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L 99/4 EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS 14.4.1999.

KOMISIJAS REGULA (EK) Nr. 761/1999
(1999. gada 12. aprilis),
ar kuru groza Regulu (EEK) Nr. 2676/90, kura ir noteiktas Kopienas metodes vinu analizei

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,
nemot veéra Eiropas Kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1987. gada 16. marta Regulu (EEK)
Nr. 822/87 par vina tirgus kopigo organizaciju ('), kura
jaunakie grozijumi izdariti ar Regulu (EK) Nr. 1627/98 (%), un
jo 1pasi tas 74. pantu,

ta ka Komisijas Regulas (EEK) Nr. 2676/90 (), kura jaunakie
grozijumi izdariti ar Regulu (EK) Nr. 82297 (%), pielikuma ir
aprakstitas analizes metodes; ta ka D-abolskabes analizes
metode, kas aprakstita 20. nodala, ir izradijusies mazliet nepre-
Ciza, un ir izstradata jauna, precizaka, metode; ta ka ir izstra-
data jauna metode cianidu atvasindgjumu analizei, kas ir jutigaka
un vieglak piemérojama, un ta ka starptautiska limen ir izstra-
data jauna metode etilkarbamata noteik$anai vina; ta ka minétas
tris metodes ir apstiprinatas saskana ar starptautiski atzitiem
kritérijiem; ta ka 3adu metoZu izmanto$ana var nodrosinat
labaku vina kvalitates un istuma kontroli un noveérs stridus, kas
rodas, ja tiek piemérotas novecojusas un mazliet neuzticamas
analizes metodes; ta ka jauno metozu aprakstus ir apstiprinajis
Starptautiskais Vinogu un vina birojs; ta ka tie bitu jaiestrada
nolikuma;

ta ka 3aja nolikuma paredzétie pasakumi saskan ar Vinu parval-
dibas komitejas atzinumu,

IR PIENEMUSI SO REGULU.

1. pants

Ar 30 Regulas (EEK) Nr. 2676/90 pielikumu groza 3adi:

1. 20. nodalu (D-abolskabe) aizvieto ar $is regulas I pieli-
kumu.

2. 38. nodalu (Cianidu atvasindjumi) aizvieto ar §is regulas
I pielikumu.

3. Sis regulas 11 pielikumu pievieno ka 44. nodalu.

2. pants

Si regula stdjas speka septitaja diena péc tas publicésanas
Eiropas Kopienu Oficialaja Vestnest.

Si regula uzliek saistibas kopuma un ir tie$i piemérojama visas dalibvalstis.

Brisele, 1999. gada 12. aprili

1

(') OV L 84,27.3.1987., 1. lpp.

() OVL 210, 28.7.1998., 10. Ipp.
() OVL 272,3.10.1990., 1. Ipp.
() OVL 117, 7.5.1997., 10. lpp.

Komisijas varda —
Komisijas loceklis
Franz FISCHLER
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3.1.

I PIELIKUMS

“20. D-ABOLSKABE
(fermentativa metode)

PRINCIPS

D-malata dehidrogenazes (D-MDH) klatbiitné, D-abolskabi (D-malatu) nikotinamida adenina dinukleotids (NAD)
oksidé par oksalacetatu. Izveidojies oksalacetats sadalas piruvata un oglekla dioksida.

D-MDH

D-malats + NAD' piruvats + CO, + NADH + H'

Izveidojies NADH daudzums ir proporcionals D-abolskabes koncentracijai un to méra pie vilnu garuma 334, 340
vai 365 nm.

REAGENTI

Testa kombinacija apméram 30 noteiksanam:

a) pudele 1 ar apméram 30 ml $kiduma, kas sastav no Hepes buferskiduma [N-(2-hidroksietil)piperazina-N'-2-etan-
sulfoskabes] pH = 9,0 un stabilizétajiem;

b) pudele 2 ar apméram 210 mg NAD liofilizata;

¢) tris pudeles 3 ar D-MDH liofilizatu, apméram 8 U katra.

