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L 257/14 EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS 19.9.1998.

KOMISIJAS DIREKTIVA 98/64/EK
(1998. gada 3. septembris)

par Kopienas analizu metodéem aminoskabju, kopellu, koptauku un olahindoksa noteiksanai dziv-
nieku bariba, un par Direktivas 71/393/EEK grozijumiem

(Dokuments attiecas uz EEZ)

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,
nemot veéra Eiropas Kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1970. gada 20. jalija Direktivu
70/373[EEK par paraugu nemSanas un analiZzu Kopienas
metoZu ievieSanu baribas oficialajai kontrolei (), kura jaunakie
grozijumi izdariti ar Austrijas, Somijas un Zviedrijas Pievie-
nosanas aktu, un jo ipasi tas 2. pantu,

ta ka Direktiva 70/373/EEK noteikts, ka dzivnieku baribas
oficialas parbaudes, kas paredzétas tam, lai noteiktu, vai ir ieve-
rotas prasibas, kas izriet no normativajiem un administrativa-
jlem aktiem, kas reglamenté tas kvalitati un sastavu, veic,
izmantojot Kopienas paraugu nemsanas un analizu metodes;

ta ka Padomes 1979. gada 2. aprila Direktiva 79/373/EEK par
baribas maisijumu tirdzniecibu (), kura jaunakie grozijumi
veikti ar Komisijas Direktivu 97/47[EK (}), un Padomes
1993. gada 13. septembra Direktiva 93/74/EEK par ipasam
uztura vajadzibam domatas baribas tirdzniecibu (%), kura
jaunakie grozijumi veikti ar Direktivu 96/25/EK (°), paredzeéts,
ka aminoskabju, kopellu un koptauku saturs ir janorada dziv-
nieku baribas etiketés;

ta ka Padomes 1970. gada 23. novembra Direktiva
70/524[EEK par baribas piedevam (%), kura jaunakie grozijumi
izdariti ar Komisijas Regulu 98/19/EK (), noteikts, ka olahin-
doksa saturs janorada etiketé gadijumos, kad $o vielu pievieno
kombinétajai dzivnieku baribai;

ta ka otraja Komisijas 1971. gada 18. novembra Direktiva
71/393/EEK, ar ko ievie§ Kopienas analiZu metodes dzivnieku
baribas oficialajai kontrolei (¥), kura jaunakie grozijumi izdariti
ar Direktivu 84/4[EEK (°), noteiktas analiZzu metodes, inter alia,
kopellu un koptauku satura noteikSanai; ta ka aprakstita
metode biitu japarveido;

() OV L 170, 3.8.1970., 2. Ipp.

() OV L 86, 6.4.1979., 30. Ipp.

() OVL 211, 5.8.1997., 45. Ipp.
() OVL 237,22.9.1993, 23. Ipp.
() OV L 125,23.5.1996., 35. Ipp.
() OVL 270, 14.12.1970., 1. Ipp.
() OV L 96,28.3.1998., 39. Ipp.
() OVL 279,20.12.1971,, 7. Ipp.
() OVL 15, 18.1.1984,, 28. Ipp.

ta ka janosaka Kopienas analizu metodes $o vielu kontrolei;

ta ka Saja direktiva paredzétie pasakumi saskan ar Baribas
pastavigas komitejas atzinumu,

IR PIENEMUSI SO DIREKTIVU.

1. pants

Dalibvalstis nosaka, ka aminoskabju, kopellu, koptauku un
olahindoksa satura analizes dzivnieku baribas oficialajai
kontrolei veic saskana ar §is direktivas pielikuma aprakstitajam
metodém.

2. pants

Direktivas 71/393/EEK pielikuma 4. punktu “Kopellu un
koptauku noteikSana” aizstaj ar $is direktivas pielikuma B dalu.

3. pants

1. Dalibvalstis stajas spéka normativie un administrativie
akti, kas vajadzigi, lai izpilditu $is direktivas prasibas lidz
1998. gada 31. decembrim. Dalibvalstis par to nekavejoties
informé Komisiju.

Dalibvalstis Sos pasakumus pieméro no 1999. gada 1. janvara.

Kad dalibvalstis pienem minétos pasakumus, tajos ietver atsauci
uz $o direktivu, vai ari $adu atsauci pievieno to oficialai publi-
kacijai. Dalibvalstis nosaka procediru, kas jaievéro, izdarot
$adas atsauces.
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2. Dalibvalstis dara zinamus Komisijai tos savu tiesibu aktu 5. pants
svarigakos noteikumus, ko tas pienémusas joma, kuru regla-

ment i direkfiva. Si direktiva ir adreséta dalibvalstim.

Brisele, 1998. gada 3. septembrT
4. pants
Komisijas varda —
Si direktiva stajas speka divdesmitaja diend péc publicésanas Komisijas loceklis
Eiropas Kopienu Oficialaja Vestnest. Franz FISCHLER
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PIELIKUMS
A DALA

2.1.

2.2,

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

AMINOSKABJU NOTEIKSANA

Merkis un piemérosanas joma

Péc §is metodes ar aminoskabju analizatoru nosaka brivo (sintétisko un dabigo) un kopgjo (ar peptidsaiti saistito
un brivo) aminoskabju saturu dzivnieku bariba. Ta ir izmantojama $adu aminoskabju noteikSanai: cist(e)ins,
metionins, lizins, treonins, alanins, arginins, asparaginskabe, glutaminskabe, glicins, histidins, izoleicins, leicins,
fenilalanins, prolins, serins, tirozins un valins.

Péc 3is metodes neatskir aminoskabju salus un nediferencé aminoskabju D un L izomérus. Ta nav izmantojama
triptofana un aminoskabju hidroksilanalogu noteik3anai.

Princips

Brivas aminoskabes

Brivas aminoskabes ekstrahé ar atskaiditu hloridenrazskabi. Tam lidzekstrahétos lielmolekularos slapekli satu-
rodos savienojumus izgulsné ar sulfosalicilskabi un atdala filtréjot. Filtréta skiduma vides reakciju korigé lidz pH
2,20. Aminoskabes sadala ar jonu apmainas hromatografiju un péc reakcijas ar ninhidrinu nosaka fotometriski
pie 570 nm.

Kopéjas aminoskabes

Procediiru izvélas atkariba no nosakamajam aminoskabém. Pirms hidrolizes cist(e)ins un metionins jaokside
attiecigi lidz cisteinskabei un metionina sulfonam. Tirozins janosaka neoksidétu paraugu hidrolizatos. Visas
pargjas 1. punktd uzskaititas aminoskabes var noteikt gan oksidétos, gan neoksidétos paraugos.

