Komisijas 2002. gada 6. maija Regula (EK) Nr. 796/2002 par grozījumiem Regulā (EEK) Nr. 2568/91 par olīveļļu un olīvu izspaidu eļļu īpašībām un attiecīgajām analīzes metodēm un Padomes Regulas (EEK) Nr. 2658/87 par tarifu un statistikas nomenklatūru un kopējo muitas tarifu pielikuma papildu piezīmēs
EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,
ņemot vērā Eiropas Kopienas dibināšanas līgumu,
ņemot vērā Padomes 1966. gada 22. septembra Regulu Nr. 136/66/EEK par eļļu un tauku tirgus kopējo organizāciju 1, kurā jaunākie grozījumi izdarīti ar Regulu (EK) Nr. 1513/2001 2, — jo īpaši 35.a pantu,
ņemot vērā Padomes 1987. gada 23. jūlija Regulu (EEK) Nr. 2658/87 par tarifu un statistikas nomenklatūru un kopējo muitas tarifu 3, kurā jaunākie grozījumi izdarīti ar Komisijas Regulu (EK) Nr. 578/2002 4, — jo īpaši tās 9. pantu,
tā kā
1) Komisijas 1991. gada 11. jūlija Regulā (EEK) Nr. 2568/91 par olīveļļas un olīvu izspaidu eļļas īpašībām un attiecīgajām analīzes metodēm5, kurā jaunākie grozījumi izdarīti ar Regulu (EK) Nr. 2042/20016, tiek noteiktas olīveļļas un olīvu izspaidu eļļas fizikālās, ķīmiskās un organoleptiskās īpašības un šo īpašību vērtēšanas metodes. Olīvu izspaidu eļļas definīcijā, kas dota 4. punktā pielikumā Regulai Nr. 136/66/EEK, noteikts, ka no 2001. gada 1. novembra dažas olīvu izspaidu eļļas, izņemot dažas īpašības, atbilst neapstrādātajām spīdīgajām olīveļļām.
2) Lai atšķirtu eļļas, kas iegūtas, centrifugējot olīvu izspaidas, no neapstrādātas spīdīgās olīveļļas, un tā kā nav analītisku rādītāju, būtu jānosaka vasku, eritrodiola un uvaola satura robežvērtības vai alifātisko spirtu kopējā satura robežvērtības, lai tās diferencētu neatkarīgi no iegūšanas paņēmiena. Šim nolūkam būtu jānosaka alifātisko spirtu kopējā satura noteikšanas metode.
3) jauno robežvērtību ieviešana liek izdarīt grozījumus Kombinētās nomenklatūras 15. grupas 2. papildu piezīmē Regulas (EEK) Nr. 2658/87 I pielikumā. Šī iespēja būtu arī jāizmanto, lai svītrotu 5. pantu un XIV pielikumu Regulā (EEK) Nr. 2568/91, un labotu dažas kļūdas minētās Regulas tekstā.
4) Lai saskaņotu sagatavošanas metodes taukskābju metilesteriem, kurus izmanto eļļu taukskābju sastāva noteikšanai, analītisko metožu attīstības rezultātā ir radušās iespējas izmantot brīvās taukskābes, un tāpēc no visām pielikumā X B iekļautajām metodēm var atstāt tikai divas. 
5) Ievērojot gūto pieredzi, Starptautiskā Olīveļļas padome ir izstrādājusi organoleptisko īpašību novērtēšanas metodi, kas ir vienkāršāka un labāka par Regulas (EEK) Nr. 2568/91 XII pielikumā noteikto. Tāpēc XII pielikumā noteiktā metode būtu jānomaina ar jauno organoleptisko īpašību novērtēšanas metodi.

6) Jaunās metodes izmantošanai vajadzīga jauna šķīrējtiesas procedūra gadījumiem, kad konstatē deklarētās kategorijas neatbilstību degustētāju žūrijas noteiktajai.

7) Lai garantētu, ka analīzes tiek veiktas, pareizi ievērojot attiecīgos nosacījumus, un ņemot vērā attālumus starp reģioniem, pēc paraugu ņemšanas būtu nosakāmi dažādi termiņi to nogādāšanai laboratorijā, ņemot vērā gadalaiku klimatiskos apstākļus. Eļļu novērtēšanai analīžu rezultāti būtu jāsalīdzina ar Regulā (EEK) Nr. 2568/91 noteiktajām robežvērtībām, kurās jau ir ietvertas izmantojamo metožu atkārtojamības un sakritības robežas.
8) Lai dotu laiku korekciju veikšanai saskaņā ar jaunajiem standartiem un līdzekļu izveidošanai to piemērošanai, kā arī, lai neradītu tirdzniecības traucējumus, šās regulas grozījumus nevajadzētu piemērot līdz 2002. gada 1. septembrim un tos nevajadzētu attiecināt uz olīveļļu un olīvu izspaidu eļļu, kas iepakota līdz minētajai dienai.
9) Šajā regulā paredzētie pasākumi ir saskaņā ar Eļļu un tauku pārvaldības komitejas, kā arī Muitas kodeksa komitejas atzinumu jautājumos, kas ir to kompetencē.
IR PIEŅĒMUSI ŠO REGULU.
1. pants
Regulu (EEK) Nr. 2568/91 groza šādi:
1. 2. panta 1. punktu groza šādi:
a) trešo ievilkumu nomaina ar šādu: 

“– vasku saturu nosaka pēc IV pielikumā aprakstītās metodes,”; 

b) pievieno šādu ievilkumu: 

“– alifātisko spirtu saturu nosaka pēc XIX pielikumā aprakstītās metodes,”.
2. Regulas 2. panta 2. punktu nomaina ar šādu punktu: 

“2. Valstu varas iestādes vai to pārstāvji neapstrādātu eļļu organoleptiskās īpašības nosaka, izmantojot degustētāju žūrijas, kuru sastāvu apstiprina dalībvalstis.
Uzskata, ka pirmajā daļā minēto eļļu organoleptiskās īpašības atbilst deklarētajai kategorijai noteiktajām, ja dalībvalsts apstiprinātās žūrijas vērtējums klasifikāciju apstiprina.
Ja žūrija deklarēto kategoriju pēc organoleptiskajām īpašībām neapstiprina, pēc ieinteresētās puses pieprasījuma valstu varas iestādes vai to pārstāvji veic divas papildus novērtēšanas citās žūrijās, no kurām vismaz vienu ir apstiprinājusi attiecīgā ražotāja dalībvalsts. Attiecīgās īpašības uzskata par atbilstīgām deklarētajām, ja vismaz divos papildu novērtējumos deklarētā klasifikācija tiek apstiprināta. Ja klasifikācija apstiprināta netiek, ieinteresētajai pusei jāapmaksā ar papildu novērtēšanu saistītie izdevumi.”
3. 2. panta 3. punkta otro daļu nomaina ar šādu: 

“Neskarot standartu EN ISO 5555 un standarta EN ISO 661 6. nodaļu, ņemtie paraugi iespējami drīz jānovieto tumšā vietā, kurā nav jaudīgu siltuma avotu, un jānosūta laboratorijai analīzēm ne vēlāk kā:
– periodā no oktobra līdz maijam — desmitajā darba dienā pēc paraugu ņemšanas, un
– periodā no jūnija līdz septembrim — piektajā darba dienā pēc paraugu ņemšanas.”
4. 2. panta beigās pievieno šādu punktu: 

“5. Lai noteiktu olīveļļu īpašības, izmantojot 1. punktā norādītās metodes, analīžu rezultātus tieši salīdzina ar šajā regulā noteiktajām robežvērtībām.”
5. Svītro 3. un 3.a pantu.
6. 3.b pants kļūst par 3. pantu.
7. 4. panta 1. punktu nomaina ar šādu: 

“1. Dalībvalstis drīkst apstiprināt novērtēšanas žūrijas, lai valstu varas iestādes vai to pārstāvji varētu novērtēt un apstiprināt organoleptiskās īpašības.
Apstiprināšanas noteikumus izstrādā dalībvalstis, un tiem jānodrošina, ka
– tiek ievērotas XII.4 pielikumā noteiktās prasības,
– žūrijas vadītājs ir ieguvis dalībvalsts šim nolūkam atzītu apmācību,
– apstiprinājumu pagarina atkarībā no dalībvalsts rīkotu ikgadēju pārbaužu rezultātiem.
Dalībvalstis nosūta Komisijai apstiprināto žūriju sarakstu, un informē par lēmumu, kas pieņemts saskaņā ar šo punktu.”
8. 5. pantu svītro.
9. Pielikumus groza saskaņā ar šās regulas pielikumu.
2. pants
Kombinētās nomenklatūras 15. grupā 2. papildu piezīmi Regulas (EEK) Nr. 2658/87 I pielikumā groza šādi:
1. B.I(a) punktu nomaina ar šādu: 

“a) vasku saturs nepārsniedz 300 mg/kg;”. 

