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KOMISJONI MAARUS (EU) nr 900/2008,
16. september 2008,

millega nihakse ette pdllumajandustoodete

suhtes

tootlemisel saadud teatavate kaupade

impordikorra rakendamiseks vajalikud analiiiisimeetodid ja muud tehnilised sitted

(kodifitseeritud versioon)

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Uhenduse asutamislepingut,

vottes arvesse ndukogu 23. juuli 1987. aasta madrust (EMU) nr
265887 tariifi- ja statistikanomenklatuuri ning tihise tollitarii-
fistiku kohta, (") eriti selle artiklit 9,

ning arvestades jargmist:

(1)  Komisjoni 22. detsembri 1987. aasta madrust (EMU) nr
4154/87, millega ndhakse ette pdllumajandustoodete
tootlemisel saadud teatavate kaupade suhtes kohaldatavat
kauplemise korda kisitleva ndukogu mairuse (EMU) nr
3033/80 rakendamiseks vajalikud analiiiisimeetodid ja
muud tehnilised sitted, (3) on oluliselt muudetud. ()
Selguse ja otstarbekuse huvides tuleks kdnealune médrus
kodifitseerida.

(2)  Noukogu 6. detsembri 1993. aasta méérusega (EU) nr
3448/93, millega ndhakse ette pdllumajandussaaduste
tootlemisel  saadud teatavate kaupadega kauplemise
kord, (#) hdlmatud toodete iihetaolise kohtlemise tagami-
seks tthendusse importimisel tuleks votta arvesse analiiii-
simeetodite teaduslikku ja tehnilist arengut.

(3)  Kdesoleva midrusega ette nihtud meetmed on kooskdlas
tolliseadustiku komitee tariifi- ja statistikanomenklatuuri
osakonna arvamusega,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA MAARUSE:

Artikkel 1

Kdesoleva méirusega ndhakse ette médruse (EU) nr 3448/93
impordi puhul ja komisjoni médruse (EU) nr 1460/96 (°) raken-
damiseks vajalikud analiiiisimeetodid voi nende puudumise
korral tehtavate analiiiiside olemus vdi kohaldatava meetodi
pohimate.

Artikkel 2

Kooskélas méddruse (EU) nr 1460/96 I lisas sitestatud mdiste-
tega tarklise-/glitkoosisisalduse ja sahharoosi-/invertsuhkru-
fisogliikoosisisalduse kohta ning konealuse mdiruse II ja III

EUT L 318, 20.12.1993, Ik 18.
E

()
A
(%) Vt 1V lisa
8 UT L 187, 26.7.1996, 1k 18.

lisa kohaldamisel kasutatakse jargmisi valemeid, menetlusi
ning meetodeid.

1. Tarklise-/glitkoosisisaldus

(viljendatuna esitatud kujul olevate kaupade 100 % veevaba
tarklisesisaldusena)

Q) (Z-F x009,

kui glitkoosisisaldus on vidhemalt sama suur kui fruktoo-
sisisaldus, voi

b) (Z-G) x 0,9,

kui glitkoosisisaldus on viiksem kui fruktoosisisaldus,

kus:

Z = kiesoleva madruse 1 lisas esitatud meetodi kohaselt
médratud glitkoosisisaldus;

F = korgsurvevedelikkromatograafiliselt (HPLCga) méératud
fruktoosisisaldus;

G = HPLCga miiratud glitkoosisisaldus.

Kui punkti a pdhjal teatatakse laktoosi hiidroliisaadi esinemi-
sest ja/voi tdheldatakse laktoosi ning galaktoosi koguseid,
lahutatakse enne muude arvutuste tegemist glitkoosisisaldu-
sest Z galaktoosisisaldusele (méddratakse HPLCga) vastav
glitkoosisisaldus.

2. Sahharoosi-/invertsuhkru-/isogliikoosisisaldus

(viljendatuna esitatud kujul olevate kaupade sahharoosisisal-
dusena)

a) S+ (2F) x 0,95,

kui glitkoosisisaldus on vahemalt sama suur kui fruktoo-
sisisaldus;
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b) S+ (G + F) x 0,95,

kui glitkoosisisaldus on viiksem kui fruktoosisisaldus,

kus:

S = HPLCga mdiratud sahharoosisisaldus;
F = HPLCga miiratud fruktoosisisaldus;
G = HPLCga maddratud glitkoosisisaldus.