Oksidésanu veic ar peroksiskudrskabes un fenola maisijumu 0 °C temperatiira. OksidéSanas reagenta parakumu
sadala ar natrija disulfitu. Oksidétos vai neoksidétos paraugus 23 stundas hidrolizé ar hloradenrazskabi (c = 6
mol/l). Hidrolizata vides reakciju korigé lidz pH 2,20. Aminoskabes sadala ar jonu apmainas hromatografiju un
péc reakcijas ar ninhidrinu nosaka fotometriski pie 570 nm (prolinu — pie 440 nm).

Reagenti

Bidestiléts Gidens vai tam lidzvértigas kvalitates dens (vaditspéja < 10 pS).

Udenraza peroksids, w = 30 %.

Skudrskabe, w = 98 — 100 %.

Fenols.

Natrija disulfits.

Natrija hidroksids.

5-sulfosalicilskabes dihidrats.

Hloradenrazskabe, blivums apm. 1,18 g/ml

Trinatrija citrata dihidrats.

2, 2-tiodietanols (tiodiglikols).

Natrija hlorids.

Ninhidrins.

Petroléteris, virsanas temperatira 40 — 60 °C.

Norleicins vai cits izmantosanai par iek$€jo standartu piemérots savienojums.

Gazveida slapeklis (< 10 ppm skabek]a).
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3.15.  1-oktanols.
3.16.  Aminoskabes.

3.16.1. Standartvielas 1. punkta uzskaititajiem savienojumiem. Tiras vielas bez kristalizacijas Gidens. Pirms lietoSanas
1 nedélu zavé vakuuma virs P,O; vai H,SO,.

3.16.2. Cisteinskabe.
3.16.3. Metionina sulfons.
3.17.  Natrija hidroksida skidums, ¢ = 7,5 mol/l:
300 g NaOH (3.5.) izskidina 6ideni un atskaida lidz 1 litram.
3.18.  Natrija hidroksida $kidums, ¢ = 1 mol/l:
40 g NaOH (3.5.) iz8kidina tdeni un atskaida lidz 1 litram.
3.19.  Skudrskabes un fenola skidums:
889 g skudrskabes (3.2.) sajauc ar 111 g Gidens un pievieno 4,73 g fenola (3.3.).
3.20.  Maisijums hidrolizei, ¢ = 6 mol HCl/], kas satur 1 g fenola/l:
492 ml HCl (3.7.) pievieno 1 g fenola (3.3.) un papildina ar tdeni lidz 1 litram.
3.21.  Ekstrakcijas maisijums, ¢ = 0,1 mol HC/], kas satur 2 % tiodiglikola:

8,2 ml HCl (3.7.) izskidina apméram 900 ml aGdens, pievieno 20 ml tiodiglikola (3.9.) un papildina ar ddeni
lidz 1 litram (3.7. nedrikst tiesi sajaukt ar 3.9).

3.22.  5-sulfosalicilskabe, 8 = 6 %:
60 g 5-sulfosalicilskabes (3.6.) iz8kidina Gideni un atskaida lidz 1 litram.
3.23.  Oksidésanas maisijums (peroksiskudrskabes-fenola maisijums):

0,5 ml adenraza peroksida (3.1.) nelicla varglazé sajauc ar 4,5 ml skudrskabes-fenola skiduma (3.19.). Peroksi-
skudrskabe veidojas, maisijumu izturot 1 stundu 20 — 30 °C temperatiira, ko pirms pievienosanas paraugam
15 minites atdzesé ledusvanna.

Uzmanibu:
noverst iespéjas maisijumam tiesi saskarties ar adu un valkat aizsargapgérbu!

3.24.  Citrata buferskidums, ¢ = 0,2 mol Na*/l, pH = 2,20:

apméram 800 ml tdens izskidina 19,61 g natrija citrata (3.8.), 5 ml tiodiglikola (3.9.), 1 g fenola (3.3.) un
16,50 ml HCI (3.7.). Noregulé pH lidz 2,20. Atskaida ar tideni lidz 1 litram.

3.25.  Eluacijas buferskidumi, pagatavoti atkariba no izmantojama analizatora ekspluatacijas noteikumiem (4.9.).
3.26.  Ninhidrina reagents, pagatavots atkariba no izmantojama analizatora ekspluatacijas noteikumiem (4.9.).
3.27.  Aminoskabju standartskidumi. Sie $kidumi jaglaba temperatiira zem 5 °C.

3.27.1. Aminoskabju (3.16.1.) rezerves standartskidums hlortidenrazskabé, ¢ = 2,5 pmol/ml katras aminoskabes. Var
lietot gatavus nopérkamus skidumus.

3.27.2. Cisteinskabes un metionina sulfona rezerves standartskidums, ¢ = 1,25 pmol/ml.
1 litra tilpuma mérkolba citrata buferskiduma (3.24.) izskidina 0,2115 g cisteinskabes (3.16.2.) un 0,2265 ¢
metionina sulfona (3.16.3.) un atskaida lidz zimei ar citrata buferskidumu. Glaba ne ilgak par 12 ménesiem
temperatiira zem 5 °C. So $kidumu nelieto, ja cisteinskabi un metionina sulfonu satur rezerves standartskidums
(3.27.1).

3.27.3. leksgja standarta, pieméram, norleicina rezerves standartskidums, ¢ = 20 pmol/ml.

Meérkolba citrata buferskiduma (3.24.) izskidina 0,6560 g norleicina (3.13.) un lidz 250 ml tilpumam atskaida
ar citrata buferskidumu. Glaba ne ilgak par 6 ménesiem temperattira zem 5 °C.

3.27.4. Lietosanai kopa ar hidrolizatiem izmantojamais kalibréSanas skidums, kas satur ¢ = 5 nmol/50 pl cisteinskabes
un metionina sulfona, un 10 nmol/50 pl visu paréjo aminoskabju.
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3.27.5.

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2

100 ml tilpuma varglazé 30 ml citrata buferskiduma (3.24.) izskidina 2,2 g natrija hlorida (3.10). Pievieno
4,00 ml aminoskabju rezerves standartskiduma (3.27.1.), 4,00 ml cisteinskabes un metionina sulfona (3.27.2.),
un 0,50 ml ieks&ja standarta standartskiduma (3.27.3.) gadijjumos, kad to izmanto. Noregulé pH lidz 2,20 ar
natrija hidroksidu (3.18.).

Kvantitativi parnes 50 ml tilpuma mérkolba, uzpilda lidz zimei ar citrata buferskidumu (3.24.) un sajauc.
Glaba ne ilgak par 3 méneSiem temperatiira zem 5 °C.
Sk. arT 9.1. piezimi.

Standarta aminoskabju kalibréSanas $kidums lietosanai kopa ar hidrolizatiem, kas sagatavots saskana ar
5.3.3.1. punktu, un lietodanai kopa ar ekstraktiem (5.2.). Kalibré$anas skidumu pagatavo saskana ar 3.27.4
punktu, nepievienojot natrija hloridu.