2. B.I(g)(4) punktu nomaina ar šādu: 

“4. organoleptiskās īpašības, kuras raksturo ar nevēlamu piegaršu vidējo novērtējumu virs 6,0 saskaņā ar Regulas (EEK) Nr. 2568/91 XII pielikumu;”. 

3. B.II(g) punktu nomaina ar šādu: 

“g) organoleptiskās īpašības, kuras raksturo ar nevēlamu piegaršu vidējo novērtējumu zem 6,0 saskaņā ar Regulas (EEK) Nr. 2568/91 XII pielikumu;”, 

4. D(b) punktu nomaina ar šādu: 

“b) eritrodiola un uvaola saturs nepārsniedz 4,5 %;” 

3. pants
Šī regula stājas spēkā septītajā dienā pēc publicēšanas “Eiropas Kopienu Oficiālajā Vēstnesī”.
Attiecībā uz mazumtirdzniecībai iepakotu olīveļļu un olīvu izspaidu eļļu tā ir spēkā no 2002. gada 1. septembra.
Šī regula uzliek saistības kopumā un ir tieši piemērojama visās dalībvalstīs.
Briselē, 2002. gada 6. maijā

Komisijas vārdā —
Francis Fišlers [Franz Fischler],
Komisijas loceklis

1 OJ 172, 30.9.1966, p. 3025/66.
2 OJ L 201, 26.7.2001, p. 4.
3 OJ L 256, 7.9.1987, p. 1.
4 OJ L 97, 13.4.2002, p. 1.
5 OJ L 248, 5.9.1991, p. 1.
6 OJ L 276, 19.10.2001, p. 8.
PIELIKUMS
1. Regulas (EEK) Nr. 2568/91 pielikumu kopsavilkumā:
a) XIV pielikumā: svītro Kombinētās nomenklatūras 15. nodaļas 2., 3. un 4. papildu piezīmi.
b) pievieno šādu tekstu: 

“XIX pielikums. Alifātisko spirtu satura noteikšanas metode.”
2. I pielikumu nomaina ar šādu: 

“I PIELIKUMS
OLĪVEĻĻAS ĪPAŠĪBAS
Kategorija
Skābju saturs ( %)*
Peroksīda skaitlis mekv. O2/kg*
Halogenētie šķīdinātāji mg/kg*1
Vaski mg/kg**
Piesātinātās taukskābes triglicerīda 2-stāvoklī ( %)
Stigmastadiēni mg/kg2
Starpība starp HPLC un ECN42 teorētisko aprēķinu
K232*
K270*
K270 pēc alumīnija oksīda3
ΔΔK*
Organoleptisks novērtējums. Nevēlamu piegaršu vid. novērtējums (Md)*
Organoleptisks novērtējums. Augļu piegaršas vid. novērtējums (Mf)*

1. Neapstrādāta augstākā labuma olīveļļa
=1,0
=20
=0,20
=250
=1,3
=0,15
=0,2
=2,50
=0,20
=0,10
=0,01
Md = 0
Mf > 0

2. Neapstrādāta olīveļļa
=2,0
=20
=0,20
=250
=1,3
=0,15
=0,2
=2,60
=0,25
=0,10
=0,01
Md = 2,5
Mf > 0

3. Neapstrādāta parasta olīveļļa
=3,3
=20
=0,20
=250
=1,3
=0,15
=0,2
=2,60
=0,25
=0,10
=0,01
Md = 6,04
—

4. Neapstrādāta spīdīgā olīveļļa
>3,3
>20
>0,20
=3005
=1,3
=0,50
=0,3
=3,70
>0,25
=0,11
—
Md > 6
—

5. Rafinēta olīveļļa
=0,5
=5
=0,20
=350
=1,5
—
=0,3
=3,40
=1,20
—
=0,16
—
—

6. Olīveļļa
=1,5
=15
=0,20
=350
=1,5
—
=0,3
=3,30
=1,00
—
=0,13
—
—

7. Nerafinēta olīvu izspaidu eļļa
>0,5**
—
—
>3506
=1,8
—
=0,6
—
—
—
—
—
—

8. Rafinēta olīvu izspaidu eļļa
=0,5
=5
=0,20
>350
=2,0
—
=0,5
=5,50
=2,50
—
=0,25
—
—

9. Olīvu izspaidu eļļa
=1,5
=15
=0,20
>350
=2,0
=0,5
=5,30
=2,00
—
=0,20
—
—


1 Summārā augšējā robeža savienojumiem, kas noteikti ar elektronu satveres detektoru.
Atsevišķi noteiktiem savienojumiem augšējā robeža ir 0,10 mg/kg.
2 Izomēru, ko var (vai nevar) sadalīt kapilārajā kolonnā, summa.
3 Rafinētas eļļas klātbūtnes noteikšanai gadījumos, kad K270 pārsniedz attiecīgajai eļļas kategorijai paredzēto robežvērtību, to nosaka atkārtoti pēc tam, kad tā izlaista caur alumīnija oksīdu.
4 Ja vidējais augļu piegaršas novērtējums ir 0, nevēlamu piegaršu novērtējuma vidējā vērtība nedrīkst būt lielāka par 2,5.
5 Eļļu ar vasku saturu no 300 mg/kg līdz 350 mg/kg uzskata par spīdīgo olīveļļu, ja alifātisko spirtu kopējais saturs ir mazāks vai vienāds ar 350 mg/kg vai eritrodiola un uvaola saturs ir mazāks vai vienāds ar 3,5 %. 

6 Eļļu ar vasku saturu no 300 mg/kg līdz 350 mg/kg uzskata par nerafinētu olīvu izspaidu eļļu, ja alifātisko spirtu kopējais saturs ir lielāks par 350 mg/kg un eritrodiola un uvaola saturs ir lielāks par 3,5 %.

Kategorija
Skābju saturs
trans-linolizomēru summa (%)
trans-linolizomēru un trans-linolēnizomēru summa ( %)
Holesterīns ( %)
Brasikasterīns ( %)
Kampesterīns ( %)
Stigmasterīns ( %)
β-sitosterins ( %)1
δ-7-stigmasterins ( %)
Kopējie sterīni mg/kg
Eritrodiols un uvaols (%)**


Miristīnskābe ( %)
Linolēnskābe ( %)
Arahīnskābe ( %)
Eikozēnskābe ( %)
Behenskābe ( %)
Lignocerīnskābe (%)











1. Neapstrādāta augstākā labuma olīveļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,2
=0,2
=0,05
=0,05
=0,5
=0,1
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1000
=4,5

2. Neapstrādāta olīveļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,2
=0,2
=0,05
=0,05
=0,5
=0,1
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1000
=4,5

3. Neapstrādāta parasta olīveļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,2
=0,2
=0,05
=0,05
=0,5
=0,1
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1000
=4,5

4. Neapstrādāta spīdīgā olīveļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,2
=0,2
=0,10
=0,10
=0,5
=0,1
=4,0
—
=93,0
=0,5
=1000
=4,52

5. Rafinēta olīveļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,2
=0,2
=0,20
=0,30
=0,5
=0,1
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1000
=4,5

6. Olīveļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,2
=0,2
=0,20
=0,30
=0,5
=0,1
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1000
=4,5

7. Nerafinēta olīvu izspaidu eļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,3
=0,2
=0,20
=0,10
=0,5
=0,2
=4,0
—
=93,0
=0,5
=2500
> 4,53 

8. Rafinēta olīvu izspaidu eļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,3
=0,2
=0,40
=0,35
=0,5
=0,2
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1800
> 4,5

9. Olīvu izspaidu eļļa
=0,05
=0,9
=0,6
=0,4
=0,3
=0,2
=0,40
=0,35
=0,5
=0,2
=4,0
<Kamp.
=93,0
=0,5
=1600
> 4,5

1 δ-5.23-stigmastadienols + hlerosterins + β-sitosterīns + sitostanols + δ-5-avenasterīns + δ-5.24-stigmastadienols.
2 Eļļas ar vasku saturu no 300 mg/kg līdz 350 mg/kg uzskata par spīdīgo olīveļļu, ja alifātisko spirtu kopējais saturs ir mazāks vai vienāds ar 350 mg/kg vai eritrodiola un uvaola saturs ir mazāks vai vienāds ar 3,5 %.
3 Eļļas ar vasku saturu no 300 mg/kg līdz 350 mg/kg uzskata par nerafinētu olīvu izspaidu eļļu, ja alifātisko spirtu kopējais saturs ir lielāks par 350 mg/kg un eritrodiola un uvaola saturs ir lielāks par 3,5 %.

