabes 2.

pozicija

VII pielikums

2-glicerilmonopalmitata satura noteik-
Sana
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3.1.

3.2

1I PIELIKUMS
BRIVO TAUKSKABJU NOTEIKSANA PEC AUKSTAS METODES

MERKIS UN PIEMEROSANAS JOMA

Ar So metodi nosaka brivas taukskabes olivella un olivu izspaidu ella.
Brivo taukskabju saturu izsaka ka skabumu, ko aprékina olemskabes

procentuala satura veida.

PRINCIPS

Paraugu izSkidina $kidinataju maisijuma, un parauga ietilpstosas brivas
skabes titré ar kalija hidroksida vai natrija hidroksida $kidumu etanola.

REAKTIVI

Visiem reaktiviem ir jabat atzita analitiska kvalitate, bet izmantojamajam
fdenim jabut vai nu destilétam, vai Gdenim ar lidzvertigu tiribas pakapi.

Dietiléteris; etanols (95 tilp. %), maisijums vienadas tilpuma dalas.

MaisTjumu tiesi pirms lietoSanas neitraliz&t ar kalija hidroksida skidumu
(3.2.), pievienojot uz 100 ml maisijuma 0,3 ml fenolftaleina Skiduma

(3.3).

1. piezime. Dietilgteris ir viegli uzliesmojoSs un var veidot spradzien-
bistamus peroksidus. To lietojot, ir jabuit IpaSi piesardzi-

giem.

2. piezime. Ja nav iespgjams lietot dietileteri, var lietot Skidinataju
maisTjumu, kas sastav no etanola un toluola. Vajadzibas

gadijuma etanolu var aizstat ar 2-propanolu.

Sanai gatavi Skidumi.

Ir jabuit zinamai Kkalija hidroksida Skiduma (vai natrija hidroksida
$kiduma) etanola precizai koncentracijai, un ta ir japarbauda tiesi pirms
lietosanas. Lietot $kidumu, kas ir pagatavots vismaz piecas dienas pirms
lietoSanas un dekantéts briina stikla pudelé ar gumijas aizbazni.

Skidumam jabiit bezkrasainam vai iedzeltenam.

Ja, izmantojot kalija hidroksida vai natrija hidroksida tidensskidumu,
novérojama fazu atdaliSanas, tad tdensskidumu aizstdj ar etanola

$kidumu.

3. piezime.  Stabilu bezkrasainu kalija hidroksida (vai natrija hidroksida)
$kidumu var pagatavot $adi. Uzkarsg lidz variSanas tempe-
ratiirai 1 000 ml etanola vai tidens ar 8 g kalija hidroksida
(vai natrija hidroksida) un 0,5 g aluminija skaidinu un vienu
stundu vara ar atteces dzesinataju. Talit pardestilé. Destilata
iz8kidina vajadzigo kalija hidroksida (vai natrija hidroksida)
daudzumu. Atstdj uz dazam dienam un dzidro supernatantu
dekanté no kalija karbonata (vai natrija karbonata)

nogulsném.

Skidumu var pagatavot ari bez destilacijas $adi: 1000 ml etanola (vai
tdens) pievieno 4 ml aluminija butilata un maisfjumu atstaj uz dazam
dienam. Dekanté supernatantu un iz$kidina vajadzigo daudzumu kalija

hidroksida (vai natrija hidroksida). Skidums ir gatavs lietoanai.

Kalija hidroksids vai natrija hidroksids, titréts etanola Skidums vai Gidens-
Skidums, c¢(KOH) [vai c¢(NaOH)] (aptuveni 0,1 mol/l) vai, ja vajadzigs,
¢(KOH) [vai ¢(NaOH)] (aptuveni 0,5 mol/l). Tirdznieciba pieejami lieto-
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3.3.  Fenolftaleins, 10 g/l skidums 95-96 tilp. % etanola, vai sarmainais zilais

6B vai timolftaleins, 20 g/l skidums 95-96 tilp. % etanola. Ja ella ir stipri
krasota, izmanto sarmaini zilo vai timolftaleinu.

4. APARATURA

Parastais laboratoriju aprikojums, tai skaita:

4.1.  analitiskie svari;

4.2. 250 ml koniska kolba;

4.3. A klases 10 ml birete ar ieda]am Iidz 0,05 ml vai Iidzvertiga automatiska
birete.

5. PROCEDURA
5.1.  Analizéjama parauga sagatavoSana

Ja paraugs ir dulkains, tas ir jafiltrg.

5.2. Analizes paraugs

Paraugu nem atkariba no paredzama skabuma saskana ar §adu tabulu:

Paredzamais skabums
(oleinskabes saturs Parauga masa (g) Svérsanas precizitate (g)
(¢/100g))
0-2 10 0,02
> 2-75 2,5 0,01
> 15 0,5 0,001

Paraugu nosver koniskaja kolba (4.2.).

5.3. Noteik§ana

Paraugu (5.2. punkts) izs§kidina 50-100 ml ieprieks neitralizeta dietiletera
un etanola maisfjuma (3.1.).

Maisot titré ar 0,1 mol/l kalija hidroksida (vai natrija hidroksida) skidumu
(3.2. punkts) (sk. 4. piezimi), lidz indikatora krasa mainas (iekrasota
indikatora krasa saglabajas vismaz 10 sekundes).

4. piezime. Ja vajadziga 0,1 mol/l kalija hidroksida (vai natrija hidro-
ksida) skiduma daudzums ir lielaks par 10 ml, lietot 0,5
mol/l §kidumu vai mainit parauga masu atkariba no pare-
dzama briva skabuma un ierosinatas tabulas.

5. piezime.  Ja skidums titréSanas laika klast dulkains, pievienot pietie-
kami daudz $kidinataju maistjuma (3.1. punkts), lai skidums
klttu dzidrs.

Otro noteikSanu veikt tikai tad, ja pirmais rezultats ir lielaks neka attie-
cigajai ellas kategorijai noteiktais ierobezojums.
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6. REZULTATU IZTEIKSANA

Skabums, kas izteikts oleinskabes masas procentos, ir vienads ar:

100 VxexM

X =
1000 m 10 x m

V xecx

kur:

V = izlietota titréta kalija hidroksida (vai natrija hidroksida) tilpums
mililitros;

izlietotd titrétd kalija hidroksida (vai natrija hidroksida) preciza
koncentracija molos litra;

o
Il

M = 282 g/mol, oleinskabes molmasa gramos mola;
m = analizes parauga masa gramos.
Oleinskabes saturs tiek noradits, k& minéts turpmak:

a) ar precizitati lidz divam zimém aiz komata, vértibas no 0 lidz 1
ieskaitot;

b) ar precizitati Iidz vienai zimei aiz komata, vertibas no 1 lidz 100
ieskaitot.
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11l PIELIKUMS

PEROKSIDA SKAITLA NOTEIKSANA

1. Darbibas joma

Saja pielikuma ir aprakstita metode peroksida skaitla noteik3anai dzivnieku
un augu ellam un taukiem.

2. Definicija

Peroksida skaitlis, kas izteikts aktiva skabekla miliekvivalentos uz kilogramu,
ir to vielu daudzums parauga, kuras oksidé kalija jodidu aprakstitajos ekspe-
rimenta apstak]os.

3. Princips

Analizes parauga apstrade ar kalija jodida Skidumu etikskabes un hloroforma
Skiduma. Atbrivota joda titréSana ar standartizetu natrija tiosulfata Skidumu.

4. Aparatiira

Visam aprikojumam jabiit brivam no reducgjosam vai oksidgjosam vielam.

Piezime 1. Slipétas virsmas nav jaejo.

4.1. 3 ml stikla svérSanas laivipa.

4.2. Aptuveni 250 ml kolbas ar pieslipetiem kakliem un aizbazpiem, ieprieks
izzavetas un piepilditas ar tiru, sausu inertu gazi (slapekli vai, labak,
oglekla dioksidu).

4.3. 5 ml, 10 ml vai 25 ml birete, graduéta vismaz ik pa 0,05 ml, vélams ar
automatisko nulles korekciju vai lidzveértiga automatiska birete.

4.4, Analitiskie svari.

5. Reagenti

5.1. Hloroforms, kam ir analitiska reaktiva kvalitate, atbrivots no skabekla,
burbulojot tam cauri tiras, sausas inertas gazes straumiti.

5.2. Ledus etikskabe, kam ir analitiska reaktiva kvalitate, atbrivota no
skabekla, burbulojot tai cauri ftiras, sausas inertas gazes straumiti.

5.3. Kalija jodida piesatinats tidens $kidums, nesen pagatavots, kas nesatur
jodu un jodatus. Aptuveni 14 g kalija jodida iz8kidina apméram 10 ml
tdens istabas temperatiira.

5.4. Natrija tiosulfata 0,01 mol/l (ekvivalents 0,01 n) precizi standartizts
tdens $kidums, kas standartizEts Tsi pirms lietoSanas.

Katru dienu 1si pirms lietoSanas no 0,1 mol/l natrija tiosulfata standart-
Skiduma sagatavo 0,01 mol/l natrija tiosulfata Skidumu vai precizi
nosaka ta molaro koncentraciju. Pieredze liecina, ka stabilitate ir ierobe-
Zota un ir atkariga no pH un briva oglekla dioksida satura. AtskaidiSanai
jaizmanto tikai svaigi novarits idens, kas, iesp&jams, attirits ar slapekli.

Lai noteiktu precizu natrija tiosulfata $kiduma molaro koncentraciju,
ieteicams izmantot $adu procediru:
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Ar precizitati lidz tuvakajam 0,001 g meérkolba (250 ml vai 500 ml)
nosver 0,27 g Iidz 0,33 g kalija jodata (my;p3) un atSkaida Iidz atzimei
ar tikko uzvaritu @ideni (V,), kas atdzesets Iidz istabas temperatiirai.
Izmantojot pipeti, 5 ml vai 10 ml §a kalija jodata skiduma (V) iepilina
250 ml Erlenmeijera kolba. Pievieno 60 ml svaigi novarita Gdens, 5 ml 4
mol/l salsskabes un 25 mg 1idz 50 mg kalija jodida vai 0,5 ml piesatinata
kalija jodida Skiduma. Lai noteiktu precizu natrija tiosulfata $kiduma
molaro koncentraciju, $o $kidumu titr€ ar natrija tiosulfata skidumu (V3).

Mypo3 X Vi X 6 X 10 X w03
Myi03 X Vo X V3

T

kur:
mgo3 — kalija jodata masa gramos;
V, - kilija jodata §kiduma tilpums mililitros (5 ml vai 10 ml);

Vv, — kalija jodata Skiduma kopgjais tilpums mililitros (250 ml vai
500 ml);

V3 — natrija tiosulfata skiduma tilpums mililitros;

Wgio3 — Kalija jodata tiriba gramos;

Mkios — kalija jodata molekulmasa gramos (214 g/mol);

T — natrija tiosulfata skiduma preciza molara koncentracija (mol/l).

5.5. Cietes skidums, 10 g/l tdens dispersija, nesen pagatavota no dabiskas
Skistosas cietes. Var izmantot ar lidzvertigu reaktivu.

6. Paraugs

JarGip&jas par to, lai paraugu panemtu un glabatu tumsa, turétu aukstuma un
pilnigi piepilditos stikla traukos, kas ir hermétiski noslégti ar pieslipetiem
stikla vai korka aizbazniem.

7. Procediira

Analize jaizdara izkliedéta dienasgaisma vai maksliga apgaismojuma. Anali-
z&jamo paraugu ar precizitati Iidz tuvakajam 0,001 g iesver svérSanas laivina
(4.1. punkts) vai, ja tadas nav, kolba (4.2. punkts) saskapa ar $adu tabulu
atbilstigi sagaidamajam peroksida skaitlim:

Sagaidamais peroksida skaitlis Analiz&jama parauga masa
(mekv.) (g
0 Iidz 12 5,0 Iidz 2,0
12 lidz 20 2,0 lidz 1,2
20 lidz 30 1,2 Iidz 0,8
30 lidz 50 0,8 lidz 0,5
50 Iidz 90 0,5 Iidz 0,3

Atver kolbu (4.2. punkts), un taja ieliek stikla svérSanas laivinu ar analizes
paraugu. Pievieno 10 ml hloroforma (5.1. punkts). Strauji maisot, analizes
paraugu iz8kidina. Pievieno 15 ml etikskabes (5.2. punkts), péc tam pievieno
1 ml kalija jodida skiduma (5.3. punkts). Nekavgjoties aizkorke, vienu miniti
krata un atstdj tie$i piecas mintites tumsa vieta 15-25 °C temperatira.
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Pievieno aptuveni 75 ml destiléta Gdens. Energiski kratot, izdalijusos jodu
titr€ ar natrija tiosulfata Skidumu (5.4. punkts), par indikatoru izmantojot
cietes Skidumu (5.5. punkts).

Vienam analiz€jamam paraugam izdara divas noteikSanas.

Vienlaikus izdara tuk$o méginajumu. Ja tuk§a méginajuma rezultats parsniedz
0,05 ml 0,01 N natrija tiosulfata skiduma (5.4. punkts), tad netiros reaktivus
nomaina.

8. Rezultatu izteik§ana
Peroksida skaitli (PV), izteiktu aktiva skabekla miliekvivalentos kilograma,

aprékina pec formulas:

V' xT %1000
- m

PV

kur:

V — standartizeta natrija tiosulfata Skiduma (5.4. punkts) ml skaits, kas izlie-
toti analizg, kas ir korigéts, lai nemtu véra tukSo méginajumu;

T - lietota natrija tiosulfata $kiduma (5.4. punkts) preciza molara koncentra-
cija;

m — analizes parauga masa gramos.
Rezultats ir divu izdarTto noteikSanu aritmétiskais vidgjais.

Rezultatu nosaka lidz Iidz vienai zimei aiz komata.
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1V PIELIKUMS

VASKU SATURA NOTEIKSANA AR KAPILARAS KOLONNAS GAZU
HROMATOGRAFIJU
1. IZMANTOSANAS JOMA

Saja metodé aprakstita vasku satura noteik$ana olivellas. Vaskus sadala
péc oglekla atomu skaita molekuld. So metodi var jo Ipasi izmantot, lai
atskirtu ar spieSanas panémienu iegiitu olivellu no olivu izspaidu ellas, ko
iegiist p&c ekstrakcijas panémiena.

2. PRINCIPS

Taukiem vai el]lai pievieno piemérotu iek$gjo standartu, péc tam hroma-
tografiski sadala hidréta silikagela kolonna. Test€Sanas apstaklos ieglist
frakciju, kas elugjas vispirms (kas satur savienojumus, kuru polaritate ir
mazaka neka trigliceridiem), un to tiesi analizg ar kapilaras kolonnas gazu
hromatografiju.

3. APARATURA

3.1. 25 ml tilpuma Erlenmeijera kolba

3.2. Stikla kolonna gazes hromatografijai, iek$gjais diametrs 15,0 mm,
augstums 30 I1dz 40 cm, ar kranu

3.3. Piemérots gazes hromatografs ar kapilaro kolonnu, kas aprikots ar tie$as
ievadiSanas sisttmu kolonna, kas sastav no $adiem mezgliem:

3.3.1. Termostata kamera kolonnam (kolonnu krasns) ar programmgjamu tempe-
ratiru

3.3.2. Aukstas inzekcijas iekarta tieSai ievadiSanai kolonna
3.3.3. Liesmas jonizacijas detektors un parveidotajs/pastiprinatajs

3.3.4. Registrejosa ickarta/integrators ar mainamu papira atrumu darbam ar
parveidotaju/pastiprinataju (3.3.3.), kuras atbildes reakcijas laiks ir ne
lielaks par 1 s. (Var izmantot ari datorizStas sist€émas, kas nodroSina
gazes hromatografijas datu iegi$anu, izmantojot personalo datoru.)

3.3.5. Stikla vai kvarca stikla kapilara kolonna ar iek$€jo diametru 0,25 lidz
0,32 mm, kas ir 8 Iidz 12 m gara, ar vienadu no 0,10 Iidz 0,30 um S$kidras
fazes slani. (Sim nolikam piemé&rotas gatavas nopérkamas SE-52 un SE-
54 tipa Skidras fazes.)

3.4. 10 pl tilpuma mikroslirce ar riiditu adatu inzekcijai uz kolonnas
3.5.  Elektrovibrators

3.6. Rotacijas ietvaicetajs

3.7. Mufelkrasns

3.8.  Analitiskie svari ar sv@rSanas precizitati + 0,1 mg

3.9. Laboratorijas trauki

4. REAKTIVI

4.1.  Silikagels ar dalipu izm&ru no 60 Iidz 200 pm

Silikagelu uz vismaz 4 h ievieto mufelkrasni 500 °C temperatira. Atdzesé
un pievieno 2 % tudens no nemta silikagela daudzuma. Lai maisijumu
homogeniz&tu, to rhpigi sakrata. Pirms lietoSanas vismaz 12 h glaba
tumsa vieta
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4.2.  n-heksans, hromatografijai

4.3. Etiléteris, hromatografijai

4.4. n-heptans, hromatografijai

4.5. Laurilarahidata standarta 0,1 % (m/v) Skidums heksana (iek$&jais stan-
darts). (Var izmantot ari palmitilpalmitatu vai miristilstearatu.)

4.5.1. Sudans 1 (I-fenil-azo-2-nafiols)

4.6. Nesgjgaze: udenradis vai hélijs, gazes hromatografijai

4.77. Paliggazes:

— tirs Odenradis gazes hromatografijai,

— ftirs gaiss gazes hromatografijai.

S. PROCEDURA
5.1.  Hromatografijas kolonnas sagatavoSana

Suspendé 15 g silikagela (4.1.) n-heksana (4.2.) un parnes kolonna (3.2.).
Nostadina. Sablivé, izmantojot elektrovibratoru (3.5.), lai hromatografijas
slanis btatu homogenaks. Perkolé 30 ml n-heksana attiriSanai no piemai-
sfjumiem. Ar svariem (3.8.) iesver precizi 500 mg parauga 25 ml tilpuma
Erlenmeijera kolba (3.1.), un atbilstosi sagaidamajam vasku saturam
pievieno vajadzigo daudzumu iek$gja standarta (4.5.). Pieméram, pievieno
0,1 mg laurilarahidata, analizgjot olivellu, vai 0,25 lidz 0,5 mg, analizgjot
olivu izspaidu e]lu. Sagatavoto paraugu parnes hromatografijas kolonna,
izmantojot divas 2 ml porcijas n-heksana (4.2.).

Skidinatajam lauj izplist no kolonnas, Iidz ta Iimenis pazeminas lidz
apméram | mm virs absorbenta, un tad, lai attiritu no dabigi saturosajiem
n-alkaniem, perkolé v&l 70 ml n-heksana. Tad sak elugSanu hromatogra-
fijai, savacot 180 ml n-heksana/etilétera maisijuma (attieciba 99:1) ar
atrumu apmeéram 15 pilieni desmit sekunzu laika. Parauga eluéSana javeic
istabas temperatira 22 + 4 °C temperatira.

NB! — n-heksana/etilétera maisijums (99:1) jasagatavo taja pasa diena.

— Vasku pareizas elugSanas vizualai kontrolei maisfjumam var
pievienot 100 pl Sudanas 1 krasvielas 1 % skidumu taja. Ta ka
krasvielas aiztures laiks ir lielaks neka vaskiem un mazaks neka
trigliceridiem, elu€$ana japartrauc talit péc tam, kad krasojums
sasniedzis kolonnas apaks€jo dalu, jo tas liecina, ka visi vaski
jau ir eluéti no kolonnas.

Sadi iegiito parauga frakciju ietvaicé rotacijas ietvaicétaja (3.6.) gandriz
sausu. P&dgjos apméram 2 ml $kidinataja iztvaic€ ar vaju slapekla plasmu;
pievieno 2—4 ml n-heptana.

5.2. Gazes hromatografijas analize
5.2.1. Sagatavosana

Kolonnu uzstada gazes hromatografam (3.3.), pievienojot ieeju kolonna
virskolonnas sist€mai, bet kolonnas izeju detektoram. Veic gazes hroma-
tografijas aparatiiras visparéju parbaudi (gazes konttru, detektora un regis-
tracijas ierices darbibu, u. c.).
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Ja kolonnu izmanto pirmo reizi, ta vispirms jakondicion&. Nedaudz nesgj-
gazes izlaiz caur kolonnu, un tad ieslédz gazes hromatografu. Pakapeniski
iesilda ta, lai apméram Cetru stundu laika sasniegtu 350 °C temperatiiru.
Sadu temperatiiru uztur vismaz divas stundas, un péc tam iekartai noregulé
vajadzigos darba apstaklus (iestata gazes pliismu, aizdedz liesmu, pievieno
elektroniskajai registracijas iekartai (3.3.4.), iestata kolonnas krasns tempe-
ratiiru, detektoru, u. c.), registré signalu ar jutibu, kas ir vismaz divas
reizes augstaka par analizei nepiecieS$amo jutibu. Nulles Iinijai jabtt
taisnai, bez jebkadiem izsitieniem, un ta nedrikst novirzities.

Negativas taisnvirziena novirzes liecina par neblivumiem kolonnas savie-
nojumu vietas; savukart pozitivas novirzes liecina, ka kolonna ir nepie-
tiekami kondicion&ta.

5.2.2. Darba apstakju izvéle

Parasti izmanto $adus apstaklus:

— kolonnas temperatiira —

20 °C/ 5 °C/ 20 °C/
min min min
sakuma — 240 °C — 325 °C — 340 °C
80 °C (6" (10
(1"

— detektora temperatiira — 350 °C;

— ievaditas vielas daudzums: 1 pl no n-heptana Skiduma (2-4 ml);

— nesgjgaze: helijs vai Udenradis ar attiecigajai gazei pareizu linedro
atrumu (sk. papildindjuma);

— instrumenta jutiba: atbilst turpmak aprakstitajiem nosacijumiem.

Apstaklus var izmainit atbilstosi kolonnas un hromatografa raksturlielu-
miem ta, lai tiktu izdaliti visi vaski un panakta pietickama signalu izskirt-
sp&ja (sk. attelu); Cs3, ieksgja standarta aiztures laikam ir jabat 18 + 3
min. Visvairak reprezentativa vaska signalam jabtt vismaz 60 % no pilnas
skalas.

Signalu integréSanas parametri janosaka ta, lai tiktu iegits attiecigo
signalu laukumu pareizs novertgjums.

NB! Nemot véra, ka beigu temperatiira ir augsta, pielaujama Iidz 10 %
novirze no pilnas skalas veértibas.

5.3. Analizes veik§ana

Ar 10 pl tilpuma mikroslirci nem 1 pl $kiduma paraugu; atvelk $lirces
virzuli ta, lai iztukSotu adatu. Adatu ievieto inzektora un péc 1-2
sekundém atri ievada; péc apméram piecam sekundém adatu l1énam izvelk.

Veic registraciju, 1idz visi vaski ir pilniba eluéti.
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Nulles linijai noteikti jaatbilst nepiecieSamajiem nosacijumiem.
5.4. Signalu identifikacija

Signalus identificé p&c aiztures laikiem, tos salidzinot ar tados paSos
apstaklos analiztiem tadu vasku maisfjumiem, kuru aiztures laiki ir
zinami.

Attela redzama neapstradatas augstaka labuma olivellas vasku hromato-
gramma.

5.5. Daudzuma noteik§ana

Izmantojot integratoru, nosaka ieksgja standarta un alifatisko esteru Cy
lidz Cy44 signalu laukumu.

Aprékina katra vaska estera saturu mg/kg ellas péc $adas formulas:

A, X mg x 1000
esterasaturs, mg/kg = ———————

Ay X m
kur
A, = Kkatra estera signala laukums, kvadratmilimetros;
Ay = ieksgja standarta signala laukums, kvadratmilimetros;
mg = pievienota iek$gja standarta masa, miligramos;
m = analizei nemta parauga masa, gramos.

6. REZULTATU IZTEIKSANA
Norada dazadu Cyq lidz C,¢ vasku kopigo saturu mg/kg ellas (ppm).

NB! Kvantitativi nosakamie komponenti saistami ar Cyq lidz un Cyq esteru
signaliem, izmantojot par paraugu olivel]las vasku hromatogrammu
turpmak redzamaja attela. Ja esteris Cyq paradas divas reizes, tad,
lai to identificEtu, ieteicams analiz&t olivu izspaidu ellas vasku frak-
ciju, kur Cyq signals ir viegli identificgjams tapéc, ka tas ir izteikta
parakuma.

Rezultatus uzdod ar precizitati I1dz vienam ciparam aiz komata.
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Attéls.

Olivellas vasku hromatogramma (')
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Paskaidrojumi:

1.S. = laurilarahidats;

1. = diterpenesteri;

2 + 2" = Cy esteri

3 + 3" = Cy esteri

4 + 4" = Cyy esteri;

5. = Cyg esteri

6. = sterina esteri un triterpenspirts.

(") Péc sterina esteru eluéSanas hromatogramma nedrikst biit nekadu batisku signalu (trigliceridi).
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Papildindjums
Gazes lineara atruma noteikSana

P&c noregulésanas darba normaliem darba apstakliem gazes hromatografa ievada
1-3 pl metana (vai propana). Uznem laiku, kada gaze iziet cauri kolonnai no
ievadiSanas mirkla Iidz ta signala paradiSanas bridim (ty).

Gazes linearo atrumu aprékina péc formulas L/ty, kur L ir kolonnas garums
centimetros un ty; ir laiks sekund@s.
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V PIELIKUMS

STERINU UN TRITERPENDIOLU SASTAVA UN SATURA
NOTEIKSANA AR KAPILARAS KOLONNAS GAZU
HROMATOGRAFIJU

1. DARBIBAS JOMA
Saja metode aprakstita atsevisku sterfnu satura un sterinu kopgja satura,
ka ar triterpéndiolu satura noteik$ana olivella un olivu izspaidu ella.

2. PRINCIPS

Ellu, kam ka ieksg€jais standarts pievienots o-holestanols, parziepjo ar
kalija hidroksida $kidumu etanola, un neparziepjoto vielu pe&c tam
ekstrah€ ar etiléteri.

Sterinu un triterpéndiolu frakciju no neparziepjojamas vielas atdala ar
planslana  hromatografiju, izmantojot baziska silikaggla plati.
No silikaggla regenerétas frakcijas parveido trimetilsililéteros un analize
ar kapilaras kolonnas gazu hromatografiju.

3. APARATURA

Parastais laboratorijas aprikojums, jo Ipasi turpmak nosauktais.

3.1. 2SQ ml'tilpuma kolba, kas aprikota ar atteces dzesinataju ar pieslip&tu
savienojumu.

3.2. 500 ml tilpuma dalama piltuve.

3.3. 250 ml tilpuma kolbas.

34. Komplekts analizei ar planslana hromatografiju, izmantojot 20 x 20 cm

stikla plates.

3.5. Ultravioleta spuldze ar vilpa garumu 366 vai 254 nm.
3.6. 100 pl un 500 pl mikroslirces.
3.7. Cilindrisks poraina stikla filtrtigelis G3 (poru lielums 1540 pm), aptu-

veni 5 cm augsts un aptuveni ar 2 cm diametru, piemérots filtréSanai
vakuuma, ar argjo pieslip&jumu.

3.8. Koniska 50 ml tilpuma vakuumkolba ar iek$&jo pieslip&umu izmanto-
Sanai kopa ar filtrtigeli (3.7. punkts).

3.9. 10 ml tilpuma koniska m&gene ar stikla aizbazni.

3.10. Ar sadales inzekcijas sistému aprikots kapilaras kolonnas gazu hroma-
tografs, kura sastavdalas ir $adas:

3.10.1.  termostatgjama kamera kolonnam v&lamas temperatiiras uzturéSanai ar
precizitati lidz + 1 °C;

3.10.2. termostat€jama inzekcijas ierice ar persilanizetu stikla iztvaic€taju un
sadales sistemu;

3.10.3. liesmas jonizacijas detektors (FID);

3.10.4. datu ieguves sisttma, kas piem@rota izmantoSanai ar FI/D (3.10.3.
punkts) un ko iesp&ams manuali integrét.

3.11. No 20 lidz 30 m gara kvarca kapilara kolonna ar iek$€jo diametru no
0,25 Iidz 0,32 mm, parklata ar difenilu (5 %) un dimetilpolisiloksanu
(95 %) (SE-52 vai SE-54 stacionaro fazi vai lidzvértigu fazi), kuru
slana biezums ir 0,10-0,30 pm.
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3.12. Mikroslirce gazu hromatografijai ar 10 pl tilpumu un raditu adatu, kas
piemérota ievadiSanai ar plismas daliSanu.

3.13. Kalcija dihlorida eksikators.

4. REAGENTI
4.1. Kalija hidroksids ar 85 % minimalo titru.
4.2. Kalija hidroksids, aptuveni 2 N etanola $kiduma.

130 g kalija hidroksida (4.1. punkts) dzesgjot izskidina 200 ml destiléta
udens, pec tam uzpilda ar etanolu Iidz vienam litram (4.10. punkts).
Skidumu glaba cieSi noslégtas tumsa stikla pudel@s ne ilgak ka divas

dienas.
4.3. Etiléteris, analizes kvalitates.
4.4. Kalija hidroksids, aptuveni 0,2 N etanola $kiduma.