Glaba ne ilgak par 3 ménesiem temperatiira zem 5 °C.

Iekarta
100 ml vai 250 ml tilpuma apalkolba ar atteces dzesinataju.

100 ml borsilikata stikla pudele ar aizskrivéjamu aizbazni, kuram ir kaucuka/teflona oderéums (pieméram,
Durana, Sota), lieto$anai termostata.

Termostats ar pastiprinatu ventilaciju un reguléjamu temperatiiru ar precizitati, kas ir augstaka par + 2 °C.

pH-metrs (ar mériSanas precizitati tris cipari aiz komata).
Membranas filtrs (0,2 pm).

Centriftga.

Rotacijas vakuumietvaicétajs.

Mehaniskais kratitajs vai magnétiskais maisitajs.

Aminoskabju analizators vai augstas efektivitates Skidrumu hromatografs (HPLC) ar jonu apmainas kolonnu,
ierici ninhidrinam, péckolonnas derivatizaciju un fotometrisko detektoru.

Kolonnas pildijumam izmanto sulfonétus polistirola svekus, uz kuriem var sadalit aminsoskabes un atdalit
vielas, kas reagé ar ninhidrinu. Skidrumu parvietofanos buferskiduma un ninhidrina linijas nodrosina ar
sukniem, kas nodrosina plismas stabilitati + 0,5 % visa standarta kalibréSanas un parauga analizes laika.

Dazos aminoskabju analizatoros var tikt izmantotas hidrolizes procediiras, kuras natrija koncentracija hidroli-
zata ir ¢ = 0,8 mol[l, un hidrolizata péc oksidésanas ir palikusi skudrskabe. Dala analizatoru nenotiek pietie-
kama aminoskabju atdaliSanas, ja hidrolizata ir skudrskabes parakums un/vai natrija joni paaugstinatas koncen-
tracijas. Sados gadijumos samazina skibes daudzumu, péc hidrolizes un pirms pH korekcijas ietvaicgjot lidz
apm. 5 ml tilpumam. letvaicéSana javeic vakuuma temperatiira, kas neparsniedz 40 °C.

Procediira

Parauga sagatavosana

Paraugu samal, lai tas izietu caur 0,5 mm sietu. Paraugus ar augstu mitruma saturu pirms malSanas 7ave gaisa
temperatiira, kas neparsniedz 50 °C, vai liofilizé. Paraugus ar augstu tauku saturu pirms malSanas ekstrahé ar
petroléteri (3.12.).

Brivo aminoskabju satura noteiksana lopbariba un premiksos

Koniska kolba ar precizitati lidz 0,2 mg nem sagatavota parauga (5.1.) piemérota lieluma iesvaru (1- 5 g) un
pievieno 100,0 ml ekstrakcijas maisijuma (3.21.). Maisijumu 60 mindtes krata vai maisa, izmantojot mehanisko

kratitaju vai magnétisko maisitaju (4.8.). Maisjjumu nostadina un 10,0 ml dzidra $kiduma ar pipeti parnes
100 ml tilpuma varglaze.
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5.3.

5.3.2.1.

5.3.2.2.

5.3.2.3.

5.3.2.4.

5.3.3.1.

Maisot pievieno 5,0 ml sulfosalicilskabes $kiduma (3.22.), un ar magnétisko maisitagju maisa vél 5 mindites.
Noguldnu pilnigai atdaliSanai maisijuma virséjo slani filtré vai centrifugé. legtita $kiduma 10,0 ml parnes
100 ml tilpuma varglazé un ar natrija hidroksida $kidumu (3.18.) korigé pH lidz 2,20, péc tam ar citrata
buferskidumu (3.24.) parnes piemérota tilpuma mérkolba, un uzpilda lidz zimei ar buferskidumu (3.24.).

Gadijumos, kad izmanto ieksgjo standartu, uz katriem 100 ml galiga skiduma pievieno pa 1,00 ml ieksgja stan-
darta (3.27.3.) un uzpilda lidz zimei ar buferskidumu (3.24.).

Turpina hromatografiju saskana ar 5.4. punktu.

Ja ekstraktus neanalizé pagatavosanas diena, tie jaglaba temperattira zem 5 °C.

Kopéja aminoskabju satura noteiksana

Oksidésana

Ar precizitati lidz 0,2 mg iesver 0,1 lidz 1 g sagatavota parauga (5.1.):

— 100 ml tilpuma apalkolba (4.1.), ja veic hidrolizi val¢ja trauka (5.3.2.3.),

— 250 ml tilpuma apalkolba (4.1.), ja vajadziga pazeminata natrija koncentracija (5.3.3.1.), vai

— 100 ml tilpuma pudelé ar uzskriivéjamu aizbazni (4.2.), ja veic hidrolizi slégta trauka (5.3.2.4.).
Parauga iesvara jabtit apméram 10 mg slapekla, bet mitruma daudzums nedrikst parsniegt 100 mg.

Kolbu (vai pudeli) ievieto ledusvanna, kur to atdzesé lidz 0 °C, pievieno 5 ml oksidéSanas maisijuma (3.23.)
samaisa, lietojot stikla lapstinu ar liektu galu. Kolbu (vai pudeli), kura ir lapstina, hermétiski noslédz ar necaur-
laidigu plévi, ledusvannu ar noslégto trauku uz 16 stundam ievieto ledusskapi 0 °C temperatiira. Péc 16
stundam izpem no ledusskapja, un oksidésanas reagenta parakumu sadala, pievienojot 0,84 g natrija disulfita
(3.4).

Turpina saskana ar 5.3.2.1. punktu.

Hidrolize
Oksidéto paraugu hidrolize

Oksidétajam paraugam, kas sagatavots saskana ar 5.3.1. punktu, pievieno 25 ml hidrolizes maisjjuma (3.20.)
raugoties, lai $kiduma tiktu ieskalotas parauga dalas, kas pielipuas trauka sienam un lapstinai. Atkariba no
izmantotas hidrolizes procediiras, analizi turpina saskapa ar 5.3.2.3. vai 5.3.2.4. punktu.

Neoksidétu paraugu hidrolize

Ar precizitati lidz 0,2 mg nem 0,1 lidz 1 g sagatavota parauga (5.1.) iesvara 100 ml vai 250 ml tilpuma apal-
kolba (4.1.) vai 100 ml pudelé ar aizskriivéjamu aizbazni (4.2.). lesvara ir jablit apméram 10 mg slapekla.
Uzmanigi pievieno 25 ml hidrolizes maisjjuma (3.20.) un sajauc ar paraugu. Analizi turpina saskana ar 5.3.2.3.
vai 5.3.2.4. punktu.