Kui teatatakse laktoosi hiidroliisaadi esinemisest ja/voi tahel-
datakse laktoosi ning galaktoosi koguseid, lahutatakse enne
muude arvutuste tegemist glitkoosisisaldusest G galaktoosisi-
saldusele (mairatakse HPLCga) vastav glitkoosisisaldus.

. Piimarasvasisaldus

a) Kui punktis b ei sitestata teisiti, maaratakse kauba piima-
rasvasisaldus kindlaks petrooleetriga ekstraheerimise teel
pdrast soolhappega toimuvat hiidroliiiisi.

b) Kui kauba koostises esineb peale piimarasvade ka muid
rasvu, toimitakse jargmiselt:

— kaupade iildine rasvasisaldus massiprotsentides maira-
takse kindlaks vastavalt punktile a;

— piimarasvasisaldus madratakse kindlaks meetodil, mis
pohineb petrooleetriga ekstraheerimisel parast sool-
happega toimuvat hiidroliiiisi, millele jargneb rasvha-
pete metiiiilestrite gaasikromatograafia. Piimarasvade
tiheldamisel arvutatakse nende massiprotsent nii, et
metiitilbutiiraadi  sisaldus massiprotsentides korruta-
takse 25ga, saadud tulemus korrutatakse konealuse
kauba iildise rasvasisaldusega massiprotsentides ning
jagatakse 100ga.

4. Piimavalgusisaldus

a) Kui punktis b el sitestata teisiti korrutatakse kauba
piimavalgusisalduse saamiseks limmastikusisaldus (maara-
takse Kjeldahli meetodiga) 6,38ga.

b) Kui kauba koostises esineb aineid, mis peale piimavalkude
sisaldavad ka muid valke:

— middratakse iildine limmastikusisaldus (massiprotsent)
kindlaks Kjeldahli meetodiga;

— arvutatakse piimavalgusisaldus vastavalt punktile a,
lahutades tldisest lammastikusisaldusest mittepiima-
valkudele vastav laimmastikusisaldus.

Artikkel 3

Méiruse (EU) nr 1460/96 I lisa rakendamisel kasutatakse jirg-
misi meetodeid ja/vdi menetlusi:

1. CN-koodide 0403 1051 - 04031059, 04031091 -
04031099, 04039071 — 04039079 ja 04039091 -
0403 90 99 alla kuuluvate kaupade klassifitseerimisel maara-
takse piimarasvasisaldus kindlaks kidesoleva médruse artikli 2
punktis 3 osutatud meetodil.

2. CN-koodide 1704 10 11 — 1704 10 99 ning 1905 20 10 -
1905 20 90 alla kuuluvate kaupade klassifitseerimisel mara-
takse sahharoosisisaldus, sh sahharoosina viljendatud invert-
suhkru sisaldus, kindlaks HPLCga; (sahharoosina viljendatud
invertsuhkur tihendab glitkoosi ja fruktoosi vordsetes
kogustes summat korrutatuna 0,95ga).

3. Kaupade CN-koodide 1806 10 10 — 1806 10 90 alla kuulu-
vate kaupade Kklassifitseerimisel maéiratakse sahharoosi-
[invertsuhkru-fisogliikoosisisaldus kindlaks vastavalt kiesole-
va madruse artikli 2 punktis 2 esitatud valemitele, meetodile
ja menetlustele.

4. Kaupade CN-koodide 3505 20 10 — 3505 20 90 alla kuulu-
vate kaupade klassifitseerimisel ~médratakse  térklise-,
dekstriini- voi muu modifitseeritud tirklise sisaldus kindlaks
kiesoleva mairuse II lisas nimetatud meetodil.

5. Kaupade CN-koodide 3809 10 10 — 3809 10 90 alla kuulu-
vate kaupade klassifitseerimisel méiratakse tarklisained kind-
laks kiesoleva mairuse II lisas esitatud meetodil.