Piezīmes:
a) Pārbaužu rezultātus jāizsaka ar tādu pašu zīmīgo ciparu skaitu, kāds noteikts katram raksturlielumam.
Pēdējais zīmīgais cipars jānoapaļo uz augšu par vienu vienību gadījumos, kad tam sekojošais nezīmīgais cipars ir lielāks par 4.
b) Eļļa ir jāiedala citā kategorijā vai jādeklarē, ka tā neatbilst tīrības noteikumiem, ja kāds no kvalitātes rādītājiem ir ārpus noteiktajām robežām.
c) Kvalitātes rādītāji, kas atzīmēti ar vienu zvaigznīti (*), attiecībā uz eļļas kvalitāti nozīmē ka:
– neapstrādātai spīdīgajai olīveļļai šīm robežvērtībām (izņemot K232) nav jābūt ievērotām visām vienlaicīgi,
– citām neapstrādātām olīveļļām, ja tām neatbilst kaut viena no šīm robežvērtībām, maina kategoriju, saglabājot klasifikāciju kādā no neapstrādātu olīveļļu kategorijām.

d) Kvalitātes rādītāji, kas atzīmēti ar divām zvaigznītēm (**), nozīmē, ka visām attiecīgajām olīvu izspaidu eļļām šiem kvalitātes rādītajiem nav jābūt ievērotiem visiem vienlaicīgi.
3. X.B pielikumu nomaina ar šādu: 

“X B PIELIKUMS
TAUKSKĀBJU METILESTERU IEGŪŠANA NO OLĪVEĻĻAS UN OLĪVU IZSPAIDU EĻĻAS
Taukskābju metilesteru pagatavošanai no olīveļļas un olīvu izspaidu eļļas ieteicams izmantot divas šādas metodes:
A metode. Pāresterificēšana ar kālija hidroksīda šķīdumu metanolā
B metode. Metilēšana, sildot ar nātrija metilātu metanolā, un tai sekojoša esterificēšana skābā vidē.
Atkarībā no nosakāmā analītiskā parametra un eļļas kategorijas metodi izvēlas šādi:
a) starpība starp faktisko un teorētisko triglicerīdu satura atšķirības ar ECN42 (ΔECN42):
– izmanto A metodi visu kategoriju eļļu paraugu analīzēm pēc eļļas attīrīšanas silikagēla kolonnā; 

b) taukskābju satura noteikšana:
– tieši izmanto A metodi šādu kategoriju eļļas paraugiem:
– neattīrītas olīveļļas ar skābju saturu zem 3,3 %,
– rafinēta olīveļļa,
– eļļa, ko veido neapstrādātu olīveļļu un rafinētas olīveļļas maisījums,
– rafinēta olīvu izspaidu eļļa,
– olīvu izspaidu eļļa (neapstrādātu olīveļļu un rafinētas olīvu izspaidu eļļas maisījums); 

– tieši izmanto B metodi šādu kategoriju eļļas paraugiem:
– neapstrādāta olīveļļa ar skābju saturu virs 3,3 %,
– nerafinēta olīvu izspaidu eļļa; 

c) taukskābju trans-izomēru noteikšana:
– tieši izmanto A metodi šādu kategoriju eļļas paraugiem:
– neattīrītas olīveļļas ar skābju saturu zem 3,3 %,
– rafinēta olīveļļa,
– olīveļļa (neapstrādātu olīveļļu un rafinētas olīveļļas maisījums),
– rafinēta olīvu izspaidu eļļa,
– olīvu izspaidu eļļa (neapstrādātu olīveļļu un rafinētas olīvu izspaidu eļļas maisījums); 