Hidrolize valgja trauka

Maisijumam kolba (kas sagatavots saskana ar 5.3.2.1. vai 5.3.2.2. punktu) pievieno 3 stikla lodites un
23 stundas vienm@rigi vara ar atteces dzesinataju. Hidrolizes beigas dzesinataju izskalo ar 5 ml citrata buferski-

duma (3.24.). Kolbai nopem dzesinataju un to atdzesé ledusvanna. Analizi turpina saskana ar 5.3.3. punktu.
Hidrolize slégta trauka

Pudeli ar maisijumu, kas sagatavots saskana ar 5.3.2.1. vai 5.3.2.2. punktu, ievieto termostata (4.3.) 110 °C
temperatiira. Pirmas stundas laika, lai neveidotos paaugstinats spiediens (veidojoties gazveida vielam) un
novérstu eksploziju, aizbazni uzliek traukam. Trauku ar aizbazni nenoslédz. Péc vienas stundas aizbazni
aizskriivé un tur termostata (4.3.) 23 stundas. Hidrolizi beidzot, pudeli no termostata iznem, uzmanigi atskriivé
aizbazni un pudeli ievieto ledusvanna. Atdzese.

Atkariba no izmantojamas pH korekcijas procediras (5.3.3.) ar citrata buferskidumu (3.24.) kvantitativi parnes
pudeles saturu 250 ml varglazé vai 250 ml apalkolba.

Analizi turpina saskana ar 5.3.3. punktu.

pH korekcija

Atkariba no aminoskabju analizatoram (4.9.) pielaujama natrija satura pH korigé saskana ar 5.3.3.1. vai 5.3.3.2.
punktu.

Hromatografijas sistémam, kuram nepiecieSama natrija zema koncentracija

leteicams izmantot iek3gjo rezerves standartskidumu (3.27.3.) gadijumos, kad izmanto aminoskabju analiza-
torus, kuriem vajadziga natrija zema koncentracija (kad jasamazina skabes tilpums).
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5.3.3.2.

5.4.

Sada gadijuma pirms ietvaicéSanas hidrolizatam pievieno 2,00 ml iekgja rezerves standartskiduma (3.27.3.).
Hidrolizatam, kas iegiits saskana ar 5.3.2.3. vai 5.3.2.4. punktu, pievieno 2 pilienus 1-oktanola (3.15.).

Ar rotacijas ietvaicétdju (4.7.) vakuuma 40 °C temperatfrd tilpumu samazina lidz 5 — 10 ml. Ja tilpums péc
ietvaicéSanas ir mazaks par 5 ml, hidrolizats jaizlej un analize jaatkarto.

Ar natrija hidroksida skidumu (3.18.) korigé pH lidz 2,20 un analizi turpina saskana ar 5.3.4. punktu.
Visiem paréjiem aminoskabju analizatoriem (4.9.)

Saskana ar 5.3.2.3. vai 5.3.2.4. punktu iegiitos hidrolizatus dalgji neitraliz€, maisot pievienojot 17 ml natrija
hidroksida skiduma (3.17.), raugoties, lai temperatiira neparsniegtu 40 °C.

Istabas temperatiira vispirms ar natrija hidroksida skidumu (3.17.), bet péc tam ar natrija hidroksida skidumu
(3.18.) korigé pH lidz 2,20. Turpina saskana ar 5.3.4. punktu.

Parauga §kidums hromatografijai

Ar citrata buferskidumu (3.24.) hidrolizatu, kuram korigéts pH (5.3.3.1. vai 5.3.3.2.), kvantitativi parnes
200 ml tilpuma mérkolba, un ar citrata buferskidumu uzpilda lidz zimei.

Gadijumos, kad nav izmantots iek$¢jais standarts, pievieno 2,00 ml ick3gja standarta (3.27.3.) un uzpilda lidz
zimei ar citrata buferskidumu (3.24.). Rapigi sajauc.

Veic HPLC hromatografiju (5.4.).

Ja ekstraktus neanalizé pagatavosanas dien3, tie jaglaba temperatiira zem 5 °C.

Hromatografija

Pirms hromatografésanas ekstraktu (5.2.) vai hidrolizatu (5.3.4.) sasilda lidz istabas temperatiirai. Maisijumu
sakrata un pietickamu daudzumu filtré caur 0,2 pm membranas filtru (4.5.). legitajam dzidrajam skidumam
izdara jonu apmainas hromatografiju, izmantojot aminoskabju analizatoru (4.9.).

Injekciju var veikt rokas reZima vai automatiski. Svarigi, lai kolonna tiktu ievadits vienads analizéjama skiduma
un standartSkidumu daudzums + 0,5 %, iznemot gadijjumus, kad izmanto iek$gjo standartu, un lai natrija
aminoskabju attieciba standarskidumos un paraugu $kidumos biitu iesp&jami lidzigas.

Parasti kalibréSanas biezums ir atkarigs no ninhidrina reagenta un analitiskas sistémas stabilitates. Standartski-
dumu vai parauga $kidumu atskaida ar citrata buferskidumu (3.24.) ta, lai standarta signala laukums batu 30 -
200 % no parauga aminoskabes signala laukuma.

Aminoskabju hromatografija atkariba no izmantojama analizatora tipa un sveku veida var bit nedaudz atski-
riga. Ar izvéleto sistému jabit iespé&am sadalit aminsoskabes un atdalit vielas, kas reagé ar ninhidrinu. Darbibas
laika hromatografiskai sistémai bitu jadod linears atbildes signals atkariba no izmainam kolonna ievaditajos
aminoskabju daudzumos.

Hromatografijas laika, analizéjot (nosakimo aminoskabju) ekvimolaru $kidumu, jaievéro turpmak noraditas
signala minimuma/maksimuma augstuma attiecibas. Sim ekvimolarajam $kidumam jasatur vismaz 30 % no
katras aminoskabes maksimala daudzuma, kuru var precizi noteikt ar aminoskabju analizatora sistému (4.9).

Treonina-serina atdalianai signala minimuma/maksimuma augstuma attieciba zemakajai no divam amino-
skabém, kuras hromatogramma parklajas, nevar bt lielaka par 2:10; (ja nosaka tikai cist(e)inu, metioninu, treo-
ninu un lizinu, nepictickama blakuseso3o signalu atdalianas negativi ietekmé noteikSanas rezultatus). Visam
paréjam aminoskabém atdaliSanai jabit labakai par 1:10.

Sistémai janodrosina, lai lizins tiktu atdalits no “lizina artefaktiem” un ornitina.

Rezultatu aprékinasana

Meéra katras aminoskabes signala laukumu analizéjama parauga un standarta hromatogrammas, un aprékina
attiecigas aminoskabes saturu g, kas ir parauga viena kilograma.