Skidumu sagatavo$ana

1. Izmantot pudeles 1 saturu neatskaiditu. Pirms izmanto$anas uzsildit skidumu lidz 20 — 25 °C.

2. Iz3kidinat pudeles 2 saturu 4 ml divkart destiléta didens.

3. Iz8kidinat vienas no pudelém 3 saturu 0,6 ml divkart destiléta Gdens. Pirms izmantoSanas uzsildit $kidumu lidz

20-25°C.

Skidumu stabilitate

Pudeles 1 saturs ir stabils vismaz vienu gadu, ja to uzglaba pie + 4 °C; skidums 2 ir stabils tris nedélas, ja to
uzglaba pie + 4 °C, un divus ménesus, ja to uzglaba pie — 20 °C; $kidums 3 ir stabils piecas dienas, ja to uzglaba
pie + 4 °C.

APARATURA

Spektrofotometrs, ar ko var izdarit mérijumus pie 340 nm — vilpu garuma, pie kura NADH optiskais blivums ir
maksimals. Ja tada nav, tad var izmantot spektrofotometru ar partraukta spektra avotu, ar ko var veikt mérjjumus
pie 334 vai 365 nm. Ta ka ir iesaistiti absolditie mérfjumi (tas ir, nav kalibracijas skidumu komplekta, bet salidzina
ar NADH ekstinkcijas koeficientu), tad ir japarbauda aparata vilnu garumu skalas un spektrala absorbcija.

3.2. Stikla kivetes ar 1 c¢m garu optisko celu (ja dod prieksroku vienreizéjas lietoSanas kivetém, tad tas var izmantot).

3.3. Mikropipetes tilpumu pipetéSanai diapazona no 0,01 lidz 2 ml.
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4. PARAUGA SAGATAVOSANA
D-malata analizi parasti veic tiesi vina, bez ieprieksgjas atkrasoSanas.

D-malata daudzumam kiveté biitu jabiit no 2 lidz 50 pg. Vinam lidz ar to jabat at3kaiditam, lai iegitu D-malata koncen-
traciju attiecigi no 0,02 lidz 0,5 g/l vai no 0,02 lidz 0,3 g/l (atkariba no izmantota aparata).

Atskaidijuma tabula:

Aptuveni aprékinatais D-malata daudzums litra
Meérits pie: Atskaidijums ar tideni Atélgaidijum]? kocficients
340 vai 334 nm 365 nm
<03¢g <05¢g - 1
03-30¢g 05-50¢g 1+9 10

5. PROCEDURA

Ar spektrofotometru, kas noreguléts uz vilpu garumu 340 nm, noteikt absorbciju, izmantojot 1 cm kivetes, vai nu
nulles absorbcijas nostadisanai izmantojot gaisu (bez kivetes optiskaja cela), vai izmantojot tideni.

lepipetét kivetés:

Standarts Tests
Skidums 1 1,00 ml 1,00 ml
Skidums 2 0,10 ml 0,10 ml
Divkart destiléts tidens 1,80 ml 1,70 ml
Paraugs mérisanai - 0,10 ml

Samaisit un apméram péc se$dm miniitém izmérit absorbciju standarta un testa Skidumiem (A)).

Pievienot:

Standarts Tests

Skidums 3 0,05 ml 0,05 ml

Samaisit un tad pagaidit, lidz reakcija ir beigusies (apméram 20 mindtes), un izmérit absorbciju standarta un testa $kidu-
miem (A,).

Aprékinat absorbciju starpibu (A, — A,) standarta (AA;) un testa (AA;) Skidumiem. Beidzot aprékinat starpibu starp $im
starpibam: AA = AA; — AA,.

Piezime: Laiks, kas vajadzigs, lai beigtos fermentu aktivitate, var but atskirigs dazadam partijam. leprieks minétais laiks ir dots
tikai ka norade, un tiek ieteikts to parbaudit katrai partijai.