13 g kalija hidroksida (4.1. punkts) iz8kidina 20 ml destiléta tidens un
uzpilda ar etanolu Iidz vienam litram (4.10. punkts).

4.5. Bezudens natrija sulfats, analizes kvalitates.

4.6. Stikla plates (20 x 20 cm) ar silikag€la parklajumu, bez fluorescences
indikatora, 0,25 mm biezas (nopérkamas lietoSanai gatavas).

4.7. Toluols, hromatografijas kvalitates.
4.8. Acetons, hromatografijas kvalitates.
4.9. n-heksans, hromatografijas kvalitates.
4.10. Etileteris, hromatografijas kvalitates.
4.11. Etanols, analitiskas kvalitates.

4.12. Etilacetats, analitiskas kvalitates.

4.13. Standartskidums planslana hromatografijai: holesterins vai fitosterii un
eritrodiola 5 % $kidums etilacetata (4.11. punkts).

4.14. 2,7-dihlorfluorescetna 0,2 % S$kidums etanola. To padara nedaudz
bazisku, pievienojot dazus pilienus 2 N kalija hidroksida §kiduma spirta
(4.2. punkts).

4.15. Bezudens piridins, hromatografijas kvalitates (skatit 5. piezimi).
4.16. Heksametildisilazans, analitiskas kvalitates.

4.17. Trimetilhlorsilans, analitiskas kvalitates.

4.18. Sterinu trimetilsililéteru parauga Skidumi.

Tos pagatavo pirms lietoSanas no steriniem un eritrodiola, kas iegiti no
sterinus un eritrodiolu saturo$am ellam.

4.19. a-holestanols, vairak neka 99 % tiriba (tirtba japarbauda ar gazu
hromatografijas analizi).

4.20. a-holestanola ieksgjais standartskidums, 0,2 % Skidums (masa/tilp.)
ctilacetata (4.11. punkts).

4.21. Fenolftaleina skidums etanola, 10 g/l (4.10. punkts).
4.22. Nesgjgazes: tdenradis vai hélijs, gazu hromatografijas firibas.

4.23. Paliggazes: adenradis, hélijs, slapeklis un gaiss, gazu hromatografijas
tirTbas.
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4.24. n-heksana (4.9. punkts)/etilétera (4.10. punkts) maisijums 65:35
(tilpums/tilpums).
4.25. Sililesanas reaktivs, kas ir piridina/heksametildisilazana/trimetilhlorsi-

lana maistjums 9:3:1 (tilpums/tilpums/tilpums).

5. PROCEDURA

5.1 Neparziepjojamas vielas pagatavoSana.

5.1.1. Ar 500 pl mikroslirci (3.6. punkts) 250 ml tilpuma kolba (3.1. punkts)
parnes tadu daudzumu o-holestanola iek$gja standartskiduma (4.20.
punkts), kas satur tadu holestanola daudzumu, kur§ atbilst aptuveni
10 % sterinu satura parauga. Pieméram, 5 g olivellas parauga pievieno
500 ul a-holestanola $kiduma (4.20. punkts), bet 5 g olivu izspaidu
ellas pievieno 1500 pl a-holestanola Skiduma. Silta tidens vanna,
mérena slapekla plisma ietvaicEé sausu un péc kolbas atdzeséSanas
taja pasa kolba iesver 5 + 0,01 g sausa nofiltréta parauga.

1. piezime. Dzivnieku izcelsmes vai augu ellas un tauki, kas satur
lielakus holesterina daudzumus, var uzradit smailes ar
aiztures laikiem, kas ir 1idzigi holestanola aiztures laikam.
Tada gadijuma sterinu frakcija ir jaanalizé divreiz — ar
iek$€jo standartu un bez ta.

5.1.2. Pievieno 50 ml 2 N kalija hidroksida skiduma etanola (4.2. punkts) un
nedaudz pumeka, uzliek atteces dzesinataju un silda lidz 1énai vir$anai,
Iidz ir notikusi parziepjosana (Skidums kluist dzidrs). Turpina sildit vel
20 minttes, pec tam caur dzesinataja augSgalu pievieno 50 ml destiléta
tdens, atvieno dzesinataju un atdzesé kolbu aptuveni lidz 30 °C.

5.1.3. Kolbas saturu kvantitativi parnes 500 ml dalamaja piltuvé (3.2. punkts),
vairakas reizes skalojot ar destilétu @ideni, (50 ml). Pievieno aptuveni
80 ml etilétera (4.10. punkts), energiski krata aptuveni 60 sekundes,
periodiski atbrivo spiedienu, apgriezot dalamo piltuvi un atverot kranu.
Lauj nostavéties, 1idz abas fazes ir pilnigi nodalijusas (2. piezime).

P&c tam péc iespgjas pilnigak atdala ziepju $kidumu, savacot to cita
dalamaja piltuve. Tiesi tapat Gdens-spirta fazi ekstrahé vél divas reizes,
katrai ekstrakcijai izlietojot no 60 lidz 70 ml etilétera (4.10. punkts).

2. piezime. RaduSos emulsiju var likvidét, pievienojot nedaudz etanola
(4.11. punkts).

5.1.4. Tris &tera ekstraktus apvieno viena dalamaja piltuve, kura ir 50 ml
tdens. Turpina mazgat ar tideni (50 ml), Iidz mazgajamais Gidens péc
fenolftaleina $kiduma (4.21. punkts) piliena pievienoSanas vairs neie-
krasojas sarts.

Kad mazgajamais tidens ir aizvadits, filtr€ uz beztdens natrija sulfata
(4.5. punkts) iepriek§ nosvérta 250 ml tilpuma kolba, mazgajot piltuvi
un filtru ar maziem daudzumiem etilétera (4.10. punkts).

5.1.5. Skidinataju ietvaicg, destilgjot rotacijas ietvaicétdja 30 °C vakuuma.
Pievieno 5 ml acetona un ar mérenu gaisa plismu pilniba likvidé
gaistoso Skidinataju. Atlikumu 15 mintites zaveé zaveéSanas skapi 103
+ 2 °C temperatira. Atdzesé eksikatoros un nosver ar 0,1 mg precizi-
tati.
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5.2. Sterinu un triterpéndiolu frakcijas atdali§ana (eritrodiols + uvaols)

5.2.1. Bazisko planslana hromatografijas plasu sagatavosana. Silikag€la plates
(4.6. punkts), aptuveni 4 cm, uz 10 sekundém pilnigi iegremdé 0,2 N
kalija hidroksida skiduma etanola (4.5. punkts), péc tam divas stundas
zaveé velkm@ un vienu stundu zaveéSanas skapi 100 °C temperatiira.

Iznem no ZzavéSanas skapja un glaba eksikatora virs kalcija hlorida
(3.13. punkts) lidz lietoSanai (8adi apstradatas plates jaizlieto 15
dienu laika).

3. piezime. Ja sterinu frakcijas atdaliSanai izmanto baziska silikaggla
plates, neparziepjojama frakcija nav jaapstrada ar aluminija
oksidu. Tada veida visi savienojumi ar skabju Ipasibam
(taukskabes un pargjie) paliek uz starta, un sterinu josla
labi atdalas no alifatisko spirtu un triterpenspirtu joslas.

5.2.2.  AttistiSanas kamera parnes heksana/etiletera maistjumu (4.24. punkts)
(4. piezime), izveidojot aptuveni 1 cm biezu slani. Kameru noslédz ar
piemérotu vaku un vismaz pusstundu atstaj vesa vieta, lai iestatos
Skidruma un tvaika Iidzsvars. Kameras iek$€jam virsmam var piesti-
prinat filtrpapira sloksnes, kas iegremdgtas eluentd. Tas aptuveni par
treSdalu samazina attistiSanas laiku, un komponentu elugSanas notiek
vienmerigak un pareizak.

4. piezime. Lai atfistiSanas apstak]i butu atkartojami, attistiSanas
$kidums katrai analizei ir janomaina. Var lietot ar 50:50
(tilpums/tilpums) n-heksana/etilétera maistjumu.

5.23. Sagatavo aptuveni 5 % neparziepjojamas vielas (5.1.5. punkts) Skidumu
etilacetata (4.12. punkts) un ar 100 pl mikroslirci 0,3 ml $a skiduma
tieva un vienada svitra uznes uz hromatografijas plates (5.2.1. punkts)
apaks$gjas malas (2 cm attaluma). Vienada attaluma ar So svitru uznes
no 2 lidz 3 pl materiala standartskiduma (4.13. punkts), lai péc attisti-
Sanas varétu identificét sterinu un triterpéndiolu joslu.

5.2.4. Plati ievieto atfistiSanas kamera, kas ir sagatavota, ka noteikts 5.2.2.
punkta. Apkartgjas vides temperatiirai jablit no 15 Iidz 20 °C (5.
piezime). Kameru talit noslédz ar vaku un atstdj elugties, I1dz $kidina-
taja fronte sasniedz aptuveni 1 cm no plates augsgjas malas. Plati iznem
no attistiSanas kameras un iztvaicé $kidinataju, izmantojot karsta gaisa
plismu vai plati uz neilgu laiku novietojot velkmé.

5. piezime. Augstaka temperatiira varétu pasliktinat nodaliSanos.

5.2.5. Uz plates vienmérigi uzsmidzina nedaudz 2,7-dihlorfluoresceina
Skiduma (4.14. punkts) un tad atstaj noziit. Noverojot plati ultravioleto
staru gaisma, sterinu un triterpendiolu joslas var identificét péc ta, ka
tas ir vienada attaluma ar standartSkidumam atbilstoSajiem plankumiem
(4.13. punkts). Joslu robezas apkart fluoresc€joSajam plankumam
apzimé ar melnu zimuli (skatit planslana hromatografijas plati 3. attla).

5.2.6. Ar metala lapstinu no apziméta laukuma nonem silikagelu. Siki sasmal-
cinatu no plates nopemto materialu parvieto uz filtrfigeli (3.7. punkts).
Pievieno 10 ml karsta etilacetata (4.12. punkts), rpigi samaisa ar
metala lapstinu un vakuuma filtr, filtratu uztver filtrtigelim pievieno-
taja koniskaja kolba (3.8. punkts).
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Nogulsnes kolba tris reizes mazga ar etiléteri (4.3. punkts) (katru reizi
aptuveni 10 ml), filtratu savacot taja pasa filtram pievienotaja kolba.
Filtratu ietvaiceé no 4 lidz 5 ml tilpumam, atliku$o $kidumu parnes
iepriek§ nosveérta 10 ml m&geng (3.9. punkts), uzmanigi sildot, 1&na
slapekla plasma ietvaicé sausu, izSkidina, vélreiz pievienojot dazus
pilienus acetona (4.8. punkts), atkal ietvaic€ sausu.

Mgégené iegiitajam atlikumam jasastav no sterinu un triterpéndiolu frak-
cijam.

5.3. Trimetilsililéteru iegiiSana.

53.1.  Mg&gene, kura ir sterinu un triterpénu frakcija, pievieno silileéSanas
reagentu (4.25. punkts) (6. piezime) proporcija 50 ul uz katru mili-
gramu sterinu un triterpendiolu, noveérSot mitruma absorbciju (7.
piezime).

6. piezime. Tirdznieciba ir pieejami lietoSanai gatavi Skidumi. Ir
pieejami arT citi sililéSanas reagenti, pieméram, bis-trime-
tilsililtrifluoracetamids ar 1 % trimetilhlorsilanu, kas ir jaat-
Skaida ar vienadu tilpumu beziidens piridina.

Piridinu var aizvietot ar tadu pasu daudzumu acetonitrila.

5.3.2. Mg&geni noslédz ar aizbazni, uzmanigi krata (bez apgrieSanas), lidz
savienojumi ir pilniba izSkiduSi. Atstaj vismaz 15 minites istabas
temperattira, péc tam dazas minites centrifugé. Dzidrais $kidums ir
gatavs gazu hromatografiskai analizei.

7. piezime. Var veidoties viegla opalescence, kas nerada traucgumus.
Baltu parslu veido$anas vai sarta krasojuma paradiSanas
norada uz mitruma klatbiitni vai reagenta bojasanos. Ja ta
notiek, analize ir jaatkarto (tikai tad, ja izmanto heksame-
tildisilazanu/trimetilhlorsilanu).

5.4. Gazu hromatografiska analize.

54.1. Sagatavosanas operacijas, kapilaras kolonnas kondicion&sana.

5.4.1.1. Kolonnu (3.11. punkts) iemonté gazu hromatografa, ieeju pievienojot
plismas sadales inzektoram un kolonnas izeju detektoram.

Izdara gazu hromatografijas iekartas visparéjo parbaudi (nopliides no
gazu linijam, detektora, plismas sadales un registréjosas sistémas efek-
tivitati utt.).

5.4.1.2. Ja kolonnu lieto pirmoreiz, ir ieteicams to kondicionét. Lénu gazes
plismu laiz cauri kolonnai, p&c tam ieslédz gazu hromatografu un
pakapeniski uzsilda lidz temperatiirai, kas ir vismaz 20 °C virs darba
temperatiiras (8. piezime). So temperatiiru uztur vismaz divas stundas,
péc tam iekartu noregulé darba rezima (noregulé gazu plismas un
sadali, liesmas aizdedzi, savienojumu ar datu apstrades sistemu, ka
arl noregulé kolonnas, detektora un inZektora temperatiiru utt.), péc
tam registré signalu, izvéloties jutibu, kas ir vismaz divas reizes
augstaka par analizei paredzEto temperatiru. Nulles linijai ir jabut
linearai, bez smailém, un ta nedrikst nobidities.
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Negativa taisna linija norada uz noplidém kolonnas savienojumu
vietas; pozittva nobide norada uz neatbilstigu kolonnas kondicion&Sanu.

8. piezime. Kondicion€Sanas temperatiirai vienmé&r jablit vismaz par
20 °C zemakai neka lietojamajai stacionarajai fazei pare-
dz&tajai maksimalajai temperatiirai.

54.2. Darba apstaklu izvéle.

5.4.2.1. Darba apstakli ir $adi:
— kolonnas temperattra: 260 + 5 °C,
— inzektora temperatira: 280-300 °C,
— detektora temperattira: 280-300 °C,

— nesgjgazes linedrais atrums: hélijam no 20 Iidz 35 cm/s, Gidenradim
no 30 lidz 50 cm/s,

— dalfjuma attieciba: no 1:50 Iidz 1:100,

— aparata jutiba: 4-16 reizu lielaka par minimalo atenuaciju,
— registréSanas jutiba: no 1 1idz 2 mV no visas skalas,

— ievadamas vielas daudzums: no 0,5 lidz 1 pl TMSE $kiduma.

Atbilstigi kolonnas un gazes hromatografa ipasibam noraditos apstaklus
var mainit, lai iegiitu hromatogrammas, kas atbilst §adiem nosaciju-
miem:

— betasitosterina smailes aiztures laikam jabat 20 + 5 minGtém,

— kampesterina smailei jabit: olivellai (vidgjais saturs 3 %) 20 £ 5 %
no pilnas skalas; sojas ellai (vidgjais saturs 20 %) 80 + 10 % no
pilnas skalas,

— visiem klatesoSajiem steriniem jabut atdalitiem. Turklat smailém
jabut ari pilniba noskirtam, t. i., smailes linijai ir jaatgriezas uz
nulles linijas, pirms sak veidoties jauna smaile. Tomér nepilniga
noskirSana ir pienemama ar nosacijumu, ka smailes ar relativo
aiztures laiku RRT 1,02 02 (sitostanols) var kvantitativi noteikt,
izmantojot perpendikulu.

5.4.3. Analitiska procedira.

5.4.3.1. 10 pl tilpuma mikroslircg vispirms ievelk 1 pl heksana, tad 0,5 pl gaisa
un péc tam 0,5 —1 pl parauga Skiduma. Pace] slirces virzuli, lai iztuk-
Sotu adatu. Izdur adatu cauri inzektora membranai un p&c vienas vai
divam sekundém strauji ievada, tad aptuveni p&c piecam sekundem leni
izvelk adatu.

Var izmantot arT automatisku inzektoru.

5.4.3.2. Turpina registrét, lidz klatesoSo triterpéndiolu TMSE ir pilnigi eluéti.
Nulles Imijai visu laiku ir jaatbilst prasibam (5.4.1.2. punkts).

54.4. Smailu identificéSana.

AtsevisSkas smailes identificé péc aiztures laikiem, salidzinot ar sterinu
un triterpéndiolu TMSE maisijumiem, kas analizéti tadus paSus apstak-
los (skatit papildinajumu).
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5.4.5.

5.4.5.1.

5.4.5.2.

VM28
6.2.

VM26
6.3.

Sterini un triterpéndioli elugjas $ada seciba: holesterins, brasikasterins,
ergosterins, 24-metilénholesterins, kampesterins, kampestanols, stigma-
sterins, A7-kampesterins, A5,23-stigmastadienols, klerosterins, betasi-
tosterins, sitostanols, AS5-avenasterins, AS5,24-stigmastadienols, A7-stig-
mastenols, A7-avenasterins, eritrodiols un uvaols.

Betasitosterina aiztures laiki SE-52 un SE-54 kolonna ir paraditi 1.
tabula.

Turpmak 1. un 2. att€la paraditas dazu ellu raksturigas hromato-
grammas.

Kvantitativa novértésana.

Izmantojot datu apstrades sist€mu, aprékina o-holestanola, sterinu un
triterpéndiolu  smailu laukumus. To savienojumu smailes, kas nav
ietverti 1. tabula, nenem véra (ergosterins nav jaaprékina). Uzskata,
ka a-holestanola atbildes signala koeficients ir vienads ar 1.

Katra atseviska sterina koncentraciju, kas izteikta mg/kg taukvielas,

aprekina $adi:

A, x mg x 1000

sterins X =
Ay Xm

kur:

A, = sterina x smailes laukums skaitloSanas sistemas uzskaites
vienibas,

As = o-holestanola smailes laukums skaitloSanas sistemas uzskaites
vienibas,

mg = pievienota o-holestanola masa miligramos,
m = noteikSanai pemta parauga masa gramos.

REZULTATU IZTEIKSANA

Atsevisko sterinu koncentraciju izsaka mg/kg taukvielas, un to summu
norada ka “kopgjos sterinus”.

Katra atseviska sterina, eritrodiola un uvaola sastavu izsaka ar skaitli
lidz vienai zimei aiz komata.

Kopgjais sterinu sastavs ir jaizsaka vesela skaitli.

Katra atseviSska sterina procentus aprékina péc attieciga smailes
laukuma attiecibas pret sterinu smailu kopgjo laukumu:

A
sterol, = = x 100

>4

kur:

Ay = x smailes laukums,

YA = sterinu smailu kopgjais laukums.

Nosacitais  betasitosterins: ~ A5-23-stigmastadienols + klerosterins +
betasitosterinst  sitostanols + A5-avenasterins + A5-24-stigmastadie-
nols.
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6.4. Apréekina eritrodiola un uvaola procentus:

Er+ Uv

—— x 100
Er+UV+EAX

Eritrodiols + uvaols =

kur:

YA = sterina laukumu summa skait]oSanas sistémas uzskaites vienibas,

m
g
I

eritrodiola laukums skaitloSanas sisttmas uzskaites vienibas,

c
<
|

uvaola laukums skaitloSanas sistémas uzskaites vienibas.
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Papildindjums

Gazes lineara atruma noteikSana

Gazu hromatografa, kas noregul@ts atbilstigi parastajiem darba apstakliem, ievada
no 1 I1dz 3 pl metana (vai propana) un izmera laiku, kada gaze iziet caur kolonnu
no ievadiSanas briza lidz smailes paradisanas bridim (tM).

Linearo atrumu aprékina ka L/tM, kur L ir kolonnas garums centimetros un tM ir
laiks sekund@s, kas izmérits ar hronometru.

1. tabula

Sterinu relativie aiztures laiki

Relativie aiztures laiki

Smaile Identifikacija SE o4 0
kolonna kolonna
1. Holesterins A-5-holesten-3/3-ols 0,67 0,63
2. Holestanols So-holestan-3/3-ols 0,68 0,64
3. Brasikasterins [24S]-24-metil-A-5,22-holestadien-3/3-ols 0,73 0,71
* Ergosterins [24S] 24 meti AS5-7-22 holestatrien 3f-ols 0,78 0,76
4. 24-metilénholesterins 24-metilén-A-5,24-holestadien-3/3-ols 0,82 0,80
5. Kampesterins (24R)-24-metil-A-5-holesten-3/3-ols 0,83 0,81
6. Kampestanols (24R)-24-metil-holestan-3/3-ols 0,85 0,82
7. Stigmasterins (24S)-24-etil-A-5,22-holestadien-3/3-ols 0,88 0,87
8. A-7-kampesterins (24R)-24-metil-A-7-holesten-3/3-ols 0,93 0,92
9. A-5,23-stigmastadienols (24R,S)-24-etil-A-5,23-holestadien-33-ols 0,95 0,95
10. Klerosterins (24S)-24-etil-A-5,25-holestadien-3/3-ols 0,96 0,96
11. Betasitosterins (24R)-24-etil-A-5-holesten-3/3-ols 1,00 1,00
12. Sitostanols 24-etil-holestan-3/3-ols 1,02 1,02
13. A-5-avenasterins (24Z)-24-etiliden-A-holesten-3/3-ols 1,03 1,03
14. A-5,24-stigmastadienols (24R,S)-24-etil-A-5,24-holestadien-3/3-ols 1,08 1,08
15. A-7-stigmastenols (24R,S)-24-etil-A-7-holesten-3/3-ols 1,12 1,12
16. A-7-avenasterins (24Z)-24-etiliden-A-7-holesten-3/3-ols 1,16 1,16
17. Eritrodiols Sa olean-12en-3b28 diols 1,41 1,41
18. Uvaols Al12-ursen-3(328 diols 1,52 1,52
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1. attéls

Spidigas olivellas (ar iek$€jo standartu) sterinu un triterpéndiolu frakcijas gazu hromatogramma
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2. attels

Rafinétas olivellas (ar ieks€jo standartu) sterinu un triterpéndiolu frakcijas gazu hromatogramma
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3. attels

Olivu izspaidu e]las planslana hromatografijas plate, kura ir janoskrape, lai noteiktu sterinus
un triterpéndiolus

1 — skvaléns
2 — triterpénspirti un alifatiskie spirti
3 — sterini un triterpendioli

4 — sakums un brivas taukskabes.
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Vil PIELIKUMS

2-GLICERILMONOPALMITATA SATURA NOTEIKSANA

1. IZMANTOSANAS JOMA
Saja metodé aprakstita trigliceridu molekula 2. pozicija saistitas palmi-
tinskabes noteikSana péc 2-glicerilmonopalmitata.
So metodi var izmantot istabas temperatiira (20 °C) §kidram augu ellam.

2. PRINCIPS
P&c sagatavosSanas el]las paraugu kel ar aizkunga dziedzera lipazi: trigli-
ceridu dalgja selektva hidrolizeé 1. un 3. pozicija rodas 2-monogliceridi.
2-glicerilmonopalmitata saturu monogliceridu frakcija péc sililésanas
nosaka ar kapilaras kolonnas gazu hromatografiju.

3. APARATURA UN MATERIALI

3.1. 25 ml tilpuma Erlenmeijera kolba

3.2. 100, 250 un 300 ml tilpuma varglazes

3.3. Hromatografijas kolonna no stikla, iek$gjais diametrs 21-23 mm, garums
400 mm, ar poraina stikla disku un kranu

34. 10, 50, 100 un 200 ml tilpuma mércilindri

3.5. 100 un 250 ml tilpuma kolbas

3.6. Rotacijas ietvaicétajs
3.7. 10 ml tilpuma centrifigas mégenes ar konisku apaksdalu un slipéta stikla
aizbazni

3.8. Centriftiga 10 un 100 ml tilpuma mégeném

3.9. Termostats, kura var uzturét 40 £ 0,5 °C temperatiiru
3.10. 1 un 2 ml tilpuma graduétas pipetes

3.11. 1 ml tilpuma S§lirce zemadas injekcijam

3.12. 100 pl tilpuma mikros]irce

3.13. 1000 ml tilpuma Skirpiltuve

3.14. Kapilaras kolonnas gazu hromatografs ar virskolonnas auksto inzekciju
parauga tieSai ievadiSanai kolonna un krasni, kura var uzturét vajadzigo
temperatiiru ar precizitati apm. 1 °C

3.15.  Virskolonnas aukstais inzektors parauga tieSai ievadiSanai kolonna
3.16. Liesmas jonizacijas detektors un elektrometrs

3.17.  Elektrometram piemérota registréjosa iekarta/integrators ar mainamu
papira atrumu, kuras atbildes reakcijas laiks ir ne lielaks par 1 s

3.18.  Stikla vai kvarca stikla kapilara kolonna, garums 8—12 metri, icks$gjais
diametrs 0,25-0,32 mm, kas parklata ar metilpolisiloksanu vai fenilme-
tilpolisiloksanu 5 %, 0,10-0,30 pm slanis, izmantojama 370 °C tempe-
ratura
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3.19. 10 pl tilpuma mikro§lirce ar vismaz 7,5 cm garu ruditu adatu tieSai
virskolonnas ievadiSanai
4. REAKTIVI

4.1. Silikagels ar dalinu izméru no 0,063 lidz 0,200 mm (70/280 mesh), kas
sagatavots $adi: Silikagelu porcelana figeli zavskapi 4 stundas zavé 160 °C
temperatiira, atdzesg eksikatora istabas temperatiira. Pievieno tideni 5 % no
silikagela masas turpmak aprakstitaja veida. Erlenmeijera kolba iesver 152
g silikagela, pievieno 8 g destileta Gdens, noslédz ar aizbazni un uzmanigi
krata, lai iidens sadalitos masa vienmerigi. Pirms lietoSanas jaiztur vismaz
12 stundas

4.2. n-heksans (hromatografijai)
4.3. Izopropanols
4.4. Izopropanols, 1/1 (v/v) Gdens skidums

4.5. Aizkunga dziedzera lipaze. Tas aktivitatei jabut no 2,0 lidz 10 lipazes
vienibam uz miligramu. (Aizkunga dziedzera lipazes ar aktivitati no 2
lidz 10 vienibam uz miligramu fermenta ir nopérkamas.)

4.6. Tris-hidroksimetilaminometana buferskidums: 1 M ddens reakciju ar
konc. HCI (1/1 v/v) noregulé Iidz pH 8 (nosaka potenciometriski)

4.7. Enzima kvalitates natrija holats, 0,1 % tdens $kidums (Sis $kidums péc
pagatavosanas ir derigs divas nedglas)

4.8. Kalcija hlorids, 22 % tdens $kidums

4.9. Dietiléteris, hromatografijai

4.10.  Skidinatajs attistiSanai: n-heksana/dietilétera (87:13 v:v) maistjums
4.11. Natrija hidroksids, 12 % Skidums

4.12.  Fenolftaleins, 1 % Skidums etanola

4.13. Nesgjgaze: tdenradis vai hélijs, gazes hromatografijai

4.14. Paliggazes: udenradis, tiiiba vismaz 99 %, sauss un attirits no organi-
skajam vielam; un gaiss, gazes hromatografijai, ar tadu pasu ftiribas pakapi

4.15. Silanizacijas reagents: piridina/heksametildisilazana, trimetilhlorsilana
9/3/1 (v/v/v) maisijums. (Nop&€rkami ari lietoSanai sagatavoti Skidumi.
Var izmantot citus sililéSanas reagentus, konkréti bis-trimetilsililtrifluora-
cetamids + 1 % trimetilhlorsilans, kas atSkaidits ar tadu pasu tilpumu
beziidens piridina.)

4.16. Standartparaugi: tiri monogliceridi vai monogliceridu maisfjumi ar
zinamu sastavu, kas ir 1idzigs analiz€jamo paraugu sastavam

S. METODE
5.1 Paraugu sagatavoSana

5.1.1.  Ellas, kuru brivais skabums ir mazaks par 3 %, pirms hromatografésanas
silikagela kolonna nav obligati janeitralizé. Ellas, kuru brivais skabums ir
lielaks par 3 %, janeitraliz€, ka aprakstits 5.1.1.1. punkta.
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5.1.1.1. Parnes 50 g ellas un 200 ml n-heksana 1000 ml tilpuma Skirpiltuvé
(3.13.). Pievieno 100 ml izopropanola un 12 % natrija hidroksida
(4.11.) daudzuma, kas ir ekvivalents e]las brivajam skabumam plus
5%. Vienu miniiti energiski krata. Pievieno 100 ml destiléta tdens,
vélreiz sakrata un nostadina.

P&c dekant€sanas atdala apaks€jo ziepes saturoSo slani. Atdala ari visus
pargjos starpslanus (dulkes un neskistosas vielas). Neitralizéta ellas
parauga Skidumu heksana vairakas reizes mazga ar 50-60 ml
izopropanola/tdens 1/1 (v/v) skidumu (4.4.), lidz izzud ta sartais kraso-
jums ar fenolftaleinu.

Lielako dalu heksana atdala ar vakuumdestilaciju (izmantojot, pieméram,
rotacijas ietvaicétaju), un ellu parnes 100 ml tilpuma kolba (3.5.). Ellu
vakuuma zave, lidz pilniba atdalits viss skidinatajs.