AXExMWxF

BxWx1000 8 aminoskabes uz kg parauga

Ja lieto ieksgjo standartu, reizina ar: %
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A = signala laukums hidrolizata vai ekstrakta hromatogramma;
B = maksimuma laukums kalibrésanas standartskiduma hromatogramma;
C = signala laukums, icksgjais standarts hidrolizata vai ekstrakta;
D = signala laukums, iekgjais standarts, kalibréSanas standartskidums;

6.1.

7.1.

MW = nosakamas aminoskabes molekulmasa;

E = standarta koncentracija pmol/ml;
W = parauga masa g (korigéta atbilstosi sakotnéjai masai, ja paraugs ir zavéts vai attaukots);
F = ml kopégja hidrolizata (5.3.4.) vai ml at3kaidita ekstrakta kopégja tilpuma (6.1.).

Cistinu un cisteinu nosaka ka cisteinskabi, kas rodas oksidétu paraugu hidrolizatos, bet aprékina ka cistinu
(CH,,N,0,S,, MW 240,30), izmantojot MW 120,15 (= 0,5 x 240,30).

Metioninu nosaka ka metionina sulfonu oksidétu paraugu hidrolizatos, bet aprékina ka metioninu, izmantojot
metionina molekulmasu MW: 149,21.

Pievienoto brivo metioninu nosaka péc ekstrakcijas ka metioninu, aprékiniem izmantojot to pasu molekulmasu.
Ekstraktu kopéjo atskaidijuma tilpumu (F) brivo aminoskabju satura (5.2) noteikSanai aprékina 3adi:

(10ml + 5ml) v ml

F = 100 ml x X
10 ml 10 ml

V = galiga ekstrakta tilpums

Metodes novért&jums

Metode parbaudita 1990. gada laboratoriju starptautiskaja salidzino$aja testéSana, izmantojot Cetrus dazadus
dzivnieku baribas veidus (jauktu ciiku baribu, kombinéto baribu broileriem, proteina koncentratu un premiksu).
Rezultati péc izkrituSo rezultatu izslégsanas, to vidéjas vértibas un standartnovirzes noraditas tabula:

Vidgjas vértibas, g/kg

Aminoskabes
Standartparaugs
Treonins Cist(e)ins Metionins Lizins
Jaukta ciiku bariba 6,94 3,01 3,27 9,55
n=15 n=17 n=17 n=13
Kombinéta bariba broileriem 9,31 3,92 5,08 13,93
n=16 n=18 n=18 n=16
Proteinu koncentrats 22,32 5,06 12,01 47,74
n= 16 n=17 n=17 n=15
Premikss 58,42 — 90,21 98,03
n= 16 n= 16 n= 16

n = laboratoriju skaits

Atkartojamiba

Atkartojamiba, kas izteikta ka “vienas laboratorijas rezultatu standartnovirze” no iepriek§minétaja starplaborato-
riju salidzinoSaja testéSana iegiitajiem datiem paradita turpmak tabulas.
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7.2.

Vienas laboratorijas rezultatu standartnovirze (S), g/kg

Aminoskabes
Standartparaugs
Treonins Cist(e)ins Metionins Lizins
Jaukta ciiku bariba 0,13 0,10 0,11 0,26
n=15 n=17 n=17 n=13
Kombinéta bariba broileriem 0,20 0,11 0,16 0,28
n=16 n=18 n=18 n= 16
Proteinu koncentrats 0,48 0,13 0,27 0,99
n= 16 n=17 n=17 n= 15
Premikss 1,30 — 2,19 2,06
n= 16 n= 16 n= 16
n = laboratoriju skaits
Vienas laboratorijas rezultatu standartnovirzes (S, variacijas koeficients (%)
Aminoskabes
Standartparaugs
Treonins Cist(e)ins Metionins Lizins
Jaukta ctiku bariba 1,9 3,3 3,4 2,8
n=15 n=17 n=17 n=13
Kombinéta bariba broileriem 2,1 2,8 3,1 2,1
n= 16 n= 18 n= 18 n= 16
Proteinu koncentrats 2,7 2,6 2,2 2,4
n=16 n=17 n=17 n= 15
Premikss 2,2 — 2.4 2,1
n=16 n= 16 n= 16

n = laboratoriju skaits

Sakritiba

Dazadu laboratoriju rezultatu standartnovirze no iepriek§minétaja starplaboratoriju salidzino$aja testéSana

iegtitajiem datiem paradita turpmak tabulas.

Dazadu laboratoriju rezultatu standartnovirze (), g/kg

Aminoskabes
Standartparaugs
Treonins Cist(e)ins Metionins Lizins
Jaukta ctiku bariba 0,28 0,30 0,23 0,30
n= 15 n=17 n=17 n=13
Kombinéta bariba broileriem 0,48 0,34 0,55 0,75
n=16 n=18 n=18 n= 16
Proteinu koncentrats 0,85 0,62 1,57 1,24
n=16 n=17 n=17 n= 15
Premikss 2,49 — 6,20 6,62
n= 16 n= 16 n= 16

n = laboratoriju skaits
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9.1.

9.2.

9.3.

1.1.

1.2.

Dazadu laboratoriju rezultatu standartnovirzes (S,), variacijas koeficients ( %)

Aminoskabes
Standartparaugs
Treonins Cist(e)ins Metionins Lizins
Jaukta ciiku bariba 4,1 9,9 7,0 3,2
n= 15 n=17 n=17 n=13
Kombinéta bariba broileriem 5,2 8,8 10,9 5,4
n=16 n=18 n=18 n=16
Proteinu koncentrats 3,8 12,3 13,0 3,0
n=16 n=17 n=17 n= 15
Premikss 4,3 — 6,9 6,7
n=16 n=16 n=16

n = laboratoriju skaits

Standartvielu un standartmaterilu lietoSana

Metodes izmantosanas pareizibu parbauda, ja iespgjams, vairakos atkartojumos, analizgjot sertificétus standart-
materialus. Kalibrésanai ieteicams izmantot sertificétus aminoskabju kalibrésanas skidumus.

Piezimes

Aminoskabju analizatoru at3kiribu dé] galigas koncentracijas standarta aminoskabju kalibréSanas skidumiem (sk.
3.27.4.un 3.27.5.) un hidrolizatam (sk. 5.3.4.) ir tikai orientgjosas.

Visam nosakamajam aminoskabém japarbauda ari aparatiiras signala linearitates intervals.

Standartskidumu ar citrata buferskidumu atskaida ta, lai iegfitu signalu maksimumu laukumus linearitates inter-
vala vidusdala.

Ja hidrolizatu analizei izmanto augstas efektivitates $kidruma hromatografus, noteiksanas apstaklus optimizé,
ievérojot razotaju rekomendacijas.