D-abolskabe reagé atri. Ferments parveido ari L-vinskabi, kaut arT daudz 1énak. Tas izskaidro nelielo blakusreakciju, kuru
var korigét ar ekstrapolaciju (sk. A pielikumu).
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6. REZULTATU IZTEIKSANA

Vispariga formula koncentracijas mg/l aprékinasanai ir:

c =YXPM,\p

exdxv

kur:

V = testa $kiduma tilpums ml (2,95 ml)

v = parauga tilpums ml (0,1 ml)

PM = nosakamas vielas molekulas masa (D-abolskabei, PM = 134,09)

d = kivetes optiskais cels cm (1 cm)

¢ = NADH absorbcijas koeficients:
pie 340 nm = 6,3 (1 mmol! cm?)
pie 365 nm = 3,4 (1 mmol! cm?)
pie 334 nm = 6,18 (1 mmol' cm)

Ja paraugs sagatavosanas laika tika atskaidits, tad rezultats japareizina ar atSkaidijuma koeficientu.

D-abolskabes koncentraciju izsaka miligramos litra (mg/l), bez cipariem aiz komata.

7. PRECIZITATE

Sika informacija par metodes precizitates starplaboratoriju parbaudi ir apkopota B papildindjuma. Lielumus, kas
iegtiti starplaboratoriju parbaudé, nedrikst piemérot citiem analizéjamo vielu koncentracijas diapazoniem un
matricam, ka vien tam, kas minétas B papildinajuma.

7.1. Atkartojamiba.

Absolita starpiba starp diviem individualiem rezultatiem, kas iegiiti no identiska materiala, ko parbaudei iesniedzis
operators, kas izmanto vienu un to pasu aparatu, isakaja laika intervala, neparsniegs atkartojamibas lielumu r vairak
neka 5 % gadijumu.

r = 11 mgl

7.2. Reproducéjamiba.

Absolita starpiba starp diviem individualiem rezultatiem, kas iegiiti no identiska materiala, kas iesniegts parbaudei
divas dazadas laboratorijas, neparsniegs reproducéjamibas lielumu R vairak neka 5 % gadijumu.

R = 20 mg/l
8. KOMENTARI

Nemot véra metodes precizitati, D-abolskabes lielumi zem 50 mg/l batu vajadzibas gadijuma jaapstiprina ar kadu citu
analitisko metodi, izmantojot kadu citu mériSanas principu, tadu ka Przyborski et. al. (Mitteilungen Klosterneuburg 43,
1993; 215-218. 1993).

Vina paraugam kiveté nevajadzétu parsniegt 0,1 ml, lai izvairitos no iesp&jas, ka fermentu aktivitati kavé polifenoli.
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A papildinajums

Ka rikoties blakusreakciju gadijuma

Blakusreakcijas parasti rodas no fermentu sekundarajam reakcijam, no citu fermentu klatbitnes parauga matricé vai no
viena vai vairaku matrices elementu mijiedarbibas ar kofermentu fermentativaja reakcija.

Parasta reakcija absorbcija sasniedz konstantu liclumu péc zinama laika, parasti péc 10 lidz 20 mindtém, atkariba no
specifiskas fermentativas reakcijas atruma. Tomér, ja notiek sekundara reakcija, tad absorbcija nesasniedz konstantu
lielumu, bet pastavigi palielinas laika. So procesa veidu parasti sauc par “blakusreakciju”.

Kad notiek blakusreakcija, tad $kiduma absorbcija batu jaméra ar regulariem starplaikiem (katras divas lidz piecas
miniites) péc tam, kad beigu absorbcijas sasniegSanai vajadzigais laiks ir beidzies. Ja absorbcija palielinas vienmérigi, biitu
javeic pieci vai se$i mérfjumi, un jaekstrapolé atpakal, izmantojot diagrammu vai aprékinu, lai noteiktu absorbciju, kas

batu novérota, kad tika pievienots pédgjais ferments (T0). Substrata koncentraciju aprékina, pamatojoties uz absorbcijas
starpibu, ko ekstrapolgja taja laika (Af — Ai).