6. Kaupade CN-koodide 19019011 wvoi 19019019 alla
kuuluvate kaupade klassifitseerimisel tehakse vahet kuiv-
ekstrakti pohjal, mis on maidratud kindlaks kuivamisega
temperatuuril 103 £ 2 °C kuni piisimassi saamiseni.
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. Kaupade CN-koodide 1902 19 10 ja 1902 19 90 alla kuulu-
vate kaupade klassifitseerimisel ~kasutatakse kiesoleva
madruse III lisas esitatud meetodit makarontoodetes sisalduva
pehmest nisust valmistatud jahu ning manna kontrollimiseks

8. Kaupade CN-koodide 29054411 - 29054499 ning
3824 60 11 — 3824 60 99 alla kuuluvate kaupade manni-
tooli ja D-gliitsitooli (sorbitooli) sisaldus maaratakse kindlaks
HPLC pohjal.

Artikkel 4

1. Koostatakse analiiiisiprotokoll.
2. Analiiiisiprotokoll sisaldab jargmisi andmeid:
— koik andmed, mis on vajalikud proovi identifitseerimiseks;

— kasutatud meetod ja tdpne viide digusaktile, kus see on
sdtestatud, voi vajaduse korral iiksikasjalik viide meetodile,

tapsustades kidesoleva méddruse kohaselt tehtavate analiitiside
olemust vdi kohaldatava meetodi pdhimétet;

— koik tulemusi mojutada voivad tegurid;

— analiiiisitulemused vormis, mis on ette nihtud kasutatud
meetodi kirjelduses voi mida ndevad ette analiiiisi ndudnud
tolli- voi haldusasutuse vajadused.

Artikkel 5

Miidrus (EMU) nr 4154/87 tunnistatakse kehtetuks.

Viiteid kehtetuks tunnistatud mairusele kisitatakse viidetena

kiesolevale miirusele kooskolas V lisas esitatud vastavustabe-

liga.
Artikkel 6

Kiesolev mdirus joustub kahekiimnendal pdeval parast selle
avaldamist Euroopa Liidu Teatajas.

Kéesolev mairus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav koikides litkmesriikides.

Briissel, 16. september 2008

Komisjoni nimel
president
José Manuel BARROSO
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

4.2.

4.3.

4.4.

I LISA

Tirklisesisalduse ja selle gliikoosi sisaldavate lagunemisproduktide kindlaksmairamine

EESMARK JA RAKENDUSALA
a) Meetodi abil saab kindlaks marata tirklisesisalduse ja selle glitkoosi sisaldavad lagunemisproduktid, edaspidi

Jtarklis”.

b) Punktis a osutatud tirklise sisaldus on vdrdne kiesoleva lisa punkti 6 alapunkti a kohaselt arvutatud vairtusega
E.

POHIMOTE
Proov lagundatakse naatriumhiidroksiidiga ja ,tirklis” jagatakse amiiloglitkoosidaasiga gliikoosiiihikuteks. Glikoos

madratakse ensiiiimselt.

REAKTIIVID

(Kasutatakse bidestilleeritud vett).

0,5 N naatriumhiidroksiidi lahus (0,5 mol/l).

(Vdhemalt) 96 %line jad-dadikhappes.

Amiiloglitkoosidaasi lahus:

Vahetult enne kasutamist lahustatakse umbes 10 mg amiiloglitkoosidaasi (EC 3.2.1.3) (60 U/mg) 1 ml vees. (1)
Trietanoolamiini puhverlahus:

Lahustatakse 14,0 g trietanoolamiinhiidrokloriidi [tris(2-hiidroksiietiiti)ammooniumkloriid] ja 0,25 g magneesium-
sulfaati (MgSO,47H,0) 80 ml vees, lisatakse umbes 5 ml 5 N naatriumhiidroksiidi lahust (5 mol/l) ning viiakse pH
tase 1 N (1 mol/l) natriumhiidroksiidi lahusega 7,6-le.

Taiendatakse veega kuni 100 ml lahuse saamiseni. Puhverlahus siilib vahemalt neli nidalat temperatuuril 4 °C.
NADP (nikotiinamiidadeniindinukleotiidfosfaat, dinaatriumsool) lahus:

Lahustatakse 60 mg NADP-lahust 6 ml vees. Lahus sdilib vdhemalt neli nddalat temperatuuril 4 °C.