Péc §is metodes analiz€jot dzivnieku baribu, kas satur vairak par 1 % hloridu (baribas koncentratus, mineralba-
ribu, papildbaribu), var iegiit pazeminatus rezultatus attieciba uz metioninu, un tapéc ta jaanalizé ipasi.
B DALA

KOPELLU UN KOPTAUKU NOTEIKSANA

Merkis un piemérosanas joma

S metode ir paredzéta kopellu un koptauku noteikianai dzivnicku bariba. Ta neattiecas uz Padomes
1966. gada 22. septembra Regula 136/66/EEK minéto ellasaugu séklu un ellu saturosu auglu analizém.

Kadu no turpmak aprakstitajam divam procediram izvélas atkariba no baribas Ipasibam un sastava, ka arl
noliika, kadam veic analizi.

A procediira — tiesi ekstrahgjamas kopellas un koptauki

ST metode izmantojama augu valsts izcelsmes baribas analizém, iznemot tos baribas veidus, kas ieklauti B
procediiras izmanto3anas joma.

B procediira — kopéjais kopellu un koptauku saturs

$i metode izmantojama dzivnieku valsts izcelsmes baribas vielu analizém un visu veidu kombinétas baribas
analizém. Ta jaizmanto visiem materialiem, no kuriem ellas un taukus bez iepriek$¢jas hidrolizes pilnigi
ekstrahét nevar (pieméram, gluténiem, rauga, kartupelu proteiniem un produktiem, kas parstradati ar ekstriizijas
panémienu, parslojot vai karsgjot).
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1.3. Rezultatu interpretacija
Visos gadijumos, kad péc B procediiras iegtist augstaku rezultatu neka péc A procediiras, par patieso vértibu
uzskata péc B procediiras iegiito rezultatu.

2. Princips

2.1. A procediira

Paraugu ekstrahé ar petroléteri. Péc skidinataja atdestilésanas atlikumu izZavé un nosver.

2.2. B procediira
Paraugu, apstrada ar siltu hlortidenrazskabi. Maisjumu atdzesé un filtré. Atlikumu skalo, Zavé un veic no-
teikSanu péc A procedaras.

3. Reagenti

3.1. Petroléteris, virSanas temperatiira: 40 lidz 60 °C. Ta broma skaitlim jabiit mazakam par 1 un negaistoSajam atli-
kumam mazakam par 2 mg/100 ml.

3.2. Beziidens natrija sulfats.

3.3. Salsskabe, ¢ = 3 mol/l

3.4. Filtrésanas materials, pieméram, kizelgiirs vai Hyflo-supercel.
4, Iekarta
4.1. Ekstrakcijas aparati. Ekstraktoros ar sifonu (Soksleta aparats) atteces atrumam biitu janodro§ina aptuveni 10

ekstrakcijas cikli stunda; ekstraktoros bez sifona vélamais atteces atrums ir apméram 10 ml mindte.

4.2. Ekstrakcijas kapsulas, kas attiritas no petroléterT $kisto§am vielam un kuru porozitate atbilst 4.1. punkta noteik-
tajam prasibam.

4.3. Uz darba temperatiiru 75 °C + 3 °C iereguléts vakuumzavésanas skapis vai uz 100 °C + 3 °C iereguléts paras-
tais ZavéSanas skapis.

5. Procediira

5.1. A procediira (sk. 8.1. punktu)

Ar precizitati lidz 1 mg iesver 5 g parauga, ko parnes ekstrakcijas kapsula (4.2.) un parklaj ar attaukotas
kokvilnas vates tamponu.

Kapsulu ievieto ekstraktora (4.1.) un seSas stundas veic ekstrakciju ar petroléteri (3.1.). Petrolétera ekstraktu
savac sausa, nosvérta kolba, kura ievietoti pumeka gabalini ().

Atdestilé skidinataju. Neiztvaikojuso atlikumu izzave, kolbu uz pusotru stundu ievietojot Zavésanas skapi (4.3.).
Kolbu atdzesé eksikatora un nosver. Atkartoti Zavé 30 minites, lidz ellu un tauku masa nemainas (divos secigi
veiktos svérumos masas zudumam jabit mazakam par 1 mg.).

5.2. B procediira

Ar precizitati lidz 1 mg (sk. 8.2. punktu) iesver 2,5 g parauga, ko ievieto 400 ml tilpuma varglazé vai
300 ml tilpuma koniskaja kolba, pievieno 100 mililitrus salsskabes (3.3.) un pumeka gabalinus. Varglazi nosedz
ar pulkstenstiklu vai koniskajai kolbai pievieno atteces dzesinataju. Maisijumu uzkarsé lidz virSanas temperatiirai
un vienu stundu léni vara uz nelielas gazes degla liesmas vai elektriskas plitinas. Nelauj produktam pielipt pie
trauka sienam.

Atdzesé un pievieno tadu daudzumu filtréSanas materiala (3.4.), kas ir pietickams, lai novérstu ellu un tauku
zudumus filtréSanas laika. Filtré caur samitrinatu, attaukotu, dubultu filtrpapiru. Atlikumu mazga auksta Gideni
lidz filtrata neitralai reakcijai. Parbauda, vai filtrata nav ellu vai tauku. Ja filtrata ir taukvielas, paraugs pirms
hidrolizes jaekstragé ar petroléteri péc A procediiras.

Dubulto filtrpapiru ar atlikumu péc filtréSanas novieto uz pulkstenstikla un pusotru stundu zavé 100 °C + 3 °C
temperatiira zZavésanas skapi (4.3.).

Divkartigo filtrpapiru ar izzavéto atlikumu péc filtréSanas ievieto ekstrakcijas kapsula (4.2.) un parklaj ar attau-

kotas vates tamponu. Kapsulu ievieto ekstraktora (4.1.) un rikojas, ka noteikts 5.1. punkta otraja un tresaja
dala.

() Ja ellai vai taukiem jaizdara turpmakas kvalitates parbaudes, pumeka gabalinu vieta lieto stikla lodites.
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6.

8.1.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

Rezultatu izteikSana

Atlikuma masu izsaka procentos no parauga masas.

Atkartojamiba

No viena parauga viena analitika divas paralélas noteiksanas iegiito rezultatu atskiriba nedrikst parsniegt:
— 0,2 % péc absolata lieluma, ja taukvielu saturs ir mazaks par 5 %,
— 4 % no lielaka rezultata skaitliskas vértibas, ja taukvielu saturs ir no 5 lidz 10 %,

— 0,4 % péc absoliita lieluma, ja taukvielu saturs ir lielaks par 10 %.

Piezimes

Produktiem ar augstu ellas un tauku saturu, kas ir griiti sasmalcinami vai no ka nevar sagatavot viendabigu
samazindtu testa paraugu, to nosaka $adi.