Absorbcija

Galvena reakcija un blakusreakcija

:
1]
1]
X AAJAt = konstante
:
t
]
1

Galvena reakcija

Blakusreakciia

Ai-L--.\ R

Laiks
TO (P&déja fermenta pievieno$ana) !

1. zim&jums. Blakusreakcija
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B papildingjums

Starplaboratoriju parbaudes statistiskie rezultati

Starplaboratoriju parbaudes gads: 1995
Laboratoriju skaits: 8

Paraugu skaits:

5 ar D-abolskabes piedevu

Paraugs A B C D E
To laboratoriju skaits, kas paturétas péc to laboratoriju 7 8 7 8 7
atskaitiSanas, kas iesniedza kliidainus rezultatus
Laboratoriju skaits, kas iesniedza kladainus rezultatus 1 - 1 - 1
Pienemto rezultatu skaits 35 41 35 41 36
Vidgjais lielums () (mg/l) 161,7 65,9 33,1 106,9 111,0
Atkartojamibas standartnovirze (s,) (mg/l) 4,53 4,24 1,93 4,36 4,47
Atkartojamibas relativa standartnovirze (RSD,) (%) 2,8 6,4 58 41 4,00
Atkartojamibas robeza (r) (mg/fl) 12,7 11,9 5,4 12,2 12,5
Reproducgjamibas standartnovirze (s;) (mg/l) 9,26 7,24 5,89 6,36 6,08
Reproducgjamibas relativa standartnovirze (RSDy) (%) 5,7 11 17,8 5,9 5,5
Reproducgjamibas robeza (R) (mg/l) 25,9 20,3 16,5 17,8 17,0

Paraugu veidi:

A: sarkanvins; B: sarkanvins; C: baltvins; D: baltvins; E: baltvins;”
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II PIELIKUMS

“38. CIANIDU ATVASINAJUMI

(Bridinajums: ievérot drosibas pasikumus, rikojoties ar kimikalijim hloraminu T, piridinu, kalija cianidu, salsskabi un
fosforskabi. Atbrivoties no izmantotajam vielam pienaciga veida saskana ar spéka esosajiem apkartéjas vides aizsardzibas
likumiem. Sargaties no ciantidenrazskabes, kas atbrivota paskabinata vina destilacijas laika.)

1.

2.1

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2.

PRINCIPS

Kopgjo brivo cianiidenrazskabi vina atbrivo skaba hidrolize un atdala destilgjot. Péc reakcijas ar hloraminu-T un
piridinu izveidojusos glutakondialdehidu nosaka ar kolorimetriju, pamatojoties uz zilo krasojumu, ko tas dod ar
1,3-dimetil-barbitirskabi.

APARATURA

Destilacijas aparats.

Izmantot destilacijas aparatu, kas aprakstits spirta satura noteikSanai vina.

500-ml apalkolba ar standartizétiem pieslipétiem savienojumiem.
Udens vanna, termostatéjama pie 20 °C.
Spektrofotometrs, ar ko var mérit absorbciju pie vilnu garuma 590 nm.

Stikla kivetes vai vienreizéjas izmantoSanas kivetes ar 20 mm optisko celu.

REAGENTI
Fosforskabe (H,PO,) 25 % (masa/tilp.).
Hloramina-T skidums (C,H,CINNa O,S, 3H,0) 3 % (masa/tilp.).

1,3-dimetilbarbitiirskabes skidums: izskidinat 3,658 g 1,3-dimetilbarbitiirskabes (C;HgN,0O,) 15 ml piridina un
3 ml salsskabes (p,, = 1,19 g/ml) un pievienot 50 ml destiléta tidens.