– A metodi izmanto visu kategoriju eļļu paraugu analīzēm pēc eļļas attīrīšanas silikagēla kolonnā:
– neapstrādāta olīveļļa ar skābju saturu virs 3,3 %,
– nerafinēta olīvu izspaidu eļļa.
EĻĻAS PARAUGU ATTĪRĪŠANA
Ja vajadzīgs, eļļas paraugus attīra, tos izlaižot caur kolonnu, kas pildīta ar silikagēlu, eluējot ar heksāna/dietilētera maisījumu (87:13; v/v) saskaņā ar IUPAC metodi 2.507.
Otra iespēja ir veikt cietās fāzes ekstrakciju, izmantojot silikagēla fāzes patronas. Silikagēla patronu (1 g, 6 ml) ievieto vakuumeluēšanas aparātā un skalo ar 6 ml heksāna.
 Atslēdz vakuumu, lai novērstu kolonnas izsusēšanu, tad kolonnā pārnes eļļas (aptuveni 0,12 g) šķīdumu 0,5 ml heksāna un pievieno vakuumu. Šķīdumu ievada kolonnā, un tad vakuumā eluē ar 10 ml heksāna/dietilētera (87:13 v/v). Eluātus apvieno, homogenizē un sala divās pēc tilpuma līdzīgās daļās. Istabas temperatūrā alikvotu rotācijas ietvaicētājā pie pazemināta spiediena iztvaicē sausu. Atlikumu izšķīdina 1 ml heptāna, un šis šķīdums ir gatavs taukskābju noteikšanai ar gāzes hromatogrāfu. Ja vajadzīgs, otru alikvotu iztvaicē un atlikumu izšķīdina 1 ml acetona, un šo šķīdumu izmanto triglicerīdu noteikšanai ar HPLC analīzi.
TAUKSKĀBJU METILESTERU IEGŪŠANAS METODES
1. A metode: Pāresterificēšana ar kālija hidroksīda šķīdumu metanolā
1.1. Mērķis
Šī ekspresmetode izmantojama tādu olīveļļu un olīvu izspaidu eļļu analīzēm, kurās brīvo taukskābju saturs ir mazāks par 3,3 %. Brīvās taukskābes ar kālija hidroksīdu neesterificējas. Taukskābju etilesteri pāresterificējas lēnāk nekā glicerīdesteri, un tos var metilēt tikai daļēji.
1.2. Princips
Metilesteri kā starpprodukts pirms pārziepjošanas veidojas, pāresterificējot ar kālija hidroksīda šķīdumu metilspirtā (5. sadaļa standartā ISO-5509:2000, 5. sadaļa IUPAC metodē 2.301).
1.3. Reaģenti
Metanols ar ūdens saturu ne vairāk par 0,5 % (m/m).
Heptāns, hromatogrāfijai.
Kālija hidroksīds, aptuveni 2 N metanola šķīdums: izšķīdina 11,2 g kālija hidroksīda 100 ml metanola.
1.4. Iekārta
Mēģenes (5 ml tilpuma) ar uzskrūvējamu aizbāzni, kas aprīkots ar PTFE (fluoroplasta) savienojumu.
Mērpipetes vai automātiskās pipetes, 2 ml un 0,2 ml tilpuma
1.5. Procedūra
5 ml tilpuma mēģenē ar aizskrūvējamu aizbāzni iesver apmēram 0,1 g eļļas parauga. Pievieno 2 ml heptāna un sakrata. Pievieno 0,2 ml kālija hidroksīda 2 N šķīduma metanolā, mēģeni noslēdz ar uzskrūvējamu aizbāzni, kas aprīkots ar PTFE savienojumu, aizbāzni pievelk un enerģiski krata 30 sekundes. Nostādina, līdz augšējais slānis kļūst dzidrs. Dekantē augšējo slāni, kurā ir metilesteri. Heptāna šķīdums ir gatavs ievadīšanai gāzu hromatogrāfā. Līdz gāzu hromatogrāfijas analīzei ir ieteicams šķīdumu glabāt ledusskapī. Šķīdumu nav ieteicams glabāt ilgāk par 12 stundām.
2. B metode. Metilēšana, sildot ar nātrija metilātu metanolā, un tai sekojoša esterificēšana skābā vidē
2.1. Mērķis
Šī metode izmantojama tādu olīveļļu un olīvu izspaidu eļļu analīzēm, kurās brīvo taukskābju saturs ir lielāks par 3,3 %.
2.2. Princips
Brīvo taukskābju neitralizēšana un glicerīdu metanolīze bāziskā vidē un sekojoša taukskābju esterificēšana skābā vidē (4.2 sadaļa IUPAC metodē 2.301).
2.3. Reaģenti
– heptāns, hromatogrāfijai,
– metanols ar ūdens saturu ne vairāk par 0,05 % (m/m),
– nātrija metilāta 0,2 N šķīdums metanolā: 5 g nātrija izšķīdina 1000 ml metanola (šķīdumu var pagatavot arī no gataviem nopērkamiem šķīdumiem),
– fenolftaleīna 0,2 % šķīdums metanolā,
– sērskābes 1 N šķīdums metanolā: 100 ml metanola pievieno 3 ml 96 % sērskābes,
– nātrija hlorīda piesātināts šķīdums ūdenī.
2.4. Iekārta
– 50 ml tilpuma plakandibena mērkolba ar garu, šauru pieslīpētu kaklu,
– atteces dzesinātājs: gaisa dzesinātājs (1 m garš) ar kolbas kaklam piemērotu slīpētu stikla savienojumu,
– vārķermeņi,
– stikla piltuve.
2.5. Procedūra
Apmēram 0,25 g eļļas parauga pārnes 50 ml tilpuma mērkolbā ar pieslīpētu kaklu. Caur piltuvi pievieno 10 ml nātrija metilāta 0,2 N šķīduma metanolā un ievieto vārķermeņus. Kolbai pievieno atteces dzesinātāju, to sakrata un liek vārīties. Šķidrumam parasti apmēram 10 minūšu laikā būtu jākļūst dzidram. Reakcija beidzas pēc 15 minūtēm. Kolbu noņem no siltuma avota, nogaida, līdz no dzesinātāja beidzas attece, atvieno dzesinātāju un pievieno 2 pilienus fenolftaleīna šķīduma. Pievieno dažus ml sērskābes 1 N šķīduma metanolā, līdz šķīdums atkrāsojas, un tad vēl 1 ml pārākumā. Kolbai vēlreiz pievieno dzesinātāju, un vāra 20 minūtes. Kolbu noņem no siltuma avota un atdzesē tekošā ūdenī. Atvieno dzesinātāju, pievieno 20 ml piesātināta nātrija hlorīda šķīdumu un sakrata. Pievieno 5 ml heptāna, kolbu noslēdz un enerģiski krata 15 sekundes.
Nostādina, līdz šķidrums nostājas divos slāņos. Vēlreiz pievieno piesātinātu nātrija hlorīda šķīdumu, līdz ūdens šķīduma slānis paceļas līdz kolbas kakla apakšējai daļai. Augšējais slānis, kurā ir metilesteri, aizpilda kolbas kaklu. Šis šķīdums ir gatavs ievadīšanai gāzu hromatogrāfā.
Uzmanību! Pēc B metodes metilēšana jāizdara velkmē.
2.6. Alternatīvas metilēšanai pēc B metodes 
2.6.1. C metode
2.6.1.1. Princips
Uz analizējamo taukvielas saturošo materiālu aizkausētā ampulā 100 (C temperatūrā iedarbojas ar sālsskābes šķīdumu metanolā.
2.6.1.2. Iekārta
– Izturīga stikla ampula ar aptuveni 5 ml tilpumu (augstums 40—45 mm, diametrs 14—16 mm).
– 1 un 2 ml tilpuma mērpipetes.
2.6.1.3. Reaģenti
Sālsskābes šķīdums 2 % metanolā. To pagatavo no gāzveida hlorūdeņraža un bezūdens metanola (1. piezīme).
Heksāns, hromatogrāfijai.
1. piezīme.
Var izmantot gatavus nopērkamus gāzveida hlorūdeņraža šķīdumus metanolā. Nelielā daudzumā laboratorijā gāzveida hlorūdeņradis ir vienkārši iegūstams, to izspiežot no koncentrētas sālsskābes (p = 1,18), kurai pilieniem pievieno koncentrētu sērskābi. Tā kā hlorūdeņradi metanols viegli absorbē, to šķīdinot, ir ieteicams veikt parastos piesardzības pasākumus, t. i., ievadīt gāzi caur mazu, otrādi apgrieztu piltuvi, kuras mala tikko pieskaras šķidruma virsmai. Lielākā daudzumā sālsskābes šķīdumu metanolā var sagatavot iepriekš, jo tas nebojājas, glabājot tumsā pudelēs ar stikla aizbāžņiem. Šo reaģentu var arī pagatavot, šķīdinot acetilhlorīdu bezūdens metanolā.
2.6.1.4. Procedūra
– Stikla ampulā pārnes 0,2 g analizējamā taukvielas saturošā materiāla, kas iepriekš izžāvēts uz nātrija sulfāta un filtrēts, un pievieno 2 ml sālsskābes šķīduma metanolā. Ampulu aizkausē.
– Ampulu uz 40 minūtēm novieto 100 °C temperatūrā
– Ampulu atdzesē tekošā ūdenī, atver, pievieno 2 ml destilēta ūdens un 1 ml heksāna.
– Centrifugē un aizvāc heksāna fāzi, kas ir gatava lietošanai.
2.6.2. D metode
2.6.2.1. Princips
Uz analizējamo taukvielas saturošo materiālu iedarbojas ar metanola-heksāna-sērskābes maisījumu, sildot ar atteci. Iegūtos metilesterus ekstrahē ar petroletēri.
2.6.2.2. Iekārta
– Apmēram 20 ml tilpuma mēģene, kas aprīkota ar aptuveni 1 m garu atteces gaisa dzesinātāju ar pieslīpētiem savienojumiem.
– 5 ml tilpuma mērpipete.
– 50 ml tilpuma šķirpiltuve.
– 10 ml un 25 ml tilpuma mērcilindri.
– 15 ml tilpuma mēģene ar konisku apakšu.
2.6.2.3. Reaģenti
– Metilēšanas reaģents: bezūdens metanola-heksāna-koncentrētas sērskābes (( = 1,84) maisījums tilpumu attiecībā 75:25:1.
– Petrolēteris ar viršanas temperatūru 40—60 °C.
– Bezūdens nātrija sulfāts.
2.6.2.4. Procedūra
20 ml tilpuma mēģenē pārnes 0,1 g analizējamās eļļas un pievieno 5 ml metilēšanas reaģenta.
Pievieno atteces dzesinātāju un 30 minūtes silda verdoša ūdens vannā (2. piezīme).
Maisījumu ar 10 ml destilēta ūdens un 10 ml petrolētera kvantitatīvi pārnes 50 ml šķirpiltuvē. Enerģiski krata, ļauj fāzēm atdalīties, atdala ūdens fāzi, ētera slāni divreiz mazgā ar 20 ml destilēta ūdens. Šķirpiltuvē pievieno nedaudz bezūdens nātrija sulfāta, dažas minūtes nostādina un filtrē, savācot filtrātu 15 ml mēģenē ar konisku apakšu.
Šķīdinātāju iztvaicē uz ūdens vannas slāpekļa plūsmā.
2. piezīme.
Lai vārīšanās nenotiktu pārāk strauji, mēģenē ievieto stikla stienīti un ūdens vannas temperatūru ierobežo līdz 90 °C.
3. Precizitāte
A metodes un B metodes precizitātes statistisko novērtējumu metodē COI/T.20/CO. nr. 24 aprakstījusi Starptautiskā olīveļļas padome (International Olive Oil Council).
IETEIKUMI PAR TĀDU TAUKSKĀBJU ESTERU HROMATOGRĀFISKO ANALĪZI, KAS IEGŪTI NO OLĪVEĻĻAS UN OLĪVU IZSPAIDU EĻĻAS
1. Procedūra
Taukskābju esteru heptāna šķīdumu gāzu hromatogrāfisko analīzi veic pēc standarta ISO-5508, izmantojot kapilāro kolonnu (garums 50 m, iekšējais diametrs 0,25 vai 0,32 mm), kurā iepildīta ciānpropilsilikona fāze tāpat, kā taukskābju trans-izomēru noteikšanai (COI/T.20/Doc. no. 17).
Tipiska tādas olīvu izspaidu eļļas hromatogramma, kas satur taukskābju metilesterus un etilesterus, kā arī metilesteru trans-izomērus, ir parādīta 1. attēlā.
2. Aprēķini
2.1. Aprēķinot taukskābju sastāvu un ΔECN42, ņem vērā šādas taukskābes:
Miristīnskābe (C14:0).
Palmitīnskābe (C16:0). Metilesteriem un etilesteriem atbilstošo signālu laukumu summa.
Palmitoleīnskābe (C16:1). Metilestera ω9 un ω7 izomeriem atbilstošo signālu laukumu summa.
Margarīnskābe (C17:0).
Margaroleīnskābe (C17:1).
Stearīnskābe (C18:0).
Oleīnskābe (C18:1). Metilestera, etilestera ω9 un ω7 izomeriem, kā arī metilestera trans-izomēriem atbilstošo signālu laukumu summa.
Linolskābe (C18:2). Metilesterim un etilesterim, kā arī metilestera trans-izomēriem atbilstošo signālu laukumu summa.
Arahīnskābe (C20:0).
Linolēnskābe (C18:3). Metilesterim un metilestera trans-izomēriem atbilstošo signālu laukumu summa.
Eikozēnskābe (C20:1).
Behēnskābe (C22:0).
Lignocerīnskābe (C24:0).
Aprēķinot kopējo laukumu, neņem vērā skvalēna signālu.
2.2. Trans-C18:1 taukskābju satura aprēķināšanai izmanto attiecīgās skābes metilestera signālu. Lai aprēķinātu [trans-C18:2 + trans-C18:3], kopējo saturu, saskaita visus šo abu taukskābju trans-izomēru signālu laukumus. Kopējā laukuma aprēķināšanai jāņem vērā visi 2.1 punktā minētie signāli (sk. COI/T.20/Doc. No. 17).
Katras taukskābes X saturu aprēķina pēc formulas:
 %X =(laukums X ( 100)/(kopējais laukums)
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1. attēls. Pēc aukstās metilēšanas metodes apstrādātas olīvu izspaidu eļļas hromatogramma. Ja nav norādīts citādi, hromatogrāfiskie signāli atbilst metilesteriem un etilesteriem.”