ATP (adenosiin-5-trifosfaat, dinaatriumsool) lahus:

Lahustatakse 300 mg ATP. 3H,0 ja 300 mg naatriumvesinikkarbonaati (NaHCO3) 6 ml vees. Lahus siilib
vdhemalt neli nadalat temperatuuril 4 °C.

HK/G6P-DH (Heksokinaas-EC 2.7.1.1) ja glitkoos-6-fosfaat-dehiidrogenaas (EC 1.1.1.49)-suspensioon:

heljundatakse 280 U HK ja 140 U G6P-DH 1 ml-s 3,2 M ammooniumsulfaadi lahuses. Suspensioon sdilib
vihemalt iiks aasta temperatuuril 4 °C.

SEADMED

Magnetsegur-veevann temperatuuril 60 °C.
Magnetvardad.
1 cm optilise kiivetiga UV-spektrofotomeeter.

Ensiitimianaliitisi pipetid.

() U on ensiiiimi aktiivsuse rahvusvaheline iihik.
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5.2.
5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

5.2.5.

MEETOD

Proovi lagundamine naatriumhiidroksiidiga ja , tirklise” ensiiiimihiidroliiiis

. Valitakse proovi mass vastavalt eeldatavale tirklisesisaldusele (tirklisesisaldus ei tohi olla ile 0,4 g proovi kohta)

jargmiselt:

Toote eeldatav tarklisesisaldus Proovi ligikagdne mass . . Lahjendusaste tihe liitrini
grammides Mootekolvi maht ml
g/100 g ®
)
> 70 0,35-0,4 500 2
20-70 kuni 0,5 500 2
5-20 kuni 1 250 4
<5 kuni 2 200 5

. Kaalutakse proovi tdpsusega 0,1 mg.

. Lisatakse 50 ml 0,5 N naatriumhiidroksiidi lahust (punkt 3.1) ja segatakse pidevalt 30 minutit veevannis (punkt

4.1) magnetseguriga temperatuuril 60 °C.

. Lisatakse moni ml kontsentreeritud dddikhapet (punkt 3.2) ning viiakse pH tase vahemikku 4,6-4,8.

. Asetatakse magnetseguriga veevanni (punkt 4.1) temperatuuril 60 °C, lisatakse 1,0 ml ensiiiimilahust (punkt 3.3) ja

lastakse reageerida 30 minutit, samal ajal pidevalt segades.

. Pdrast jahutamist moddetakse kogus modtekolbi (punkt 5.1.1) ning tdidetakse veega margini.

. Vajaduse korral filtreeritakse 1dbi kurdfiltri (vt markus 1).

Gliikoosi koguse miidramine

Katselahuses peab olema 100-1 000 mg glitkoosi liitri kohta, mis vastab AE;,, vddrtusele 0,1-1,0.

Neelduvus katselahuses, mida on lahjendatud veega (suhtes 1 : 30), ei tohi olla iile 0,4 lainepikkusel (mdddetuna
ohu suhtes) 340 nm.

Kuumutatakse puhverlahust (punkt 3.4) toatemperatuurini (20 °C).
Reaktiivide ja proovi temperatuur peab olema 20-25 °C.
Moddetakse neelduvust lainepikkusel 340 nm ohu suhtes (s.0 vordlusmeetodi puhul ilma optilise kiivetita).

Pipetitakse vastavalt jargmisele tabelile:

Kallatakse optilisse kiivetti Ko(nmtir)oll Iﬁﬁ)e
Puhver (reaktiiv 3.4) 1,00 1,00
NADP (reaktiiv 3.5) 0,10 0,10
ATP (reaktiiv 3.6) 0,10 0,10
Katselahus (5.1.6 voi 5.1.7) — 0,10
Bidestilleeritud vesi 2,00 1,90

Segatakse ja umbes kolme minuti pirast mdddetakse neelduvust lahustes (E;).
Reaktsiooni alustamiseks lisatakse:

HK/G6P.DH (reaktiiv 3.7) 0,02 0,02

Segatakse, lastakse reageerida 16puni (umbes 15 minutit) ja mdddetakse neelduvust lahustes (E,). Jilgitakse reaktsiooni.
Kui reaktsioon ei ole 15 minuti pérast 1oppenud, jitkatakse neelduvuse lugemist viieminutiliste vaheaegade jirel, kuni reaktsiooni
kiirus on konstantne. Siis ekstrapoleeritakse tagasi suspensiooni vastavalt punktile 3.7 lisamise hetkeni (vt méarkus 2).
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5.2.6. Arvutatakse neelduvuste erinevus (E, — E;) nullreaktiivis ja proovis. Lahutatakse proovi neelduvusest (AE proov)
nullreaktiivi neelduvus (AE nullreaktiiv):

AE = AE 100y = AE qullreaktiiv
Saadud vahe annab katselahuse glitkoosisisalduse.
Katselahuse gliikoosisisaldus, gf!
Gl = (322  180,16)/(6,3 x 1 x 0,1 x 1000)) x AE;59 = 0,921 x AEs4
(3,22: moddetava lahuse maht; 1: kiiveti paksus; 0,1: proovilahuse maht; glitkoosi molekulmass on 180,16 (g/mol).

5.2.7. Kui mingil pohjusel ei ole vdimalik mdodta lainepikkusel 340 nm, voib seda teha lainepikkusel 365 nm voi 334
nm, kusjuures arv 6,3 eespool esitatud glitkkoosivalemis tuleb asendada vastavalt arvuga 3,5 voi 6,18.

6. ARVUTUSKAIK JA TULEMUSTE ESITAMINE

a) E = tarklisesisaldus viljendatuna g/100 g:
E = ((100 x 0,9 x Glf(p x f)

b) Z = glikoosisisaldus viljendatuna g/100 g:
Z = (100 x GlJtp * )

kus:

Gl = glikkoos viljendatuna gl (5.2.6);

f = lahjendusaste (5.1.1);

p = proovi mass grammides;

0,9 = glitkkoosi timberarvestustegur tirkliseks.

Morkused

1. Kui katselahust ei ole voimalik filtreerida punkti 5.1.7 kohaselt, tuleb selge lahuse saamiseks votta vajalikke meetmeid.

2. Kui esineb ensiiimiinhibeerimine, soovitatakse kohaldada meetodit, mille kiigus lisatakse kindlates kogustes puhast
tarklist.
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II LISA

Kaupade CN-koodide 35052010 - 35052090 alla kuuluvate kaupade tirklise-, dekstriini- vdi muu
modifitseeritud tirklise sisalduse ning CN-koodide 38091010 - 38091090 alla kuuluvate kaupade

111

tirklisainete sisalduse miiramine

POHIMOTE

Happelise hiidroliitisi teel muundatakse tarklis redutseerivateks suhkruteks, mis méddratakse mahu pohjal Fehlingi
lahuse abil.

SEADMED JA REAKTIIVID
1. 250 ml kolb;

2. 200 ml modtekolb;

3. 25 ml mootebiirett;

4. Soolhape tihedusega 1,19;
5. Kaaliumhiidroksiidi lahus;
6. Aktiivsiisi; vdrvitustamiseks;
7. Fehlingi lahus;

8. 1 %line metiileensinise lahus.

MEETOD

Umbes 1 g tarklist sisaldav proov pannakse 250 ml kolbi. Lisatakse 100 ml destilleeritud vett ja 2 ml soolhapet. Segu
lastakse keema ja keedetakse kolm tundi.

Kolvi sisu ning loputusvesi kallatakse 200 ml mddtekolbi. Jahutatakse ning tehakse peaaegu neutraalseks kaalium-
hiidroksiidi lahusega. Tédiendatakse destilleeritud veega 200 ml-ni ja filtreeritakse 1dbi vihese koguse aktiivsoe.

Seejirel valatakse lahus modtebiiretti ja redutseeritakse 10 ml Fehlingi lahust jargmisel meetodil:

Umbes 250 ml lameda pdhjaga kolbi kallatakse 10 ml Fehlingi lahust (5 ml lahust A ja 5 ml lahust B). Loksutatakse,
kuni lahus on selge, ja lisatakse 40 ml destilleeritud vett ning viike kogus kvartsi voi pimsskivi.