Sis procediiras beigas ellas skabumam jabiit mazakam par 0,5 %.

5.1.2. Sadi sagatavotas ellas 1,0 g lielu iesvaru parnes 25 ml tilpuma Erlen-
meijera kolba (3.1.), un to iz8kidina 10 ml attistiSanas maisijuma (4.10.).
Pirms hromatografijas silikagela kolonna $kidumu nostadina vismaz 15
miniites.

Lai nodrosinatu hromatografijai optimalus apstaklus, ja Skidums nav
dzidrs, to centrifugé (var izmantot lietoSanai sagatavotus 500 mg SPE
silikagela kartridzus).

5.1.3.  Hromatografijas kolonnas sagatavosana

Apméram 30 ml atfistitaja Skidinataja (4.10.) parnes kolonna (3.3.),
izmantojot stikla spiekiti, kolonnas apaksa ievieto kokvilnas auduma
gabalinu; saspiez, lai aizvaditu gaisu.

Varglazg sagatavo 25 g silikagela (4.1.) suspensiju apméram 80 ml attis-
titaja $kidinataja, un parnes kolonna, izmantojot piltuvi.

Parbauda, vai viss silikagels parnests kolonna; mazga ar attistitaja skidi-
nataju (4.10.), atver kranu un Skidruma limeni pazemina ta, lai tas biitu
apm&ram 2 mm virs silikagela ITmena.

5.1.4. Kolonnas hromatogrdfija

No parauga, kas sagatavots, ka aprakstits iepriek§ 5.1. punktd, 25 ml
tilpuma Erlenmeijera kolba (3.1.) nem precizi 1,0 g lielu iesvaru.

Parauga iesvaru iz8kidina 10 ml attistitaja $kidinataja (4.10.). Skidumu
parnes hromatografijas kolonna, kas sagatavota saskana ar 5.1.3. punktu.
Jaraugas, lai netiktu aizskarta kolonnas virsma.

Atver kranu un parauga Skidumu parnes kolonna, Iidz tas sasniedz sili-
kagela ltmeni. Attista ar 150 ml attistitaja Skidinataja. Noregulé plismas
atrumu 2 ml/min (ta, lai 150 ml skiduma tiktu parnesti kolonna apméram
60—70 min laika).

Eluatu savac ieprieks nosvérta 250 ml tilpuma kolba. Skidinataju iztvaice
vakuuma gandriz sausu, un $kidinatdja atliekas atdala slapekla plasma.

Kolbu nosver un aprékina iegiita ekstrakta masu.
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(Ja izmanto lietoSanai sagatavotus SPE silikagela kartridzus, rikojas, ka
aprakstits turpmak. 1 ml skiduma (5.1.2.) parnes sagatavotos kartridzos
ar 3 ml n-heksana.

Péc skiduma perkol@Sanas attista ar 4 ml n-heksana/dietilétera 9/1 (v/v)
maisfjumu.

Eluatu savac 10 ml tilpuma m&gen& un slapekla plisma ietvaic€ sausu.

Uz sauso atlikumu iedarbojas ar aizkunga dziedzera lipazi (5.2.). Japar-
bauda taukskabju sastavs pirms SPE kartridza un pec ta.)

5.2. Hidrolize ar aizkunga dziedzera lipazi

5.2.1. Centrifigas mégené iesver 0,1 g ellas, kas sagatavotas saskapa ar 5.1.
punktu. Pievieno 2 ml buferSkiduma (4.6.), 0,5 ml natrija holata $kiduma
(4.7.) un 0,2 ml kalcija hlorida $kiduma, katru reizi Skidumu rGpigi
samaisot. Mégeni noslédz ar pieslipéta stikla aizbazni, un ievieto termo-
stata 40 + 0,5 °C temperatiira.

5.2.2. Pievieno 20 mg lipazes, uzmanigi sakrata (nesaslapinot aizbazni), un
mégeni ievieto termostatd precizi uz 2 min. Péc tam izpem, energiski
krata precizi 1 min un atdzesg.

5.2.3. Pievieno 1 ml dietilétera, noslédz ar aizbazni un energiski krata, pec tam
centrifugé, un ar mikro§lirci &tera $kidumu parnes tira sausa mégené.

5.3. Silanilatvasinajumu iegiSana un gazes hromatografija

5.3.1.  Ar mikro§lirci 100 pl $kiduma (5.2.3.) parnes 10 ml tilpuma m&gené ar
konisku apaksdalu.

5.3.2. Vaja slapekla plisma atdala $kidinatdju, pievieno 200 pl silanizacijas
reagenta (4.15.), mégeni noslédz ar aizbazni un 20 min nostadina.

5.3.3. P&c 20 min pievieno 1 lidz 5 ml n-heksana (atkariba no hromatografe-
Sanas apstakliem): $adi iegiitais Skidums ir sagatavots gazes hromatogra-
fijai.

5.4. Gazes hromatografija

Darba apstakli:

— inzektora temperatiira (virskolonnas inzektors) zem $kidinataja virs-
anas punkta (68 °C);

— detektora temperatira: 350 °C;

— kolonnas temperatira: krasns temperatiiras programma: | mindti
60 °C, paaugstinasana par 15 °C minate lidz 180 °C, tad par 5 °C
minuté lidz 340 °C, tad 13 minates 340 °C;

— nesgjgaze: udenradis vai hélijs, ar linearo atrumu, kas ir pietiekams 1.
att. paraditas izskirtspgjas panaksanai. Aiztures laikam Csy triglice-
ridam jabat 40 £ 5 min (sk. 2. att). (Noraditie darba apstakli ir
orientgjosi. Operatoriem tie jaoptimizg, lai panaktu vajadzigo izskirt-
sp&ju. Ta signala augstumam, kas atbilst 2-glicerilmonopalmitatam,
jabut vismaz 10 % no registracijas iekartas skalas.)
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— ievaditas vielas daudzums: 0,5-1 pl n-heksana s$kiduma (5 ml)
(5.3.3.).

5.4.1. Signalu identifikacija

Atseviskos monogliceridus identificé pec aiztures laikiem, tos salidzinot
ar monogliceridu standartmaistjumiem tados pasos apstaklos noteiktajiem
aiztures laikiem.

5.4.2. Kvantitativa noteikSana
Katra signala laukumu aprekina, izmantojot elektronisko integratoru.

6. REZULTATU IZTEIKSANA

Glicerilmonopalmitata saturu aprékina pé&c attieciga signala laukuma
attiecibas pret visu monogliceridu signalu laukumu kop&jo summu (sk.

2. att.), izmantojot $adu formulu:
X

A
glicerilmonopalmitats (%) Z N x 100

kur:

A, = glicerilmonopalmitata signala laukums;

X

>> A = visu monogliceridu signalu laukumu summa.

Rezultatus uzdod ar precizitati Iidz vienam decimalciparam aiz komata.
7. ANALIZES REZULTATU PARSKATS

Parskata par analizes rezultatiem janorada:

— atsauce uz So metodi,

— visa informacija, kas vajadziga parauga pilnigai identifikacijai,

— analizes rezultats,

— zinas par atkapém no §is metodes, pamatojoties uz ieintereséto pusu
vienoSanos, vai kada cita iemesla dél,

— laboratorijas identifikacijas dati, analizes dienas datums un par
analizes veikSanu atbildigo personu paraksti.
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1. attéls

To silanizéSanas reakcijas produktu hromatogramma, kas iegiiti, ar lipazi iedarbojoties uz
rafinétu olivellu, kurai pievienoti 20 % esterificétas ellas (100 %).

100 10.384 12.266 21.649 23.310

- Huile d’olive raffinée
+ 20% huile estérifiée 17.89

1-2 monopalmitine
Acides gras libres

Squalene
1-2 mono C18 insat.

10.218

12.525 1-2 monopalmitoléine 17 525 22.203
'

8.889

9.581 11.103

T

200 300 400 500 500 700 800

Scan

T T T T T T g T T g
900 1000 1100 1200 1300 1400

Paskaidrojumi: Acides gras libres = brivas tauksabes; Huile d olive rafinée = rafinéta olivella; 20 %
Huile estérifiée = 20 % esterificeta ella; /-2 monopalmitoléine = 1-2 monopalmitoleins; /-2 mono-
palmitine = 1-2 monopalmitins; /-2 mono C;g insat. = 1-2 mono- Cg nepiesat.; Squalene =
skvaléns.
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2. attels
Hromatogrammas:
A) neesterificéta olivella, pec iedarbibas ar lipazi; péc silanizé$anas; $ados apstaklos (8-12 m
kapilara kolonna) vasku frakcija elu¢jas vienlaicigi ar digiceridu frakciju vai pavisam
nedaudz velak.
Péc iedarbibas ar lipazi trigliceridu saturs nedrikst biit augstaks par 15 %.
*k
*
‘ L_.I_l LA T el
t Jd¢ —
3
1 2
1 1 1 1 1 1 1 1 1
10 15 20 25 30 35 40 45
Paskaidrojumi:
1 = Brivas taukskabes
2 = Monogliceridi
3 = Digliceridi
4 = Trigliceridi

*

Kk

= 2-monopalmitins

= Csy triglicerids
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Hromatogrammas:
B) esterificéta ella péc iedarbibas ar lipazi; péc silanizéSanas; Sados apstaklos (8-12 m kapi-
lara kolonna) vasku frakcija elugjas vienlaicigi ar digiceridu frakciju vai pavisam nedaudz
velak.
Pec iedarbibas ar lipazi trigliceridu saturs nedrikst biit augstaks par 15 %.
B
*
ke
1 A A g
N— 1 L ] 3 4
1 2
1 1 1 1 1 1 1 1 1
10 15 20 25 30 35 40 45
Paskaidrojumi:

1 = Brivas taukskabes
2 = Monogliceridi

3 = Digliceridi

4 = Trigliceridi

* = 2-monopalmitins

*¥* = (Csy triglicerids
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8. PIEZIMES
1. piezime. LIPAZES SAGATAVOSANA

Ir nopérkamas lipazes ar pietiekamu aktivitati. Tas var saga-
tavot arT laboratorija §adi.

Atdzesg lidz 0 °C temperatiirai 5 kg svaigu ciikas aizkunga
dziedzeru. Atdala apkart§jos cietos taukus un saistaudus, un
péc tam blenderi sasmalcina Skidras pastas veida. Pastai
pievieno 2,5 1 beziidens acetona, 4—6 stundas maisa, péc
tam centrifugé. Atlikumu vél tris reizes ekstrahé ar tadu
pasu daudzumu bezioidens acetona, péc tam divas reizes ar
acetona/dietilétera (1/1 v/v) maisijumu, un divas reizes ar
dietiléteri.

Atlikumu 48 h zave vakuuma, lai iegiitu stabilu pulveri, ko
var ilgstosi glabat ledusskapi, sargajot no mitruma iedarbibas.

2. piezime. LIPAZES AKTIVITATES KONTROLE

Sagatavo olivellas emulsiju §ada veida.

Mikseri 10 min maisa maisijumu, kas sastav no 165 ml
gumiarabika 100 g/l $kiduma, 15 g sasmalcinata ledus un
20 ml ieprieks neitralizEtas olivellas.

Parnes 10 ml §1s emulsijas 50 ml tilpuma varlazg, pievieno
0,3 ml natrija holata 0,2 g/ml Skidumu, un p&c tam 20 ml
destiléta @idens.

Varglazi novieto termostata 37 °C temperatira; ievieto pH-
metra elektrodus un spirales maisitaju.

Ar bireti pa pilienam pievieno 0,1 N natrija hidroksida
$kidumu Iidz pH 8,3.

Pievieno alikvotu lipazes pulvera suspensijas tdent (0,1 g/ml
lipazes). Tikliddz pH-metrs rada 8,3, palaiz hronometru un pa
pilienam pievieno natrija hidroksidu ar tadu atrumu, lai reak-
cija nemainitos, un visu laiku bitu pH 8,3. Ik p& mindtes
atZimé paterétd sarma daudzumu.

legiitos datus att€lo x/y grafika, kura uz abscisu ass atliek
laiku, bet uz ordinatu ass — 0,1 N sarma $kiduma tilpumu
mililitros, kas patéréts nemainiga pH saglabaSanai. legitajai
sakaribai jabut linearai.

Lipazes aktivitati, kas izteikta lipazes vienibas viena mili-
grama, aprékina p&c $adas formulas:

_V><N><100
B m

A

kur:
A aktivitate lipazes vienibas/mg;

V' mililitri 0,1 N natrija hidroksida $kiduma miniité (apré-
kina péc grafika);

N natrija hidroksida $kiduma titrs;
m test€jamas lipazes parauga masa miligramos.

Lipazes vieniba ir fermenta daudzums, kads fermentativas
SkelSanas reakcijas viena minaté izdala 10 mikroekvivalentus
skabes.

VY M20
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IX PIELIKUMS

SPEKTROFOTOMETRISKA ANALIZE UV SPEKTRA
IEVADS

Spektrofotometriska analize UV spektra var dot informaciju par tauku kvalitati, to
saglabasanas stavokli un tehnologisko procesu izraisitajam parmainam tajos.
Absorbceija pie metode noteiktajiem vilpa garumiem notiek oksideSanas un/vai
rafing$anas procesa konjugétu dignu un trignu sistému klatbitnes d&l. So absorb-
ciju izsaka ka Tpatngjo ekstinkciju £ } ZA;H (1 % (masas) tauku Skiduma ekstinkcija
attieciga Skidinatdja 10 mm kivetg), ko parasti apzimé ar K (sauc arT par
“ekstinkcijas koeficientu”).

1. DARBIBAS JOMA

gajé pielikuma aprakstita procedira olivellas spektrofotometriskajai
analizei UV spektra.

2. METODES PRINCIPS

Paraugu $kidina vajadzigaja $kidinataja un pie noteiktiem vilpa garumiem
izméra $kiduma absorbciju attieciba pret tiru $kidinataju.

Vielas koncentracijai 1 % (masas) 10 mm kivete aprékina Ipatngjo
ekstinkciju pie 232 nm un 268 nm izooktana vai 232 nm un 270 nm
cikloheksana.

3. IEKARTA

3.1. Spektrofotometrs mérjjumiem ultravioletaja spektra dala (starp 220 un
360 nm) ar iesp&ju nolasit atseviskas nanometru vienibas. leteicams regu-
lari parbaudit spektrometra vilpa garuma un absorbcijas skalu precizitati
un reproducgjamibu, ka ari izkliedéto gaismu.

3.1.1. Vilpa garuma skala. To var parbaudit, izmantojot references materialu —
optiska stikla filtru, kas satur holmija oksidu vai holmija oksida $kidumu
(var but hermétisks), kam ir izteiktas absorbcijas joslas. References mate-
riali ir paredz&ti, lai verificgtu un kalibrétu vilpa garuma skalas spektro-
fotometriem, kuri darbojas redzamaja un ultravioletaja starojuma apgabala
un kuriem nominalais spektralas joslas platums ir ne vairak par 5 nm.
Merfjumus salidzina ar gaisa tukSo paraugu 640-240 nm vilpa garuma
diapazona, ievérojot references materialiem pievienotas instrukcijas. Ikreiz,
kad maina spraugas platumu, izdara bazes linijas korekciju ar baltas
gaismas kili. Attiecigie vilnpa garumi ir uzskaiftiti standarta references
materiala sertifikata.

3.1.2. Absorbcijas skala. To var parbaudit, izmantojot komerciali pieejamus
hermétiskus references materialus — paskabinatus kalija dihromata
$kidumus noteiktas koncentracijas un ar sertificétam absorbcijas vértibam
pie Apq. (4 kalija dihromata skidumi perhlorskabg, kas hermétiski ievietoti
Cetras UV paredzetas kvarca kivetgs, lai noteiktu linearitates un fotome-
triskas pareizibas referenci UV). Péc bazes linijas korekcijas kalija dihro-
mata $kidumus salidzina ar tukSo izmantotas skabes paraugu, ievérojot
references materialam pievienotas instrukcijas. Attiecigas absorbcijas
vertibas ir uzskaititas references materiala sertifikata.

Alternativs veids, kada parbaudit fotoelementa un fotomultiplikatora
signalu, ir $ads: spektrofotometrijas veik$anai iesver 0,2000 g kalija
hromata un 1000 ml mérkolba to izSkidina 0,05 N kalija hidroksida
$kiduma, un uzpilda 1idz zimei. Nem precizi 25 ml iegiita Skiduma, parnes
500 ml meérkolba un uzpilda lidz zimei ar to pasu kalija hidroksida
Skidumu.



01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 57

VY M28

Izmera $adi iegita $kiduma ekstinkciju pie 275 nm, lietojot kalija hidro-
ksida Skidumu ka references Skidumu. Lietojot 1 cm kiveti, izmeéritajai
ekstinkcijai jabat 0,200 + 0,005.

3.2.  Spektra UV dalas (220 lidz 360 nm) mérfjjumiem piem&rotas taisnstiira
kvarca kivetes ar vacipiem, optiskais cela garums 10 mm. Ja kivetes
piepilditas ar Gideni vai citu piemérotu $kidinataju, tas sava starpa nedrikst
atSkirties par vairak neka 0,01 ekstinkcijas vienibu.

3.3.  Merkolbas ar vienu zimi, tilpums 25 ml, A klase.

3.4. Analitiskie svari ar nolasijuma precizitati lidz 0,0001 g.

4. REAKTIVI

Ja nav noteikts citadi, veicot analizi, lieto vienigi atzitas analitiskas tiribas
pakapes reaktivus un destilétu vai demineralizetu @ideni vai vismaz lidz-
vertigas tiribas pakapes tideni.

Skidinatajs: izooktans (2,2,4-trimetilpentans) mérfjumiem pie 232 nm un
268 nm un cikloheksans mérijumiem pie 232 nm un 270 nm, ar absorbciju
mazak par 0,12 pie 232 nm un mazak par 0,05 pie 270 nm salidzinajuma
ar destilétu tdeni, mérot 10 mm kivete.

5. PROCEDURA

5.1. Paraugam jabut pilnigi homogénam un bez suspendétiem piemaisijumiem.
Pretgja gadijuma tas jafiltré caur filtrpapiru aptuveni 30 °C temperatlira.

5.2.  Rapigi iesver 0,25 g (ar precizitati lidz 1 mg) $adi sagatavota parauga
25 ml mérkolba, uzpilda lidz zimei ar noradito $kidinataju un homogenizé.
leglitajam $kidumam ir jabut pilnigi dzidram. Ja novérojama opalescence
jeb dulkainiba, atri izfiltre caur filtrpapiru.

PIEZIME. Neapstradatu olivellu un neapstradatu augstaka labuma olive]lu
absorbcijas merisanai pie 268 nm un 270 nm parasti pietiek ar 0,25-0,30 g
materiala. M@rfjumiem pie 232 nm parasti ir vajadzigs 0,05 g parauga, un
visbiezak gatavo divus atseviskus $kidumus. Olivu izspaidu ellu, rafinétu
olivellu un ellu, kam piejaukta olive]la, absorbcijas mériSanai parasti vaja-
dzigs mazaks paraugs, pieméram, 0,1 g, jo So e]lu absorb&tspgja ir lielaka.

5.3. Ja vajadzigs, abas kvarca kivetés (parauga un standartSskiduma kivetg)
bazes Iiniju (220-290 nm) korigé ar $kidinataju, tad piepilda parauga
kvarca kiveti ar testa $kidumu un izméra ekstinkciju pie 232, 268 un
270 nm, $kidinataju izmantojot par standartSkidumu.

Izm@rttajam ekstinkcijas veértibam jabut starp 0,1 un 0,8 vai verificéta
spektrofotometra linearitates diapazona. Ja ta nav, mérjjumi jaatkarto,
lietojot péc vajadzibas koncentrétakus vai atSkaiditakus skidumus.

5.4. Kad izmérita absorbcija pie 268 vai 270 nm, méra absorbciju pie A,
Amax + 4 UN Ao 4. STs absorbcijas vertibas izmanto, lai noteiktu Ipatngjas
ekstinkcijas variaciju (AK).

PIEZIME. Uzskata, ka Ay, izooktanam, ko izmanto par $kidinataju, ir
268 nm un ka cikloheksanam tas ir 270 nm.
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6. REZULTATU IZTEIKSANA

6.1. Pieraksta pie dazadiem vilpa garumiem iegitas Tpatngjas ekstinkcijas
(ekstinkcijas koeficientus), ko aprékina $adi:

EA
KL=
cXs
kur:
KA = 1patngja ekstinkcija pie vilpa garuma A;
EA = ekstinkcija, kas izmérTta pie vilpa garuma A;
¢ = Skiduma koncentracija g/100 ml,
s = kvarca kivetes cela garums centimetros;
rezultatus izsaka ar precizitati lidz divam zimém aiz komata.
6.2. Ipatngjas ekstinkcijas variacija (AK)

Ekstinkcijas absoltitas vertibas variaciju (AK) nosaka péc $adas formulas:

AK — |Km— <sz—4+1ﬁm+4)|

2

kur Km ir Tpatngja ekstinkcija pie maksimalajai absorbcijai atbilstosa vilna
garuma — 270 nm vai 268 nm atkariba no izmantota $kidinatgja;

rezultatus izsaka ar precizitati IiJdz divam zZim&m aiz komata.
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X PIELIKUMS

TAUKSKABJU METILESTERU NOTEIKSANA AR GAZU HROMATO-
GRAFLJU

1. DARBIBAS JOMA

Saja pielikuma sniegti noradfjumi par to, ki ar gazu hromatografiju noteikt
brivas un saistitas taukskabes augu taukos un ellas péc tam, kad §is tauk-
skabes parvérstas taukskabju metilesteros (FAME).

Saistitas taukskabes no triacilgliceridiem (74G) un — atkariba no esterifika-
cijas metodes — brivas taukskabes (FFA) tiek parverstas taukskabju metiles-
teros (FAME), kurus nosaka ar kapilaras kolonnas gazu hromatografiju.

Saja pielikuma aprakstita metode Jauj kvantitativi noteikt FAME ar oglekla
atomu virknes garumu C;,-C,4, ieskaitot piesatinato, cis- un trans-monone-
piesatinato un cis- un trans-polinepiesatinato taukskabju metilesterus.

2. PRINCIPS

FAME Xkvantitativajai analizei izmanto gazu hromatografiju (GH). FAME
sagatavo saskana ar A dalu. P& tam tos ievada un iztvaicg inzektora.
FAME izdalisana notiek noteiktas polaritates un garuma analitiskajas
kolonnas. FAME noteikSanai izmanto liesmas jonizacijas detektoru (LJD).
Analizes nosactjumi ir izklastiti B dala.

FAME gazu hromatografija, kuru veic ar LJD, par nesgjgazi var izmantot
idenradi vai héliju (mobila faze). Udenradis palielina izdaliSanas atrumu un
dod izteiktakas smailes. Stacionara faze ir mikroskopiski plans Skidruma
slanis uz inertas cietas virsmas, kas izgatavota no kauséta kvarca.

Kad iztvaicétie savienojumi $kérso kapilaro kolonnu, analizes procesa tie
mijiedarbojas ar stacionaro fazi, kura klaj kapilaras kolonnas iek$gjo virsmu.
Ta ka dazadiem savienojumiem $1 mijiedarbiba ir atSkiriga, tie elugjas atski-
riga laika, un to sauc par savienojuma aiztures laiku pie konkrétajiem
analizes parametriem. Dazados savienojumus ir iesp&jams identificét, sali-
dzinot to aiztures laikus.

A DALA

TAUKSKABJU METILESTERU SAGATAVOSANA NO OLIVELLAS UN
OLIVU IZSPAIDU ELLAS

1. DARBIBAS JOMA

Saja dala aprakstita taukskabju metilesteru sagatavoSana. Ta aptver
metodes taukskabju metilesteru sagatavoSanai no olive]lam un olivu
izspaidu ellam.

2. PIEMEROSANAS JOMA

Taukskabju metilesteru sagatavoSanu no olivellam un olivu izspaidu
ellam veic, kalija hidroksidu istabas temperatira transesterificgjot ar
metanola $kidumu. Tas, vai paraugu pirms transesterifikacijas nepiecie-
Sams attirit, ir atkarigs no brivo taukskabju satura parauga un no anali-
tiska raditaja, kas janosaka. Var izmantot §adu tabulu:
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3.1.1.

3.1.2.
3.1.2.1.

3.1.2.2.

3.1.2.3.

3.1.24.

3.1.2.5.

3.1.2.6.

3.1.2.7.

3.1.2.8.

3.1.3.
3.1.3.1.

3.1.3.2.

Ellas kategorija Metode
Neapstradata olivella ar skabes | 1. Taukskabes
saturu < 2,0 % 2. trans-taukskabes
3. AECN42 (péc attiriSanas ar
Rafinéta olivella silikagelu SPE)
Olivella, kas sastav no rafingtas
olivellas un neapstradatam
olivellam
Rafingta olivu izspaidu ella
Olivu izspaidu ella
Neapstradata olive]la ar skabes | 1. Taukskabes (pec attiriSanas ar
saturu > 2,0 % silikagelu SPE)
Neattirita olivu izspaidu ella 2. trans-taukskabes (p€c atfiri-
Sanas ar silikagelu SPE)
3. AECN42 (peéc atfiriSanas ar

silikagelu SPE)

METODIKA

Kalija hidroksida transesterifikacija istabas temperatira ar metanola

Sktdumu

Princips

Metilesteri veidojas ka starpposma produkts kalija hidroksida transeste-
rifikacija ar metanola §kidumu, pirms sakas parziepjoSanas.

Reaktivi

Metanols, kas satur ne vairak ka 0,5 % (masas dala %) tidens.

Heksans, hromatografijas kvalitates.

Heptans, hromatografijas kvalitates.

Dietiléteris, stabilizéts analizes vajadzibam.

Acetons, hromatografijas kvalitates.

Elugsanas $kidinatajs ellas atfiriSanai kolonnas/SPE hromatografija:
heksana/dietilétera maisijums 87/13 (tilpuma dala %).

Kalija hidroksids, aptuveni 2M $kidums metanola: 11,2 g kalija hidro-

ksida izskidina 100 mililitros metanola.

Silikagela kasetnes, 1 g (6 ml), cietas fazes ekstrakcijai.

Aparatiira

5 ml tilpuma mégenes ar aizskriivéjamu aizbazni, kuram ir politetrafluo-

retiléna apmale.

Meérpipetes vai automatiskas pipetes, 2 ml un 0,2 ml.
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3.1.4.  Ellas paraugu attirisana

Ja vajadzigs, paraugus attira, laizot ellu caur silikagela cietas fazes
ekstrakcijas kasetni. Silikagela kasetni (3.1.2.8.) ievieto vakuuma elug-
Sanas iekarta un mazga ar 6 ml heksana (3.1.2.2.); mazgaSana tiek veikta
bez vakuuma. P&c tam kolonna ievada ellas (aptuveni 0,12 g) skidumu
0,5 ml heksana (3.1.2.2.). Skidumu izvelk tai cauri un péc tam elug ar
10 ml heksana/dietilétera (87:13, tilpuma dala %) (3.1.2.6.). Apvienotus
eluatus homogenizé un sadala divos aptuveni vienados tilpumos. Vienu
alikvotu ietvaic€ sausu rotacijas ietvaic€taja pie samazinata spiediena un
istabas temperatira. Atlikumu izskidina 1 mililitra heptana, un skidums
ir gatavs taukskabju analiz€Sanai ar gazu hromatografiju. Otru alikvotu
ietvaic® un atlikumu iz8kidina 1 mililitra acetona, lai vajadzibas gadi-
juma veiktu trigliceridu analizi ar HPLC.

3.1.5. Procediira

5 ml tilpuma stikla mégeng ar aizskrivéjamu aizbazni (3.1.3.1.) iesver
aptuveni 0,1 g ellas parauga. Pievieno 2 ml heptana (3.1.2.2.) un sakrata.
Pievieno 0,2 ml kalija hidroksida $kiduma metanola (3.1.2.7.), aizdara ar
aizbazni, kuram ir politetrafluoretiléna apmale, stingri aizskrivé un
30 sekundes energiski krata. Atstdj noslanoties, lidz augsgjais slanis
klast dzidrs. Dekanté aug$gjo slani, kur§ satur metilesterus. Heptana
Skidums ir gatavs ievadiSanai gazu hromatografa. Lidz gazu hromatogra-
fiskas analizes uzsak3anai $kidumu ieteicams glabat ledusskapi. Skidumu
nav ieteicams glabat ilgak par 12 stundam.

B DALA

TAUKSKABJU METILESTERU ANALIZESANA AR GAZU HROMATO-
GRAFLJU

1. DARBIBAS JOMA

ST dala ietver visparigus noradijumus par gazu hromatografijas pielieto-
Sanu, izmantojot kapilaro kolonnu, lai noteiktu tada taukskabju metiles-
teru maisijuma kvalitativo un kvantitativo sastavu, kas ieglits saskana ar
A dala noradito metodi.

Si dala nav piemérojama polimerizétam taukskab&m.

2. REAKTIVI
2.1. Nesejgaze

Inerta gaze (h&lijs vai Tdenradis), kas ir rlipigi izzavéta un kas satur
mazak par 10 mg/kg skabekla.

1. piezime. Udenradis var divkart palielinat analizes atrumu, bet tas ir
bistams. Ir pieejamas dro$ibas ierices.