Kalija cianids (KCN).
Kalija jodida (KI) $kidums 10 % (masa/tilp.).

Sudraba nitrata $kidums (AgNO,), 0,1 M.

PROCEDURA
Destilacija.

levietot 25 ml vina, 50 ml destiléta idens, 1 ml fosforskabes (3.1) un dazas stikla pérlites 500-ml kolba (2.2).
Nekavgjoties novietot kolbu uz destilacijas aparata. lzmantot konisku cauruliti, lai ievaditu destilatu 50-ml

mérkolba, kura atrodas 10 ml @idens. legremdét mérkolbu ledus un @dens maisijuma. Savakt 30 lidz 35 ml desti-
lata (vai apméram 45 ml skidruma kopuma) mérkolba.

Izskalot dzesinatdja konisko cauruliti ar daziem mililitriem destiléta tidens, uzsildit destilatu lidz 20 °C un uzpildit
lidz zimei ar destilétu tdeni.

Meérijums.

levietot 25 ml destilata 50-ml konusveida kolba ar pieslipétu aizbazni, pievienot 1 ml hloramina-T $kiduma
(3.2) un noslégt ar aizbazni. Tiesi péc 60 sckundém pievienot 3 ml 1,3-dimetil-barbitirskabes skiduma (3.3),
noslégt ar aizbazni un atstat uz 10 minGtém. Tad izmérit absorbciju pret salidzinasanas skidumu (25 ml destiléta
tdens 25 ml destilata vieta) pie vilnu garuma 590 nm kivetés ar 20 mm optisko celu.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

6.1.

KALIBRACIJAS LIKNES NOTEIKSANA
Kalija cianida argentometriska titréSana.

Iz8kidinat apméram 0,2 g ripigi nomérita KCN (3.4) 100 ml destiléta tidens 300-ml mérkolba. Pievienot 0,2 ml
kalija jodida skiduma (3.5) un titrét ar 0,1 M sudraba nitrata skidumu (3.6), lidz iegiist stabilu dzeltenigu kraso-

jumu.

Nemot 1 ml 0,1 M sudraba nitrata skiduma ka atbilstosu 13,2 mg KCN, aprékinat KCN parauga koncentraciju.
Standartlikne.

Standartskidumu sagatavosana.

Péc KCN koncentracijas noteiksanas saskana ar procedairu, kas izklastita 5.1. punkta, sagatavot standartskidumu,
kas satur 30 mg/l cian@idenrazskabes (30 mg HCN = 72,3 mg KCN). Atskaidit $kidumu attieciba 1/10.

levadit 1,0 ml, 2,0 ml, 3,0 ml, 4,0 mlun 5,0 ml at$kaidita parauga $kiduma 100-ml mérkolbas un uzpildit lidz
zimei ar destiletu Gdeni. Sagatavotie $kidumi satur attiecigi 30 pg, 60 pg, 90 pg, 120 pg un 150 pg
ciantidenrazskabes litra.

Titresana.

Panemt tadéjadi iegiito Skidumu 25-ml paraugus un turpinat, ka noradits ieprieks 4.1. un 4.2. punkta.

Absorbcijas lielumiem, kas iegiti attieciba pret standartskidumiem ka ciantdenrazskabes atbilstodas koncentra-
cijas funkcija, vajadzétu veidot taisnu liniju, kas iet caur koordinatu sakuma punktu.

REZULTATU IZTEIKSANA

Ciantdenrazskabi izsaka mikrogramos litra (ug/l) bez cipariem aiz komata.
Aprékina metode.

Nolasit ciantidenrazskabes saturu uz kalibracijas liknes. Ja paraugs ir at3kaidits, tad pareizinat rezultatu ar atskaidi-
juma koeficientu.