Kolb asetatakse neljakandilisele asbestalusele, mille keskel on umbes 6 cm labimdoduga immargune auk, mis
omakorda on traatvorgu peal. Kolbi kuumutatakse nii, et vedelik hakkaks umbes kahe minuti parast keema.

Biiretist lisatakse keevale vedelikule vdhehaaval suhkrulahust, kuni Fehlingi lahuse sinine vdrv on vaevu mdrgatav;
seejdrel lisatakse indikaatoriks 2-3 tilka metiileensinise lahust ja tiitritakse 10puni, lisades tilkhaaval edasi suhkrula-
hust, kuni indikaatori sinine virv on kadunud.
Suurema tdpsuse saamiseks korratakse tiitrimist samades tingimustes, kuid peaaegu kogu suhkrulahus, mis on vajalik
Fehlingi lahuse redutseerimiseks, lisatakse korraga. Teist korda tiitrides peab Fehlingi lahus redutseeruma kolme
minuti jooksul. Keedetakse veel tipselt kaks minutit, lisades keevale lahusele ithe minuti jooksul tilkhaaval reaktiivi,
kuni sinine virv on kadunud.
Tarklise massiprotsent proovis méiratakse jargmise valemiga:

tarklise massiprotsent = ((T x 200 x 100)/(n x p)) x 0,95

kus:

T: 10 ml Fehlingi lahusele (5 ml lahust A ja 5 ml lahust B) vastava veevaba dekstroosi kogus grammides.
Konealune tiiter vastab 0,04945 g veevabale dekstroosile, kui lahus A sisaldab 17,636 g vaske liitri kohta;

n: tiitrimisel kasutatud suhkrulahuse kogus ml-tes;
p: proovi mass;

0,95: veevaba dekstroosi iimberarvestustegur tarkliseks.
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IV. FEHLINGI LAHUSTE VALMISTAMINE

Lahus A:  MOodtekolvis lahustatakse 69,278 g puhast rauavaba kristallilist vasksulfaati — analtiitilist reaktiivi
(CuSO4 5H,0) — destilleeritud vees ja tdidetakse kolb destilleeritud veega 1 l-ni. Lahuse tipset tiitrit
tuleb kontrollida vasekoguse mairamisega.

Lahus B:  Modtekolvis lahustatakse destilleeritud vees 100 g naatriumhiidroksiidi ja 346 g kaaliumnaatrium-
tartraati (Seignette’i sool) ja tdidetakse kolb destilleeritud veega iihe liitrini.

Lahused A ja B tuleb segada vordsetes kogustes vahetult enne kasutamist. 0,04945 g veevaba dekstroosi redutseerib
téielikult 10 ml Fehlingi lahust (5 ml lahust A ja 5 ml lahust B) IIl punktis nimetatud tingimustel.
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III LISA

Pehmest nisust valmistatud piiiili- ja lihtjahu kindlaksmidramine makaronides, spagetis ja muudes samalaadsetes

IL

ML

makarontoodetes

(Youngi ja Gilles'i meetodi kohaselt, mida on tdiendanud Bernaerts ning Gruner)
POHIMOTE
Mittepolaarse lahusti abil valmistatakse analiiiisitava makarontoote proovist ekstrakt.

Konealust ekstrakti analiiiisitakse kromatograafiliselt Shukesel silikageelikihil, et eraldada erinevates ribakujulistes
fraktsioonides leiduvad steroolid.

Vastavalt eredavirviliste ribade arvule on vdimalik kindlaks mairata, kas uuritav toode on valmistatud ainult kdvast
voi pehmest nisust voi nende kahe segust. Samuti on voimalik kindlaks maarata, kas on lisatud mune.

SEADMED JA REAKTIIVID

1. Homogenisaator voi veski jahvatise saamiseks, mis labib 0,200 mm avadega standardsoela.

2. 0,200 mm avadega standardsoel.