2.2. Pahggaze

2.2.1.  Udenradis (tiriba > 99,9 %), bez organiskiem piemaisfjumiem.

2.2.2.  Gaiss vai skabeklis, bez organiskiem piemaisfjumiem.

2.2.3. Slapeklis: (tiriba > 99 %).

2.3. SalidzinaSanas standarts

Tiru taukskabju metilesteru maisijums vai zindma sastava tauku metiles-
teri, velams, I1dzigi analiz€jamas taukainas vielas sastavam. Nepiesati-
nato skabju transizoméru noteikSana noderigi ir oktadecén-, oktadeka-
dién- un oktadekatrienskabes metilesteru cis- un trans- izomeri.

Japariip&jas par to, lai polinepiesatinatas taukskabes neoksidétos.
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3. APARATURA
Sie noradijumi ir par parasto gazu hromatografijas aprikojumu, kura
izmanto kapilaras kolonnas un liesmas jonizacijas detektoru.
3.1. Gazu hromatografs

Gazu hromatografa sastavdalas ir $adas.

3.1.1.  Inzekcijas sistéma

Izmanto inzekcijas sistému ar kapilarajam kolonnam; $ada gadijuma
inzekcijas sistémai vajadz&tu but Ipasi veidotai izmantoSanai kopa ar
sadam kolonnam. Inzekcijas sisttma var bit ar plismas daliSanu vai
ar virskolonnas inzekciju, bez plismas daliSanas.

3.1.2. Krasns

Krasnij jaspgj sildit kapilaro kolonnu vismaz lidz 260 °C un uzturét
velamo temperattiru 0,1 °C robezas. P&dgja prasiba ir ipasi svariga, ja
lieto kvarca kolonnu.

Visos gadijumos ir ieteicams izmantot sildiSanu ar temperatiiras
programmeSanu, jo IpaSi taukskab&m, kuras ir mazak par 16 oglekla
atomiem.

3.1.3.  Kapilara kolonna

3.1.3.1. Caurule, izgatavota no materiala, kas ir inerts pret analiz§jamam vielam
(parasti stikls vai kvarcs). Ieksgjais diametrs ir starp 0,20 un 0,32 mm.
Ieks&jo virsmu pirms parklasanas ar stacionaro fazi attiecigi apstrada
(pieméram, sagatavo virsmu, inaktivé). Taukskabju un taukskabju cis-
un trans-izoméru gadijuma pietickams garums ir 60 m.

3.1.3.2. Stacionara faze, piemérotas ir polara polisiloksana (cianpropilsilikona)
kolonnas ar kimiski piesaistitu stacionaro fazi.

2. piezime. Pastav risks, ka polarie polisiloksani vargtu radit gritibas ar
linolénskabes un skabju ar C, identificéSanu un izdaliSanu.

Parklajums ir plans, t. i., 0,1 Iidz 0,2 pm.

3.1.3.3. Kolonnas montéSana un kondicionéS$ana

Kapilaro kolonnu mont&sana, t. i., kolonnas ievieto$ana krasni (atbalsts),
pievienojumu montéSana (hermétiskums), kolonnas galu ievietosana
inzektora un detektora (nelietderigo tilpumu samazinasana) jaievéro
parastd piesardziba. Kolonnu pievieno nesgjgazes plismai (piemé&ram,
0,3 bar (30 kPa) 25 m garai kolonnai ar iek$gjo diametru 0,3 mm).

Kolonnu kondiciong, programmgjot krasns temperatiru 3 °C/min. no
apkartéjas vides temperatiiras lidz temperatiirai, kas ir par 10 °C zemaka
neka stacionaras fazes sadaliSanas temperatiiras robeza. Krasni uztur $aja
temperatiira vienu stundu, lidz stabilizgjas nulles linija. P&c tam atgriezas
pie 180 °C un turpina darbu izotermiskos apstaklos.

3. piezime. PardoSana ir pieejamas piemérotas iepriek§ kondicionétas
kolonnas.
3.1.4. Liesmas jonizdcijas detektors un parveidotajs-pastiprinatajs
32.  Slirce

Slirces maksimala ietilpiba ir 10 pl, un ta ir gradugta 0,1 pl iedalas.

3.3. Datu ieguves sistema

Datu ieguves sisteéma, kas tieSsaisté savienota ar detektoriem un tiek
lietota kopa ar datorprogrammu, kura ir piemérota smailu integré$anai
un normaliz&$anai.



01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 63

v M28
4. PROCEDURA
Darbibas, kas aprakstitas 4.1.—4.3. punkta, attiecas uz liesmas jonizacijas
detektora lietoSanu.
4.1. TestéSanas apstakli
4.1.1.  Optimalu kapilaras kolonnas darbibas apstakju izraudziSandas

Kapilaras kolonnas efektivitate un caurlaidiba ir tada, ka sastavdalu
izdaliSana un analizes ilgums liela méra ir atkarigs no nesgjgazes
plismas atruma kolonna. Tapéc ir jaoptimizé darbibas apstakli, piela-
gojot So parametru (vai vienkarsi kolonnas priek$gala zudumus) atkariba
no ta, vai merkis ir uzlabot izdalisanu vai paatrinat analizi.

Turpmak minétie apstakli ir izradijusies palidzigi FAME (C4—Cyg) izda-
liSana. Hromatogrammu pieméri ir doti B papildingjuma.

Inzektora temperatira: 250 °C

Detektora temperatiira: 250 °C

Krasns temperatiira: 165 °C (8 min) lidz 210 °C, uzsil-
Sanas atrums 2 °C/min

Nesgjgaze-udenradis: kolonnas  priekSgala spiediens,
179 kPa

Kopégja plasma: 154,0 ml/min

Dalisanas attieciba: 1:100

Inzekcijas tilpums: 1 ul

4.1.2.  IzSkirtspéjas noteiksana (sk. A papildinajumu)

I1z8kirtspgju R aprékina no divam blakusesosam smailém I un II p&c
Sadas formulas:

R =2 x ((dy — dp)(oqy + oaqpy) vai R =2 % () — La)og +
o) (USP) (United States Pharmacopeia)

vai

R = 118 x ((tqy — ta)l(@osmy + wosay) (EP, BP, JP, DAB),

(JP (Japanese Pharmacopeia), EP (Pharmacopée Européenne), (BP
(British Pharmacopeia)),

kur:

dyy ir 1 smailes aiztures attalums;

dy ir 11 smailes aiztures attalums;

typy ir I smailes aiztures laiks;

trary ir 1T smailes aiztures laiks;

o ir I smailes pamatnes platums;

o ir I smailes pamatnes platums;

®gs ir konkréta savienojuma smailes platums, kuru mera smailes
augstuma puscela.

Ja g = oqr), R aprékina péc $adas formulas:
R = (dyary — dip))/o = (dyqpy) — dyp))/4o,
kur:

o ir standartnovirze (sk. A papildinagjuma 1. att€lu).
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Ja attdlums d, starp abam smailém dp) — dy(py ir vienads ar 4o, izSkirt-
spgjas koeficients R = 1,

Ja divas smailes ir nodalitas nepilnigi, abu smailu parlickuma punktos
novilktas tangentes krustojas punkta C. Lai abas smailes atdalitu pilniba,
attalumam starp tam jabiit vienadam ar:

drary — dyqy = 6 o, attiecigi R = 1,5 (sk. A papildindjuma 3. attelu).

5. REZULTATU IZTEIKSANA
5.1. Kyvalitativa analize

Pec B papildinajuma 1. att€la hromatogrammas parauga identificeé meti-
lesteru smailes, vajadzibas gadijuma interpol&jot vai salidzinot ar meti-
lesteru standartmaistjumu (ka noradits 2.3. punkta).

5.2. Kvantitativa analize
5.2.1. Sastava noteiksana

Aprékina masas frakciju, w; atseviSkajiem taukskabju metilesteriem,
izsaka metilesteru masas procentos, un to dara $adi.

5.2.2.  Aprékina metode
5.2.2.1. Visparigs gadijums

Aprekina un metilesteru masas procentos izsaka dota komponenta i
saturu, nosakot attiecigas smailes laukumu procentos attieciba pret visu
smailu laukumu summu péc $adas formulas:

w; = (A/ZA) x 100,

A; ir laukums zem individualas taukskabes metilestera i smailes;

YA ir visu laukumu summa zem visu individualo taukskabju metilesteru
smailém.

Rezultatus izsaka ar divam zimém aiz komata.

4. piezime. Taukiem un e]lam taukskabju metilesteru masas frakcija ir
vienada ar triacilglicerinu masas frakciju, izsakot gramos uz
100 g. Ja sis pienémums nav pielaujams, sk. 5.2.2.2. punktu.

5.2.2.2. Korekcijas koeficientu lietoSana

Dazos gadijumos, pieméram, tadu taukskabju klatbiitng, kas satur mazak
par astoniem oglekla atomiem, vai tadu skabju klatbutng, kam ir otrgjas
grupas, laukumus korigé ar ipasiem korekcijas koeficientiem (Fei). Sos
koeficientus nosaka katram instrumentam atseviski. Sim nolikam
izmanto piem@rotus references materialus, kuriem ir sertificdts tauk-
skabju sastavs attiecigaja spektra.

5. piezime. Sie korekcijas koeficienti atikiras no teorétiskajiem FID
korekcijas koeficientiem, kas noraditi A papildinajuma, jo
tie aptver ari inzekcijas sist€émas darbibu u. c. Tomér lielaku
atSkiribu gadijuma biitu japarbauda visas sist€mas darbiba.
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5.2.23.

Sim standartmaisfjumam taukskabes metilestera i masas procentus
apraksta formula:

w; = (m; /Zm) x 100,
kur:
m; ir taukskabes metilestera i masa standartmaisijuma;

¥m ir dazado komponentu, izteiktu ka taukskabes metilesteri, masas
summa standartmaisijuma.

No standartmaisijuma hromatogrammas aprékina taukskabes metilestera
i procentualo laukumu:

w; = (A/ZA) x 100,

kur:
A; ir taukskabes metilestera i laukums standartmaisijuma;
YA ir visu taukskabes metilesteru laukumu summa standartmaisijuma.
Tad korekcijas koeficients F, ir:

F. = (m; x ZA)/(A/Zm)
Parauga masas procenti katram taukskabes metilesterim i ir:

w; = (F; x AYZ (F; x Ay
Rezultatus izsaka ar divam zimém aiz komata.

6. piezime. Aprékinata vertiba atbilst tadas individualas taukskabes
masas procentiem, kas aprékinata ka triacilglicerini uz
100 g tauku.

Ieksgja standarta lietosana

Dazas analiz€s (pieméram, ja visas taukskabes nav kvantitativi janosaka,
ka tas ir gadijuma, ja skabes ar Cetriem vai seSiem oglekla atomiem ir
kopa ar skabém, kuras ir 16 un 18 oglekla atomi, vai ja ir janosaka
taukskabes absolitais daudzums parauga) ir jalieto ieks€jais standarts.
Biezi lieto taukskabes ar 5, 15 vai 17 oglekla atomiem. Biutu janosaka
ieksgja standarta korekcijas koeficients (ja tads ir vajadzigs).

Komponenta i masas procentus, izteiktus ka metilesterus, ieglist péc
formulas:

w; = (myg < F; x A)/(m x Fig x Arg),
kur:
A; ir taukskabes metilestera i laukums;
Ay ir ieksgja standarta laukums;

F; ir taukskabes i, kas izteikta ka taukskabes metilesteris, korekcijas
koeficients;

Fjs ir iek$gja standarta korekcijas koeficients;
m ir analiz&ama parauga masa miligramos;
myg ir iek§€ja standarta masa miligramos.

Rezultatus izsaka ar divam zimém aiz komata.
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6. TESTESANAS PARSKATS

TesteSanas parskata norada metilesteru sagatavoSana un gazu hromato-
grafija lietotas metodes. Taja norada ari visus datus par darbu, kas nav
noraditi $aja standartmetodé vai tiek uzskatiti par neobligatiem, ka ari
datus par incidentiem, kuri var€tu biit ietekm&jusi rezultatus.

TestéSanas parskata ieklauj visu informaciju, kas vajadziga, lai pilniba
identificgtu paraugu.

7. PRECIZITATE
7.1. Starplaboratoriju salidzinosas testéSanas rezultati

Sikaka informacija par starplaboratoriju salidzinoSo testéSanu, kura
testéta metodes precizitate, ir izklastita standarta I0C/T.20/Doc. Nr. 33
un konkréti td C pielikuma. Veértibas, kas iegiitas Saja starplaboratoriju
salidzino$aja testéSana, drikst piemeérot tikai Seit min&tajiem analiz€jamo
vielu koncentracijas diapazoniem un matricem.

7.2 Atkartojamiba

Absoluta starpiba starp diviem neatkarigiem viena testa rezultatiem, kas
iegiiti, izmantojot to pasSu metodi un identisku testa materialu, taja pasa
laboratorija, tam pasam operatoram izmantojot to pasu iekartu neilga
laika posma, ne vairak ka 5 % gadijumu drikst parsniegt r vertibu, kas
noradita standarta IOC/T.20/Doc. Nr. 33 un konkréti ta C pielikuma
1.—14. tabula.

7.3. Reproducéjamiba

Absoluta starpiba starp diviem viena testa rezultatiem, kas iegiti, izman-
tojot to paSu metodi un identisku testa materialu, dazadas laboratorijas,
dazadiem operatoriem izmantojot dazadas iekartas, ne vairak ka 5 %
gadljumu drikst parsniegt R vertibu, kas noradita standarta
I0C/T.20/Doc. Nr. 33 un konkréeti ta C pielikuma 1.—14. tabula.
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A pielikums

1. attéls

=0,48L

2me

o s platums trijstira ABC augstuma puscela un b platums trijstira NPM augstuma puscela.

2. attéls 3. attels

(R=1)

6
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B papildinajums

1. attéls

Gazu hromatografijas profils, kas ar auksto metilationa metodi iegiits no olivu izspaidu ellas parauga

R

£2

&

TR G

Ja nav noradits citadi, hromatografiskas smailes atbilst metilesterim un etilesterim.
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XI PIELIKUMS

GAISTOSO HALOGENETO SKIDINATAJU SATURA NOTEIKSANA
OLIVELLA

1. METODE

Gazu hromatografiska analize, nemot paraugu gazes fazé (head space pané-
miens).

2. APRIKOJUMS
2.1. Gazu hromatografs ar elektronu satveres detektoru (ECD).
2.2. Head space iekarta.

2.3. Gazu hromatografijas kolonna, 2 m gara un ar 2 mm ieksgjo diametru.
Nekustiga faze: OV101 10 % vai Iidzvertiga, ar ko piesiicinats izkarséts
diatomits ar dalinu lieclumu 80 lidz 100 mesh, kas mazgats ar skabi un
silanizgts.

2.4. Nesgjgaze un paliggaze: slapeklis gazu hromatografijai, piemerots detekte-
Sanai ar elektronu satveri.

2.5. 10 Iidz 15 ml stikla pudelites ar teflona parklajumu un aluminija aizbazni,
caur ko var ievadit §lirci.

2.6. Aizspiedni hermétiskai noslégsanai.
2.7. Gazu Slirce 0,5 lidz 2 ml.
3. REAKTIVI

Standarts: halogengti $kidinataji, gazu hromatografijai piemérotas ftiribas
pakapes.

4. PROCEDURA

4.1. Stikla pudelité precizi nosver aptuveni 3 g ellas (pudeliti izmanto vienu
reizi); to hermétiski noslédz. To ieliek termostata, kur temperatiara 70 °C,
uz vienu stundu. Ar §lirci uzmanigi pagem 0,2 lidz 0,5 ml no gazes fazes.
To ieslircina $adi noreguléta gazu hromatografa kolonna:

— inzektora temperatiira: 150 °C,
— kolonnas temperatiira: 70 Iidz 80 °C,
— detektora temperattra: 200 Iidz 250 °C.

Var izmantot arT citas temperatiiras ar nosacijumu, ka rezultati paliek Iidz-
vertigi.

4.2. Standart§kidumi: pagatavo standarta $kidumus koncentraciju diapazona 0,05
lidz 1 ppm (mg/kg) atbilstigi paredzamajai parauga koncentracijai, izman-
tojot rafinétu olivellu, kura nav $kidinataju zZimju. Halogen&tos skidinatajus
var atS$kaidit ar pentanu.

4.3. Kvantitativais novertgjums: salidzina parauga un standartskiduma ar pare-
dzamo tuvako koncentraciju piku laukumus vai augstumus. Ja atskiriba ir
lielaka par 10 %, analize ir jaatkarto, salidzinot ar citu standartskidumu, lidz
atskiriba ir 10 % robezas. Saturu nosaka, pamatojoties uz atseviskos ieslir-
cingjumos iegito vidgjo lielumu.

4.4. Rezultatu izteikS8ana: ppm (mg/kg). Metodes noteikSanas robeza ir
0,01 mg/kg.
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XII PIELIKUMS

STARPTAUTISKAS OLIVU PADOMES METODE, KO PIEMERO
NEAPSTRADATAS OLIVELLAS ORGANOLEPTISKAJAI
NOVERTESANAI

VM28
1. MERKIS UN DARBIBAS JOMA

Saja pielikuma aprakstitis starptautiskas metodes mérkis ir noteikt
kartibu, kada novérteé organoleptiskas ipasibas neapstradatai olivellai
Eiropas Parlamenta un Padomes Regulas (ES) Nr. 1308/2013 ()
VII pielikuma VIII dalas 1. punkta nozim&, un noteikt metodi olivellas
klasificgS$anai atkariba no $m ipaSibam. Turklat $aja metod€ ir paredzeti
noradijumi attieciba uz fakultativo mark&jumu.

Aprakstita metode attiecas tikai uz neapstradatam olivellam un $adu ellu
klasificeSanu vai markéSanu atkariba no konstatéto defektu un auglainuma
intensitates, ko nosaka atlasitu, kvalificétu un uzraudzitu degustetaju
grupa jeb Zurija.

Saja pielikuma mingtos Starptautiskas Olivu padomes (JOC) standartus
izmanto to jaunakaja pieejamaja redakcija.

VY M26
2. SENSORISKAS ANALIZES VISPARIGIE PAMATJEDZIENI

Skatit standartu 10C/T.20/Doc. Nr. 4 “Sensoriska analize: visparigie
pamatjédzieni”.

3. SPECIFISKIE JEDZIENI
3.1. Negativas pazimes

Asa smarza un garsa/dulkes: raksturiga bukete e]lam, kas iegltas no
kaudz@s sakrautam vai glabatam olivam, kuras parm@musi anaeroba
rigsana, vai arl bukete, kas raksturo ellu, kura mucas un tvertn€s bijusi
saskaré ar nogulsném, kuras ar ir parpémusi anaeroba riigSana.

Pelejums/mitra zeme: raksturiga bukete ellam, kas iegiitas no olivam,
kuras vairakas dienas glabatas mitruma un kuras tapec attistijusas sénites
un raugi, vai tadu ellu bukete, kas ieglitas no zemjainam vai dublainam
olivam, kuras p&c ievakSanas nav nomazgatas.

Vins/etikis/skabums: dazam e]]am raksturiga bukete, kas atgadina vinu vai
etiki. Parsvara ta veidojas tapéc, ka olivas vai olivu masu, kas tiek glabata
netiras (pavir$i izmazgatas) pres€jamas masds, parnémusi anaeroba
rigSana, kuras rezultata ir radusies etikskabe, etilacetats un etanols.

Sasmakums: raksturiga bukete ellam, kas ir atri oksidgjusas.

Apsalusas olivas (mitra koksne): tadu ellu bukete, kas iegiitas no olivam,
kuras, tam vél koka esot, ir skarusi salna.

(") Eiropas Parlamenta un Padomes 2013. gada 17. decembra Regula (ES) Nr. 1308/2013, ar
ko izveido lauksaimniecibas produktu tirgu kopigu organizaciju un atcel Padomes
Regulas (EEK) Nr. 922/72, (EEK) Nr. 234/79, (EK) Nr. 1037/2001 un (EK)
Nr. 1234/2007 (OV L 347, 20.12.2013., 671. Ipp.).
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3.1.1. Citas negativas pazimes

Parkarséesana raksturiga ellas bukete, ko rada parlieku stipra un/vai

vai piedegums: ilgstoSa sildiSana ieguves laika, jo TpaSi olivu pastas
termomaisiSanas gadijuma, ja to veic nepiemérotos
temperatiiras apstak]os.

Siens/koksne: bukete, kas raksturiga dazam e]lam, kuras iegiitas no
sazuvu$am oltvam.

Raupjums: biezuma un miklveidiguma sajiita, kas rodas, pagar-
Sojot dazas vecas ellas.

Smérejjas: bukete, kas atgadina dizeldegvielu, ziezellas vai mine-
ralel]u.

Izspaidu udens:  bukete, kas raksturo ellu, kura parak ilgi bijusi saskaré
ar izspaidu Gideni, kura notikusi riigSana.

Salijums: bukete, kas raksturo no sals Skiduma iekonservétam
olivam iegitu ellu.

Metals: metalu atgadinosa bukete. Parsvara raksturiga ellam,
kas drupinaSanas, maisiSanas, spieSanas vai glaba-
Sanas laika ilgstosi bijuSas saskaré ar metala virsmam.

Esparto: raksturiga bukete ellam, kuras iegiist, olivas spiezot
jaundas ma$as no esparto zales. Atkariba no ta, vai
masas izgatavotas no svaigas vai no zavétas esparto
zales, buketes var bt atSkirigas.

Kapuri: tadu ellu bukete, kas ieglitas no olivam, kuras stipri
bojajusi o livu musu (Bactrocera oleae) kapuri.

Gurki: raksturiga bukete, kas rodas, ellu parak ilgi glabajot
hermétiski noslégtos traukos, jo Ipasi skarda tvertnés,
ka de| veidojas 2,6-nonadienals.

3.2.  Pozitivas pazimes

Auglainums: no olivu Skirnes atkarigs aromatu kopums, kas rakstu-
rigs ellam, kuras ieglitas no nebojatiem, svaigiem
augliem, kas var biit zali vai gatavi. Tas ir uztverams
tieSi un/vai retronazali.

Riigtums: pamatgarSa, kas raksturiga ellam, kuras ieglitas no
zalam vai pusgatavam olivam. Riagto garSu nosaka
ar valniSveida garSas karpinam, kuras atrodas uz
robezas starp méles sakni un kermeni.

Pikantums: knudinosa sajiita, ko parasti rada ellas, kuras iegitas
sezonas sakuma un — visbiezak — no olivam, kas vél ir
zalas. Pikantumu var sajust visa mutes dobuma, jo
pasi rikle.

VY M29
3.3.  Fakultativs terminu lietojums markejuma

Ziirijas priek§sédétajs péc pieprasijuma var apliecinat to, ka noveértéta ella
atbilst definicijam un intervaliem, kurus raksturo ar turpmak noraditajiem
pasibas vardiem, nemot vera attiecigo pazimju intensitati un noteikSanu.
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Pozitivas pazimes (auglainums, rigtums un pikantums). Atbilstigi garSas
intensitatei:

— intensiva, ja attiecigas pazimes mediana parsniedz 6;

— vidéji izteikta, ja attiecigas pazimes mediana ir no 3 lidz 6;

— viegla, ja attiecigas pazimes mediana ir mazaka par 3.

Auglainums: no olivu Skirnes atkarigs aromatu kopums, kas
raksturigs el]lam, kuras iegiitas no nebojatiem, svai-
giem augliem, kur nav ne zalo, ne gatavo auglu
parsvars. Tas ir uztverams tiesi un/vai retronazali.

Zalu auglu garsa: no olivu $kirnes atkarigs aromatu kopums, kas
raksturigs ellam, kuras garSo p&c zaliem augliem
un iegiitas no zalam, nebojatam, svaigam olivam.
Tas ir uztverams tiesi un/vai retronazali.

Gatavu auglu garsa: no olivu Skirnes atkarigs aromatu kopums, kas
raksturigs ellam, kuras garSo péc gataviem augliem
un iegltas no nebojatam, svaigam olivam. Tas ir
uztverams tieSi un/vai retronazali.

Sabalanséta garsa:  ella, kuras garSa nav nesabalanséta, proti, pagar-
Sojot ellu, nerodas tada ozas, garSas un kpudinosa
sajiita, kura rigtuma un/vai pikantuma pazimes
mediana ir par diviem punktiem lielaka par auglai-
numa medianu.

Maiga ella: ella, kuras riigtuma un pikantuma pazimes mediana
ir 2 vai mazaka.

GarSas intensitatei atbilstigo terminu saraksts:

Termini, uz kuriem attiecas ellas organoleptiska

P Attieciga: zimes mediana
testa sertifikats ccigas pazimes med

Auglainums —

Gatavu auglu garSa —

Zalu auglu garsa —

Viegli izteikts auglainums Mazak par 3
Vidgji izteikts auglainums No 3 lidz 6
Stipri izteikts auglainums Vairak par 6
Vaji izteikta nogatavojusos auglu garsa Mazak par 3
Vidgji izteikta nogatavojusos auglu garSa No 3 Iidz 6
Stipri izteikta nogatavojuSos auglu garSa Vairak par 6

Vaji izteikta zalu auglu garSa Mazak par 3




01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 73

VY M29
Termini, uz kuriem attiecas ellas organoleptiska N _ .
testa sertifikats Attiecigas pazimes mediana
Vidgji izteikta zalu auglu garSa No 3 Iidz 6
Stipri izteikta zalu auglu garSa Vairak par 6
Vaji izteikts rigtums Mazak par 3
Vidgji izteikts ragtums No 3 lidz 6
Stipri izteikts rigtums Vairak par 6
Vaji izteikts pikantums Mazak par 3
Vidgji izteikts pikantums No 3 Iidz 6
Stipri izteikts pikantums Vairak par 6
Lidzsvarotas garSas ella Rigtuma pazimes mediana
un pikantuma pazimes
mediana parsniedz auglai-
numa medianu ne vairak par
2 punktiem
Maiga ella Riigtenuma un pikantuma
pazimes mediana ir 2 vai
mazaka.
VY M26

4. ELLAS DEGUSTESANAS GLAZE
Skatit standartu IOC/T.20/Doc. Nr. 5 “Ellas degusté$anas glaze”.

5. DEGUSTACIJAS TELPA

Skatit standartu IOC/T.20/Doc. Nr. 6 “Degustacijas telpas sagatavoSanas
noradijumi”.

6. PIEDERUMI
Katra kabing ir jabiit turpmak uzskaititajiem piederumiem, kas ir vajadzigi

degustetajiem, lai vini varétu pienacigi pildit savu uzdevumu, un tiem ir
jabut erti aizsniedzamiem:

— (standartiz€tam) glaz&m ar paraugiem, kuri mark&ti ar kodu, parklati ar
pulkstenstiklu un turéti 28 °C + 2 °C;

— profila lapam (skatit 1. att€lu) papira forma vai elektroniska formata
(ar nosactjumu, ka ir izpilditi profila lapas nosacijumi) un, ja vaja-
dzigs, noradijumiem par profila lapas izmantoSanu;

— pildspalvai vai nedzgSamai tintei;

— traukiem ar abolu S$k€lém un/vai Gdenim, gaz€tam tdenim un/vai
sausiniem;

— glazei tdens apkartgjas vides temperatiira;

— lapai ar visparigajiem noteikumiem, kas uzskaititi 8.4. un 9.1.1.
iedala;

— splaujamtraukiem.
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7. ZURIJAS PRIEKSSEDETAJS UN DEGUSTETAIJI
7.1.  Zurijas priekisedetajs

Zirijas priek§sedétajam jabit atbilstigi kvalificétai personai ar specifiskam
zinaganam par e]lu veidiem, ar ko vin§ saskarsies darba gaita. Zirijas
priekssedetajs ir galvenais ziirijas parstavis un ir atbildigs par tas organi-
z&Sanu un darbibu.

Ziirijas priek$sédétaja darbam ir nepiecie$ama pamatapmaciba darba ar
sensoriskas analizes rikiem, sensoriskas prasmes, liela riipiba testu saga-
tavoSana, organizé$ana un izpilde, ka ar prasmes un pacietiba, lai zinat-
niski planotu un izpilditu testus.

Zirijas prieksedétajs ir vieniga persona, kas atbild par degustétaju atlasi,
macibam un uzraudzibu, lai nodro$inatu vinu atbilstibas ITmeni. Tadgjadi
zurijas priek§sédétajs ir atbildigs par degustétaju noveérte§jumu, kam
vienmér jabut objektivam un ka vajadzibam zirijas priekSsédétajs var
izstradat konkrétas procediiras, kas pamatojas uz testiem un stabiliem
pienemsanas un noraidiSanas kriterijiem. Skatit standartu I0C/T.20/Doc.
Nr. 14 “Neapstradatas olivellas prasmigu degustétaju atlases, macibu un
uzraudzibas noradijumi”.

Ziirijas priek§sedétajs ir atbildigs par Zirijas darba rezultatiem un ta
novertgjumu, kas zirijas priek§sedétajam ir ticami un objektivi jaaplie-
cina. Jebkurd gadijuma Zzirijas priekSsédétdjam vienmer ir jasp€j aplie-
cinat, ka metode un degustétaji tiek kontroléti. Ir ieteicams periodiski
parskatit zariju (IOC/T.20/Doc. Nr. 14, 5. nodala).