Atkartojamiba (r) un reproducgjamiba (R)

Baltvins = r = 3,1 pg/l vai apméram 6 %- x;

r
R = 12 pg/l vai apméram 25 %- x;

Sarkanvins = r = 6,4 pg/l vai apméram 8 %- x;

R = 23 pg/l vai apméram 29 %- x;

x; = HCN vidgja koncentracija vina
X, = 48,4 pg/l baltvinam
x; = 80,5 pg/l sarkanvinam.”
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I PIELIKUMS
44,

ETILKARBAMATA NOTEIKSANA VINA: SELEKTIVA NOTEIKSANAS METODE, IZMANTOJOT GAZU HROMA-
TOGRAFIJU/MASSPEKTROMETRIJU

(Piemérojams etilkarbamata noteikSanai koncentracijam no 10 lidz 200 pg/l)

(Bridingjums: ievérot drosibas pasakumus, kas jaievéro, rikojoties ar kimikalijam, etanolu, acetonu un kancerogéniem
produktiem (etilkarbamatu un dihlormetanu). No izmantotiem $kidinatajiem atbrivoties pareiza veida saskana ar spéka
esoSajiem apkartgjas vides aizsardzibas noteikumiem).

A. Princips

Propilkarbamatu pievieno paraugam ka ieks¢jo standartu, skidumu at3kaida ar Gideni un ievieto 50 ml cietas fazes
ekstrakcijas kolonna. Etilkarbamatu un propilkarbamatu elué ar dihlormetanu.

Eluatu koncentré vakuuma rotacijas tvaicétaja. Koncentratu analizé ar gazu hromatografiju (GH). Detekté ar masspek-
trometriju, izmantojot fragmentografiju SIM (izvéléta jona monitoringa — selected ion monitoring) rezima.

B. Aparats un hromatografijas apstakli (piemérs)

a) gazu hromatografs/masspektrometrs (GH/MS) un, ja vajadzigs, parauga filtrs un datu apstrades sistéma vai tai
lidzvértiga sistéma.

Kvarca kapilara kolonna, 30 m (¥) gara ar 0,25 mm iek$¢jo diametru, 0,25 pm Carbowax 20M.

Darbiba: inzektors 180 °C, hélija gazes plusmas atrums 1 ml/minaté pie 25 °C, ieslircinaana bez plismas
dalisanas.

Temperatiiras programma: 40 °C 0,75 mindtes, péc tam ce] 10 °C/minaté lidz 60 °C, tad 3 °C/minaté lidz 150
°C (**), cel lidz 220 °C un uztur tddu temperatiiru 4,25 mindites. Ipatnéjais aiztures laiks etilkarbamatam ir 23 lidz
27 mindtes, propilkarbamatam — 27 lidz 31 mindte.

Gazu hromatografajmasspektrometra (GH/MS) savienojums (interface): parvades linija 220 °C. Masspektrometra
parametri ar roku noreguléti ar perfluortributilaminu un optimizéti uz zemaku masu jutigumu, SIM uznemsanas

veids, skidinataju aiztures (solvent delay) un uznemsanas sakuma laiks 22 mindtes, pirmsregistrésanas laiks uz jonu
100 ms;

b) vakuuma rotacijas tvaicétajs vai koncentrésanas sistéma, lidziga Kuderna Danish sistémai;
(NB: etilkarbamata atgtiSanas attiecibai no testa parauga C(g) jabiit no 90 lidz 110 % procesa laika.)
¢) kolba — bumbierveida, 300 ml, viens pieslipéts kakls;

d) koncentré$anas mégene — 4 ml, graduéta, ar teflonu parklats savienojums un aizbaznis.

C. Reagenti

a) acetons — Skidrumu hromatografijas kvalitates;
(NB: parbaudit katru partiju pirms izmantoSanas GH/MS, vai spektra nav jonu ar m/z 62, 74 un 89.)
b) dihlormetans;

(NB: izanalizét katru partiju pirms izmantosanas GH/MS péc 200-kartigas koncentréSanas, lai parbauditu, vai
spektra nav jonu ar m/z 62, 74 un 89.)

