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ANALIZES METODAI MEDAUS SUDECIAI NUSTATYTI

I. BENDROSIOS NUOSTATOS

1. Analizés metodai medaus sudéciai nustatyti (toliau — analizés metodai) parengti
atsizvelgiant 1 2001 m. gruodzio 20 d. Tarybos direktyva 2001/110/EB dél medaus.

2. Medaus sudéciai nustatyti taikomi Sie tyrimy metodai: méginiy paruo§imo analizei, cukry
nustatymo efektyvigja skys¢iy chromatografija, cukry atskyrimo efektyvigja skysciy
chromatografija, c-4 augaliniy cukry nustatymo pagal stabiliy anglies izotopy santykj, medaus
rigstingumo nustatymo, diastazés aktyvumo nustatymo pagal Phadeba, savitojo elektrinio laidzio
nustatymo, vandenyje netirpiy medziagy nustatymo, hidroksilmetilfurfurolo nustatymo efektyvigja
skys€iy chromatografija, drégnio nustatymo, medaus botaninés sudéties nustatymo.

3. Siuose analizés metoduose vartojamos sagvokos:

Lipc¢iaus medus — medus, gautas i§ augalais mintanciy vabzdziy (Hemiptera bario) iSskyry,
likusiy ant augaly gyvyjy daliy arba i§ augaly gyvyjy daliy iSskyry.

Medaus drégnis — vandens kiekis meduje, iSreikStas procentais.

Medaus ragstingumas — riigsties kiekis meduje, iSreikStas miliekvivalentais rugsties
kilograme.

Medus — saldi medZiaga, naminiy biciy (Apis mellifera) gaminama i§ augaly nektaro, augaly
gyvyjy daliy i$skyry arba ant augalo gyvyjy daliy likusiy augalais mintan¢iy vabzdziy iSskyry,
kurias bités surenka, perdirba, papildydamos specifinémis savo medziagomis, sunesa j korius,
padeda iSgarinti drégme ir palieka koriuose subresti.

Melisopalinologija — mokslas, tiriantis bi¢iy produktuose esanciy ziedadulkiy botaning
sudét].

I1. MEGINIU PARUOSIMAS ANALIZEI

4. Pries atliekant medaus analizg, jis turi biiti paruoSiamas laikantis Siy reikalavimy:

4.1. skystas arba presuotas medus — jeigu jame néra kristaly, sumaiSomas plakant arba
kratant. Susikristalizaves medus sudedamas j sandary indg ir nemerkiant dedamas ant vandens

vonios, §ildomas 30 min. 60°C temperatiiroje. Jeigu biitina, toliau Sildomas 65°C temperatiiroje,
kartais supurtant kol suskystés, iSmaiSomas ir kiek galima greiciau, kol skystas, pasveriamas
reikalingas kiekis. Medus, kuris naudojamas hidroksilmetilfurfurolo kiekiui arba diastazés
aktyvumui nustatyti, neSildomas. Jeigu meduje esama pasaliniy priemaisy (kiausinéliy, vasko,
medzio, biiy ar koriy gabaliuky), pries méginio paruosimg jis pasildomas ant vandens vonios iki
40°C temperattiros ir koSiamas per marle, jklotg j vandens srauto Sildoma piltuvél;;

4.2. korinis medus — jei jis koryje dengtas, dangteliai pasalinami. Medus galutinai
atskiriamas nuo koriy perkoS$iant per vielos tinklo sieta, kurio kvadratiniy akuciy krastinés yra 0,50
mm. Jeigu vasko dalelés praeina pro sieta, méginys paSildomas, kaip nurodyta 2 punkte, ir koSiamas
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per filtra. Jeigu medus susikristalizaves, jis pasildomas, iki vaskas i$silydys, pamaiSomas ir
atvésinamas. Vaskui sustingus, jis pasalinamas.

I1l. CUKRU NUSTATYMAS MEDUJE EFEKTYVIOSIOS SKYSCIU
CHROMATOGRAFIJOS METODU

5. Metodas skirtas fruktozés, gliukozés, sacharozés, turanozes ir maltozés nustatymui
meduje. Metoda galima taikyti ir kity sacharidy (melezitozés, erlozés, izomaltozés, rafinozés ir
pan.) nustatymui, kaip aprasyta publikuotame originaliame S. Bogdanovo (S. Bogdanov 1988)
metode.