Zurijas priekisédetajs ir galvena atbildiga persona par Zirijas ierakstu
glabaganu. Siem ierakstiem jabut izsekojamiem. Tiem ir jaatbilst tica-
mibas un kvalitates prasibam, kas noteiktas starptautiskajos sensoriskas
analizes standartos, un vienmer ir janodrosina paraugu anonimitate.

Ziirijas priek§sedetajs ir atbildigs par inventarizaciju un nodrosina, ka
iekartas un aprikojums, kas vajadzigs, lai panaktu atbilstibu §is metodes
specifikacijam, tiek pienacigi tirits un uzturéts, un glaba rakstiskas liecibas
par to un par atbilstibu test€Sanas nosacijumiem.

Ziirijas priek$sédétajs ir atbildigs par paraugu piepems$anu un glabaganu,
kad tie nonak laboratorija, ka arT par to glabasanu péc test€Sanas. Pildot
So pienakumu, zirijas priekSsédetajs vienmér nodroSina, ka paraugi
saglaba anonimitati un tiek pienacigi uzglabati; §im nolikam Zzarijas
priek$sédétajam ir jaizstrada rakstiskas procediiras, lai nodroSinatu, ka
viss process ir izsekojams un sniedz garantijas.

Turklat ziirijas priekssedetajs ir atbildigs par paraugu sagatavosanu, kode-
Sanu un pasniegSanu degustétajiem saskana ar attiecigo testa struktiiru
atbilstigi iepriekS noteiktiem protokoliem, ka arT par degustétaju iegiito
datu apkoposanu un statistisko apstradi.

Ziirijas priek$sédétajs ir atbildigs par jebkadu citu procediiru izstradi un
sagatavoSanu, kuras var€tu but vajadzigas, lai papildinatu So standartu un
nodro$inatu ziirijas pienacigu darbibu.

Zurijas priek$sédétajam ir jacensas rast veidus, ka salidzinat zurijas rezul-
tatus ar citu zariju rezultatiem, kuras analizé nepastradatu olivellu, lai
noskaidrotu, vai ztrija pienacigi darbojas.
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Ziirijas priek$sédétaja piendkums ir motivét Zirijas loceklus, rosinot vigos
interesi, zinatkari un sacensibu garu. Lai to panaktu, Zirijas priekSséde-
tajam noteikti iesaka nodroSinat vienmérigu divvirzienu informacijas
plismu ar zirijas locekliem, sniedzot viniem informaciju par visiem
vinu veiktajiem uzdevumiem un ieghtajiem rezultatiem. Turklat zarijas
prieks$sédetajs nodrosina, ka vina viedoklis nav zinams, un nepielauj, ka
kads vadosais loceklis, iesp&jams, uzspiez savus krit€rijus citiem deguste-
tajiem.

Ziirijas priek$sedetajs degustétajiem laikus zino par degustaciju un atbild
uz jautajumiem par testu veikSanu, bet atturas izteikt viedokli par parau-
giem.

VM28

7.1.1. Zirijas priekssédeétaja vietnieks

Pamatotos gadijumos ziirijas priek§sédétaju drikst aizstat vipa vietnieks,
kur$ pilda ar testu veikSanu saistitos zirijas priek§sédétaja pienakumus.
Sim vietniekam ir jabit ar visam Zirijas prick§sedétdjam vajadzigajam
prasmeém.

7.2.  Degustetaji

Cilvékiem, kas ka degustétaji piedalas olivellu organoleptiskajos testos,
tas jadara brivpratigi. Tadél kandidatiem ir ieteicams iesniegt rakstisku
pieteikumu. Kandidatus atlasa, maca un uzrauga zirijas prieks$sedétajs
atkariba no kandidatu prasmes noteikt atskiribas starp lidzigiem parau-
giem; japatur prata, ka kandidatu precizitate macibu gaita uzlabosies.

Degustétajiem ir jadarbojas ka faktiskiem sensoriskajiem novérotajiem,
nepemot vera savu personigo gaumi un aprakstot vienigi tas izjitas, ko
vini ir uztverusi. Lai to paveiktu, ztrijas locekliem ir jastrada klusuma,
atbrivoti un nesteidzigi, pievérSot maksimalu sensoro uzmanibu degusté-
tajam paraugam.

Katram testam ir vajadzigi 8—12 degustetaji, lai gan ir ieteicams nodro-
Sinat papildu degustétajus, lai vajadzibas gadijuma aizstatu neieraduSos
loceklus.

VM26
8. TESTA NOSACIJUMI

8.1. Parauga pasniegSana

Analiz€$anai paredz&to ellas paraugu pasniedz standartizéta degustacijas
glazg, kas atbilst standartam IOC/T.20/Doc. Nr. 5 “Ellas degusté$anas
glaze”.

Glazg ir 14-16 ml ellas (vai 12,8-14,6 g ellas, ja paraugus sver), un ta ir
parsegta ar pulkstenstiklu.

Katru glazi marké ar kodu, kas sastdv no nejausi izv€létiem cipariem vai
burtu un ciparu kombinacijas. Mark&Sanai izmanto nesmarzigu lidzekli.

8.2. Testa un parauga temperatiira

Degustgsanai paredzetos ellas paraugus visa testa laika tur glazés 28 °C
+ 2 °C temperatira. Sada temperatira ir izvéleta tadel, ka ta atvieglo
organoleptisko atskiribu noteikSanu istabas temperatira un ka zemaka
temperatiira §Tm ellam raksturigajiem aromatiskajiem savienojumiem ir
vaja iztvaikoSanas spgja, savukart augstaka temperatira veidojas gaistosi
savienojumi, kas ir raksturigi karsétam ellam. Saistiba ar metodi, ko
izmanto glazes esosu paraugu uzsildiSanai, skatit standartu IOC/T.20/Doc.
Nr. 5 “Ellas degustésanas glaze”.
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Degustacijas telpas temperattirai jabut 20-25 °C (skatit I0C/T.20/Doc.
Nr. 6).

8.3.  Testésanas laiki

Labakais ellu degustéSanas laiks ir rits. Ir pieradits, ka dienas gaita ir
periodi, kuros garSas un smarzas uztvere ir optimala. Ozas un garSas
uztvere pirms maltit€m pastiprinas, savukart péc tam §1 uztveres spgja
samazinas.

Tomer ar $o kriteriju nevajadz&tu parspilét, jo izsalkums var traucét degu-
stétaju darba, tadgjadi pazeminot vinu izskirSanas spgju; tapéc deguste-
Sanu ir ieteicams veikt laika no plkst. 10.00 lidz 12.00.

8.4. Degustetaji — visparigs ricibas kodekss

Degustétaju ricibai darba laika pieméro turpmak izklastitos ieteikumus.

Péc zirijas priek$sédetaja uzaicinajuma piedalities organoleptiska teste-
sana, degustétajiem jaspgj ierasties iepriek$ noteiktaja laika un jaievéro
$adi nosacijumi:

— vini nesmek€ un nedzer kafiju vismaz 30 mindtes pirms noteikta testa
laika;

— vini nedrikst lietot smarzas, kosmétiku vai ziepes, kuru smarza sagla-
batos lidz testa laikam. Roku mazgaSanai viniem ir jaizmanto nesmar-
zigas ziepes, rokas noskalojot un noslaukot tik daudz reizu, cik vaja-
dzigs, lai likvidétu jebkadas smarzas;

— vini neéd vismaz vienu stundu pirms degustacijas;

— ja degustétaji jutas slikti, jo Tpasi gadijuma, ja ir ietekm@&ta vinu oZzas
vai garSas sp&ja, vai ja vini ir psihologiska noskanojuma, kas vipiem
nelauj koncentréties darbam, degustetaji nepiedalas degustéSana un
attiecigi informe zirijas priek§sedetaju;

— ja degustetaji ir ieverojusi ieprieks izklastitos nosacijumus, vini kartigi
un klusi iepem savu vietu noraditaja kabing;

— vini riipigi izlasa profila lapa dotos noradijumus un nesak izmeklet
paraugu, Iidz nav pilnigi sagatavojusies veicamajam uzdevumam
(atbrivoti un nesteidzigi). Saubu gadijuma vini privati apspriezas ar
ziirijas priekSsedetaju;

— uzdevuma izpildes laika vipiem ir jaievéro klusums;

— lai netraucétu koncentré$anos un kolégu darbu, mobilajiem talrupiem
visu laiku jabit izslegtiem.

9. I}IEAPSTRADATAS OLTYELLAS ORGANOLEPTISKAS NOVERTE-
SANAS UN KLASIFICESANAS PROCEDURA

9.1.  DegustéSanas metode

VY M29

T 9l Degustétaji pacel glazi, nenonemot no tas pulkstenstiklu, un to nedaudz
sasver; péc tam vini glazi $ada pozicija pilnigi apgriez ripki, lai péc
iesp&jas vairak saslapinatu glazes iek$gjas malas. Kad $is posms ir
pabeigts, degustétaji nonem pulkstenstiklu un pasmarzo paraugu, 1énam
un dzili ievelkot elpu, lai novértétu ellu. Smarzosana nedrikst parsniegt 30
sekundes. Ja $aja laika nav izdariti nekadi secindjumi, pirms nakama
méginajuma vini neilgu laiku atptsas.
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Kad ozas tests ir paveikts, degustetaji noverté ar mutes dobumu uztvertas
sajutas (visparjas retronazalas, garSas un knudinosas sajutas). Sim
nolikam vini iemalko aptuveni 3 ml e]las. Ir loti svarigi izplatit e]lu
visa mutes dobuma no mutes prieksgjas dalas, méles, mutes malam un
pakalgjas dalas Iidz aukslgjam un riklei, jo, k@ ir zinams, garSu un knpudi-
nos§as sajiitas intensitate atSkiras atkariba no meéles, aukslgju un rikles
apvidus.

Jauzsver, ka ir butiski, lai pietickams daudzums ellas tiktu loti 1énam
izplatits pari mélei auksl&ju un rikles virziena, kamér degustétajs koncen-
tréjas uz secibu, kada paradas riigta un pikanta garSa. Ja tas netiek darfts,
dazos ellu veidos §is abas sajiitas var palikt nepamanitas vai arT rigtumu
var parmakt pikantums.

Tsi, secigi elpas vilcieni, ievelkot gaisu caur muti, lauj degustétajam ne
tikai paraugu plasi izplafit pa visu muti, bet arT retronazali uztvert gais-
toSos aromatiskos savienojumus, piespiezot sevi izmantot So kanalu.

NB! Ja degustétaji nejlit parauga auglainumu un ja klasificétas negativas
pazimes intensitate ir 3,5 vai mazaka, ztrijas priek§seédetajs var nolemt,
ka degustétdji analiz€ paraugu vélreiz apkart€jas vides temperatira
(COI/T.20/Doc. No 6/Rev. 1, 2007. gada septembri, 3. iedala — Visparigi
noteikumi degustacijas zales ierikoSanai, precizgjot kontekstu un apkar-
tgjas vides temperatiiras jédzienu. Ja paraugs ir sasniedzis istabas tempe-
ratiiru, degustétajiem bitu atkartoti javerte vienigi, lai parbauditu to, vai
auglainums ir uztverts. Ja ir, tad ta intensitate tiem jaatzimé uz skalas.

Janem véra pikantuma knudinos$a sajita. Sim noliikam ir ieteicams ellu
norit.

v M26
9.1.2. Veicot neapstradatas olivellas organoleptisko novertgjumu, ir ieteicams
katrd testéSanas sesija novértét ne vairak ka CETRUS PARAUGUS un
diena veikt ne vairak ka trTs test€Sanas sesijas, lai izvairitos no kontrasta
efekta, ko var€tu radit citu paraugu tulitgja degustésana.

Ta ka seciga degust€Sana var izraisit jltiguma samazinasanos vai zudumu,
ko rada ieprieksgjie paraugi, ir jaizmanto produkts, kas likvidé no iepriek-
$€jas degustéSanas muté atlikuso ellu.

Ir ieteicams izmantot nelielu $k&li abola, ko péc sakoslasanas var izmest
splaujamtrauka. P&c tam muti izskalo ar nelielu daudzumu istabas tempe-
ratiiras tdens. Starp vienas sesijas beigdm un nakamas sakumam japaiet
vismaz 15 miniiteém.

9.2.  Degustetaju profila lapas izmantoSana

Degustétajiem paredzéta profila lapa ir noradita $a pielikuma 1. attéla.

smarzu, tad garSu (!). Péc tam degustétaji registré intensitati, ar kadu
vini uztver katru no negativajam un pozitivajam pazimé€m, izmantojot
10 cm skalu, kas sniegta noraditaja profila lapa.

(') Degustétaji var negarSot ellu, ja ar tieSiem oZas panémieniem tiek konstatéta arkartigi
spéciga negativa pazime, un tada gadijuma vini So arkart&jo apstakli registré profila lapa.
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VY M26
Ja degustétaji konstaté negativas pazimes, kas nav noraditas 4. iedala, vini
tas registré sadala “Citas”, izmantojot terminu vai terminus, kuri vispre-
cizak apraksta pazimes.

Vv M28

9.3.  Ziirijas priek§sedetaja riciba ar datiem

Zirijas priek§sedétajs savac degustétdju aizpilditas profila lapas un
parskata dazadam pazimém noradito intensitati. Ja tiek konstatétas neat-
bilstibas, ziirijas prickssédétajs ludz attiecigo degustétaju vélreiz parbaudit
profila lapu un, ja vajadzigs, atkartot testu.

Zurijas priek§sédétajs katra Zirijas locekla novértgjumu datus ievada
datorprogramma,  piem&ram,  datorprogramma, kada  paredz&ta
standartd IOC/T.20/Doc. Nr. 15, lai statistiski aprékinatu analizes rezul-
tatus, pamatojoties uz to medianu aprékiniem. Skatit $a pielikuma
9.4. punktu un papildindjumu. Konkréta parauga datus ievada, izmantojot
matricu ar 9 slejam, kuras ieraksta 9 sensoras pazimes, un n rindam, kur

[T

n” ir ZUrija ietilpstoSo degustétaju skaits.

Ja vismaz 50 % zurijas loceklu ir konstatgjusi defektu un registrgjusi to
sadala “Citas”, zirijas priek§seédétajs aprékina $a defekta medianu un
izsecina atbilstigo klasifikaciju.

Klasifikaciju noteico$a noturiga variaciju koeficienta vértiba (defekts ar
specigako intensitati un auglainums) nedrikst parsniegt 20 %.

Pretéja gadijuma Zzirijas priek$sédétajam ir jaatkarto konkréta parauga
novertéjums vel viena degustéSanas sesija.

Ja Sada situacija biezi atkartojas, zlrijas priek$sédétajam ir ieteicams
nodro$inat degustétajiem konkrétas papildu macibas (IOC/T.20/Doc.
Nr. 14. 5. nodala) un izmantot atkartojamibas indeksu un novirzes
indeksu, lai parbauditu degustétaju darbibas rezultatus (IOC/T.20/Doc.
Nr. 14, 6. nodala).

VYM29
9.4. Ellas KklasificéSana

Ellas $kiru nosaka, nemot véra defektu medianu un auglainuma medianu.
Defektu mediana ir intensivaka konstatéta defekta mediana. Defektu
medianu un auglainuma medianu norada ar vienu zimi aiz komata.

Ellas $kiru nosaka, defektu medianu un auglainuma medianu salidzinot ar
turpmak noraditajiem atsauces intervaliem. Intervalu robezas ir noteiktas,
nemot vera metodes kludu, un tapec tiek uzskatitas par absolutam. Attie-
cigs programmatliras nodrosinajums lauj iedalfjumu $kiras att€lot statis-
tikas datu tabulas vai grafika veida.

a) Neapstradata augstaka labuma olivella: defektu mediana ir 0, auglai-
numa mediana ir lielaka par 0;

b) neapstradata olivella: defektu mediana ir lielaka par 0, bet nav lielaka
par 3,5, auglainuma mediana ir lielaka par 0;

¢) neapstradata spidiga olivella: vai nu defektu mediana ir lielaka par 3,5,
vai arT defektu mediana ir mazaka par vai vienada ar 3,5, bet auglai-
numa mediana ir 0.
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Y M29

1. piezime. Ja rugtuma un/vai pikantuma mediana ir lielaka par 5,0,
zurijas priekSsédetajs to norada ellas testa sertifikata.

Ja novertejums vajadzigs, lai parbauditu ellas atbilstibu stan-
dartiem, ir javeic vienreizgja ellas test€Sana. Kontrolnoveérte-
jumu gadijuma analize javeic divos savstarpgji nesaistitos
atkartojumos. Atkartas analizes rezultatiem jabuit statistiski
viendabigiem. (Skatit 9.5. punktu.) Ja nav, tad paraugu
jaanalizg divas reizes no jauna. Klasifikacijas pazimju galigo
vertibu aprekina, izmantojot abu medianu vidgjo vertibu.

9.5.  Kriteriji atkartojumu pienemsanai un noraidiSanai

Standartkliidu, kas definéta turpmak, izmanto, lai noteiktu, vai abi atkar-
totas analizes rezultati ir viendabigi vai statistiski piepemami:

g - |Me, — Me,|

ja Me; un Me, ir abu atkartojumu (resp., pirmas un otras analizes)
medidnas un ja U; un U, ir paplaSinatas nenoteiktibas attieciba uz
vertibam, kas aprékinatas, ka noradits turpmak un noteikts papildinajuma:
(CV, x Mey)

100

attieciba uz paplasinato neprecizitati ¢ = 1,96; tadgjadi:

Uy =c x s* and s* =

U; = 0,0196 x CV, x M,
kur CV, ir noturigais variacijas koeficients.

Janorada, ka abas iegiitas vertibas nav statistiski atSkirigas, E, jabiit
vienadam ar vai mazakam par 1,0.
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Papildinajums
Medianas un ticamibas intervalu aprékinasana
Mediana

Me =[p (X <x,) <%"p (X <x,)2"%]

Mediana ir realais skaitlis X,,, kuru raksturo tas, ka varbutiba (p), ka sadalijuma
vertibas (X) ir mazakas par $o skaitli (X;,), neparsniedz 0,5, un vienlaikus
varbiitiba (p), ka sadalfjuma vertibas (X) ir mazakas vai vienadas ar X, ir
vienada ar 0,5 vai lielaka par to. Saskana ar praktiskaku definiciju mediana ir
50. procentile sadalijuma, kura skaitli ir sakartoti augo$a seciba. VienkarSak
sakot, ta ir tadas sakartotas rindas viduspunkts, kura ir nepara skaits skaitlu,
vai ari tadas sakartotas rindas divu viduspunktu vidgjais, kura ir para skaits
skait]u.

Robusta standartnovirze

Lai ticami novertétu varianSu izkliedi ap vidgjo vertibu, ir jaizmanto Stjuarta un
Kendela (4) metode robustas standartnovirzes noteikSanai. Péc turpmak noraditas
formulas aprékina asimptotisko standartnovirzi, proti, apskatamo datu variacijas
robusto novértejumu, kur N ir novérojumu skaits un /QR ir interkartilais inter-
vals, kur§ atbilst tieSi 50 % gadijumu, lai kads btu varbiitibas sadalfjums:

. 1,25 xIQR
S =—— =
1,35 x VN

Interkartilo intervalu iegiist, aprékinot novirzes lielumu intervala starp 75. un 25.
procentili.

IQR = 75.procentile — 25.procentile

Kur procentile ir vertiba X, kuru raksturo tas, ka varbutiba (p), ka sadalijuma
vertibas ir mazakas par X, neparsniedz noteiktu simtdalu, un vienlaikus varba-
tiba (p), ka sadalfjuma vertibas ir lielakas par vai vienadas ar X, ir vienada
min€to simtdalu vai parsniedz to. Attieciga simtdala norada izveleto sadalijuma
fraktili. Medianas gadijuma ta ir 50/100.

Procentile = [p (X < xpc) < % Ap (X < xpv) = %

Praktisku apsvérumu d€| procentile ir sadaljjuma vértiba, kas atbilst noteiktam
apgabalam, kurs$ atlikts uz sadalfjuma jeb blivuma Iiknes. Piem&ram, 25. procen-
tile atbilst sadalfjuma vertibai, kuru raksturojosais apgabals ir vienads ar 0,25 jeb
25/100.

Sis metodes ietvaros procentiles aprekina, pamatojoties uz faktiskajam vértibam,
ko iegtist no datu matricas (procentilu aprékinaSanas procediira).

Robustais variaciju koeficients (%)

CVr % ir tikai skaitlis, kas procentuali izsaka analiz€tas skaitlu rindas variabili-
tati. Sa iemesla dg] $is koeficients lieti noder, kad japarliecinas par to, vai zurijas
loceklu spriedumam var uzticties.

*

s
CV,=—x100
" Me "
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Ticamibas intervalu atbilstiba 95 % no medianas intervala

Ticamibas intervals, kas atbilst 95 % (pirmas pakapes kludas vertiba ir 0,05 jeb
5 %), ir tas, kura medianas vertiba mainitos, ja testu atkartotu bezgaligi daudz
reizu. Praks€ ar $o intervalu izsaka variacijas intervalu, kads tas biitu konkrétajam
testam izraudzitajos apstaklos, ja mingto testu varétu atkartot vairakkart. Tapat ka
CVr % gadijuma, ar §a intervala palidzibu var novertét testa rezultatu ticamibu.

C.1.ypper = Me + (¢ X 57)

C'I'lower = Me — (C X S*)

kur C = 1,96, ja ticamibas intervals ir 95 %.
Aprekinu lapas piemérs ir sniegts standarta IOC/T 20/Doc. Nr. 15 I pielikuma.
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1.1.

1.2.

2.2.

2.3.

2.4.

XV PIELIKUMS

ELLAS SATURS OLIVU IZSPAIDAS
Aparatiira

— pieméerots ekstrakcijas aparats ar 200 Iidz 250 ml apalkolbu,

— ar elektrisko stravu sildama vanna (piem., smilSu vanna, Gidens vanna)
vai elektriska plitina,

— analitiskie svari,

— 7zaveSanas skapis, kura maksimala temperatira noreguléta uz 80 °C,

— ar elektrisko stravu sildams termostatéjams zavéSanas skapis, kas nore-
guléts uz 103 + 2 °C un kura var piist gaisa stravu vai darbinat skapi pie
samazinata spiediena,

— viegli tiramas mehaniskas dzirnavas, ar ko olivu izspaidas var samalt,
nepacelot to temperatiru vai neradot jutamas izmainas to mitruma, gais-
toSo vielu vai ar heksanu ekstrahgjamo vielu satura,

— ekstrah&Sanas patrona un vate vai filtrpapirs, no kura ir jau aizvaktas ar
heksanu ekstrah&jamas vielas,

— eksikators,

— siets ar atverém 1 mm diametra,

— ieprieks izzaveéta pumeka sikas dalipas.

Reaktivs

Normalais heksans, tehniskas kvalitates, kas, pilnigi iztvaicgjot, atstaj atli-

kumu mazak par 0,002 g uz 100 ml.

PROCEDURA

. Analizéjama parauga sagatavoSana

Vajadzibas gadijuma laboratorijas parauga samalSanai, lai to sasmalcinatu
dalinas, kas pilniba iziet cauri sietam, izmanto ieprieks labi iztiritas meha-
niskas dzirnavas.

Lai pabeigtu dzirnavu tirisanas procesu, izmanto aptuveni vienu divdesmito
dalu no parauga, izmet samalto materialu, samal atlikumu un savac, ripigi
sajauc un talit analizg.

Analizes paraugs

Talit p&c malSanas pabeigSanas analizei nosver aptuveni 10 g parauga ar
precizitati lidz tuvakajiem 0,01 g.

Ekstrakcijas patronas sagatavo$ana

Analizes paraugu ievieto patrona un aizbaz ar vati. Ja lieto filtrpapiru,
analizes paraugu ietin taja.

Iepriekséja Zavesana
Ja olivu izspaidas ir loti mitras (t.i., mitrums un gaistoSo vielu saturs ir vairak

sildama zavésanas skapi, kur temperatiira nav augstaka par 80 °C, uz vajadzigo
laiku, lai mitrums un gaisto$o vielu saturs klitu mazaks par 10 %.
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2.5.

2.6.

2.7.

2.8.

Apalkolbas sagatavosana

Nosvert kolbu ar precizitati lidz tuvakajam 1 mg, kurd ir viena vai divas
pumeka dalinas, kas ieprieks izzavétas zavésanas skapi 103 + 2 °C un péc
tam atdzes€tas eksikatora ne mazak par vienu stundu.

Sakotnéja ekstrakcija

Ekstrakcijas aparata ievieto patronu (vai filtrpapiru), kurd ir analizes
paraugs. Kolba ielej vajadzigo heksana daudzumu. Pievieno kolbu ekstra-
kcijas aparatam un visu kopa novieto uz vannas, ko silda ar elektrisko
stravu. SildiSanas atrumu noregulé ta, lai atteces atrums nebitu lielaks par
trim pilieniem sekund& (mérena, ne strauja varisanas). P&c Cetram ekstra-
hésanas stundam lauj atdzist. Patronu iznem no ekstrakcijas aparata un
ievieto gaisa straumé, lai izvaditu lielako dalu Skidinatdja, ar ko paraugs
ir piesatinats.

Otra ekstrakcija

Patronas saturu ieber mikrodzirnavas un iespgjami smalki samal. Bez zudu-
miem parnes samalto maisTjumu atpaka] patrond un to ievieto atpakal
ekstrakcijas aparata.

Turpina ekstrakciju vél divas stundas, izmantojot to pasu apalkolbu, kas
satur sakotngjo ekstraktu.

Beigu skidumam ekstrakcijas kolba ir jabiit dzidram. Ja ta nav, nofiltré caur
filtrpapiru un sakotngjo kolbu un filtrpapiru vairakas reizes mazga ar
heksanu. Savac filtratu un mazgaSanas $kidinataju otra apalkolba, kas ir
izzaveta un nosverta ar precizitati 1idz tuvakajam 1 mg.

Skidinatija aizvakiana un ekstrakta svér§ana

Lielako dalu $kidinataja destile, sildot uz vannas ar elektrisko stravu.
Pedgjas skidinatdja zimes aizvac, sildot kolbu 20 mintites zavéSanas skapi
103 + 2 °C. AizvakSanas procesu veicina, vai nu ar partraukumiem paiSot
gaisu vai, labak, inertu gazi, vai arl izmantojot samazinatu spiedienu.

Atstaj kolbu eksikatora atdzist vismaz vienu stundu un nosver ar precizitati
lidz tuvakajam 1 mg.

Velreiz silda 10 minttes tados paSos apstak]os, atdzese eksikatora un vélreiz
nosver.

Starpiba starp abiem svérumiem nedrikstétu parsniegt 10 mg. Ja ta ir
lielaka, atkarto 10 mindSu sildiSanas, péc tam atdzesé$anu un svérSanu,
lidz svara starpiba ir 10 mg vai mazaka. Pieraksta kolbas p&d&o svaru.

Vienam analiz€jamam paraugam izdara divas noteik$anas.

REZULTATU IZTEIKSANA

. Aprékina metode un formula

a) Ekstrakts, kas izteikts izejas produkta masas procentos, ir vienads:
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kur: S = ekstrakta masas procenti izejas produkta,
m, = analizes parauga masa gramos,
m; = ekstrakta masa gramos péc zaveésanas.

Rezultats ir divu noteikSanu aritmétiskais vid&jais ar nosacijumu, ka ir
izpilditi atkartojamibas nosacijumi.

Rezultatu izsaka lidz pirmajai zimei aiz komata.

b) Ekstraktu izsaka ka sauso vielu, izmantojot formulu:

100
K —
100 — U

= ellas procenti ekstrakta, rékinot uz sausu vielu,
kur: S = ir ekstrakta masas procenti izejas produkta (sk. a) punkta),
U = ir ta mitruma un gaisto$as masas saturs.
3.2. Atkartojamiba

Starpiba starp divam noteik§anam, ko vienlaikus vai driz vienu péc otra
veicis viens un tas pats analitikis, nav lielaka par 0,2 g heksana ekstrakta uz
100 g parauga.

Ja §is nosacijums nav izpildits, analizi atkarto ar diviem citiem analizes
paraugiem. Ja arT $aja gadijuma starpiba ir lielaka par 0,2 g, par rezultatu
pienem Cetru noteikSanu aritmétisko vidgjo.
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2.1.

4.1.

4.2.

43.

44.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2

XVI PIELIKUMS
JODA SKAITLA NOTEIKSANA

DARBIBAS JOMA

Sis starptautiskais standarts norada joda skaitl.a noteikSanas metodi dziv-
nieku un augu taukos un ellas, Se turpmak, tauki.

DEFINICIJA

Saja starptautiskaja standarta pieméro $adu definiciju.

Joda skaitlis. Joda masa, ko absorb& paraugs Saja starptautiskaja standarta
noteiktajos analizes apstak]os.

Joda skaitli izsaka joda gramos uz 100 g parauga.

PRINCIPS

Analizes parauga $kidinasana $kidinataja un veisa reaktiva pielik§ana. P&c
noteikta laika kalija jodida un @idens pievienoSana un atbrivota joda titréSana
ar natrija tiosulfata Skidumu.