¢) etanols, beziidens;

(*) Daziem ipasi bagatiem viniem var biit vélama 50 m kapilara kolonna.
(**) Daziem Ipasi bagatiem viniem var bt vélama temperatiiras programma 2 °C/minaté.
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d) etilkarbamata (EK) standartskidumi;

1. Sakuma $kidums — 1,00 mg/ml. Nosvért 100 mg EK (tiriba > 99 %) 100 ml mérkolba un atskaidit ar
acetonu.

2. Standarta darba $kidums — 10,0 pg/ml. Parnest 1 ml sakuma EK skiduma 100 ml mérkolba un uzpildit lidz
zimei ar acetonu,

e) propilkarbamata (PK) standartskidumi;

1. Sakuma $kidums — 1,00 mg/ml. Nosvért 100 mg PK (reagentu tiribas) 100 ml mérkolba un uzpildit ar
acetonu lidz zimei.

2. Standarta darba $kidums — 10,0 pg/ml. Parnest 1 ml PK sakuma $kiduma 100 ml mérkolba un uzpildit ar
acetonu lidz zimei.

3. leksgja standarta $kidums EK — 400 ng/ml. Parnest 4 ml standarta PK darba $kiduma 100 ml mérkolba un
uzpildit ar tdeni lidz zimei;

f) standarta kalibrétie skidumi EK-PK

Atskaidit EK standarta darba $kidumu d) 2. un PK standarta darba skidumu e) 2. ar dihlormetanu, lai iegatu:
1) (100 ng EK un 400 ng PK)/ml;

2) (200 ng EK un 400 ng PK)/ml;
3) (400 ng EK un 400 ng PK)/ml;
4) (800 ng EK un 400 ng PK)/ml;
5) (1 600 ng EK un 400 ng PK)/ml;

testa paraugs — 100 ng EK/ml 40 % etanola;

@

Parnest 1 ml EK standarta darba $kiduma d) 2. 100 ml mérkolba un uzpildit ar 40 % etanolu lidz zimei;

=

cietas fazes ekstrakcijas kolonna — vienreizéjas lieto$anas materials, ieprieks pakota ar diatomitu, tilpums 50 ml;

NB: Pirms analizes parbaudit katru ekstrakcijas kolonnu partiju uz EK un PK atg@i§anu un uz to, vai spektra nav
jonu ar 62, 74 un 89 m/z. Sagatavot 100 ng EK/ml testa parauga g). Izanalizét 5,00 ml testa parauga, ka aprak-
stits D a), E un F. No 90 lidz 110 ng EK/ml atgisana ir apmierino3a. Absorbenti, kuru dalinu diametrs ir neregu-
lars, var bat par céloni lénai pliasmai, kas ietekmé EK un PK atg@iSanu. Ja péc vairakiem méginajumiem netiek
iegits 90 lidz 110 % no testa parauga lieluma, tad mainit kolonnu vai izmantot korigétu atgiisanas kalibrésanas

likni, lai kvantitativi noteiktu EK. Lai iegiitu korigétu kalibracijas likni, sagatavot standarta skidumus, ka aprakstits
f), izmantojot 40 % etanolu dihlormetana vieta.

Analizét 1 ml standarta kalibracijas $kiduma, ka aprakstits D, E un F punkta.

Izveidot jaunu kalibracijas likni, izmantojot ekstrahéto standartu EK/PK attiecibu.

D. Testa parauga sagatavoSana

levietot $adus testa materiala tilpumus divas atseviskas 100 ml varglazés:
a) vinus, kas satur vairak neka 14 tilpuma % spirtu: 5,00 £ 0,01 ml;

b) vinus, kas satur maksimali 14 tilpuma % spirtu: 20,00 = 0,01 ml.