3. Veevanniga aurusti vihendatud réhu all aurustamiseks.

4. Klaas-, alumiinium- v6i méni muu Shukese silikageelikihiga kaetud alus modtmetega 20 x 20 cm. Kui kdnealune
Shuke kiht tuleb valmistada, peab kasutama umbes 13 %lise kipskrohviga segatud silikageeli, mis kantakse peale
selleks ettendhtud seadmega 0,25 mm paksuse kihina vastavalt tootja kasutusdpetusele.

5. Mikropipett 20 mikroliitri mddtmiseks.

6. Kromatogrammi saamiseks sobiv kaanega anum.

7. Pihusti.

8. Petrooleeter keemispunktiga 40-60 °C, enne kasutamist redestilleeritud.

9. Analiiiisiks vajalik veevaba etiiiileeter.

10. Kromatograafiliseks analiiiisiks vajalik siisiniktetrakloriid, enne kasutamist redestilleeritud.

11. Analiiisiks vajalik fosfomoliibdeenhape.

12. 94 %line etiiiilalkohol.

MEETOD

Jahvatatakse umbes 20 g proovi nii peencks, et see ldbiks soela tiielikult. Proov pannakse Erlenmeyeri kolbi ja
kaetakse 150 ml petrooleetriga. Jaetakse toatemperatuuril seisma kuni jargmise pdevani. Loksutatakse aeg-ajalt.

Seejdrel filtreeritakse labi filtrikihiga varustatud Biichneri lehtri voi paagutatud filtri. Sel viisil saadud selge lahus
valatakse jark-jargult 100 ml modtekolbi. Lahustit aurutatakse vihendatud rohu all, kuumutades kolbi veevannis
temperatuuril 40-50 °C. Kui lahusti on aurustunud, kuumutatakse vihendatud rohu all veel 10 minutit.

Kui kolb on jahtunud, méiratakse ekstrakti mass. Lahjendatakse ekstrakti etiiiileetriga vahekorras 1 ml etiiiileetrit
60 mg ekstrakti kohta.

Aktiveeritakse Ohukesed kihid, tostes nende temperatuuri 130 °C-ni kolmeks tunniks. Lastakse jahtuda silikageeli
sisaldavas eksikaatoris. Aluseid, mida kohe ei kasutata, voib hoida ka samas eksikaatoris.

Lisatakse tilkhaaval 20 mikroliitrit selget lahust, et soovitavalt uuesti aktiveeritud alusel moodustuks piisiva laiusega ja
3 cm pikkune riba. Lastakse lahustil auruda.

Voolutatakse siisiniktetrakloriidiga kromatograafiliselt toatemperatuuril anumas, mille seinad on kaetud lahustis niisu-
tatud filterpaberiga. Umbes tunni aja pirast tduseb lahusti 18 cm korgusele. Alus eemaldatakse ja lastakse lahustil
lahtiselt auruda. Ribade paremaks eraldamiseks voolutatakse kromatogrammi teist korda. Lahustil lastakse uuesti
lahtiselt auruda.

Pihustatakse dhuke kiht silikageeli koos etiiiilalkoholis oleva 20 %lise fosfomoliibdeenhappe lahusega. Kiht peab olema
iihtlaselt kollane. Alust viis minutit temperatuuril 110 °C kuumutades moodustuvad ribad.
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IV. KROMATOGRAMMI TOLGENDAMINE

Kui kromatogrammil on ndha iiks eredavirvilist pohiriba, mille Rf on ligikaudu 0,4-0,5, on vastava makarontoote
valmistamisel kasutatud kova nisu. Kui aga ilmub kaks vordse eredusega riba, on toormaterjalina kasutatud pehmet
nisu. K6va ja pehme nisu segusid on vdimalik hinnata kahe riba suhtelise ereduse jérgi.

Kui on niha kolm riba (kaks riba sellel korgusel, kus pehme nisu puhul esinevad pohiribad, ning ks riba nende
keskel), on makarontootele lisatud mune. Kui keskmine riba on iilemisest eredam, on toorainena kasutatud kdva nisu.
Kui tilemine riba on aga keskmisest eredam, on toorainena kasutatud pehmet nisu.

IV LISA

Kehtetuks tunnistatud miirus koos muudatusega

Komisjoni maarus (EMU) nr 4154/87
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EUT L 21, 28.1.1998, Ik 6).
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