REAKTIVI

Visi reaktivi ir atzitas analitiskas kvalitates.

Udens, kas atbilst ISO 3696, 3. kategorijas prasibam.

Kalija jodida skidums 100 g/, kas nesatur jodatu vai brivu jodu.
Cietes Skidums.

Sajauc 5 g Skistosas cietes un 30 ml @idens, pievieno So maisfjumu 1 000 ml
varosa tidens, vara tris miniites un atstaj atdzist.

Natrija tiosulfata standarta volumetrisks Skidums ¢ (Na,S,05°5H,0) = 0,1
mols/l, standartizéts ne agrak ka septinas dienas pirms lieto$anas.

Skidinatajs, kas sagatavots, sajaucot vienadus tilpumus cikloheksana un
etikskabes.

Veisa reaktivs, kas satur joda monohloridu etikskabgé. Lieto tirdznieciba
pieejamo Veisa reaktivu.

APARATURA

Parasta laboratorijas aparatiira un jo pasi $ada:

Stikla sversanas laivipas, piemérotas analizes paraugam un ievietoSanai
kolbas (6.2. punkts).

Koniskas kolbas ar 500 ml tilpumu, ar pieslipgtiem aizbazpiem, pilnigi
sausas.

ANALIZEJAMA PARAUGA SAGATAVOSANA

Homogeniz&tu paraugu zavé virs natrija sulfata un nofiltré.

PROCEDURA

. Analizes paraugs

Analizes parauga masa mainas atkariba no sagaidama joda skaitla, ka para-
dits 1. tabula.



01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 86

7.2.

7.3.

Sagaidamais joda skaitlis Analizejamas dalas masa
(€3]
mazaks par 5 3
5 lidz 20 1
21 Iidz 50 0,4
51 lidz 100 0,2
101 lidz 150 0,13
151 lidz 200 0,1

Stikla sverSanas laivipa (5.1. punkts) nosver analizes paraugu lidz tuva-
kajam 0,1 mg.

NoteikSana

Analizes paraugu ielick 500 ml kolba (6.2. punkts). Pievieno 20 ml $kidi-
nataja (4.5. punkts), lai izSkidinatu taukus. Pievieno tie$i 25 ml Veisa
reaktiva (4.6. punkts), ieliek aizbazni, saskalo saturu un noliek kolbu
tumsa. Veisa reaktivam neizmanto mutes pipeti.

Lidzigi sagatavo tuk$o mégindjumu ar $kidinataju un reaktivu, bet nepieliek
analizes paraugu.

Kolbas ar paraugiem, kuru joda skaitlis ir zem 150, vienu stundu atstaj
tumsa; kolbas ar paraugiem, kuru joda skaitlis ir virs 150, un polimerizetiem
produktiem vai ieveérojama mera oksidetiem produktiem atstdj tumsa divas
stundas.

Kad $is laiks pagajis, katra kolba pievieno 20 ml kalija jodida $kiduma (4.2.
punkts) un 150 ml @idens (4.1. punkts).

Titre ar standarta volumetrisku natrija tiosulfata skidumu (4.4. punkts), lidz
joda dzeltena krasa ir gandriz pazudusi. Pievieno dazus pilienus cietes
Skiduma (4.3. punkts) un turpina titrét, lidz zila krasa péc loti energiskas
kratiSanas tikko pazad.

Piezime: ir atlauta beigu punkta potenciometriska titréSana.
NoteikSanu skaits
Vienam analiz€jamam paraugam izdara divas noteik$anas.

REZULTATU IZTEIKSANA

Joda skaitli ieglist no izteiksmes

12,69 ¢ (V, — V)

m

kur:

¢; = ir lietotd standarta volumetriska natrija tiosulfata §kiduma (4.4.
punkts) precizas koncentracijas skaitliskais lielums molos litra;

V; = ir tukSaja méginajuma izlietota standarta volumetriska natrija

tiosulfata skiduma (4.4. punkts) tilpuma skaitliskais lielums milili-
tros;
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V, = ir noteikS8ana izlietotda standarta volumetriska natrija tiosulfata
Skiduma (4.4. punkts) tilpuma skaitliskais lielums mililitros;

m = ir analizes parauga (7.1. punkts) masas skaitliskais lielums gramos.

Rezultatu izsaka ka divu noteikSanu aritm@tisko vidgjo ar nosactjumu, ka ir
izpilditi atkartojamibas (9.2. punkts) nosactjumi.
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VYMil11
XVII PIELIKUMS

STIGMASTADIENU NOTEIKSANAS METODE AUGU ELLAS

1. MERKIS

Stigmastadi€nu noteikSana augu ellas, kas satur nelielas So ogludenrazu
koncentracijas, jo Ipasi neapstradata olive]la un nerafinéta olivu atlikumu
ella.

2. LIETOSANAS JOMA

Metodi var izmantot visam augu ellam, kaut arT merfjumi ir ticami tikai, ja
So ogludenrazu saturs ir starp 0,01 un 4,0 mg/kg. Metode ir Tpasi pieme-
rota, lai noteiktu rafinétu augu ellu (olivellas, olivu atlikumu ellas, saule-
spuku ellas, palmu ellas utt.) klatbutni neapstradata olivella, jo rafingtas
ellas satur stigmastadieénus, bet neapstradatas ellas tos nesatur.

3. PRINCIPS

Neparziepojamas vielas izoléSana. Oglidenrazu steroidu frakcijas atdali-
Sana ar kolonnas hromatografiju uz silikagéla un analize ar kapilaras
kolonnas gazu hromatografiju.

4. APARATURA

4.1. 250 ml kolbas, kas piemg&rotas lietosanai ar atteces dzesinataju.

4.2. 500 ml dalamas piltuves.

4.3. 100 ml apalkolbas.

4.4. Rotacijas iztvaicetajs.

4.5.  Stikla hromatografijas kolonna (ieksgjais diametrs 1,5 lidz 2,0 cm, garums
50 cm) ar teflona kranu un stikla vates aizbazni vai poraina stikla disku
apaksa. Lai sagatavotu silikagéla kolonnu, hromatografijas kolonna ielej
heksanu aptuveni 5 cm augstuma un péc tam piepilda ar silikaggla suspen-
siju heksana (15 g 40 mililitros), izmantojot vairakas porcijas heksana.
Atstaj nogulsnéties un pabeidz nogulsnésanu, viegli klauvgjot pa kolonnu.
Pievieno beziidens natrija sulfatu aptuveni 0,5 cm augstuma, péc tam elug
heksana parakumu.

4.6.  Gazu hromatografs ar liesmas jonizacijas detektoru, ar plismas daliSanu vai
ar aukstu “on column” inzektoru un krasni, kas programmg&jama + 1 °C
robeZzas.

4.7. Kvarca kapilara kolonna gazu hromatografijai (ick$gjais diametrs 0,25 vai
0,32 mm, garums 25 m), parklata ar 5 % fenilmetilsilikona nekustigo fazi,
pléves biezums 0,25? m.

1. piezime:

Var izmantot citas kolonnas ar lidzigu vai mazaku polaritati.

4.8.  Integrators/registréjosa iekarta, kas var integrét starp diviem minimumiem.

4.9. 5 Iidz 10 ml mikroSlirce gazu hromatografijai ar nemainamu adatu.

4.10. Elektriskais sildisanas apvalks vai elektriska plitina.
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5. REAGENTI

Visiem reagentiem jabit analizes kvalitates, ja nav noteikts citadi. Izman-
tojamam tdenim ir jabiit destilétam vai vismaz lidzvertigas tiribas Gidenim.

5.1.  Heksans vai alkanu maisijums ar vir§. p. starp 65 un 70 °C, destilgjot ar
rektifikacijas kolonnu.

2. piezime:

Skidinatajam jabiit destilétam, lai atbrivotos no piemaistjumiem.

5.2.  Etilspirts, 96 % tilp./tilp.

5.3. Bezilidens natrija sulfats.

5.4. Kalija hidroksida 10 % skidums spirta. Pievieno 50 gramiem kalija hidro-
ksida 10 ml Gdens, samaisa un p&c tam maisijumu atSkaida ar etilspirtu
lidz 500 ml.

3. piezime:

Kalija hidroksida skidums spirta stavot klast brins. Tas katru dienu ir
japagatavo svaigs un jaglaba labi aizkork&amas tumsa stikla pudel@s.

5.5. Silikagéls 60 kolonnas hromatografijai, 70 Iidz 230 mesh (Merck,
Nr. 7734 vai lidzigs).

4. piezime:

Silikag€lu parasti var izmantot tiesi no trauka bez apstrades. Tomér dazas
silikag€la partijas var biit mazaktivas, kas rada sliktu hromatografisko
sadalfjumu. Sados apstaklos silikagéls jaapstrada $adi: Silikagélu aktive,
sildot vismaz Cetras stundas 550 °C gradu temperatira. P&c sildiSanas
silikag€lu ievieto eksikatora, lidz ggls atdziest, un péc tam silikag€lu
parnes noslédzama kolba. Pievieno 2 % tdens un krata, lidz nav redzami
gabalini un pulveris pliist brivi.

Ja silikaggla partijas dod hromatogrammas ar pikiem, kas parklajas, sili-
kag@ls ir jaapstrada, ka mingts iepriekS. Alternativa ir lietot ekstra tiru
silikag€lu 60 (Merck, Nr. 7754).

5.6. Holesta-3,5-digéna (Sigma, 99 % tiriba) izejas skidums (200 ppm) heksana
(10 mg 50 mililitros).

5.7. Holesta-3,5-diéna standartSkidums ar koncentraciju 20 ppm, ko iegust
atSkaidot izejas Skidumu.

5. piezime:

Skidumi 5.6 un 5.7 ir stabili vismaz &etrus ménesus, ja tos glaba tempe-
ratiira, kas zemaka par 4 °C.

5.8.  n-Nonakozana $kidums heksana ar aptuveno koncentraciju 100 ppm.

5.9. Nesgjgaze hromatografijai: hélijs vai Tdenradis ar 99,9990 % ftiribas
pakapi.

5.10. Paliggazes liesmas jonizacijas detektoram: Gdenradis ar 99,9990 % tiribas
pakapi un attirits gaiss.
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6. DARBA GAITA
6.1. Neparziepojamas vielas sagatavo$ana

6.1.1. Nosver 20 £ 0, 1 g ellas 250 ml kolba (4.1), pievieno 1 ml holesta-3,5-
diéna standartSktduma (20? g holesta-3,5-diéna), pievieno 75 ml 10 %
kalija hidroksida skiduma spirta, uzliek atteces dzesinataju un 30 minites
silda, 18ni varot. Nonem kolbu ar paraugu no silditaja un lauj Skidumam
nedaudz atdzist (nelauj pilnigi atdzist, lai paraugs nesacietétu). Pievieno
100 ml @idens un parnes skidumu dalamaja piltuvé (4.2), izmantojot 100
ml heksana. Maisijumu energiski krata 30 sekundes un lauj atdalities.

6. piezime:

Ja rodas emulsija, kas driz nepazid, pievieno nedaudz etilspirta.

6.1.2. Apaksa esoSo fidens fazi parnes otra dalamaja piltuvé un vélreiz ekstrahg
ar 100 ml heksana. Velreiz iztecina apaksgjo fazi un heksana ekstraktus
(apvienotus cita dalamaja piltuve) mazga tris reizes ar etilspirta un tdens
maistjumu (1:1), izlietojot katru reizi 100 ml, Iidz sasniegts neitrals pH.

6.1.3. Heksana $kidumu laiz cauri bezlidens natrija sulfatam (50 g), mazga ar 20
ml heksana un rotacijas ietvaicgtaja 30 °C temperatiira pie samazinata
spiediena iztvaic€ sausu.

6.2. Steroidu ogludenrazu frakcijas atdaliSana

6.2.1. Atlikumu, izmantojot divas 1 ml porcijas heksana, parnes frakcion&Sanas
kolonna, laiz paraugu cauri kolonnai, laujot $kiduma Itmenim nolaisties
Iidz natrija sulfata virmai, un sak hromatografisko elugsSanu ar heksanu pie
aptuvena pliismas atruma 1 ml/min. Izlej pirmos 25 Iidz 30 ml eluata un
péc tam savac nakoso 40 ml frakciju. P&c savaksanas parnes So frakciju
100 ml apalkolba (4.3).

7. piezime:

Pirma frakcija satur piesatinatos oglideprazus (l.a zim&ums) un
otra frakcija — steroidu oglideprazus. Turpmaka eluéSana iegist
skvalénu un tam radnieciskus savienojumus. Lai panaktu labu piesatinato
un steroidu ogliidenrazu atdali$anu, ir jaoptimizé frakciju tilpumi. Saja
nolika pirmas frakcijas tilpums ir janoregulé ta, lai, analiz&ot otro
frakciju, piki, kas atbilst piesatinatajiem ogladenraziem, biitu zemi
(sk. l.c zim&umu); ja tie neparadas, bet standarta pika intensitate
ir zema, tilpums ir jasamazina. Tom&r pirmas un otras frakcijas
komponentu pilniga atdaliSana nav vajadziga, jo GH analizé piki nepar-
klajas, ja GH apstakli ir noreguléti, ka noradits 6.3.1. Otras frakcijas
tilpuma optimizacija parasti nav vajadziga, jo nakamie komponenti ir
labi atdaliti. Tomér liela pika klatbiitne ar aptuveni 1,5 miniites mazaku
aiztures laiku neka standartam ir skvaléna d€l, un tas norada uz sliktu
atdaliSanu.

6.2.2. Otro frakciju rotacijas ietvaicétaja 30 °C temperatiira pie pazeminata spie-
diena iztvaic€ sausu un atlikumu talit $kidina 0,2 ml heksana. Skidumu
lidz analizei glaba ledusskapi.

8. piezime:

Atlikumus 6.1.2 un 6.2.2 neglaba sausus un istabas temperatara. Tulit péc
to ieghisanas japievieno $kidinatajs, un skidumi jaglaba ledusskapi.
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6.3. Gazu hromatografija

6.3.1. Darba apstakli ieSlircinaSanai ar plismas daliSanu:

— inzektora temperatiira: 300 °C,

— detektora temperatiira: 320 °C,

— integrators/registréjosa iekarta: integréSanas parametri ir jaizvélas ta,
lai pareizi novértétu piku laukumus. Ir ieteicama integréSana starp
diviem minimumiem,

— jutiba: aptuveni 16 reizu lielaka par mazako jutibas dziSanu,

— ieslircinata $kiduma daudzums: 1 pl,

— krasns programméSanas temperatiiras: sakuma temperatira 235 °C
seSas miniites, péc tam temperatiru palielina pa 2 °C/minite lidz
285 °C,

— inzektors ar plusmas daliSanu 1:15,

— nesgjgaze: helijs vai tdenradis pie 120 kPa spiediena.

Sos apstaklus var regulét saskapd ar hromatografa un kolonnas
ipasibam, lai hromatogrammas atbilstu $adam prasibam: iek$gja standarta
pikim japaradas aptuveni piecu mind$u intervala pirms vai péc 6.3.2
noradita laika; ieks€ja standarta pikim ir jabut vismaz 80 % no pilnas
skalas.

Gazu hromatografa sisttma ir japarbauda, ieslircinot holestadiena izejas
Skiduma (5.6) un n-nonakozana Skiduma (5.8) maisfjumu. Holesta-3,5-
diéna pikim ir japaradas pirms n-nonakozana pika (l.c zZim&ums); ja ta
nenotiek, var rikoties div&jadi: samazinat krasns temperatiiru un/vai lietot
mazak polaru kolonnu.

6.3.2. Piku identificéSana Ieks$§ja standarta pikis paradas aptuveni péc 19
mindtém, un stigmasta-3,5-diéna pikis — péc relativa iznakSanas laika
aptuveni 1,29 (sk. 1.b zZim&umu). Stigmasta-3,5-di€éna gadas mazi izoméra
daudzumi, un parasti abi elugjas kopa ka viens hromatografiskais pikis.
Tomeér, ja kolonna ir parak polara vai tai ir augsta izskirtsp&ja, izomeérs var
paradities ka mazs pikis pirms stigmasta-3,5-diéna pika un tuvu tam (2.
zim&jums). Lai nodro$inatu, ka stigmastadiéni elugjas ka viens pikis, ir
ieteicams aizstat kolonnu ar tadu, kura ir mazak polara vai kurai ir lielaks
iek$gjais diametrs.

9. piezime:

Stigmastadiénus standartam var ieglit no rafinétas augu ellas analizes,
izmantojot mazaku parauga daudzumu (1 Iidz 2 g). Stigmastadiéni veido
izteiktu un viegli identificgjamu piki.

6.3.3. Kvantitativa analize
Stigmastadiénu saturu nosaka saskana ar formulu:

A
A

S

M
mg/kg stigmastadiénu = MC

X | X

C o
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kur: A, = stigmastadiénu pika laukums (ja pikis ir izSkirts divos
izom@ru pikos, — abu piku laukumu summa)

A. = ieksgja standarta (holestadiena) pika laukums,
M, = pievienota standarta masa mikrogramos,

M, = nemta e]las masa gramos.

Noteiksanas robeza: ap 0,01 mg/kg.
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LS.
STIG
a
T T T T T T T
0 10 20 30 t (min)
LS.
STIG b
T T T T
0 10 20 30 t (min)
LS.
Satured n—Cy9Hgo
Satured
C
STIG.
T T T v T
0 10 20 30t (min)

1. Ziméjums

Gazu hromatogramma, iegiita olivellas paraugiem, kas analiz&ti ar kvarca kapi-
laro kolonnu (ieksgjais diametrs 0,25 mm, garums 25 m), kura parklata ar 5 %
fenilmetilsilikonu, pléves biezums 0,25 pm).
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a) Neapstradatas ellas pirma frakcija (30 ml), eluéta ar standartu.
b) Olivellas otra frakcija (40 ml), kas satur 0,10 mg/kg stigmastadiénu.

c) Otra frakcija, kas satur nedaudz pirmas frakcijas.

STIG-3,5

LS.

isomer

A .

2. ZiIm&jums

Gazu hromatogramma, iegiita rafingtas olivellas paraugam, kas analizéts ar DB-5
kolonnu, redzams stigmasta-3,5-di€na izomérs.
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XVIII PIELIKUMS

FAKTISKA UN TEORETISKA TRIGLICER"TDU AR ECN 42 SATURA
STARPIBAS NOTEIKSANA

1. PIEMEROSANAS JOMA

Absolutas starpibas noteikSana starp triacilgliceridu (TAG) ar ekviva-
lento oglekla atomu skaitu 42 eksperimentalajam  vertibam
(ECN42yp1 ), kas ieglitas, nosakot tos ella ar augstas efektivitates
Skidruma hromatografiju (HPLC), un TAG ar eckvivalento oglekla
atomu skaitu 42 teortisko veértibu (ECN 42y.0erica)s kas aprékinata
no taukskabju sastava.

2. PIEMEROSANAS JOMA

Standarts attiecas uz olive]lam. Metodi izmanto augu s€klu ellu (ar
augstu linolskabes saturu) piejaukumu nelielu daudzumu noteikSanai
visu veidu olivellas.

3. PRINCIPS

Triacilgliceridu ar ECN42 saturs, ko nosaka ar HPLC analizi, un triacil-
gliceridu ar ECN42 teorctiskais saturs (ko aprékina péc taukskabju
sastava noteikSanas rezultatiem ar gazu Skidruma
hromatografiju (GLC)), noteiktas robezas atbilst tiram olivellam. Star-
piba, kas ir lielaka par katram ellas veidam piepemto vértibu, liecina, ka
ellai ir séklu ellu piemaisijumi.

4. METODE

Metode, lai aprékinatu triacilgliceridu ar ECN 42 teorgtisko saturu un ta
starpibu ar HPCL datiem, buitiba ir ar citam metodém iegiitu analitisko
datu koordingSana. Tai var izdaltt tiTs posmus: taukskabju satura noteik-
Sana ar kapilaras kolonnas gazes hromatografiju, triacilgliceridu ar
ECN42 teoretiska sastava aprékinaSana, ECN42 triacilgliceridu noteik-
Sana ar HPLC.

4.1. Iekartas
4.1.1. 250 un 500 ml tilpuma apalkolbas.

4.1.2.  Varglazes, 100 ml.

4.1.3. Hromatografijas kolonna no stikla ar 21 mm ieksgjo diametru, 450 mm
gara, ar kranu un normaliz&tu konusu (ieks$€jo) augsa.

4.1.4. Skirpiltuves, tilpums 250 ml, ar konusu (arjo) apakia, kas piemérots
pievienoSanai kolonas augsa.

4.1.5. Stikla n@jina, garums 600 mm.
4.1.6.  Stikla piltuve, diametrs 80 mm.
4.1.7. Merkolbas, tilpums 50 ml.
4.1.8. Merkolbas, tilpums 20 ml.
4.1.9. Rotacijas ietvaicetajs.

4.1.10. Augstas efektivitates Skidrumu hromatografs ar kolonnas temperatiiras
regulésanu.

4.1.11. Inzektori 10 pl ievadiSanai.

4.1.12. Detektors: diferencialrefraktometriskais. Pilnas skalas jutibai jabtt
vismaz 10~ vienibam no lau$anas koeficienta vértibas.
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4.1.13. Kolonna: 250 mm gara neriis€josa térauda caurulite ar iek$gjo diametru
4,5 mm, 5 um diametra silicija dioksida dalinu pildtjums ar 22 Iidz 23 %
oglekla oktadecilsilana veida.

4.1.14. Datu apstrades programmatiira.

4.1.15. Ampulas, aptuveni 2 ml tilpuma, ar blivém un skriv&jamiem vacigiem
ar teflona parklajumu.

4.2. Reagenti
Reaktiviem jabit analttiskas tirtbas pakapes. ElugSanai izmantojamajiem

§kidinatajiem jabut attiritiem no gazém, un tos var vairakkart regeneret,
nepasliktinot atdaliSanas sp&ju.

4.2.1. Hromatografijai paredz8ts petrolejas &teris ar virSanas temperatiru 40
Iidz 60 °C vai heksans.

4.2.2. Etileteris, peroksidus nesaturo$s, svaigi destiléts.

4.2.3. Elugsanas skidinatajs ellas attiriSanai kolonnas hromatografija: petrolejas
tera/etilétera maisijums 87/13 (v/v).

4.2.4. Silikagels, 70-230 mesh, tips Merck 7734, ar adens saturu, kas standar-
tizéts pie 5 % (masas).

4.2.5. Stikla vate.
4.2.6. Acetons HPLC vajadzibam.
4.2.7.  Acetonitrils vai propionitrils HPLC vajadzibam.

4.2.8. HPLC elugsanas $kidinatajs: acetonitrils + acetons (attieciba ir jakoriggé
atkariba no v€lamas sadaliSanas; sakt ar 50:50 maisijumu) vai propioni-
trils.

4.2.9. Solubilizacijas $kidinatajs: acetons.

4.2.10. Standarttrigliceridi: var izmantot pardosana esoSos trigliceridus (tripalmi-
tinu, trioleinu u. c.) un diagrammas atlikt to aizturlaikus saskana ar
ekvivalento oglekla atomu skaitu, vai ari standarthromatogrammu iegiit
no sojas ellas maisijuma ar tiru olivellu attieciba 30:70 (sk. 1. un 2.
piezimi un 1.—4. att€lu).

4.2.11. Cietas fazes ekstrakcijas kolonna ar silicija fazi 1 g, 6 ml

4.3. Paraugu sagatavoSana

Ta ka vairaku traucgjoSu vielu klatbutné var iegiit kludaini pozitivus
rezultatus, paraugs noteikti jaattira saskapa ar IUPAC metodi 2.507,
ko izmanto polaro savienojumu noteikSanai cepSanas taukos.

4.3.1.  Hromatografijas kolonnas sagatavosana

Kolonna (4.1.3.) iepilda apm. 30 ml elugSanas s$kidinataja (4.2.3.), tad
kolona ievieto nedaudz stikla vates (4.2.5.), kuru ar stikla ntjinu (4.1.5.)
aizbida lidz kolonnas apaksai.

100 ml tilpuma varglazé suspendé 25 g silikagela (4.2.4.) 80 ml elug-
Sanas maisijuma (4.2.3.), to parnes kolonna, izmantojot stikla piltuvi
(4.1.6.).

Lai kolona parnestu visu silikagelu, varglazi skalo ar elu€Sanas maisi-
jumu un kolonna parnes ar1 skalojumu porcijas.

Atver kranu un elué $kidinataju no kolonnas, lidz ta limenis ir apméram
1 cm virs silikagela.
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4.3.2.  Kolonnas hromatogrdfija
Ar precizitati 0,001 g nem, ja vajadzigs, ieprieks filtrétas, homogenizgtas

un atiidenotas ellas 2,5 + 0,1 g iesvaru 50 ml tilpuma mérkolba (4.1.7.).

Iz8kidina to aptuveni 20 ml elugsanas skiduma (4.2.3.). Vajadzibas gadi-
juma to nedaudz uzsilda, lai atvieglotu izskiSanu. Atdzes€ istabas tempe-
ratira un ar eluéSanas $kidinataju uzpilda lidz vajadzigajam tilpumam.

Kolonna, kas sagatavota saskapa ar 4.3.1., ar m&rpipeti parnes 20 ml
skiduma, atver kranu un elué Skidinataju lidz silikagela slana limenim.

Tad elué ar 150 ml eluéSanas $kidinataja (4.2.3.) ar atrumu apméram
2 ml/min (150 ml caur kolonnu iziet apméram 60 Iidz 70 min).

Eluatu savac 250 ml tilpuma apalkolba (4.1.1.), kas ir tar€ta krasni un
precizi nosvérta. Pie pazeminata spiediena rotacijas ietvaicétaja (4.1.9.)
ietvaicé $kidinataju un nosver atlikumu, ko izmantos HPLC analizei
lietojama $kiduma pagatavoSanai un metilestera iegisanai.

Parauga atgiistamibai no kolonnas jabut vismaz 90 % neapstradatai
augstaka labuma olivellai, neapstradatai olivellai, parastajai olivellai un
rafinétai olivellai, un vismaz 80 % spidigajai olive]lai un olivu izspaidu
ellai.

4.3.3. AttiriSana cietas fazes ekstrakcijai
Silicija SPE kolonnu aktivé, tai laizot cauri 6 ml heksana (4.2.3.)

vakuuma, nepielaujot izziSanu.

Ar precizitati 1idz 0,001 g 2 ml ampula (4.1.15.) iesver 0,12 g un
iz8kidina ar 0,5 ml heksana (4.2.3.).

SPE kolonna iepilda $kidumu un péc tam elu€ ar 10 ml heksana/dieti-
letera (87:13, v/v) (4.2.3.) maisijumu vakuuma.

Savakto dalu rotora ietvaicétaja (4.1.9.) istabas temperatiira pie pazemi-
nata spiediena ietvaic€ sausu. Atlikumu izskidina 2 ml acetona (4.2.6.)
triacilgliceridu (TAG) analizei.

4.4. HPLC analize

4.4.1.  Parauga sagatavosana hromatografiskai analizei
Analiz€jama parauga 5 % Skiduma pagatavosanai nem 0,5 + 0,001 g
parauga iesvara 10 ml merkolba un uzpilda lidz 10 ml ar solubilizacijas
Skidinataju (4.2.9.).

4.4.2. Procediira

Sagatavo darbam hromatografijas sistému. Lai iztiritu visu sistému,
sukné elu€Sanas skidinataju (4.2.8.) ar atrumu 1,5 ml/min. Pagaida,
lidz iegst stabilu bazes liniju.

Ievada 10 pl parauga, kas sagatavots, ka noteikts 4.3. punkta.

4.4.3. Rezultatu aprékinasana un izteiksana

Izmanto laukumu normalizacijas metodi, t. i., pienem, ka dazadiem TAG
ar ECN no 42 lidz 52 atbilstoSo smailu laukumu summa ir vienada ar
100 %.

Katra triglicerida relativos procentus aprékina, izmantojot formulu:
% triglicerida = smailes laukums x 100 /smailu laukumu summa.
Rezultatus norada ar vismaz divam zimém aiz komata.

Sk. 1.-4. piezimi.



01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 98

VY M25
4.5. Triacilgliceridu sastava (mol %) aprékinaSana no taukskabju
sastava datiem (lauk. %)
4.5.1.  Taukskabju sastava noteiksana
Taukskabju sastavu nosaka ar kapilaro kolonnu saskana ar ISO 5508.
Metilesterus sagatavo saskana ar COI/T.20/Doc. No 24.
4.5.2.  Taukskabes aprékiniem
Gliceridus grupé péc to ekvivalenta oglekla atomu skaita (ECN), nemot
veéra turpmak noradito ECN un taukskabju ekvivalenci. Nem véra tikai
taukskabes ar 16 un 18 oglekla atomiem molekuld, jo attieciba uz
olivellu tikai tas ir svarigas. Taukskabes normalizg Iidz 100 %.
Molekulmasa
Taukskabe (FA) Saisinajums ECN
(MW)
Palmitinskabe P 256,4 16
Palmitoleinskabe Po 254.4 14
Stearinskabe S 284,5 18
Oleinskabe O 282,5 16
Linolskabe L 280,4 14
Linolénskabe Ln 278.4 12
4.5.3.  Lauk. % parversana molos visam taukskabém (1)
lauk. % P lauk. % S lauk. % Po
mol P = molS = ——— mol Po = ————
MW P MW S MW Po
lauk. % O lauk. % L lauk. % L
molO:M molL:M moan:aiA)n
MW O MW L MW Ln
4.5.4.  Taukskabju molu normalizacija pie 100 % (2)

mol % P (1,2,3) =

mol P x 100

mol % S (1,2,3) =

mol S x 100

mol (P + S + Po + O + L + Ln)

mol Po * 100

mol (P + S + Po + O + L + Ln)

mol % Po (1,2,3) =

mol % O (1,2,3) =

mol O x 100

mol (P + S + Po + O + L + Ln)

mol L * 100

mol (P + S + Po + O + L + Ln)

mol % L (1,2,3) =

mol Ln % 100

mol(P + S 4+ Po + O + L + Ln)

mol % Ln (1,2,3) =

mol(P + S 4+ Po + O + L + Ln)

Rezultats ir katras taukskabes dala mol % visas (1, 2, 3-) TAG pozi-

cijas.