Ar precizitati lidz 1 mg iesver 20 g parauga un to sajauc ar 10 g vai vairak beziidens natrija sulfata (3.2.).
Ekstragé ar petroléteri (3.1.), ka noteikts 5.1. punkta. Iegiito ekstraktu atskaida lidz 500 ml tilpumam ar
petroléteri (3.1.) un homogenizé. Nem 50 ml $kiduma, ko parnes neliela, sausa, nosveérta kolba, kura ir pumeka
gabalini (). Atdestilé 3kidinataju, izzavé un rikojas, ka noteikts 5.1. punkta pédéja dala.

atpaka] ekstrakcijas uzgali (nepievieno natrija sulfatu), un rikojas, ka noteikts 5.1. punkta otraja un tresaja dala.

Ellu un tauku saturu procentos no parauga masas aprékina péc $adas formulas:

(10a + b) x5
kur
a = ekstrakcijas atlikuma masa gramos péc pirmas ekstrakcijas (ekstrakta alikvota dala),

b = atlikuma masa gramos péc otras ekstrakcijas.
Produktiem ar zemu ellu un tauku saturu analizgjamo paraugu var palielinat lidz 5 g.

Bariba lolojumdzivniekiem ar paaugstinatu tdens saturu, tapat ka péc B procediras, pirms hidrolizes un
ekstrakcijas var bt jasajauc ar beziidens natrija sulfatu.

Efektivak 5.2. punkta atlikumu péc filtréSanas var biit mazgat nevis ar aukstu, bet karstu tdeni.

Daziem baribas veidiem var bat vajadzigs 1,5 stundu ilgs Zavésanas laiks. Nedrikst parkaltét, jo tadgjadi var
iegtit pazeminatus rezultatus. Zavésanai var izmantot ari mikrovilnu krasni.

lepriekséju ekstrakciju pirms hidrolizes péc A procediras un atkartotu ekstrakciju péc B procediiras ieteicams
veikt gadijumos, kad kopellu vai koptauku saturs ir lielaks par 15 %. Dalgji tas atkarigs ari no baribas ipasibam,
ka ari baribas sastava esoso taukvielu ipasibam.

C DALA

OLAHINDOKSA KVANTITATIVA NOTEIKSANA

(2-[N-2’-(hidroksietil)karbamoil]-3-metilhinoksalin-N?, N*-dioksids)

Merkis un piemérosanas joma

Si metode ir paredzéta olahindoksa noteiksanai dzivnieku bariba. Zemaka noteiksanas robeza ir 5 mg/kg.

Princips

Paraugu ekstrahé ar metanola un #idens maisijumu. Olahindoksa saturu nosaka apgrieztas fazes augstas
iz8kirtspgjas skidrumu hromatografija (HPLC), lietojot UV detektoru.

() Ja ellai vai taukiem jaizdara turpmakas kvalitates parbaudes, pumeka gabalinu vieta lieto stikla lodites.
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3. Reagenti

3.1. Metanols.

3.2. HPLC kvalitates metanols.

3.3. HPLC kvalitates tidens

3.4. Kustiga faze HPLC
Udens (3.3.) un metanola (3.2.) maisijums, pieméram, 900 + 100 (V + V).

3.5. Standartviela: tirs olahindokss 2-[N-2'-(hidroksietil)karbamoil]-3-metilhinoksalin-N!, N*-dioksids, E 851.

3.5.1.  Olahindoksa rezerves standartskidums, 250 pg/ml
Ar precizitati lidz 0,1 mg 200 ml tilpuma mérkolba iesver 50 mg olahindoksa (3.5.) un pievieno apm.
190 ml tdens. Péc tam kolbu uz 20 minatém ievieto ultraskapas vanna (4.1.). Péc iedarbibas ar ultraskanu
Skidumu atdzese lidz istabas temperatiirai, kolbu uzpilda lidz zimei ar fideni un sajauc. Kolbu ietin aluminija
folija un glaba ledusskapi. Sis $kidums jagatavo no jauna katru ménesi.

3.5.2.  Olahindoksa standartskidums, 25 pg/ml
10,0 ml rezerves standartskiduma (3.5.1.) iepilda 100 ml mérkolba, uzpilda lidz zimei ar kustigo fazi (3.4.) un
sajauc. Kolbu ietin aluminija folija un glaba ledusskapi. Sis $kidums jagatavo no jauna katru dienu.

3.5.3. Kalibrésanas skidumi
50 ml tilpuma mérkolbas iepilda attiecigi 1,0, 2,0, 5,0, 10,0, 15,0 un ZO,Q ml standartskiduma (3.5.2.).
Uzpilda lidz zimei ar kustigo fazi (3.4) un sajauc. Kolbu ietin aluminija folija. Sadi pagatavoti skidumi atbilst
attiecigi 0,5, 1,0, 2,5, 5,0, 7,5 un 10,0 pg olahindoksa uz ml.

Sis $kidums jagatavo no jauna katru dienu.

4. Iekarta

4.1. Ultraskanas vanna.

4.2. Mehaniskais kratitajs.

4.3. HPLC iekarta, kurai ir ultravioletais detektors ar mainamu vilnu garumu, vai diodu matricas detektors.

4.3.1.  Skidruma hromatografijas kolonna, 250 mm x 4 mm, C18, 10 um pakojums vai lidzvértigs.

4.4, Membranfiltri, 0,45 pm.

5. Procediira
Piezime: olahindokss ir gaismasjutigs. Visas operacijas javeic izkliedéta gaisma vai jalieto dzeltena stikla trauki.

5.1 Vispareji noradijumi

5.1.1.  Lai konstatétu, ka nav olahindoksa vai noteik$anu traucjoso vielu, javeic baribas tuksa parauga analize.

5.1.2. Izmantojot baribas tukSo kontrolparaugu, japarbauda atgiistamiba, to pastiprinot ar tadu olahindoksa dau-
dzumu, kas ir lidzigs parauga esosajam daudzumam. Lai paraugu pastiprinatu lidz 50 mgfkg, koniska 250 ml
koniskaja kolba parnes 10,0 ml rezerves standartskiduma (3.5.1), un to ietvaicé lidz apméram 0,5 ml
tilpumam. Pievieno 50 g baribas tuk3a parauga, rpigi sajauc un pirms ekstrakcijas posma (5.2.) atstdj uz
10 minatém, vairakas reizes sajaucot.

Piezime: lietojot S0 metodi, baribas tukSajam paraugam péc veida vajadzétu but lidzigam analizéjamajam
paraugam, un tuks$a parauga analizé nekonstaté olahindoksu.