4. XII pielikumu nomaina ar šādu: 

“XII pielikums
NEAPSTRĀDĀTAS OLĪVEĻĻAS ORGANOLEPTISKA NOVĒRTĒŠANA
1. MĒRĶIS UN JOMA
Šajā pielikumā noteikti kritēriji, kas jāievēro, veicot 1. punktā pielikumā Regulai Nr. 136/66/EEK minēto neapstrādātas olīveļļas organoleptisku novērtēšanu, kā arī aprakstīta to klasifikācijas metode pēc noteiktajām īpašībām.
Šo metodi var izmantot tikai neapstrādātu eļļu klasificēšanai pēc garšas un aromāta, kā arī nevēlamas piegaršas, ko nosaka apmācītu degustatoru grupa, kas saskaņā ar 4. iedaļas noteikumiem darbojas kā žūrija.
2. VISPĀRĪGI NOTEIKUMI
Attiecībā uz vispārīgajiem pamatjēdzieniem, degustācijas telpu, vispārējo degustēšanas metodiku un degustācijas glāzi ieteicams ievērot Starptautiskās olīveļļas padomes noteikumus.
3. SPECIĀLIE JĒDZIENI
3.1. Pozitīvās kvalitatīvās pazīmes
Augļu aromāts: smaržu klāsts (atkarīgs no šķirnes), kas raksturīgs no svaigiem veseliem, zaļiem vai nobriedušiem augļiem iegūtai eļļai, un ir sajūtams tieši vai retronazāli.
Rūgtenums: raksturīga smarža un garša eļļām, kas iegūtas no zaļām olīvām vai olīvām, kas maina krāsu.
Pikantums: asa garša, kas raksturīga sezonas sākumā galvenokārt no vēl zaļām olīvām iegūtai eļļai.
3.2. Negatīvās kvalitatīvās pazīmes
Skāņums (asums): raksturīga piegarša eļļai, kas iegūta no olīvām, kuras iepriekšējā anaerobā fermentācijā pārklājušās ar pūku.
Pelējuma piegarša: raksturīga buķete eļļām, kas iegūtas no olīvām, kurās, vairākas dienas glabājot kaudzēs mitrumā, lielā daudzumā ir savairojušās sēnītes un raugi.
Mieļu piegarša: raksturīga buķete eļļai, kas mucās un tvertnēs ilgstoši turēta kopā ar nogulsnēm.
Vīna un etiķa piegarša: dažām eļļām raksturīga buķete, kas atgādina vīnu vai etiķi, olīvu fermentācijā veidojoties galvenokārt etiķskābei, etilacetātam un etanolam.
Metāla piegarša: garša, kas atgādina metālu un ir raksturīga eļļai, kas ilgāk bijusi kontaktā ar metāla virsmām olīvu sasmalcināšanas, jaukšanas, spiešanas vai glabāšanas laikā.
Sasmakuma piegarša: buķete eļļai, kas ir oksidējusies.
Deguma vai gruzduma piegarša: raksturīga buķete, kura veidojas pārmērīga un/vai pārāk ilga karsēšana, eļļu iegūstot, jo īpaši masas karsēšanas un maisīšanas laikā nepiemērotos apstākļos.
Siena/koksnes piegarša: dažām no sausām olīvām iegūtām eļļām raksturīga buķete.
Rupja garša: biezuma un mīklveidīgas konsistences sajūta mutē, kuru rada dažas eļļas.
Smēreļļas piegarša: buķete, kas atgādina dīzeļdegvielu, smēri vai minerāleļļu.
Augļu sulas piegarša: buķete, ko eļļa iegūst ilgstošā kontaktā ar augļu sulu.
Sālījuma piegarša: buķete, kas raksturīga no sālsūdenī glabātām olīvām iegūtai eļļai.
Esparto piegarša: raksturīga buķete eļļai, kas iegūta no olīvām, spiežot jaunās esparto zāles mašās. Piegarša var būt dažāda atkarā no tā, vai mašas izgatavotas no svaigas vai žāvētas esparto zāles.
Zemes smārds: raksturīga buķete eļļai, kas iegūta no zemjainām vai dubļainām nemazgātām olīvām.
Kūniņu piegarša: raksturīga buķete, kas iegūta no olīvām, ko stipri bojājušas olīvu mušas (Bactrocera oleae) kūniņas.
Gurķu aromāts: buķete, kas rodas, eļļu pārāk ilgi glabājot hermētiski noslēgtā tarā, jo īpaši bundžās, un kas saistīta ar 2,6-nonadienāla veidošanos.
4. ŽŪRIJA
Žūriju ieceļ dalībvalsts, un tā sastāv no žūrijas vadītāja un astoņiem līdz divpadsmit degustētājiem. Tomēr 2001./02. tirdzniecības gadā žūrijā var būt mazāk par astoņiem degustētājiem.
Žūrijas vadītājam jābūt dažādos eļļas veidos izglītotam ekspertam. Viņš ir atbildīgs par žūriju, tās organizāciju un darbību, ieskaitot paraugu sagatavošanu, šifrēšanu un izsniegšanu degustētājiem, kā arī degustācijas rezultātu apkopošanu un datu apstrādi.
Žūrijas vadītājs izraugās degustētājus, uzrauga viņu apmācību un pārbauda, vai viņu darbība ir vajadzīgajā līmenī.
Degustētāji jāizraugās un jāapmāca pēc prasmes atšķirt līdzīgus paraugus.  Jāievēro Starptautiskās olīveļļas padomes rokasgrāmatā par kvalificētu neapstrādātas olīveļļas degustētāju izvēli, apmācību un uzraudzību noteiktās prasības.
Lai periodiski uzraudzītu saskaņotu sajūtu uztveres kritērijus, žūrijām jāapņemas piedalīties valstu, Kopienas un starptautiskā līmenī organizētā organoleptiskā novērtēšanā. Žūrijām attiecīgajām dalībvalstīm katru gadu jāsniedz pilnīga informācija par to sastāvu un par to novērtējumu skaitu, kurus tās veikušas kā apstiprinātas žūrijas.
5. ORGANOLEPTISKĀS NOVĒRTĒŠANAS UN KLASIFICĒŠANAS KĀRTĪBA
5.1. Degustētājam aizpildāmās īpašību apraksta veidlapas izmantošana
Īpašību apraksta veidlapa, kas jāaizpilda degustētājam, pievienota pielikuma A papildinājumā.
Visiem degustētājiem jāosta un jānogaršo1 degustējamās eļļas paraugs, kas iepildīts degustēšanas glāzē, analizējot ožas, garšas, taktilās un kinestētiskās sajūtas, un īpašību apraksta veidlapā jāatzīmē samanītā katras pozitīvās un negatīvās īpašības intensitāte.
Ja tiek konstatētas tādas negatīvās īpašības, kas apraksta veidlapā nav iekļautas, tās jāieraksta ailē “Citas”, aprakstam izmantojot atbilstošākos no 3.2 punktā definētajiem terminiem.
5.2. Žūrijas vadītājam veicamā datu apstrāde
Žūrijas vadītājs savāc degustētāju aizpildītās veidlapas un rūpīgi izskata atspoguļoto īpašību intensitāti. Konstatējot lielas atšķirības, žūrijas vadītājs lūdz degustētājiem pārskatīt aizpildītās īpašību apraksta veidlapas un vajadzības gadījumā analīzi atkārtot.
Īpašību mediānas vērtības aprēķināšanai (pielikuma B papildinājums) žūrijas vadītājs var ievadīt visu degustētāju iegūtos datus datorprogrammā. Datus par katru paraugu ievada, izmantojot 10 vertikālas ailes katrai no 10 ar maņu orgāniem uztveramajām īpašībām, un vienu rindu katram žūrijas loceklim.
Ja kādu negatīvo īpašību, kas norādīta ailē “Citas”, konstatējuši 50 % degustētāju, žūrijas vadītājs aprēķina tās mediānas vērtību un attiecīgu klasifikāciju.
Ja novērtējumu veic standartu ievēršanas uzraudzībai vai papildu novērtēšanas sakarā, žūrijas vadītājs degustāciju atkārto divreiz ar vismaz vienas diennakts starplaiku. Kvalitatīvo pazīmju mediānas vērtības aprēķina pēc trīs novērtējumu datiem, kurus apkopo no īpašību apraksta veidlapām.
5.3. Eļļu klasifikācija
Eļļu klasificē pēc nevēlamo piegaršu un “augļu” aromāta novērtējuma mediānas vērtībām. Tiek ņemts vērā, ka negatīvās kvalitatīvās īpašības pie to mediānas vērtības tiek uztvertas ar lielāku intensitāti. Šādas negatīvās īpašības robustās variācijas koeficients nedrīkst būt lielāks par 20 %.
a) neapstrādāta augstākā labuma olīveļļa: nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība ir 0, bet “augļu” garšas novērtējuma mediāna ir lielāka par 0; 