P&c tam aprekina piesatinato taukskabju P un S (SFA) summu un nepie-
satinatas taukskabes Po, O, L un Ln (UFA) (3):

mol % SFA = mol % P + mol % S

mol % UFA = 100 — mol % SFA
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4.5.5.1.

45.5.2.

4.5.5.3.

4.5.6.
4.5.6.1.

4.5.6.2.

Taukskabju sastava aprékinasana TAG 2- un 1, 3 - pozicija

Taukskabes iedalamas trijos $ados veidos: viena 2- pozicija un divas
identiskas 1- un 3- pozicijas, ar atSkirigiem koeficientiem piesatinatajam
(P un S) un nepiesatinatajam skabém (Po, O, L un Ln).

Piesatinatas taukskabes 2- pozicija [P(2) un S(2)] (4):

mol % P(2)

mol % P (1,2,3) * 0,06

mol % S(2) = mol % S (1,2,3) * 0,06

Nepiesatinatas taukskabes 2- pozicija [Po(2), O(2), L(2) un Ln(2)] (5):

mol % Po(1,2,3)

mol % Po(2) = = o, UFA

% (100 — mol % P(2) — mol % S(2))

1% 0(1,2,3
mol % 0(2) = % % (100 — mol % P(2) — mol % S(2))

mol % L(1,2,3)

mol % L(2) = = o UFA

* (100 — mol % P(2) — mol % S(2))

mol % Ln(1,2,3)

mol % Ln(2) = = oo UFA

* (100 — mol % P(2) — mol % S(2))

Taukskabes 1,3- pozicija [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3), L(1,3) un
Ln(1,3)] (6):

mol % P(1,2,3) — mol % P(2)
2

mol % P(1,3) + mol % P(1,2,3)

1% S(1,2,3) — mol % S(2
mol % S(1,3) = 2 % S(1, ’3; mol % S@2) mol % S(1,2,3)

mol % Po(1,2,3) — mol % Po(2)

mol % Po(1,3) = 5

+ mol % Po(1,2,3)

mol % O(1,2,3) — mol % O(2)
2

mol % 0(1,3) = + mol % 0(1,2,3)

19% L(1,2,3) — mol % L(2
mol % L(13) — mol% (,,; mol % L) | oo L(1,23)

1% Ln(1,2,3) — mol % Ln(2
mol % Ln(13) = 22 % Ln(1, ,3; mol % Ln(2) mol % Ln(1,2,3)

Triacilgliceridu aprékinasana
TAG ar vienu taukskabi (AAA, Seit LLL, PoPoPo) (7)

mol % A(1,3) * mol % A(2) * mol % A(1,3)
10 000

mol % AAA =

TAG ar divam taukskabém (AAB, Seit PoPoL, PoLL) (8)

mol % A(1,3) * mol % A(2) * mol % B(1,3) * 2

0, —
mol % AAB = 10000

mol % A(1,3) * mol % B(2) * mol % A(1,3)

0, —
mol % ABA = 10 000
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4.5.6.3. TAG ar trijam dazadam taukskabém (ABC, $eit OLLn, PLLn, PoOLn,
PPoLn) (9)
mol % ABC — mol % A(1,3) * mol % B(2) * mol % C(1,3) * 2
10 000
mol % BCA — mol % B(1,3) * mol % C(2) * mol % A(1,3) * 2
10 000
mol % CAB — mol % C(1,3) * mol % A(2) * mol % B(1,3) * 2

10 000

4.5.6.4. Triacilgliceridi ar ECN42
Apréekina triacilgliceridus ar ECN42 péc vienadojumiem 7, 8 un 9 un

norada sagaidamas HPLC eluéSanas seciba (parasti tikai tris smailes).

LLL

PoLL un LPoL vietas izomérs

OLLn un OLnL un LnOL vietas izoméri

PoPoL un PoLPo vietas izomérs

PoOLn un OPoLn un OLnPo vietas izoméri

PLLn un LLnP un LnPL vietas izoméri

PoPoPo

SLnLn un LnSLn vietas izomérs

PPoLn un PLnPo un PoPLn vietas izoméri

Triacilgliceridi ar ECN42 ir devinu triacilgliceridu, ieskaitot to vietas
izomérus, summa. Rezultatus nordda ar vismaz divam zimém aiz
komata.

5. REZULTATU VERTESANA

Salidzina aprékinato teorétisko saturu ar HPLC analizé noteikto saturu.
Ja ar HPLC noteikto un teor&tiski aprékinato rezultatu absoliita starpiba
ir lielaka par attiecigajai ellas kategorijai standarta noradito vértibu,
paraugs satur séklu ellu.

Rezultatu norada ar divam zimém aiz komata.

6. PIEMERS (SKAITLI NORADA ATTIECIGAS IEDALAS METODES
APRAKSTA)

— 4.5.1.  Taukskabju mol % aprékinasana no GLC datiem (normali-
zetais lauk. %)

Ar GLC iegiiti 8adi dati par taukskabju sastavu:

FA P S Po (6] L Ln

MW 256,4 284,5 254,4 282,5 280,4 278,4

Lauk. % 10,0 3,0 1,0 75,0 10,0 1,0
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— 453

— 454

— 455
— 4551

— 4.5.52

Lauk. % parvérsana molos visam taukskabem (sk. 1.

formulu)
1P = 10 _ 0,03900 mol P
me 2564 o
3
mol S = 3845 0,01054 mol S
1
mol Po = m = 0,00393 mol Po
mol O = 5o 0,26549 mol O
2825
1L = 10 0,03566 mol L
o 2804 o
mol Ln = ! = 0,00359 mol Ln
2784
Kopa = 0,35821 mol TAGs

Taukskabju molu normalizacija pie 100 % (sk. 2. formulu)
_0,03900 mol P + 100

mol % P(1,2,3) O3 o = 10887 %
mol % S(1,2,3) = 0’01%5,;‘51;12011 1:1 100 _ o420

mol % Po(1,2,3) = 0’0033,33;2311});0? 100 097 %
mol % 0(1,2,3) = 0’26532521; (I)n(: 100 _ 24116 %
mol % L(123) = 0’03506;51;1;1 Em*l 100 995504

mol % Ln(1,2,3) = 0’0033’93231?10? 100 002 %
Kopa mol % =100 %

Piesatinato un nepiesatinato taukskabju summa TAG 1, 2, 3-
pozicija (sk. 3. formulu)

mol % SFA = 10,887 % + 2,942 % = 13,829 %
mol % UFA = 100,000 % — 13,829 % = 86,171 %

Taukskabju sastava aprékindsana TAG 2- un 1,3- stavoklt

Piesatinatas taukskabes 2- pozicija [P(2) un S(2)] (sk. 4.
formulu)

mol % P(2) = 10,887 % * 0,06 = 0,653 mol %
mol % S(2) = 2,942 % * 0,06 = 0,177 mol %

Nepiesatinatas taukskabes 2- pozicija [Po(1,3), O(1,3), L(1,3)
un Ln(1,3)] (sk. 5. formulu)

1,097 9
mol % Po(2) = ﬁ % (100 — 0,653 —0,177) = 1,262 mol %
y ()
74,116 %
mol % 0(2) = Wﬂ/ﬂ * (100 — 0,653 —0,177) = 85,296 mol %
. ()
9,955 ©
mol % L(2) 9957 (100 - 0,653~ 0,177) = 11,457 mol %

= 86,171 %

1,002 %

mol % Ln(2) = 36171 %

% (100 — 0,653 —0,177) = 1,153 mol %
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— 4.5.5.3 Taukskabes 1,3- pozicija [P(1,3), S(1,3), Po(1,3), O(1,3),
L(1,3) un Ln(1,3)] (sk. 6. formulu)

10,887 — 0,653

mol % P(1,3) = % + 10,887 = 16,004 mol %
2,942 - 0,177

mol % S(1,3) = % + 2,942 = 4,325 mol %
1,097 — 1,262

mol % Po(1,3) = % + 1,097 = 1,015 mol %

74,116 — 85,296

mol % O(13) = —=———""= + 74,116 = 68,526 mol %
9,955 — 11,457

mol % L(13) = ——————""= + 9,955 = 9,204 mol %
1,002 - 1,153

mol % Ln(13) = ~————""= + 1002 = 0927 mol %

— 4.5.6. Triacilgliceridu aprékinasana

No aprékinata taukskabju sastava -2- un -1,3- pozicija:

Tauksk. 1,3-poz. 2-poz.
P 16,004 % 0,653 %
S 4325 % 0,177 %
Po 1,015 % 1,262 %
0 68,526 % 85,296 %
L 9,204 % 11,457 %
Ln 0,927 % 1,153 %
Summa 100,0 % 100,0 %

aprekina $adus triacilgliceridus:
LLL

PoPoPo

PoLL ar 1 vietas izoméru
SLnLn ar 1 vietas izoméru
PoPoL ar 1 vietas izom&ru
PPoLn ar 2 vietas izom&riem
OLLn ar 2 vietas izomé€riem
PLLn ar 2 vietas izomériem
PoOLn ar 2 vietas izom&riem

— 4.5.6.1. TAG ar vienu taukskabi (LLL, PoPoPo), (sk. 7. formulu)

9,204 % # 11,457 % * 9,204 ©
mol % LLL — 2204 % * o oooA) * 9204% _ 009706 mol LLL

1,015 9 1,262 9 1,015 9
mol % PoPoPo = 015 % 1’0600(? * LOIS % = 0,00013 mol PoPoPo
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— 4.5.6.2 TAG ar divam taukskabém (PoLL, SLnLn, PoPoL) (sk. 8. formulu)
1,015 % = 11,457 % * 9,204 % * 2

0, — —
mol % PoLL + LLPo = 10 000 = 0,02141

9,204 % * 1,262 % * 9,204 %
1% LPoL = = 2 z = 1
mol % LPo 10 000 0,01069

0,03210 mol PoLL

4325% * 1,153 % # 0,927 % * 2
mol % SLnLn + LnLnS — 22> 7 * b = 0"00* 22T 2 0,00092

0,927 % * 0,177 % * 0,927 %
o _ L > > _
mol % LnSLn = 10 000 = 0,00002

0,00094 mol SLnLn

1015 % = 1,262 % + 9.204 % % 2
mol % PoPoL. + LPoPo — 1015 %0 * ’10(?())0* 208% X 2600236

1,015 % * 11,457 % * 1,015 %
o 1 5 s o
mol % PoLPo = 10 000 = 0,00118

0,00354 mol PoPoL

— 4.5.6.3 TAG ar trijam dazadam taukskabém (PoPLn, OLLn, PLLn, PoOLn), (sk. 9.
formulu)

16,004 ¢ 1,262 9 0,927 9 2
mol % PPoLn = — %+ 1, ]00/000* : hx 2 0,00374

0,927 % x 0,653 % * 1,015 % * 2

1 % LnPPo = = 12
mol % LnPPo 10 000 0,000

1,015 % % 1,153 % % 16,004 % # 2
mol % PoLnP = - ”’10(;0; T 2 0,00375

0,00761 mol PPoLn

68,526 % x 11,457 % * 0,927 % * 2

1 % OLL = 0,14
mol % OLLn 10 000 0,14556
27 9 296 © 204 % % 2
ol %6 LnOL 0927 % * 85296 % « 9204% 2\ oo
10 000
9204 % * 1,153 % * 68,526 % * 2
mol % LLnO = -t 0% L1220 X 002D 0 X 2 14544

10 000

0,43655 mol OLLn

16,004 % * 11,457 © 27 % * 2
mol % PLLn — 10004 % = ’1370;(’) * 0927% * 2 03399

0,927 % * 0,653 % * 9,204 % * 2

1% LnPL — — 000111

mol % Ln 10 000 ’
9.204 % % 1,153 % * 16,004 % * 2

mol % LLnp — 2204 % * 1, 10/503 008% * 2 03397

0,06907 mol PLLn
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1015 % * 85.296 % % 0,927 % x 2
mol % PoOLn — 2015 % * ’1002)0*’ %% 2 0.01605

0,927 % * 1,262 % * 68,526 % * 2
10 000

mol % LnPoO = 0,01603

26 % % 1,153 % % 1,015 % % 2
mol % OLnPo — 25926% * ’15030{‘)’0* 5% * 2 01604

0,04812 mol PoOLn
ECN42 = 0,69512 mol TAGs

1. piezime. ElugSanas secibu var noteikt, aprékinot ekvivalentos oglekla atomu
skaitus, ko biezi apraksta sakariba ECN = CN —2n, kur CN ir oglekla atomu
skaits un n ir divkarSo saiSu skaits; to var aprekinat daudz precizak, ja nem véra
divkarsas saites izcelsmi. Ja n,, n; un ny, ir divkarSo saiSu skaits, kas attiecigi
attiecinams uz oleinskabi, linolskabi un linolénskabi, ekvivalento oglekla atomu
skaitu var aprékinat, izmantojot formulu:

EN = CN - dol'l0 - dlnl - d]nnln

kur koeficientus d,, d, un dy, var aprékinat, izmantojot standarttrigliceridus. Sai
metodei noteiktajos apstaklos ieguita sakariba biis loti tuva $adai:

ECN = CN - (2,60 n,) — (2,35 n)) — (2,17 ny,)

sp&ju attieciba uz trioleinu:
a = RT'/RT trioleinam
izmantojot samazinato aizturlaiku RT' = RT-RT skid.

Izmantojot log o diagrammu attieciba pret f (divkarSo saiSu skaitu), var noteikt
aizturlaikus visiem to taukskabju trigliceridiem, kuras satur standarttrigliceridus —
sk. 1. zZim&jumu.

3. piezime. Kolonnas efektivitatei jabut tadai, lai varétu skaidri noskirt trilinoleina
smaili no to trigliceridu smailém, kuriem ir tuvi aizturlaiki. ElugSanu izdara Iidz
ECNS52 smailei.

4. piezime. Visu vajadzigo smailu laukumu noteikSanas pareiziba ir nodroSinata,
ja otra smaile, kas atbilst ECN50, ir 50 % no registracijas iekartas pilnas skalas.
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1. attéls
Diagramma log a pret f (divkarSo saiSu skaits)
StStSt
+05 -
o
D
k]
+0 25+

StStln

-025 -

StStLn

-05 +

LnLnLn

Divkarso saiSu skaits

La: laurinskabe; My: miristinskabe; P: palmitinskabe; S: stearinskabe; O: oleinskabe; L: linolskabe;
Ln: linolénskabe.
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2. attéls

Olivella ar zemu linolskabes saturu

14415

10
17

{‘ 4.5 16 [\
7 1
g . L_/-.‘_lfgé_f WPV\J I?J f \--,_,,A _..1’5___,1'9\___

Skidinatajs: acetons/acetonnitrils.

PROFILS a: Hromatografisko smailu galvenie komponenti: ECN42: (1) LLL + PoLL; (2) OLLn +
PoOLn; (3) PLLn; ECN44: (4) OLL + PoOL; (5) OOLn + PLL; (6) POLn + PPoPo; (7) OOL +
PoOO; ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn +
SPoPo; (12) PLP; ECN48: (13) OOO + PoPP; (14 + 15) SOL + POO; (16) POP; ECN50: (17)
SOO; (18) POS + SLS.

b)

13
15
8
10
17
f\i o l k: 16
6 18
12 3 | »lj \ AR

Skidinatajs: propionitrils.

PROFILS b: Hromatografisko smailu galvenie komponenti: ECN42: (1) LLL; (2) OLLn + PoLL;
(3) PLLn; ECN44: (4) OLL; (5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL;
ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo;
(12) PLP; ECN48: (13) OOO + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECN50: (17) SOO;
(18) POS + SLS
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3. attéls
Olivella ar augstu linolskabes saturu
a)
06 §
1

03 1“
0.0

Skidinatajs: acetons/acetonnitrils (50:50).

Profils a: Hromatografisko smailu galvenie komponenti: ECN42: (1’) LLL + PoLL; (2°) OLLn +
PoOLn; (3°) PLLn; ECN44: (4) OLL + PoOL; (5) OOLn + PLL; (6°) POLn + PPoPo;
ECN46: (7’) OOL + PoOO; (8’) PLO + SLL + PoOP; (9°) PLP + PoPP; ECN48: (10%)
000; (11°) POO + SLL + PPoO; (12°) POP + PLS; ECN50: (13°) SOO; (14°) POS + SLS

b)

4 8[| 10 13 15
0.4
6 16
0.2
5 9 12) 17
1
1 7 11
2 18
nnz,
. 1 T 1 ‘{ 1 I T 5/\5 ‘LN
0.0 "—‘] T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Skidinatajs: propionitrils.

Profils b: Hromatografisko smailu galvenie komponenti: ECN42: (1) LLL; (2 + 2’) OLLn + PoLL;
(3) PLLn; ECN44: (4) OLL; (5) OOLn + PoOL; (6) PLL + PoPoO; (7) POLn + PPoPo + PPoL;
ECN46: (8) OOL + LnPP; (9) PoOO; (10) SLL + PLO; (11) PoOP + SPoL + SOLn + SPoPo;
ECN48: (12) PLP; (13) OOO + PoPP; (14) SOL; (15) POO; (16) POP; ECNS0: (17) SOO;
(18) POS + SLS; ECN52: (19) AOO.
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ANNEX XIX
VY M28
ALIFATISKO SPIRTU UN TRITERPENSPIRTU SATURA

NOTEIKSANA, IZMANTOJOT GAZU HROMATOGRAFIJU AR
KAPILARO KOLONNU

1. PRIEKSMETS

Saja pielikuma aprakstita metode alifatisko spirtu un triterpénspirtu
satura noteikSanai ellas un taukos.

VYM19
2. PRINCIPLE OF THE METHOD

The fatty substance, with 1-eicosanol added as internal standard, is
saponified with ethanolic potassium hydroxide and then the unsaponi-
fiable matter extracted with ethyl ether. The alcoholic fraction is sepa-
rated from the unsaponifiable matter by chromatography on a basic silica
gel plate; the alcohols recovered from the silica gel are transformed into
trimethylsilyl ethers and analysed by capillary gas chromatography.

3. EQUIPMENT

3.1. 250 ml round-bottomed flask fitted with a reflux condenser having
ground-glass joints.

3.2. 500 ml separating funnel.
3.3. 250 ml round-bottomed flasks.

3.4. Chromatographic tank for thin-layer chromatographic analysis, for glass
plates of dimensions 20 x 20 cm.

3.5. Ultraviolet lamp having a wavelength of 366 or 254 nm.

3.6. 100 pl and 500 pl microsyringes.

3.7. A cylindrical filter funnel with a G3 porous septum (porosity 15 to
40 pum) of diameter approximately 2 cm and a depth of some 5 cm,
with an attachment suitable for filtration under vacuum and a 12/21 male

ground glass joint.

3.8. 50 ml vacuum conical flask with a 12/21 ground-glass female joint
which can be fitted to the filter funnel (3.7).

3.9. A 10 ml test tube with a tapering bottom and a sealing stopper.

3.10.  Gas chromatograph for use with a capillary column, and provided with a
splitting system composed of:

3.10.1. Thermostatic chamber for columns (column oven) to hold the tempera-
ture desired with a precision of £ 1 °C.

3.10.2. A temperature-adjustable injection unit with a persilanised glass vapori-
sing element.

3.10.3. A flame ionisation detector and converter-amplifier.

3.10.4. Recorder-integrator for operation with the converter-amplifier (3.10.3),
with response time not exceeding one second and with variable paper-
speed.

3.11.  Glass or fused silica capillary column, of length 20 to 30 m, internal
diameter 0,25 to 0,32 mm, with SE-52 or SE-54 liquid phase or equi-
valent, with a film thickness between 0,10 and 0,30 pm.

3.12.  Microsyringe for gas chromatography, of 10 pl capacity with hardened
needle.

3.13.  Analytical balance sensitive to 1 mg (with 0,1 mg display).
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4. REAGENTS

4.1. Potassium hydroxide, approximately 2 N ethanolic solution: 130 g potas-
sium hydroxide (minimum concentration 85 %) is dissolved, with
cooling, in 200 ml distilled water and then made up to one litre with
ethanol. The solution should be stored in a well-stoppered opaque glass
bottle.

4.2. Ethyl ether, pure for analysis.
43. Anhydrous sodium sulphate, analytical purity.

4.4. Glass plates coated with silica gel, without fluorescence indicator, thick-
ness 0,25 mm (commercially available ready for use).

4.5. Potassium hydroxide, approximately 0,2 N ethanolic solution; 13 g of
potassium hydroxide are dissolved in 20 ml of distilled water and made
up to one litre with ethanol.

4.6. Benzene, for chromatography (see 5.2.2).
4.7. Acetone, for chromatography (See 5.2.2).
4.8. Hexane, for chromatography (see 5.2.2).
4.9. Ethyl ether, for chromatography (see 5.2.2).
4.10.  Chloroform, for chromatography.

v 28
4.11.  StandartSkidums planslana hromatografija: C,;—Cyg spirtu 0,5 %
Skidums hloroforma vai spirtu frakcija, kas ieglita no olivu izspaidu
ellas neparziepjojamas vielas, ka noradits 5.2. punkta.

VM1
4.12. 0,2 % solution of 2', 7'-dichlorofluorescein in ethanol. Make slightly
basic by adding a few drops of 2 N alcoholic potassium hydroxide
solution.

4.13.  Anhydrous pyridine, for chromatography.
4.14.  Hexamethyl disilazane.
4.15.  Trimethylchlorosilane.

4.16.  Standard solutions of trimethylsilyl ethers of aliphatic alcohols from C,,
to C,g. They may be prepared from mixtures of pure alcohols at the time
they are required for use.

4.17. A 0,1 % (m/v) solution of 1-eicosanol in chloroform (internal standard).
4.18.  Carrier gas: hydrogen or helium, gas-chromatographic purity.
4.19.  Auxiliary gas: nitrogen, gas-chromatographic purity.

S. PROCEDURE
5.1 Preparation of the unsaponifiables

5.1.1.  Using a 500 pl microsyringe place, into a 250 ml round-bottom flask, a
volume of 0,1 % 1-eicosanol solution in chloroform (4.17) containing a
quantity of 1-eicosanol approximately equal to 10 % of the aliphatic
alcohols content in that portion of sample to be taken for analysis.
For example, to 5 g of sample add 250 pl of the 0,1 % 1-eicosanol
solution if olive oil and 1500 pl if olive pomace oil.

Evaporate to dryness in current of nitrogen and then weigh accurately
5 g of the dry filtered sample into the same flask.
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5.1.2.  Add 50 ml of 2 N potassium hydroxide ethanolic solution, fit the reflux
condenser and heat the apparatus to slight boiling on a steam bath,
stirring continuously throughout the heating process until saponification
has taken place (the solution becomes clear). Continue heating for a
further 20 minutes and then add 50 ml of distilled water through the
condenser. The condenser is then disconnected and the flask cooled to
approximately 30 °C.

5.1.3.  The contents of the flask are quantitatively transferred to a separating
funnel of 500 ml capacity by adding distilled water several times, using
a total of around 50 ml distilled water. Add approximately 80 ml of
ethyl ether, shake vigorously for approximately 30 seconds and allow to
settle (Note 1).

Separate off the lower aqueous phase collecting it in a second separating
funnel. Two further extractions are effected on the aqueous phase, in the
same manner, using each time 60 to 70 ml ethyl ether.

Note 1: Emulsions may be eliminated by adding, using as a spray, small
quantities of ethyl alcohol or methyl alcohol.

5.1.4.  The ethyl ether extracts are combined in a separating funnel and washed
with distilled water (50 ml at a time) until the washing water gives a
neutral reaction.

Discard the washing water, dry with anhydrous sodium sulphate and
filter, into a flask of 250 ml capacity which has been weighed before-
hand, the funnel and filter being washed with small quantities of ethyl
ether which are added to the total.

5.1.5. Distil the ether down to a few ml, then bring to dryness under a slight
vacuum or in a current of nitrogen, completing drying in an oven at
100 °C for approximately a quarter of an hour, and then weigh after
cooling in a desiccator.

5.2. Separation of alcoholic fractions

5.2.1.  Preparation of basic TLC plates: the silica gel plates (4.4) are immersed
completely, in 0,2 N potassium hydroxide solution (4.5) for 10 seconds,
and then left to dry for two hours under an extractor hood and finally
placed in an oven at 100 °C for one hour.

Remove from the oven and keep in a calcium chloride desiccator until
required for use (plates treated in this way must be used within 15 days).

Note 2: When basic silica gel plates are used to separate the alcoholic
fraction there is no need to treat the unsaponifiables with
alumina. It follows that all acid compounds (fatty acids and
others) are retained at the origin thereby obtaining both alip-
hatic alcohol and terpenic alcohol bands which are both sepa-
rated distinctly from the sterol band.

5.2.2. Place a 65/35 by volume hexane/ethyl ether mixture in the plate-deve-
loping chamber to a depth of approximately 1 c¢cm (!).

Close the chamber using an appropriate cover and leave for half an hour
to allow equilibration between vapour and liquid. Strips of filter paper
dipping into the eluent may be affixed to the inside surfaces of the tank
to reduce the development time by approximately one third and obtain
more uniform, regular elution of the components.

(") In these cases in particular, a 95/5 by volume benzene/acetone eluent mixture must be
used to obtain distinct band separation.
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Note 3: The developing solution must be replaced for each analysis in
order to obtain reproducible developing conditions.

5.2.3.  An approximately 5 % solution of unsaponifiable matter (5.1.5) in chlo-
roform is prepared and 0,3 ml of the solution is streaked as a uniform
strip of minimum thickness, using the 100 pl microsyringe, on a TLC
plate at approximately 2 cm from the bottom of the TLC plate. Aligned
with the origin, 2 to 3 ul of the aliphatic alcohols reference solution
(4.11) are spotted for the identification of the aliphatic alcohols band
after development has been completed.

5.2.4. Place the plate inside the development tank as stated in 5.2.2. The
ambient temperature should be maintained between 15 and 20 °C.
Immediately close the chamber with the cover and allow to elute until
the solvent front reaches approximately 1 cm from the upper edge of the
plate.

The plate is then removed from the development chamber and the
solvent evaporated under a hot air current or the plate is left for a
while under the extractor hood.

Vv M28
T 525. Kad plati apskata ultravioletaja gaisma, to viegli un vienmérigi apsmi-
dzina ar 2',7'-dihlorfluoresceina skidumu. Alifatisko spirtu josla ir ta, kas
atrodas viena limeni ar standartS8kidumam atbilstoSo plankumu: joslas
robezas apzimé ar melnu zimuli, alifatisko spirtu joslu un nakamo
joslu tiesi virs tas — terpénspirtu joslu — atzimg&jot kopa (sk. 4. piezimi).

4. piezime. Alifatisko spirtu un terp@nspirtu joslas jagrupe tadel, lai
pemtu vera dazu alifatisko spirtu iespgjamo migraciju uz
triterpenspirtu joslu. Ar planslana hromatografiju veiktas
izdaliSanas piemérs sniegts papildindjuma 1. att€la.

5.2.6. Ar metala lapstinu no ieziméta laukuma nonem silikagelu. Siki sasmal-
cindtu no plates nopemto materialu parvieto uz filtrtigeli (3.7. punkts).
Pievieno 10 ml karsta hloroforma, rapigi samaisa ar metala lapstinu un
vakuuma filtré, filtratu uztver filtrtigelim pievienotaja koniskaja kolba
(3.8. punkts)

Silikagelu kolba tifs reizes mazga ar etildteri (katru reizi aptuveni
10 ml), filtratu savacot taja pasa filtram pievienotaja kolba. Filtratu
ietvaicE no 4 Iidz 5 ml tilpumam, atlikuSo Skidumu parnes ieprieks
nosvérta 10 ml m&geng (3.9. punkts), uzmanigi sildot, 1éna slapekla
plisma ietvaice sausu, izSkidina, v&lreiz pievienojot dazus pilienus
acetona, atkal ietvaic€ sausu, aptuveni uz 10 minGt€m ievieto krasni
105 °C temperatira, tad atdzes€ eksikatora un nosver.