5.2. Ekstrakcija

Ar precizitati lidz 0,01 g nosver apméram 50 g lielu paraugu. Parnes 1 000 ml tilpuma koniskaja kolba,
pievieno 100 ml metanola (3.1.) un kolbu uz 5 mindtém ievieto ultraskanas vanna (4.1.). Pievieno 410 ml
tdens un vél uz 15 miniitém ievieto ultraskanas vanna. Kolbu iznem no ultraskanas vannas un 30 mindtes
krata, izmantojot kratitaju (4.2.), un filtré caur kroku filtru. Parnes 10,0 ml filtrata 20 ml tilpuma meérkolba,
uzpilda lidz zimei ar ddeni un samaisa. Alikvotu dalu filtré caur membranfiltru (4.4.). (sk. 9. piezimi). Veic
HPLC skidrumu hromatografiju (5.3.).
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5.3. HPLC noteiksana

5.3.1. Parametri
leteicams ievérot $adus nosacijumus, citos apstaklos var stradat, ja tajos iegiist lidzvértigus rezultatus.
Analitiska kolonna (4.3.1.)

Kustiga faze (3.4.): tdens (3.3.) un metanola (3.2.) maisijums, 900 + 100 (V +V)
Plasmas atrums: 1,5 - 2 ml/min.

Vilna garums noteik$anai: 380 nm

levaditais tilpums: 20 pl - 100 pl

Parbauda hromatografiskas sistémas stabilitati, vairakas reizes ievadot kalibréanas skidumu (3.5.3.), kas satur
2,5 pg/ml, lidz ieglist nemainigu signalu maksimumu augstumu un izdaliSanas laiku.

5.3.2. Kalibrésanas likne
Katru kalibréSanas $kidumu (3.5.3.) ievada vairakas reizes un nosaka katrai koncentracijai atbilstoso vidgjo

signala maksimuma augstumu (vai laukumu). Konstrué kalibrésanas likni, uz ordinatu ass atzimgjot kalibrésanas
$kidumu signalu maksimumu vidéjos augstumus (vai laukumus), un uz abscisu ass attiecigas koncentracijas

pg/ml.

5.3.3. Parauga $kidums
Vairakas reizes ievada parauga ekstraktu (5.2.), nemot tadu pasu tilpumu ka kalibrésanas skidumiem, un nosaka
olahindoksa signala maksimuma vidéjo augstumu (laukumu).

6. Rezultatu aprekinasana

Izmantojot kalibréSanas Iikni (5.3.2.), parauga ekstrakta péc olahindoksa signila maksimuma vidéja augstuma
(vai laukuma) nosaka olahindoksa koncentraciju parauga skiduma lg/ml.

Olahindoksa saturu w (mg/kg) analizéjamaja parauga aprékina péc $adas formulas:

_ ¢x1000
w — £x 1000
m

kur

olahindoksa koncentracija pg/ml parauga ekstrakta (5.2.),

(g}
1l

m = analizé§jama parauga masa gramos (5.2.).

7. Rezultitu izveértejums

7.1 Identifikacija

Analita identitati var apstiprinat paraléla hromatografiskaja analizé vai, lietojot diodu matricas detektoru, ar
kura palidzibu salidzina parauga ekstrakta (5.2.) spektru ar ta kalibréSanas $kiduma (3.5.3.) spektru, kas satur
5,0 pg/ml olahindoksa.

7.1.1. Paraléla hromatografiska analize

Parauga ekstraktu (5.2.) pastiprina, pievienojot attiecigu daudzumu kalibré$anas skiduma (3.5.3.). Pievienota
olahindoksa daudzumam jabat aptuveni vienadam ar parauga ckstrakta noteikto olahindoksa saturu.

Nemot véra pievienoto daudzumu un ekstrakta atSkaidijumu, var palielinaties tikai olahindoksa signala maksi-
muma augstums. Signala maksimuma pusaugstuma platumam jabtat £ 10 % no sakotngji nepastiprinata
parauga ekstrakta olahindoksa signala maksimuma pusaugstuma platuma.

7.1.2. Noteik3ana ar diodu matricas detektoru
Rezultatus vérté péc §adiem kritérijiem:

a) parauga maksimalas absorbcijas un standartspektra vilpa garums, ko registré signala maksimuma smailé
hromatogramma, nevar parsniegt detektora sistémas izskirtspéjas noteikto robezu. Diodu matricas detek-
toram § robeZa parasti ir + 2 nm;
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b) starp 220 un 400 nm parauga un standarta spektri, kas registréti hromatogrammas signala maksimuma
smailé, nedrikst atskirties tajas spektra dals, kas ir 10 lidz 100 % relativas absorbcijas diapazona. Atbilstiba
§im kritérijam ir panakta, ja maksimumi sakrit un neviena novérojama punkta novirze starp abiem spektriem
neparsniedz 15 % no nosakamas vielas standarta absorbcijas;

¢) no 220 lidz 400 nm parauga ekstrakta signala maksimuma kapuma, smailes un krituma spektri cits no cita
nedrikst atkirties tajas spektra dalas, kas ir no 10 lidz 100 % relativas absorbcijas diapazona. Atbilstiba $im
kritérijam ir panakta, ja maksimumi sakrit, un ja neviena novérojama punkta novirze starp spektriem nepar-
sniedz 15 % no signala maksimuma smailes spektra absorbcijas.

Ja nav atbilstibas kadam no Siem kritérijiem, nosakamas vielas klatbiitne nav apstiprinajusies.

Atkartojamiba

Ja olahindoksa saturs parauga ir no 10 lidz 200 mg/kg, divu atkartojumu rezultatu at3kiribas nedrikst parsniegt

15 % no lielaka rezultata vértibas.

Atgiistamiba

Pastiprinata kontrolparauga atgtistamibai jabit vismaz 90 %.

Starplaboratoriju salidzino$as testéSanas rezultati

EK rikotaja starplaboratoriju salidzinosas testéSanas programma 13 laboratorijas analiz&ja Cetrus sivénu baribas
paraugus, no kuriem viens bija baribas tuksais paraugs. Analizu rezultati ir $adi:

1. paraugs 2. paraugs 3. paraugs 4. paraugs
L 13 10 11 11
n 40 40 44 44
vidgja vertiba (mg/kg) — 14,6 48,0 95,4
(S,) (mgfkg) — 0,82 2,05 6,36
(Sp) (mg/kg) — 1,62 4,28 8,42
CV, (%) — 5,6 43 6.7
CVy (%) — 11,1 8,9 8,8
Nominalais saturs (mg/kg) — 15 50 100
Atgtistamiba (%) — 97,3 96,0 95,4

L : laboratoriju skaits

n:  : atsevisiu vértibu skaits

S, : atkartojamibas standartnovirze
Sy : sakritibas standartnovirze

CV, : atkartojamibas variaciju koeficients
CV, : sakritibas variaciju koeficients

Piezimes

Lai gan metode nav validéta tadas dzivnieku baribas analizém, kas satur vairak par 100 mg/kg olahindoksa,
apmierino$us analizes rezultatus iesp&jams iegiit, nemot mazaku parauga iesvaru un/vai atSkaidot ekstraktu
(5.2.) ta, lai ta koncentracija biitu kvantitativas noteikSanas intervala, kuram konstruéta kalibréSanas likne

(5.3.2).