6. Metodo principas — nufiltravus medaus tirpalg, cukry kiekis nustatomas efektyviosios
skys€iy chromatografijos metodu, naudojant refraktometrinj detektoriy. Chromatografinés smailés
identifikuojamos pagal jy sulaikymo trukme. Kiekybiskai tiriamy medziagy kiekiai nustatomi
1Sorinio standarto metodu pagal smailiy plotg arba aukst;.

7. Siam tyrimui naudojami reagentai:

7.1. vanduo — 3-io kokybés lygio arba ekvivalentisko §varumo;
7.2. metanolis, skirtas chromatografijai;

7.3. acetonitrilas, skirtas chromatografijai;

7.4. judancioji faze, skirta chromatografijai, — sumaiSoma 80 turio daliy acetonitrilo su 20
tiirio daliy vandens. Prie§ naudojimg i$ judanciosios fazés pasalinamos dujos;

7.5. etalony tirpalai:

7.5.1. 1 100 ml matavimo kolbg pipete jpilama 25 ml metanolio. Priklausomai nuo to, koks
cukrus bus analizuojamas, 40 ml vandens iStirpinami toliau nurodyti kiekiai ir perkeliami }
matavimo kolbg su metanoliu. Praskiedziama vandeniu iki Zymés:

fruktozés 2,000 g;
gliukozés 1,500 g;
sacharozes 0,250 g;
turanozes 0,150 g;
maltozes 0,150 g;

7.5.2. tirpalai ] chromatografinius buteliukus supilami Svirkstu, filtruojant per membraninj
filtra. Etaloniniai tirpalai iSlieka stabiltis 4 savaites laikant juos Saldytuve 4°C+2°C temperatiiroje ir
SeSis ménesius laikant (-18°) C temperatiiroje.

8. Jei kitaip nenurodyta, visi reagentai turi biiti analiziSkai gryni.
9. Siam tyrimui naudojama jranga ir priemonés:

9.1. chromatografiniai méginiy buteliukai,

9.2. ultragarsiné vonelé;

9.3. 100 ml talpos kalibruotos matavimo kolbos;

9.4. 25 ml pipete;

9.5. membraniniai filtrai, kuriy pory diametras 0,45 pm;

9.6. filtry laikiklis su atitinkamu $virkstu;
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9.7. skys¢iy chromatografas, susidedantis i$ siurblio, méginiy Svirksto, reguliuvojamos
temperatiiros RI detektoriaus su nustatoma 30°C temperatiira, kolonéliy termostato su nustatoma
30°C temperatiira. Chromatografavimas gali biiti atlickamas kambario temperatiroje ir tai neturi
jokios jtakos cukry atskyrimui. Taciau Sioje temperatiiroje negalima atskirti erlozés ir melezitozeés;

9.8. analitiné, neradijancio plieno kolonéle 4,6 x 250 mm, uzpildyta silikageliu su amino
grupémis; daleliy dydis 5—7 pm.

10. Pries pradedant tyrima, atliekamas sistemos tinkamumo testas, kad biity galima jsitikinti
cukry atskyrimo galimybémis.

11. Méginio paruoSimo ir analizés procedura:
11.1. medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip nurodyta analizés metody II skyriuje;

11.2. méginio tirpalo paruosimas — 0,01 g tikslumu pasveriama 5 g medaus ir istirpinama 40
ml vandens. | 100 ml matavimo kolbg jpilama 25 ml metanolio ir j jj supilamas vandeninis medaus
tirpalas. PraskiedZiama vandeniu iki Zymés. Tirpalas nufiltruojamas per membraninj filtra j
chromatografinius buteliukus. Saugojimo salygos tokios pat kaip etalony tirpaly;

11.3. efektyvioji skys¢iy chromatografija — jei naudojama $io metodo 9.8 punkte apraSyta
kolon¢l¢, cukrams atskirti yra optimalios Sios chromatografavimo salygos:

11.3.1. judanciosios fazés tekéjimo debitas — 1,3 ml/min;
11.3.2. judancioji fazé: acetonitrilas — vanduo (80: 20 v/v);

11.3.3. kolonélés ir detektoriaus temperatiira: 30°C. Jei negalima atlikti analizés 30°C
temperatiiroje, ji gali biiti atlickama kambario temperatiiroje. Siuo atveju nejmanoma atskirti
melezitozés ir erlozés;

11.3.4. jSvirks¢iamas méginio tiris: 10 pl;

11.4. j chromatografing koloné¢le jSvirks¢iami vienodi tiriamo méginio ir etalony tirpaly
tlriai.