Mgégené iegitais atlikums ir spirtu frakcija.

vYM19
5.3. Preparation of the trimethylsilyl ethers

5.3.1.  The reagent for silylation, consisting of a mixture of 9:3:1 by volume
(Note 5) of pyridine-hexamethyldisilazane-trimethylchlorosilane in the
proportion of 50 pl for each milligram of aliphatic alcohols, is added
to the test tube containing the alcoholic fraction, avoiding all absorption
of moisture (Note 6).
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Note 5: Solutions which are ready for use are available commercially.
Other silanising reagents such as, for example, bis-trimethyl-
silyl, trifluor acetamide + 1 % trimethyl chlorosilane, which has
to be diluted with an equal volume of anhydrous pyridine, are
also available.

Note 6: The slight opalescence which may form is normal and does not
cause any interference. The formation of a white floc or the
appearance of a pink colour are indicative of the presence of
moisture or deterioration of the reagent. If these occur the test
must be repeated.

5.3.2. Stopper the test tube, shake carefully (without overturning) until the
aliphatic alcohols are completely dissolved. Stand for at least 15 minutes
at ambient temperature and then centrifuge for a few minutes. The clear
solution is ready for gas chromatographic analysis.

5.4. Gas chromatography analysis
5.4.1. Preliminary operations, column packing

5.4.1.1. Fit the column in the gas chromatograph, attaching the inlet end to the
injector connected to the splitting system and the outlet end to the
detector. Carry out a general check of the gas chromatography assembly
(tightness of gas fittings, efficiency of the detector, efficiency of the
splitting system and of the recording system, etc.).

5.4.1.2. If the column is being used for the first time it is recommended that it
should be subjected to conditioning. A little carrier gas is passed through
the capillary column and then the gas chromatography assembly is
switched on and gradually heated until a temperature not less than
20 °C above the operating temperature (see Note 7) is attained. That
temperature is held for not less than two hours and then the assembly is
brought to the operating conditions (regulation of gas flow, split flame
ignition, connection to the electronic recorder, adjustment of the tempe-
rature of the capillary column oven, the detector and the injector, etc.)
and the signal is adjusted to a sensitivity not less than twice the highest
level contemplated for the execution of the analysis. The course of the
base line must be linear, without peaks of any kind, and must not drift.
A negative straight-line drift indicates leakage from the column connec-
tions; a positive drift indicates inadequate conditioning of the column.

Note 7: The conditioning temperature shall be at least 20 °C less than
the maximum temperature contemplated for the liquid phase
employed.

5.4.2. Choice of operating conditions

5.4.2.1. The guideline operating conditions are as follows:

— column temperature: the initial isotherm is set at 180 °C for eight
minutes and then programmed at 5 °C/minute to 260 °C and a
further 15 minutes at 260 °C,

— temperature of evaporator: 280 °C,

— temperature of detector: 290 °C,

— linear velocity of carrier gas: helium 20 to 35 cm/s, hydrogen 30 to
50 cm/s,

— splitting ratio: 1:50 to 1:100,

— sensitivity of instrument: 4 to 16 times the minimum attenuation,
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— sensitivity of recording: 1 to 2 mV fs,
— paper speed: 30 to 60 cm/h,
— quantity of substance injected: 0,5 to 1 pl of TMSE solution.

The above conditions may be modified according to the characteristics
of the column and of the gas chromatograph to obtain chromatograms
satisfying the following conditions:

— alcohol Cyq retention time shall be 18 = 5 minutes,

— the alcohol C,, peak shall be 80 + 20 % of the full scale value for
olive oil and 40 + 20 % of the full scale value for seed oil.

5.4.2.2. The above requirements are checked by repeated injection of the stan-
dard TMSE mixture of alcohols and the operating conditions are adju-
sted to yield the best possible results.

5.4.2.3. The parameters for the integration of peaks shall be set so that a correct
appraisal of the areas of the peaks considered is obtained.

5.4.3. Analytical procedure

5.4.3.1. Using the microsyringe of 10 pl capacity draw in 1 pl of hexane
followed by 0,5 pl of air and subsequently 0,5 to 1 pl of the sample
solution; raise the plunger of the syringe further so the needle is
emptied. Push the needle through the membrane of the injection unit
and after one to two seconds inject rapidly, then slowly remove the
needle after some five seconds.

5.4.3.2. Recording is effected until the TMSE of the aliphatic alcohols present
have been eluted completely. The base line shall always correspond to
the requirements of 5.4.1.2.

VYM28
5.4.4. Smailu identificésana

Individualu smailu identificeSana notiek p&c to aiztures laika un sali-
dzinot ar standarta 7MSE maistjumu, kuru analizg tados paSos apstak]os.

Rafinétas olivellas spirtu frakcijas hromatogrammas piemé&ri sniegti
papildinajuma 2. un 3. attgla.

YM19
5.4.5. Quantitative evaluation

5.4.5.1. The peak areas of 1-eicosanol and of the aliphatic alcohols Cy, Cy4, Cyg
and C,g are calculated by electronic integration.

5.4.5.2. The contents of each aliphatic alcohol, expressed in mg/1 000 g fatty
substance, are calculated as follows:

A, -m - 1000
alcohol x =
A,rm

where:

Ax = area of the alcohol peak x

A, = area of 1-eicosanol

mg = mass of l-eicosanol in milligrams

m = mass of sample drawn for determination, in grams.
6. EXPRESSION OF THE RESULTS

The contents of the individual aliphatic alcohols in mg/1 000 g of fatty
substance and the sum of the total aliphatic alcohols are reported.
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Papildindjums

Izdali$anas piemeérs planslana hromatografija un hromatogrammu pieméri

1. attels

Planslana hromatografijas plate ar neparziepjojamo olivellas frakciju, kas
eluéta ar heksanu/etiléteri (65/35)

e

® -

'%
&
L
5
5
» & &
] 2 3 Ed =

1 Cyg spirts A Sterini

2 Csq spirts B Alifatiskie spirti
3 Cy spirts C  Triterpenspirti
4 Cy0-22-26.30 Spirtu maistjums D Skvaléns

5 Neapstradatas augstaka labuma

olivellas neparziepjojama frak-
cija



01991R2568 — LV — 04.12.2016 — 031.005 — 115

VY M28
2. attels

Rafinétas olivellas spirtu frakcijas hromatogramma

10

e N JBEW

1 = fitols 5 = Cyy spirts 9 = 24-metilencikloartenols
2 = geranilgeraniols 6 = Cy¢ spirts 10 = citrostadienols
3 = Cyy spirts (IS) 7 = Cyg spirts 11 = ciklobranols

4 = C,, spirts 8 = cikloartenols
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3. attéls
Rafinétas olivellas un otras centrifugéSanas olivellas alifatiskie spirti un triterpénspirti
. 1. 3 5 G-
e a4 2th CENTRIFUGATION
8
%
2 | j
e
: S ; :
ot 32 22+36+25+28
I R — REFINED DLIVE Ol
A CasZaMeCA
6
5
L
2 &
; 1'.” Bodk..... _ 4 330, !
Torsm oo | wsos | tkom  A¥ser | 2000 N

1 = fitols

2 = geranilgeraniols (CX)
3 = Cy spirts
4 = C,, spirts

5 = Cyy spirts
6 = C,4 spirts
7 = Cyg spirts

8 = cikloartenols (CA)

9 = 24-metiléncikloartenols
(24MeCA)

10 = citrostadienols

11

ciklobranols
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XX PIELIKUMS

Vasku, taukskabju metilesteru un taukskabju etilesteru satura noteikS§ana ar
kapilaras kolonnas gazu hromatografijas metodi
1. MERKIS

Péc §is metodes nosaka vasku, taukskabju metilesteru un taukskabju
etilesteru saturu olivellas. Vaskus un alkilesterus sadala péc oglekla
atomu skaita to molekulas. Metodi ieteicams izmantot olivellas atSkirSanai
no olivu izspaidu ellas, ka ar par neapstradatas augstaka labuma olivellas
kvalitates parametru, kas dod iesp&jas konstatét neapstradatas augstaka
labuma olivellas viltojumus, kuros ta ir maisijumos ar zemakas kvalitates
neapstradatu olivellu, spidigas olivellas vai dearomatizétam ellam.

2. PRINCIPS
Ellai pievieno atbilstosu ieks$€jo standartu, péc tam hidréta silikagela
kolonna hromatografiski sadala frakcijas. leglst frakciju, kas test€Sanas

apstaklos elugjas vispirms (kura ir mazak polara par trigliceridiem), un to
tieSi analiz€, izmantojot kapilaras kolonnas gazu hromatografiju.

3. APRIKOJUMS

3.1.  Erlenmeijera kolba, 25 ml.

3.2. Stikla kolonna skidruma hromatografijai, ieks$€jais diametrs 15 mm,
augstums 30 lidz 40 cm, ar kranu.

3.3.  Gazu hromatografs, kas piem&rots darbam ar kapilaro kolonnu, ir apri-
kots ar sisttmu parauga tieSai ievadiSanai kolonna, un kuram ir $adas
sastavdalas.

3.3.1. Termostatéjama krasns ar temperatiiras programmeésanu.
3.3.2. Aukstais inZektors parauga tieSai ievadiSanai kolonna.
3.3.3. Liesmas jonizacijas detektors un parveidotajs-pastiprinatajs.

3.3.4. Registréejosa iekarta-integrators (1. piezime) darbam ar parveidotaju/pa-
stiprinataju (3.3.3.) ar atbildes reagéSanas laiku ne lielaku par 1 s.

1. piezime. Ja gazu hromatografijas datus ievada ar PC, var izmantot art
datorizétas sistémas.

3.3.5. Kapilara kolonna, kauséta kvarca (vasku, metilesteru un etilesteru
analizei), garums 8-12 m, iek$gjais diametrs 0,25-0,32 mm, ar 0,10-
0,30 um skidras fazes (2. piezime) slana parklajumu iekSpusé.

2. piezime. Sim noliikam piemérotakas gatavas nopérkamas skidras fazes
ir SE52, SE54, u.c.

34. Mikroslirce, 10 pl, ar ruditu adatu, parauga tieSai ievadiSanai kolonna.
3.5.  Elektriskais kratitajs.

3.6. Rotacijas iztvaicetajs.

3.7.  Mufelkrasns.

3.8.  Analitiskie svari ar svérSanas precizitati + 0,1 mg.
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3.9. Laboratorijas stikla trauki.

4. REAKTIVI

4.1.  Silikagels, dalinu izmérs 60-200 pm. Silikagelu uz vismaz 4 h karsé
mufelkrasni pie 500°C. Atdzesé un pievieno 2 % tdens no silikagela
daudzuma. Homogenizacijai labi sakrata un vismaz 12 h pirms lieto$anas
ievieto eksikatora.

4.2.  n-heksans, hromatografijai vai kimiski tirs (tiriba japarbauda).

UZMANIBU - Tvaiki var uzliesmot. Turét pietickama attdluma no
siltuma un dzirkstelu avotiem un atklatas uguns. Jaraugas, lai ta pudeles
vienmér bitu ciesi noslégtas. Lietosanas laika janodro$ina pienaciga venti-
lacija. Janovér§ tvaiku veidoSanas un janover§ iespEjamie ugunsgréka
riski, ko rada, pieméram, silditaji vai elektroaparati, kas nav razoti no
nedegamiem materialiem. Ieelpojot Joti kaitigs, var radit nervu $tinu boja-
jumus. Neieelpot tvaikus. Ja vajadzigs, lietot piem&rotus -elposanas
aparatus. Nepielaut noklaSanu acls vai saskari ar bojatu adu

4.3.  Etileteris, hromatografijai.

UZMANIBU - Loti viegli uzliesmojo$s un vidgji toksisks. Kairina adu.
Ieelpojot loti kaitigs. Var radit acu bojajumus. ledarbiba var biit aizkavéta.
Var veidot spradzienbistamus peroksidus. Tvaiki var uzliesmot. Turét
pietickama attaluma no siltuma un dzirkstelu avotiem un atklatas uguns.
Jaraugas, lai ta pudeles vienmér bitu ciesi noslégtas. LietoSanas laika
janodrosina pienaciga ventilacija. Janovers tvaiku veidoSanas un janovers
iespgjamie ugunsgréka riski, ko rada, pieméram, silditaji vai elektroapa-
rati, kas nav razoti no nedegamiem materialiem. Neiztvaicét sausu vai
gandriz sausu. Pievienojot Gideni vai piemérotu reducétaju, var samazinat
peroksidu veidoSanos. Nedzert. Neieelpot tvaikus. Noverst ilgstosu vai
atkartotu saskari ar adu.

4.4. n-heptans, hromatografijai, vai izooktans.

UZMANIBU - Uzliesmojoss. leelpojot loti kaitigs. Turét pietickama atta-
luma no siltuma un dzirksteJu avotiem un atklatas uguns. Jaraugas, lai ta
pudeles vienmér biitu ciesi noslégtas. LietoSanas laika janodro$ina piena-
ciga ventilacija. Neieelpot tvaikus. Novérst ilgstoSu vai atkartotu saskari
ar adu.

4.5.  Laurilarahidata standartSkidums (3. iezime) heptana, 0,05 % (m/V)
(ieksgjais standarts vasku noteikSanai).

3. piezime. Var lietot ari palmitilpalmitatu, miristilstearatu vai arahidillau-
reatu.

4.6.  Metilheptadekanoata standartSkidums heptana, 0,02 % (m/V) (iek$gjais
standarts metilesteru un etilesteru noteikSanai).

4.7.  Sudanas 1 krasviela (1-fenil-azo-2-naftols).
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4.8. Nesejgaze: udenradis vai hélijs, tirs, gazu hromatografijai.

BRIDINAJUMS

Udenradis. Loti viegli uzliesmojoSs, zem spiediena. Turét pietickama
attaluma no siltuma un dzirkstelu avotiem un atklatas uguns, silditajiem
vai elektroaparatiem, kas nav razoti no nedegamiem materialiem. Nelie-
tojot balona varsts janoslédz. Obligati jalieto reduktors spiediena samazi-
nasanai. Pirms balona varsta atvérSanas jaatbrivo reduktora atspere.
Atverot varstu, nestavét pret izeju no balona. LietoSanas laika janodroSina
pienaciga ventilacija. Neparvietot tidenradi no viena balona uz citu.
Nemaisit gazi balona. Raudzities, lai baloni nevar&tu apgazties. Neturét
saules staros un pie siltuma avotiem. Glabat nekoroziva vidé. Nelietot
bojatus vai nemark&tus balonus.

Helijs. Saspiesta gaze zem augsta spiediena. Samazina elpoSanai pieejama
skabekla daudzumu. Turgt balonu noslégtu. Lietosanas laika janodroSina
pienaciga ventilacija. Neieiet glabaSanas zonas, ja tajas nav pietickamas
ventilacijas. Obligati jalieto reduktors spiediena samazinaSanai. Pirms
balona varsta atv@rSanas jaatbrivo reduktora atspere. Neparvietot gazi no
viena balona uz citu. Raudzities, lai baloni nevarétu apgazties. Atverot
varstu, nestavet pret izeju no balona. Neturgt saules staros un pie siltuma
avotiem. Glabat nekoroziva vidé. Nelietot bojatus vai nemarkétus balonus.
Neieelpot. Lietot tikai tehniskam vajadzibam.

4.9. Paliggazes:

— 0denradis, tirs, gazu hromatografijai.

— gaiss, firs, gazu hromatografijai.

BRIDINAJUMS

Gaiss. Saspiesta gaze zem augsta spiediena. Degamu vielu klatbatné lietot
uzmanigi, organisko savienojumu liclakas dalas paSaizdegSanas tempera-
tira gaisa ievérojami pazeminas pie augsta spiediena. Nelietojot balona
varsts janoslédz. Obligati jalieto reduktors spiediena samazinasanai. Pirms
balona varsta atvérSanas jaatbrivo reduktora atspere. Atverot varstu,
nestavet pret izeju no balona. Neparvietot gazi no viena balona uz citu.
Nemaisit gazi balona. Raudzities, lai baloni nevarétu apgazties. Neturct
saules staros un pie siltuma avotiem. Glabat nekoroziva vidé. Nelietot
bojatus vai nemark&tus balonus. Gaiss ir paredzets tehniskam vajadzibam,
to nedrikst lietot ieelpoSanai vai elpoSanas aparatos.

5. PROCEDURA
5.1.  Hromatografijas kolonnas sagatavoSana

Suspendé 15 g silikagela (4.1.) n-heksana (4.2.) un parnes kolonna (3.2.).
Nostadina. Lai hromatografijas slanis buitu iesp&jami viendabigaks, nosta-
dinasanas beigas izmanto elektrisko kratitaju. Elué 30 ml n-heksana atti-
riSanai no piemaisijumiem. Uz analitiskajiem svariem (3.8.) 25 ml tilpuma
kolba (3.1.) nem apméram 500 mg analiz€jama parauga iesvaru un atka-
riba no sagaidama vasku satura pievieno vajadzigo daudzumu ieksgja
standarta, t.i., analiz€jot olivellu vai olivu izspaidu ellu, pievieno attiecigi
0,1 mg vai 0,25-0,50 mg laurilarahidata (4.5.), bet, analiz&jot olivellas,
0,05 mg metilheptadekanoata (4.6.).
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Sagatavoto paraugu ar divam 2 ml n-heksana (4.2.) porcijam parnes
hromatografijas kolonna.

Uztur 1 mm $kidinataja limeni virs absorbenta slana. Ar plismas atrumu
apméram 15 pilieni 10 sekund@s elué n-heksana/etilétera (99:1) maisijumu
un saviac 220 ml. (S7 frakcija satur metilesterus, etilesterus un vaskus).
(4. piezime) (5. piezime).

4. piezime.  n-heksana/etilétera maisijums (99:1) jasagatavo taja pasa
diena.

5. piezime. ~ Vasku elu€Sanas kontrolei parauga skidumam var pievienot
100 pl Sudanas I krasvielas 1 % $kidumu elugSanas maisi-
juma.

Krasvielas aiztures laiks ir starp vasku un trigliceridu
aiztures laiku. Tapec eluéSanu var partraukt péc tam, kad
krasviela sasniedz hromatografijas kolonnas apaksu, jo tad
visi vaski ir eluéti.
No iegutajam frakcijam rotacijas ietvaicetaja iztvaic€ gandriz visu skidi-
nataja daudzumu. Pedgjos 2 ml iztvaicé ar vaju slapekla plismu. Savac

metilesterus un etilesterus saturoSo frakciju, ko izSkidina 2-4 ml n-heptana
vai izooktana.

5.2.  Gazu hromatografijas analize

5.2.1. SagatavoSanas procediira

Kolonnu uzstada gazu hromatografam (3.3.), pievienojot ieeju kolonna
virskolonnas sisteémai, bet kolonnas izeju detektoram. Parbauda gazu
hromatografa darbibu (gazes cilpas, detektoru, pasrakstitaju u.c.).

Kolonnu lietojot pirmo reizi, to ieteicams kondicion&t. Kolonnai laiz cauri
nelielu gazes plismu, un tad ieslédz gazu hromatografu. Apméram 4 h
laika pakapeniski paaugstina temperatiru lidz 350°C.

Sadu temperatiiru uztur vismaz 2 h, tad noregulé aparatiiru darba rezima
(regulé gazes plismu, iededz liesmu, pievieno elektronisko pasrakstitaju
(3.3.4.), noregulé kolonnas krasns temperatiiru, noregulé detektoru u.c.).
Registré signalu ar jutibu, kas ir vismaz divas reizes lielaka par analizei
nepiecieSamo. Bazes linijai jabit taisnai, bez jebkadiem signaliem, un tai
nedrikst but dreifa.

Negativs taisnlinijas dreifs liecina, ka kolonas savienojumi nav pareizi,
savukart pozitivs dreifs norada uz to, ka kolonna nav pienacigi kondicio-
néta.

5.2.2. Darba rezima izraudziSanas vasku, metilesteru un etilesteru noteikSanai
(6. piezime)

Parasti izmanto §adu darba rezimu:
— kolonnas temperatiira:

20°C/min 5°C/min

80 °C sakuma (1’) ———— 140 °C ——— 335 °C (20);
— detektora temperatira 350°C;

— ievaditais daudzums 1 pl n-heptana $kiduma (2—4 ml);
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— nesgjgaze helijs vai Gdenradis ar attiecigajai gazei optimalo linearo
atrumu (sk. A papildinajuma);

— instrumenta jutiba: piemeérota iepriek§ minctajiem apstakliem.

6. piezime. ~ Augstas beigu temperatiiras d€| pielaujams pozitivs dreifs,
tacu tas nedrikst but lielaks par 10 % no skalas pilnas
vertibas.

Lai sadalttu visus vaskus, taukskabju metilesterus un etilesterus, panaktu
attiecigo signalu pietiekamu atdalianu (sk. 2., 3. un 4. att.) un icksgja
standarta laurilarahidata aiztures laiku 18 £ 3 min, atbilsto$i kolonnas un
gazu hromatografa raksturlielumiem Sos apstdklus var mainit. PaSam
reprezentativakajam vasku signalam jabut lielakam par 60 % no skalas
pilnas veértibas, bet metilesteru un etilesteru noteikSanai par iek$€jo stan-
dartu izmantojama metilheptadekanoata signalam jasasniedz skalas pilna
vértiba.

Hromatografiska signala integréSanas parametrus nosaka ta, lai iegiitu
attiecigo signalu laukuma pareizu novertgjumu.

5.3. Analizes veik§ana

Ar 10 pl tilpuma mikroslirci pem 10 pl Skiduma, velkot tas virzuli
atpakal, I1dz Slirces adata ir tukSa. Adatu ievada inzekcijas sisttma un
péc 1-2 s Slirci atri iztukSo. P&c apméram 5 s adatu uzmanigi izvelk.

Registraciju atkariba no analiz€jamas frakcijas veic tik ilgi, Iidz pilniba
elugjas vaski vai stigmastadiéni.

Bazes linijai noteikti jaatbilst nepiecieSamajiem nosacijumiem.

5.4. Signalu identificéSana

Signalus identificeé p&c izdaliSanas laika, tos salidzinot ar tados paSos
apstaklos analizétu vasku maisijumu izdaliSanas laikiem, kas ir zinami.
Olive]lu galveno taukskabju (palmitinskabes un oleinskabes) alkilesterus
identificé no metilesteru un etilesteru maisijumiem.

1. att. paradita neapstradatas augstaka labuma olivellas vasku hromato-
gramma. 2. un 3. att. paraditas hromatogrammas divam neapstradatam
augstaka labuma olivellam no mazumtirdzniecibas, no tam viena satur
metilesterus un etilesterus, bet otra ir bez tiem. 4. att. paraditas hromato-
grammas neapstradatai augstaka labuma olive]lai un tai paSai ellai ar
20 % dearomatizetas ellas piedevu.

5.5. Vasku kvantitativa analize

Ar integratoru nosaka to signalu laukumu, kas atbilst iek§gjam standartam
laurilarahidatam un Cy Iidz Cyq alifatiskajiem esteriem.

Vasku kopgjo saturu mg/kg ellas nosaka, saskaitot visu atsevisko vasku
saturu:

XA - -1 000
Vaski, mg/kg = (ZA,) ~m, - 1000
Ay 'm
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kur

A, = attiecigajam esterim atbilsto$a signala laukums, skaititaja vienibas,

A, = iek$gjam standartam laurilarahidatam atbilsto$a signala laukums,
skaititaja vienibas,

mg = pievienota iek$gja standarta laurilarahidata masa miligramos,

m = noteik§anai nemta parauga masa gramos.

Metilesteru un etilesteru kvantitativa analize

Ar integratoru nosaka to signalu laukumu, kas atbilst iek§&jam standartam
metilheptadekanoatam, C;4 un C;g taukskabju metilesteriem C;4 un C;g
taukskabju etilesteriem.

Katra alkilestera saturu mg/kg ellas nosaka $adi:

A, -m, - 1000

Esteris, mg/kg = Y
‘m
S

kur

A, = attiecigajam C;¢ un C,g esterim atbilstosa signala laukums, skai-
titaja vienibas,

A, = iekSgjam standartam metilheptadekanoatam atbilstosa signala
laukums, skaititaja vienibas,

mg = pievienota ieksgja standarta metilheptadekanoata masa miligramos,

m = noteikSanai nemta parauga masa gramos.

REZULTATU IZTEIKSANA

Norada dazadu Cy Iidz Cyg vasku (7. piezime) satura summu mg/kg ellas.

Norada atseviski Cy¢ 11dz C|g metilesteru un etilesteru satura summu un to
kopgjo summu.

Rezultatus izsaka, noapalojot 1idz vienam mg/kg.

7. piezime. ~ Kvantitativai noteikSanai izmanto signalus, kas attiecas uz
C40—Cy esteriem ar oglek]a atomu para skaitli molekula
pec olivella esoSo vasku hromatogrammas pieméra pievie-
notaja att€la. Identifikacijas nolikiem, ja Cuq esteris ir
saSkelts, ieteicams analiz&t olivu izspaidu ellas vasku frak-
ciju, kur Cyg signals ir atskirams, jo ir lielakais.

Norada metilesteru un etilesteru satura attiecibu.
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1. attéls
Olivellas vasku frakcijas gazu hromatogrammas piemérs (')
30 .00]] M
I.S.
25.00
20 .00
15.00
4
3
10 00 -]
2
2" o, ?
5.00 3
o l
0.00-H L 1 | IS |
1 6
T T T T T T T
o} 5 10 15 20 25 30 35

Taukskabju metilesteru un etilesteru signali ar aiztures laiku no 5 Iidz 8 min
Paskaidrojumi:

I.S. = Laurilarahidats

1 = Diterpénesteri

2+2" = Cyq esteri

3+3" = Cyy esteri

4+4" = Cyy esteri

5 = Cy4 esteri

6 = Sterina esteri un triterpenspirti

(") Péc sterina esteru eluéSanas hromatogramma nedrikst biit nekadu batisku signalu (trigliceridi).
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2. attéls

Neapstradatas olivellas metilesteri, etilesteri un vaski

Paskaidrojumi:

1

A @ > =2 & v A LN

Metil- Cyq

Etil- Cy
Metilheptadekanoats,
Metil- Cyg

Etil- Cyg

Skvaléns
Laurilarahidats, 1.S.
Diterpénesteri

Vaski

SterTna esteri un triterp&nesteri



01991R2568 — LV —04.12.2016 — 031.005 — 125

VY M23

3. attels
Neapstradatas augstaka labuma olivellas metilesteri, etilesteri un vaski
1 ! 5

8

o

&

®

s

3 {

V

)

[ 4

g

Z

£

& 2
z ;

5 < | Lb
g gl _—

% L ] 1 |
§ P A B Cc
Paskaidrojumi:

1 — Metilheptadekanoats, I.S.

2 — Metil- C]g

3 — Etil- Cyg

4 — Skvaléns

5 — Laurilarahidats, LS.

A - Diterpénesteri

B — Vaski

C — Sterina esteri un triterpénesteri
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4. attéls

Neapstradatas olivellas hromatogrammas dala un hromatogrammas dala tai paSai ellai ar
dearomatizétas ellas piedevu

23-Mar-2007
C.M. lab 0G2
DEO_20 Scan El+
1007 200
4
1 9
Exira Vergine +
20%Deodorato
3
%
6
8
2 10
b 7
oo r T T T T T T T T T T R B MLAARasassssansssssses ansss s
100 L
1 4
Extra Vergine base
W%
n

Tadoo | 400 | 4%0 | 800 | 880 ' 6000 ' 60 ' 7000 ' 780 = 8600 ' 880 ' 000 ' 980 10000

Paskaidrojumi:

1 — Metilmiristats, 1.S.

— Metilpalmitats

— Etilpalmitats

— Metilheptadekanoats, I.S.
— Metillinoleats

— Metiloleats

— Metilstearats

— Etillinoleats

© 0 9 O w»n kA WD

— Etiloleats

—
o
|

Etilstearats
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A papildinajums
Gazes lineara atruma noteikSana

P&éc darba rezima iestatiSanas gazu hromatografa ievada 1 lidz 3 pl metana (vai
propana). Méra laiku, kas paiet kamér gaze iziet caur kolonnu, no tas ievadiSanas
Iidz signala paradisanas bridim (tM).

Linearo atrumu cm/s aprékina péc formulas L/tM, kur L ir kolonnas garums
centimetros, un tM - laiks sekundgs.

VY M28
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XXI PIELIKUMS

Saskapa ar 8. panta 2. punktu veikto olivellas atbilstibas parbauZu rezultati

Markgjums Kimiskie parametri Organoleptiskas ipasibas (¥) Galigais secinajums
..o .| Izcelsmes _ I Parametri i .
| Tzcelsmes | Parbaudes | Urdiskais | i (?laba— K]udalr_la _ Atb./ arpus Ja ja, Atb./ Defeku | Auslai- Atb./ | Vajadziga ..
Paraugs Kategorija S nosau- g Sanas informa- | Salasamiba 5 s norada, 5 - numa 5 - Sankcija
valsts vieta (1) apzime- o .. Neatb. (°) [ robezam | _ "=, Neatb. () mediana . Neatb. (?) riciba
kums jums apstakli cija N kads(-i) (?) mediana

(") Iek$gjais tirgus (spiestuve, iepildiSana, mazumtirdznieciba), eksports, imports.
(®) Katru I pielikuma noradito olive]las Tpasibu apzimé ar kodu.

() Atbilst/neatbilst.

(*) Nav janorada olivel]lai un olivu izspaidu ellai.
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