Katra varglazé pievienot 1 ml iek3gja standarta PK skiduma C e) 3. un ddeni, lai iegtitu kopgjo tilpumu 40 ml (vai
40 g).
E. Ekstrakcija
Ekstrakcija biitu javeic zem velkmes ar atbilstosu ventilaciju.
Parnest paraugu, kas sagatavots, ievérojot D ekstrakcijas kolonna.

Izskalot varglazi ar 10 ml Gdens un parnest skalojamo tdeni kolonna.



128

Eiropas Savienibas Oficialais Véstnesis

03/25. sgj.

Atstat skidrumu absorbéties Cetras mindtes. Skalot ar 2 x 80 ml dihlormetana. Savakt eluatu 300 ml koniskaja
kolba.

[ztvaicét eluatu no 2 lidz 3 ml ddens vannas rotacijas tvaicétaja pie 30 °C. (NB: nelaut izvarities sausam.)
Ar Pastéra pipeti parnest koncentréto atlikumu 4 ml graduéta mégené.

Izskalot kolbu ar 1 ml dihlormetana un parnest skalojamo Skidrumu mégené. Koncentrét paraugu lidz 1 ml vaja
slapekla plisma.

Vajadzibas gadijuma parnest koncentratu automatiska paraugu nomainitdja kolba GH/MS analizei.

. GH/MS analize

a) kalibracijas likne;

leslircinat 1 pl katra standarta kalibracijas $kiduma C f) GH/MS sistéma. Uzzimét diagrammu, kur EK-PK m/z 62
jona pika laukuma attieciba atlikta uz vertikalas ass un EK daudzums ng/ml — uz horizontalas ass (100, 200, 400,
800, 1 600 ng/ml);

b) EK daudzuma noteiksana;

1 pl koncentréta ekstrakta, kas sagatavots saskapa ar E, ieslircinat GH/MS sistéma un aprékinat EK-PK pika
laukuma attiecibu m/z 62 jonam. Noteikt EK koncentraciju (ng/ml) ekstrakta, izmantojot iek3ja standarta kalibra-
cijas likni. Aprékinat EK koncentraciju testa parauga (ng/ml), dalot EK daudzumu (ng) ekstrakta ar testa parauga
tilpumu (ml).
¢) EK identitates apstiprinasana;

Noteikt, vai EK aiztures laika spektra paradas joni ar m/z 62, 74 un 89. Tadu jonu paradiSands ir attiecigi galveno
fragmentu (M - C,H,)* un (M - CH,)* un molekulara jona (M)* ipasiba. EK klatbiitne ir apstiprinata, ja tadu jonu
intensitasu attiecibas 20 % robezas sakrit ar $o jonu intensitasu attiecibam EK standarta spektrd. lesp&jams, ka
ekstraktu vajag vél koncentrét, lai iegiitu pietiekami intensivu jona m/z 89 piki.

. Kolaborativa analize

Tabula ir noraditi individualie rezultati praktiskam “lidznesanas” paraugam un abiem vina veidiem.

Kohrana testa rezultata tika iznemts tikai viens rezultatu paris — vinam ar spirta saturu virs 14 tilpuma % un vinam
ar spirta saturu 14 tilpuma % vai mazak — no divim dazadam laboratorijam.

Relativajai reproducgjamibai (RSD,) tendence ir samazinaties lidz ar etilkarbamata koncentracijas palielinasanos.

Izpilde etilkarbamata EK noteikSanai alkoholiskajos dzérienos ar GH/MS metodi

Vidgjais S

Paraugs atrastais EK Plevlevnota §K S, Sk RE/D’ RE/DR

(ng/ml) atgisana (%) (%) (%)
Vini > 14 % tilpuma 40 1,59 4,77 4,01 12,02
80 89 3,32 7,00 4,14 8,74
162 90 8,20 11,11 5,05 6,84
Vini < 14 % tilpuma 11 0,43 2,03 3,94 18,47
25 93 1,67 2,67 6,73 10,73
48 93 1,97 4,25 4,10 8,86