12. Rezultaty apskai¢iavimas ir iSreiSkimas:

12.1. medaus cukriis yra identifikuojami ir kiekybiSkai apskai¢iuojami lyginant jy sulaikymo
trukmes ir smailiy plotus su atitinkamy cukry etalony sulaikymo trukme ir smailiy plotais;

12.2. atskirai nustatyto cukraus fruktozés, gliukozés, maltozés ir kt. masés dalis (W) 100 g
apskaiciuojama pagal formulg:

W:AixlemlxlOO
A, xV,xm,

kai:

A, —atitinkamo cukraus smailés plotas ar aukstis méginio chromatogramoje, iSreikStas
ploto, ilgio ar integravimo vienetais;

A, — atitinkamo cukraus smaileés plotas ar aukstis etalono chromatogramoje, iSreikstas ploto,
ilgio ar integravimo vienetais;

V, — visas meginio tirpalo tris ml;

V, — visas etalono tirpalo taris ml;

m, — cukraus masé gramais, esanti visame etalono tirpalo tiryje (V,);

mo — meginio SVoris g;



12.3. rezultatai pateikiami apvalinant iki vieno skai€iaus po kablelio (deSimtosiomis
dalimis);

12.4. procediiros rezultaty glaudumas nustatytas Vokietijos standartizacijos instituto
bandymais. Pakartojamumas ir atkuriamumas apskaiciuoti trijy riiSiy medui, kurj analizavo visos
tyrime dalyvavusios laboratorijos (1 priedas).

IV. CUKRU ATSKYRIMAS MEDUJE EFEKTYVIOSIOS SKYSCIU
CHROMATOGRAFIJOS METODU

13. Cukry atskyrimas efektyviosios skys¢iy chromatografijos metodu skirtas fruktozés,
gliukozes ir sacharozes kiekiui meduje nustatyti.

14. Metodo principas — metodas paremtas paskelbtu originaliu AOAC 977.20 metodu.
Nufiltravus medaus tirpala, cukry kiekis nustatomas efektyviosios skys¢iy chromatografijos metodu
naudojant refraktometrinj detektoriy. Chromatografinés smailés identifikuojamos pagal jy
sulaikymo trukme. Kiekybiskai tiriamy medziagy kiekiai nustatomi iSorinio standarto metodu pagal
smailiy aukstj.

15. Siam tyrimui naudojami reagentai:
15.1. vanduo — 3-io kokybés lygio arba ekvivalentisko §varumo;
15.2. acetonitrilas, skirtas chromatografijai;

15.3. judancioji fazé, skirta chromatografijai, — sumaiSoma 83 tiirio dalys acetonitrilo su 17
tiirio daliy vandens. Prie§ naudojimg i$ judanciosios fazés pasalinamos dujos;

15.4. etalony tirpalai:

15.4.1. mono-, di- ir polisacharidy sulaikymo trukmé kolonél¢je priklauso nuo molekuliniy
masiy;

15.4.2. 1 100 ml matavimo kolbg jdedama 3,804 g fruktozés, 3,010 g gliukozés ir 0,602 g
sacharozes, iStirpinama 50 ml vandens ir praskiedZiama acetonitrilu iki 100 ml. Etalony tirpalo
sudétis atitinka 5 g medaus istirpinto 50 ml vandeninio acetonitrilo tirpalo (1:1);

15.4.3. tirpalai j chromatografinius buteliukus supilami Svirkstu filtruojant per membraninj
filtra.

16. Jei kitaip nenurodyta, visi reagentai turi biiti analiziskai gryni.
17. Siam tyrimui naudojama jranga ir priemonés:

17.1. chromatografas — Waters Asociaciates modelis ALC/GPC arba ekvivalentus jam
modelis su 6000A modelio tirpikliy paémimo sistema ir U6K modelio méginiy §virkstu;

17.2. detektorius — Waters Asociacijos refraktometrinis R-401 arba jam ekvivalentus
modelis;

17.3. integratorius — Varian Aerograph A-25 dviejy rasikliy arba jam ekvivalentus modelis;