b) neapstrādāta olīveļļa: nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība ir lielāka par 0, bet nav lielāka par 2,5, un “augļu” garšas novērtējuma mediāna ir lielāka par 0; 

c) neapstrādāta parasta olīveļļa: nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība ir lielāka par 2,5, bet nav lielāka par 6,0; nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība nepārsniedz 2,5, bet “augļu” garšas novērtējuma mediānas vērtība ir 0; 

d) neapstrādāta spīdīgā olīveļļa: nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība ir lielāka par 6,0.
No 2003. 1. novembra c) un d) kategoriju nomaina ar:
c) spīdīgā olīveļļa: nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība ir lielāka par 2,5; vai arī nevēlamo piegaršu novērtējuma mediānas vērtība nepārsniedz 2,5, bet “augļu” garšas novērtējuma mediānas vērtība ir 0.
5.4. Īpašs gadījums
Ja pozitīvajai īpašībai, izņemot “augļu” garšu, novērtējuma mediānas vērtība ir lielāka par 5,0, žūrijas vadītājam tas jānorāda analīzes apliecībā.

1 Var negaršot, ja konstatē kādas izteikti negatīvas īpašības; par šo atkāpi degustētāji izdara atzīmi īpašību apraksta veidlapā.
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MEDIĀNAS VĒRTĪBAS UN TICAMĪBAS INTERVĀLA APRĒĶINĀŠANA
Mediāna
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Mediāna ir reāls skaitlis Xm, kuram raksturīgs tas, ka varbūtība (P), ka sadalījuma (X) vērtības ir mazākas par šo skaitli (Xm), nav lielāka par 0,5, un vienlaicīgi varbūtība (P), ka sadalījuma (X) vērtības nav lielākas par Xm, nav mazāka par 0,5. Mediānu citādi definē ka 50. procentīli pieaugošā kārtībā ranžētam skaitļu sadalījumam. Citiem vārdiem, mediāna ir sakārtotas skaitļu rindas nepāra locekļu centrālā vērtība vai sakārtotas skaitļu rindas pāra locekļu divu centrālo vērtību vidējais lielums.
Robustuma standartnovirze
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Lai iegūtu tādas mainības ticamu novērtējumu, kas ir ap mediānas vērtību, robustuma standartnovirze ir jāaprēķina pēc Stjuarta (Stuart) un Kendalla (Kendall) metodes. Formulā asimptotiskās standartnovirzes S aprēķināšanai ietilpst N un IQR. N ir novērojumu skaits, un IQR ir statistisko datu kopas starpkvartiļu izvērse, t. i., attiecīgo datu mainības robusts novērtējums (jebkurā varbūtību sadalījumā starpkvartiļu izvērsē ietilpst tieši 50 % visu novērojumu). Starpkvartiļu izvērsi nosaka, aprēķinot 75. un 25. procentīles starpību.
IQR = 75. procentīle – 25. procentīle
Procentīle ir vērtība Xpc, kurai ir raksturīgs tas, ka varbūtība (P), ka sadalījuma ventiļi ir mazāki par Xpc, un nav lielāki par noteikto simtdaļu, un vienlaicīgi varbūtība (P), ka sadalījuma ventiļi nav lielāki par minēto Xpc, nav mazāki par minēto simtdaļu. Simtdaļa norāda izmantoto sadalījuma daļu. Mediānas gadījumā tā 50/100.
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Citiem vārdiem, procentīle ir sadalījuma vērtība, kas atbilst noteiktam laukumam uz varbūtību sadalījuma vai blīvuma līknes. Piemēram, 25. procentīle raksturo sadalījuma vērtību, kas atbilst laukumam 0,25 vai 25/100.
Robustuma variācijas koeficients %
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Robustuma variācijas koeficients ir nenosaukts bezdimensiju skaitlis, t. i., tas raksturo skaitļu rindas mainības daļu attiecībā pret mediānas vidējo vērtību. Šā iemesla dēļ noteikti jāpārbauda ticamība žūrijas locekļiem.
Mediānas vērtību 95 % ticamības intervāls
Ticamības intervāls (CI) ar 95 % varbūtību (pirmā veida kļūdas vērtība ir 0,05 vai 5 %) raksturo robežas, kurās varētu mainīties mediānas vērtība gadījumā, ja eksperimentu būtu iespējams atkātot bezgalīga skaita reižu. Praktiski šis intervāls norāda mainības robežas eksperimentā izvēlētos apstākļos, ja izmēģinājumu varētu atkārtot vairākas reizes. Ticamības intervālu, tāpat kā robustuma variācijas koeficientu var izmantot iegūto rezultātu ticamības novērtēšanai.
CI augšējā robeža =Av + (c.S),
CI apakšējā robeža =Av – (c.S),
kur c ir gadījums, kad 0,95 ticamības intervāls ir 1,96 
Klasifikāciju piešķir, salīdzinot mediānas vērtības ar 5.2 punktā noteiktajām standartvērtībām. Izmantojot programmatūru, klasifikāciju var attēlot statistikas tabulas vai diagrammas veidā.”
5. Svītro regulas XIV pielikumu.
6. Pievieno šādu XIX pielikumu: 