17.4. chromatografiné kolonélé — 300 x 4 mm p-Bondapak/Carbohydrate (Waters
Asociaciates, Nr. 84038);

17.5. filtravimo sistema — Waters Asociaciates Nr. 26865 arba ekvivalentus rinkinys; galima
naudoti 0,45 mm pory diametro membraninius filtrus;

17.6. svirkstai — 10 pl Nr. 701-N tipo;

17.7. chromatografiniai méginiy buteliukai,
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17.8. 100 ml talpos kalibruotos matavimo kolbos;
17.9. 50 ml talpos kalibruotos matavimo kolbos.
18. Méginio paruosimo ir analizés procedira:

18.1. chromatografavimo saglygos — fruktozé, gliukoz¢ ir sacharozé visiskai atskiriamos ir
kiekybiskai nustatomos per 20 min esant Sioms sglygoms: judanciosios fazés tekéjimo debitas — 1,0
ml/min (slégis apie 500 psi; 3,45 MPa); temperatiira — aplinkos (apie 23°C); signalo stiprinimas
nustatomas taip, kad 380ug fruktozés chromatografiné smailé pasiekty nustatyta skalés
maksimuma. Mono-, di- ir polisacharidy i§plovimo i§ kolonélés eilisSkumas atitinka jy molekuliniy
masiy eiliSkuma;

18.2. méginio tirpalo paruoSimas — atsveriama 5,000 g méginio ir perkeliama j 50 ml
matavimo kolbg. IStirpinama 25 ml vandens, tuoj pat praskiedziama acetonitrilu iki Zymés ir
filtruojama per 0,45 pory diametro membraninj filtra;

18.3. tyrimo eiga — j chromatografing kolonéle jSvirk§¢iama 10 pl etalono tirpalo. Nustatoma
sulaikymo trukme, iSmatuojami smailiy auksc¢iai ir patikrinamas atkuriamumas. Procediira
atlieckama su tiriamu méginiu.

19. Medaus cukrai yra identifikuojami ir kiekybiskai apskai¢iuojami lyginant jy sulaikymo
trukmes ir smailiy aukScius su atitinkamy cukry etalony sulaikymo trukme ir smailiy auk$¢iu.

Cukraus dalis (proc.) =ﬂx lxvixlm,
PA" V, W

1

kai: PA — cukraus smailés aukstis méginio chromatogramoje;
PA’ — cukraus smailés aukstis etalono chromatogramoje;

V — méginio tirpalo turis (50 ml);

V' — etalono tirpalo turis (100 ml);

W — méginio svoris (5,000 g);

W’— etalono svoris.

V. C-4 AUGALINIUY CUKRU NUSTATYMAS STABILIU ANGLIES IZOTOPU
SANTYKIO METODU

13
20. Metodas gali biiti taikomas patikrinti netikslumus jvertinant d C reikSmes tarp 23,4 ir
.13 .
21,5 %o. Metodas taip pat taikomas tirti medui su bet kuriomis d° C reik§mémis.

21. Metodo principas — stabiliy anglies izotopy santykio reik§mé baltymuose, i$skirtuose i$
medaus, yra etalonas, su kuriuo lyginama viso medaus stabiliy anglies izotopy santykio reikSmeé.

22. Siam tyrimui naudojama jranga:

22.1. centrifuga su horizontaliu 4 laikikliy rotoriumi 50 ml meégintuvéliams. Sukimo jéga —
500xg;

22.2. izotopy santykio masiy spektrometras — VG 602E arba ekvivalentus modelis.

23. Siam tyrimui naudojami reagentai:

23.1. volframo rugsties natrio druska — 10 proc. vandeninis tirpalas;
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23.2. sieros rugstis — 0,67N. 1,88 ml H,SO, praskiesta iki 100 ml.

24. Medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip nurodyta analizés metody II skyriuje.
25. Baltymams atskirti ir iSvalyti taikoma viena i$ $iy procediry:

25.1. daugkartinio (pasikartojancio) plovimo procediira. 10—12 g medaus Svariame
centrifuginiame 50 ml mégintuvélyje uzpilama 4 ml H,O ir gerai iSmaiSoma. Kitame maZesniame

mégintuvélyje sumaiSoma 2,0 ml 10 proc. natrio volframato tirpalo ir 2,0 ml 0,67N H,SO, tirpalo,

tuoj pat supilama j medaus tirpalg ir gerai iSmaiSoma. Mégintuvélis jdedamas j 80°C vandens vonig
ir pastoviai maiSant Sildomas, iki susidarys matomi dribsniai ir skaidrus tirpalas. Jei nesusidaro
matomi dribsniai ar tirpalas iSlicka neskaidrus, kelis kartus jpilama po 2 ml 0,67N H,SO,.

Susidarius dribsniams ir skaidriam tirpalui, } mégintuveél]j pripilama vandens (iki 50 ml),
sumaiSoma ir centrifuguojama 5 minutes (1500xg). Tirpalas nuo nuosédy nupilamas. Plovimo,
maiSymo ir centrifugavimo procediira kartojama 5 kartus su 50 ml vandens porcijomis, kiekvieng
kartg gerai iSmaiSant nuosédas;

25.2. dializés procediira. Procediirai naudojami celiulioziniai dializés vamzdeliai 25 mm X
30 cm (tinka Sigma 250-9U), sulaikantys baltymus, kuriy molekuliné masé didesné nei 12 000.

Maiselis sudrékinamas, vienas jo galas stipriai uzriS$amas. 5—7 g medaus pakaitinama iKi
virimo (galima mikrobangy krosnel¢je), jpilama 3—5 ml vandens, supilama | maiSelj, laisvas galas
uzriSamas ir dializuojama (plaunama) tekan¢iame vandenyje ne maZiau kaip 16 val. MaiSelio
turinys perkeliamas j 50 ml centrifuginj mégintuvélj ir centrifuguojama 5 min (1500xg). Tirpalas
nupilamas j 100 ml kolbg. Nuosédos iSmetamos. SumaiSoma 6,0 ml 10 proc. natrio volframato su
6,0 ml 0,67N H,SOy ir supilama j dializatg. Kaitinama maiSant ant karstos plytelés, iki susidarys
matomi dribsniai ir skaidrus tirpalas. Jei reikia, papildomai pridedama rtgsties. Visas tirpalas
supilamas j 50 ml centrifuginj mégintuvélj ir centrifuguojama 5 min (1500%g). Tirpalas nupilamas,
nuosédos iSmaiSomos, uzpilamos vandeniu ir centrifuguojamos.

Gauti baltymai jdedami j porcelianinj deginimo indg. Baltymai sudeginami tuo paciu bidu,
kuris naudotas medaus sudeginimui. Jei reikia, dalis méginio palickama vélesniam izotopy santykio
nustatymui, iSplautos nuosédos Pastero pipete perkeliamos j nedidelj uzsukama buteliukg, 2 min
pakaitinamos verdan¢iame vandenyje ir iSdziovinamos 75°C temperatiroje (ne maziau kaip 3 val.).

26. C-4 cukraus kiekis apskai¢iuojamas pagal formule:

d13C _d13C
(proc.) C-4cukrﬁs={ F s }xlOO ,

d®C, - (-9.7)

kai: dlSCp — stabiliy izotopy santykio reik§mé baltymuose (proc.);
dlsCH — stabiliy izotopy santykio reik§mé meduje (proc.);

13
-9,7 —vidutiné d* C reik§mé (kukuriizy, javy) sirupe (proc.).
Gautos neigiamos reikSmeés pateikiamos kaip 0 proc.

C-4 cukry (pirmiausiai kukuriizy ar cukranendriy) kiekis laikomos Zymiu, jei gaunamos 7
proc. ar didesnés C-4 reikSmés.

Metodo parametrai — rezultatai apskai¢iuoti pagal formulg, kuriy ribos 2,14-13,6 proc.:
r=1,25-2,69; R =1,92-2,69; RSD, = 9,22-90,9 proc.; RSD,, = 14,5-92,6 proc.



V1. MEDAUS RUGSTINGUMO NUSTATYMO METODAS

27. Siuo metodu nustatomas medaus riigitingumas. Sis metodas aprasytas CAC/12-1969 ir
Maisto kodekso (Codex Alimentarius) komisijos rekomenduojamas kaip Europos standartas medui.

28. Medaus riigStingumo nustatymo principas — titruojant méginj su natrio Sarmu gaunama
medaus neutralizacijos kreivé. RiigStingumas skai¢iuojamas pagal titruojamo tirpalo kieki,
sunaudotg ekvivalentiniam taskui gauti.