“XIX pielikums
ALIFĀTISKO SPIRTU NOTEIKŠANA, IZMANTOJOT GĀZU HROMATOGRĀFIJU AR KAPILĀRO KOLONNU
1. OBJEKTS
Aprakstīta alifātisko spirtu satura noteikšanas metode eļļās un taukos.
2. METODES PRINCIPS
Taukvielas saturošo materiālu, kuram kā iekšējais standarts pievienots 1-eikozanols, pārziepjo ar kālija hidroksīda šķīdumu metanolā, un pēc tam nepārziepjoto daļu ekstrahē ar dietilēteri. Spirtu frakciju no nepārziepjojamā ekstrakta atdala hromatogrāfiski uz bāziska silikagēla plāksnes. Uz silikagēla atdalītos spirtus pārveido trimetilsililēteros un analizē ar kapilārās kolonnas gāzu hromatogrāfiju.
3. IEKĀRTA
3.1. 250 ml tilpuma kolba ar pieslīpētu savienojumu, kas pievienota atteces dzesinātājam.
3.2. 500 ml tilpuma šķirpiltuve.
3.3. 250 ml tilpuma apaļkolbas.
3.4. Hromatogrāfijas kamera plānslāņa hromatogrāfijai uz stikla platēm, kuru izmēri ir 20 × 20 cm.
3.5. Ultravioleto staru lampa ar viļņa garumu 366 vai 254 nm.
3.6. 100 µl un 500 µl tilpuma mikrošļirces.
3.7. Cilindrisks poraina stikla filtrs G 3 klases porainu membrānu (poru lielums 15—40 µm), aptuveni 5 cm augsts un aptuveni ar 2 cm diametru, piemērots filtrēšanai pazeminātā spiedienā, ar 12/21 stikla ārējā savienojuma pieslīpējumu.
3.8. 50 ml tilpuma koniskā vakuumkolba ar 12/21 stikla iekšējā savienojuma pieslīpējumu stikla filtra (3.7.) pievienošanai.
3.9. 10 ml mēģene ar konisku apakšu un aizbāzni.
3.10. Ar sadales sistēmu aprīkots gāzu hromatogrāfs ar kapilāro kolonnu, kura sastāvdaļas ir šādas:
3.10.1. termostatējama kamera kolonnām (kolonnu krāsns) vēlamās temperatūras uzturēšanai ar precizitāti līdz ±1 °C;
3.10.2. termostatējams inžektora bloks ar silanizētu stikla iztvaicētāju;
3.10.3. liesmas jonizācijas detektors un pārveidotājs/pastiprinātājs;
3.10.4. reģistrējošā iekārta/integrators ar atbildes laiku ne lielāku par vienu sekundi un ar maināmu papīra ātrumu darbam ar pārveidotāju/pastiprinātāju (3.10.3. punkts). 
3.11. 20—30 m gara kapilārā kolonna no stikla vai kvarca, ar iekšējo diametru 0,25—0,32 mm, ar SE-52 vai SE-54 vai ar līdzvērtīgu šķidro fāzi, kuras slāņa biezums kolonnā ir 0,10—0,30 µm.
3.12.  Gāzu hromatogrāfijas 10 µl tilpuma mikrošļirce ar rūdītu adatu.
3.13. Analītiskie svari ar 1 mg jutību (iedaļas vērtība 0,1 mg).
4. REAĢENTI
4.1. Kālija hidroksīda aptuveni 2 N šķīdums etanolā: 130 g kālija hidroksīda (minimālais KOH saturs 85 %) dzesējot izšķīdina 200 ml destilēta ūdens, pēc tam atšķaida ar etanolu līdz vienam litram. Šķīdumu glabā cieši noslēgtā tumša stikla pudelē.
4.2. Dietilēteris, analīzēm.
4.3. Bezūdens nātrija sulfāts, analīzēm.
4.4. 0,25 mm biezas stikla plāksnes ar silikagēla pārklājumu, kas nesatur fluorescences indikatoru (nopērkamas lietošanai gatavas).
4.5. Kālija hidroksīda aptuveni 0,2 N šķīdums etanolā: 13 g kālija hidroksīda izšķīdina 20 ml destilēta ūdens un atšķaida ar etanolu līdz vienam litram.
4.6. Benzols hromatogrāfijai (sk. 5.2.2.).
4.7. Acetons hromatogrāfijai (sk. 5.2.2.).
4.8. Heksāns hromatogrāfijai (sk. 5.2.2.).
4.9. Dietilēteris hromatogrāfijai (sk. 5.2.2.).
4.10. Hloroforms, hromatogrāfijai.
4.11. Standartšķīdums plānslāņa hromatogrāfijai: holesterīna vai fitosterīnu 5 % šķīdums hloroformā.
4.12. 2', 7'-dihlorfluoresceīna 0,2 % šķīdums etanolā. To padara nedaudz bāzisku, pievienojot dažus pilienus 2 N kālija hidroksīda šķīduma spirtā.
4.13. Bezūdens piridīns, hromatogrāfijai.
4.14. Heksametildisilazāns.
4.15. Trimetilhlorsilāns.
4.16. Alifātisko spirtu (no C20 līdz C28) trimetilsililēteru standartšķīdumi. Tos var pagatavot no tīriem spirtiem brīdī, kad tie ir vajadzīgi lietošanai.
4.17. 1-eikozanola 0,1 % (m/v) šķīdums hloroformā (iekšējais standarts).
4.18. Nesējgāze: ūdeņradis vai hēlijs, gāzu hromatogrāfijai.
4.19. Palīggāze: slāpeklis, gāzu hromatogrāfijai.
5. PROCEDŪRA
5.1. Nepārziepjojamo vielu sagatavošana
5.1.1. Ar 500 µl tilpuma mikrošļirci 250 ml apaļkolbā pārnes tādu daudzumu 0,1 % 1-eikozanola šķīduma hloroformā (4.17.), kurā ir tāds 1-eikozanola daudzums, kas aptuveni vienāds ar 10 % no alifātisko spirtu daudzuma, ko satur parauga analīzei ņemtā alikvotā daļa. Piemēram, 5 gramiem parauga pievieno 250 µl 0,1 1-eikozanola šķīduma, ja analizē olīveļļu, un 1500 µl, analizējot olīvu izspaidu eļļu.
Slāpekļa plūsmā iztvaicē sausu, un pēc tam tajā pašā kolbā precīzi iesver 5 g sausa nofiltrēta parauga.
5.1.2. Pievieno 50 ml 2 N kālija hidroksīda šķīduma etanolā, uzliek dzesinātāju un uz tvaika vannas silda destilācijas aparātu līdz lēnai viršanai, visu laiku maisot, līdz ir notikusi pārziepjošana (šķidrums kļūst dzidrs). Turpina sildīt vēl 20 minūtes, tad caur dzesinātāju pievieno 50 ml destilēta ūdens. Kolbu atvieno no dzesinātāja, un to atdzesē līdz apmēram 30 (C temperatūrai.
5.1.3. Kolbas saturu, kolbu vairākkārt skalojot ar destilētu ūdeni, kvantitatīvi pārnes 500 ml tilpuma šķirpiltuvē, šim nolūkam izlietojot kopā apmēram 50 ml ūdens. Pievieno aptuveni 80 ml dietilētera, enerģiski krata aptuveni 30 sekundes un ļauj noslāņoties (1. piezīme).
Atdala apakšējo ūdens fāzi, savācot to citā šķirpiltuvē. Ūdens fāzi tādā pašā veidā ekstrahē vēl divas reizes, katru reizi izmantojot 60 līdz 70 ml dietilētera.
1. piezīme. Emulsiju veidošanos var novērst, ar pulverizatoru pievienojot nelielu daudzumu etanola vai metanola.

5.1.4. Dietilētera ekstraktus apvieno šķirpiltuvē un mazgā ar destilētu ūdeni (50 ml katru reizi), līdz mazgājamam ūdenim ir neitrāla reakcija.
Ūdens fāzi izlej, dietilētera fāzi žāvē ar bezūdens kālija sulfātu un filtrē iepriekš nosvērtā 250 ml tilpuma kolbā, šķirpiltuvi un filtru mazgā ar nelielu dietilētera daudzumu, ko pievieno pārējai ētera fāzei.
5.1.5. Ētera ekstraktu destilē līdz dažu mililitru tilpumam, tad nelielā vakuumā vai slāpekļa plūsmā iztvaicē un žāvē, žāvēšanu veic aptuveni 15 minūtes žāvēšanas skapī 100 °C temperatūrā, atdzesē eksikatorā un pēc tam nosver.
5.2. Spirtu frakcijas sadalīšana
5.2.1. Bāziska silikagēla plānslāņa hromatogrāfijas plašu sagatavošana: silikagēla plates uz 10 sekundēm pilnīgi iegremdē 0,2 N kālija hidroksīda šķīdumā (4.5. punkts), pēc tam 2 stundas žāvē velkmē un vienu stundu žāvēšanas skapī 100 °C temperatūrā.
Izņem no žāvēšanas skapja un glabā eksikatorā virs kalcija hlorīda līdz lietošanai (šādi apstrādātas plates jāizlieto 15 dienu laikā).
2. piezīme. Ja spirtu frakcijas atdalīšanai izmanto bāziska silikagēla plates, nepārziepjojamās vielas nav jāapstrādā ar alumīnija oksīdu. Tādā veidā visi savienojumi ar skābju īpašībām (taukskābes u. c.) paliek uz starta līnijas, un tiek iegūtas gan alifātisko, gan terpēnu spirtu joslas, kas abas skaidri atdalās no sterīnu joslas.
5.2.2. Kamerā hromatogrāfijas plašu attīstīšanai apmēram 1 cm slānī ielej heksāna-dietilētera maisījumu tilpuma attiecībā 65/35.1
1 Šādos gadījumos, lai signāli nepārklātos, eluēšanai jālieto benzola un acetona maisījums tilpuma attiecībā 95/5.
Lai iestātos līdzsvars starp tvaikiem un šķidrumu, kameru pusstundu tur noslēgtu ar piemērotu vāku. Lai samazinātu attīstīšanas laiku aptuveni par trešdaļu un vienmērīgāk eluētu komponentus, kameras iekšējām virsmām var piestiprināt eluentā iemērkta filtrpapīra sloksnes.
3. piezīme. Lai attīstīšanas apstākļi būtu atkārtojami, attīstīšanas šķīdums katrai analīzei ir jānomaina.

5.2.3. Sagatavo aptuveni 5 % nepārziepjojamo vielu (5.1.5.) šķīduma hloroformā, un aptuveni 2 cm attālumā no plates apakšējās malas ar 100 µl mikrošļirci plānā slānī 0,3 ml šķīduma iespējami vienmērīgā svītrā uznes uz plates. Starta līnijas turpinājumā uzliek 2 līdz 3 µl alifātisko spirtu standartšķīduma (4.11.) alifātisko spirtu joslas identificēšanai pēc attīstīšanas.
5.2.4. Plāksni ievieto attīstīšanas kamerā, kas ir sagatavota, kā noteikts 5.2.2. punktā. Vides temperatūrai jābūt no 15 līdz 20 °C. Kameru tūlīt noslēdz ar vāku un atstāj eluēties, līdz šķīdinātāja fronte ir apmēram 1 cm no plates augšējās malas.
Tad plati izņem no attīstīšanas kameras un izžāvē silta gaisa plūsmā, vai plati uz brīdi novieto velkmē.
5.2.5. Ja plati novēro ultravioletajos staros, to vienmērīgi apsmidzina ar nelielu daudzumu 2',7'-dihlorfluoresceīna šķīduma. Alifātisko spirtu plankumu var identificēt, salīdzinot ar plankumu, ko dod standartšķīdums: ar zīmuli apzīmē plankuma robežas; kopā apvelk alifātisko spirtu plankumu un terpēnspirtiem atbilstīgo plankumu tieši virs tā.
4. piezīme. Alifātisko spirtu un terpēnspirtu plankumus izdala kopā, ņemot vērā dažu alifātisko spirtu iespējamo migrāciju terpēnspirtu plankumā.
5.2.6. Ar metāla lāpstiņu noskrāpē silikagēlu apzīmētajā laukumiņā. Smalki sadrupināto noņemto materiālu novieto uz stikla filtra (3.7.). Pievieno 10 ml karsta hloroforma, rūpīgi samaisa ar metāla lāpstiņu un vakuumā filtrē, savācot filtrātu stikla filtram pievienotajā koniskajā kolbā (3.8.).
Izspaidas trīs reizes kolbā mazgā ar dietilēteri (apmēram 10 ml lielām porcijām) savācot filtrātu tajā pašā kolbā, kurai pievienota piltuve. Filtrātu ietvaicē līdz 4 līdz 5 ml tilpumam, atlikušo šķīdumu pārnes iepriekš nosvērtā 10 ml mēģenē (3.9.), viegli sildot lēnā slāpekļa plūsmā, iztvaicē sausu, vēlreiz uzpilina dažus pilienus acetona, atkal izžāvē sausu, ievieto žāvēšanas skapī 105 °C temperatūrā aptuveni uz 10 minūtēm, pēc tam eksikatorā atdzesē un nosver.
Atlikums mēģenē veido spirtu frakciju.
5.3. Trimetilsililēteru pagatavošana
5.3.1. Sililēšanas reaktīvu, kas sastāv no piridīna, heksametildisilazāna un trimetilhlorsilāna maisījuma tilpumu attiecībā 9:3:1 (5. piezīme), pievieno mēģenē esošajai spirtu frakcijai proporcijā 50 µl uz katru miligramu alifātisko spirtu, izvairoties no mitruma absorbcijas (6. piezīme).
5. piezīme. Lietošanai gatavus šķīdumus var nopirkt. Ir nopērkami arī citi silanizēšanas reaktīvi, kā, piemēram, bis-trimetilsilils, trifluoracetamīds + 1 % trimetilhlorsilāns, kas ir jāatšķaida ar vienādu tilpumu bezūdens piridīna.
6. piezīme. Viegla opalescence, kas var veidoties, ir parasta un nerada traucējumus. Baltu pārslu veidošanās vai sārta krāsojuma parādīšanās norāda uz mitruma klātbūtni vai reaktīva bojāšanos. Ja tā notiek, analīze ir jāatkārto.
5.3.2. Mēģeni aizkorķē, rūpīgi krata (bez apgriešanas), līdz alifātiskie spirti ir pilnīgi izšķīduši. Atstāj vismaz 15 minūtes istabas temperatūrā, pēc tam dažas minūtes centrifugē. Dzidrais šķīdums ir gatavs gāzu hromatogrāfiskai analīzei.
5.4. Gāzu hromatogrāfiskā analīze
5.4.1. Sagatavošana, kolonnas pakošana
5.4.1.1. Kolonnu iemontē gāzu hromatogrāfā, pievienojot ieejas galu iztvaicētājam, kas ir savienots ar plūsmas sadales sistēmu, un pievienojot izejas galu detektoram. Izdara gāzu hromatogrāfijas iekārtas vispārējo pārbaudi (pārbauda gāzes ievadierīces, detektora efektivitāti, sadales un reģistrējošās sistēmas efektivitāti u. c.).
5.4.1.2. Ja kolonnu lieto pirmoreiz, to ieteicams kondicionēt. Nesējgāzi nelielā plūsmā laiž cauri kapilārajai kolonnai, pēc tam ieslēdz gāzu hromatogrāfijas iekārtu un pakāpeniski uzsilda, līdz ir sasniegta temperatūra, kas ir vismaz par 20 °C augstāka nekā darba temperatūra (sk. 7. piezīmi). Šo temperatūru uztur vismaz divas stundas, pēc tam iekārtu noregulē darba apstākļiem (noregulē gāzes plūsmu un liesmas dalījumu aizdedzei, pievieno elektroniskajai reģistrēšanas iekārtai, pieskaņo kapilārās kolonnas krāsns temperatūru, detektoru un inžektoru) un izvēlas jutību, kas ir vismaz divreiz augstāka nekā analīzes izdarīšanai paredzētā. Nulles līnijai ir jābūt lineārai, bez jebkādiem signāliem, un tā nedrīkst dreifēt. Negatīvs taisnas līnijas dreifs norāda uz noplūdēm kolonnas pievienojumu vietās; pozitīvs dreifs norāda uz nepareizu kolonnas kondicionēšanu.
7. piezīme. Kondicionēšanas temperatūrai jābūt vismaz par 20 °C zemākai nekā lietojamai šķidrajai fāzei paredzētajai maksimālajai temperatūrai.
5.4.2. Darba apstākļu izvēle
5.4.2.1. Vispārīgi norādījumi par darba apstākļiem ir šādi:
– kolonnas temperatūra: sākuma izotermu nostāda uz astoņām minūtēm 180 °C temperatūrā, pēc tam programmē 5 °C/min līdz 260 °C un vēl 15 minūtes 260 °C temperatūrā,
– iztvaicētāja temperatūra: 280 °C,
– detektora temperatūra: 290 °C,
– nesējgāzes lineārais ātrums: hēlijam 20 līdz 35 cm/s, ūdeņradim 30 līdz 50 cm/s,
– dalījuma attiecība: 1:50 līdz 1:100,
– aparāta jutība: 4 līdz 16 reižu lielāka par minimālo jutības iedaļu,
– reģistrācijas jutība: 1 līdz 2 mV f.s.,
– pašrakstītāja ātrums: 30 līdz 60 cm/h,
– iešļircinātās vielas daudzums: 0,5 līdz 1 µl TMSE šķīduma.
Šos apstākļus var mainīt atkarā no kolonnas un gāzu hromatogrāfa parametriem, lai iegūtu hromatogrammas, kas atbilst šādiem nosacījumiem:
– spirta C26 aiztures laiks ir 18 ± 5 minūtes,
– spirta C22 signāls ir 80 ±20 % no pilnas skalas olīveļļai, un 40±20 % no pilnas skalas sēklu eļļai.
5.4.2.2. Atbilstību iepriekš minētām prasībām pārbauda, atkārtoti iešļircinot spirtu TMSE standartmaisījumu, un darba nosacījumus pieskaņo, lai iegūtu iespējami labākos rezultātus.
5.4.2.3. Signālu integrēšanas parametrus izvēlas tā, lai iegūtu pareizu attiecīgo signālu laukumu novērtējumu.
5.4.3. Analītiskā procedūra
5.4.3.1.  10 µl tilpuma mikrošļircē ievelk 1 µl heksāna, pēc tam ievelk 0,5 µl gaisa un beidzot 0,5 līdz 1 µl parauga šķīduma; paceļ šļirces virzuli, lai iztukšotu adatu. Izdur adatu cauri iešļircināšanas iekārtas membrānai un pēc vienas vai divām sekundēm strauji iešļircina, pēc apmēram piecām sekundēm lēni izvelk adatu.
5.4.3.2. Hromatogrammu reģistrē, līdz klātesošo spirtu TMSE ir pilnīgi eluēti. Nulles līnijai vienmēr ir jāatbilst 5.4.1.2. punkta prasībām.
5.4.4. Signālu identificēšana
Signālus identificē pēc aiztures laikiem un salīdzina ar TMSE standartmaisījumu, kas analizēts tādos pašos apstākļos.
Neapstrādātas olīveļļas spirtu frakcijas hromatogramma ir parādīta 1. zīmējumā.
5.4.5. Kvantitatīvā novērtēšana
5.4.5.1. Alifātisko spirtu C22 C24, C26 un C28, kā arī 1-eikozanola signālu laukumus aprēķina, elektroniski integrējot.
5.4.5.2. Katra alifātiskā spirta koncentrāciju, kas izteikta mg/1000 g taukvielas saturošā materiāla, aprēķina šādi:
spirts x = (Ax · ms · 1000)/(As · m)
kur
Ax = spirta x signāla laukums
As= 1-eikozanola signāla laukums
ms = 1-eikozanola masa miligramos
m = noteikšanai ņemtā parauga masa gramos.
6. REZULTĀTU IZTEIKŠANA
Atsevišķu alifātisko spirtu saturu un “alifātisko spirtu kopējo saturu” izsaka mg/1000 g taukvielas saturošā materiāla.
PIELIKUMA PAPILDINĀJUMS
Gāzes lineārā ātruma noteikšana
1 līdz 3 µl metāna vai propāna iešļircina gāzu hromatogrāfā, kam ir uzstādīti parastie darba apstākļi, un ar hronometru uzņem laiku, kas ir vajadzīgs, lai metāns vai propāns izietu cauri kolonnai no iešļircināšanas mirkļa līdz signāla parādīšanās mirklim (tM).
Lineāro ātrumu aprēķina kā L/tM, kur L ir kolonnas garums centimetros un tM ir laiks sekundēs, kas izmērīts ar hronometru.
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1. att. Neapstrādātas olīveļļas spirtu frakcijas hromatogramma
1 = eikozanols
2 = dekozanols
3 = trikozanols
4 = tetrakozanols
5 = pentakozanols
6 = heksakozanols
7 = heptakozanols
8 = oktakozanols”
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