29. Siam tyrimui naudojami reagentai:
29.1. standartinis natrio Sarmo tirpalas, 0,05 mol/l (neturintis anglies dioksido);

29.2. vanduo, neturintis anglies dioksido (prie$ naudojant 3-io kokybés lygio vanduo
virinamas, po to atSaldomas).

30. Jei kitaip nenurodyta, visi reagentai turi biiti analiziskai gryni.
31. Siam tyrimui naudojama jranga ir priemonés:

31.1. pH metras (0,01 matavimo tikslumo);

31.2. magnetiné maiSyklé;

31.3. analitinés svarstyklés (0,0001 maziausia padala, g);

31.4. kolbutés, 50 ml;

31.5. menziira, 50 ml;

31.6. pipetés, 25 ml;

31.7. biureté, graduota 0,05 ml.

32. Méginio paruoSimas analizei — j laboratorijg pristatomo medaus méginys turi biiti ne
mazesnis kaip 200 g ir visada laikomas sandariame inde. Medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip
nurodyta analizés metody II skyriuje.

33. Paruosto méginio analizé:

33.1. pasveriama 5,00 g medaus, iStirpinama keliuose mililitruose vandens, supilama j 50 ml
matavimo kolbute, praskiedziama vandeniu iki briikSnio. IS Sios kolbutés pipete pritraukiama 25 ml
tirpalo ir supilama j menzura;

33.2.  menziirg jdedama magnetiné maisyklé, kuria tirpalas $velniai iSmaiSomas ir
potenciometriSkai titruojamas su natrio Sarmo tirpalu. Titruojama su natrio Sarmu po 0,05 ml. pH
uzsiraSomas po kiekvieno natrio Sarmo tirpalo jleidimo;

33.3. braizomas grafikas, kurio ordinaciy asyje atidedami pH poky¢iai, o abscisiy aSyje —
sunaudoto natrio Sarmo kiekis ir nubréziama kreive. Pagal kreivés i§linkima nustatomas pH
neutralizacijos taskas. Galutin¢ pH reikSme nustatoma pagal dviejuose tyrimuose sunaudoto natrio
Sarmo kiekiy vidurk]j, reikalinga neutralizacijos taskui pasiekti.

34. Rezultaty apskai€iavimas ir iSreiSkimas:

Riigstingumas (mekv/kg)= M 1
m

kali:

m — méginio mase g, t. y. 0,5x méginio svorio, paimto pagal punkta (30);



M — natrio Sarmo moliaringumas mol/l;
V — sunaudoto natrio Sarmo kiekis ml, pH neutralizacijos taskui pasiekti.

Riigstingumas iSreiSkiamas natrio Sarmo miliekvivalentais, kuriy reikia neutralizuoti 1000 g
paruosto medaus tirpalo.

35. Medaus méginiy statistinés riigs§tingumo analizés rezultatai pateikiami 2 priede.

VIIl. DIASTAZES AKTYVUMO NUSTATYMAS PHADEBO METODU

36. Metodas gali biiti taikomas visy medaus méginiy tyrimui.

37. Diastazés aktyvumo nustatymo principas — diastazés aktyvumas meduje nustatomas
fotometriniu metodu. Naudojamas netirpus mélynai nudazantis tinklinés struktiiros krakmolas.
Krakmolg hidrolizuoja enzimas, sudarydamas mélynus, vandenyje tirpius junginius, kurie nustatomi
fotometru nustacius 620 nm bangos ilgj. Tirpalo absorbcija yra tiesiogiai proporcinga méginio
diastazes aktyvumui.

38. Siam tyrimui naudojami reagentai:
38.1. Phadebo (Phadebas) tabletés, kuriy kokybé nustatyta farmacijos pramonéje;
38.2. natrio Sarmas 0,5 M;

38.3. acetatinis buferis (0,1 M, pH 5,2): istirpinti 13,6 g natrio acetato trihidrato 3-i0
kokybes lygio vandenyje. Tirpalg praskiesti 3-i0 kokybés lygio vandeniu iki vieno litro;

38.4. ledine acto rugstis, skirta sureguliuoti buferio pH iki 5,2, jpilant jos 1-2 ml.
39. Siam tyrimui naudojami prietaisai:

39.1. fotometras;

39.2. reagenty maisiklis;

39.3. termostatuojama vandens vonia;

39.4. chronometras.

40. Medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip nurodyta analizés metody II skyriuje.
41. ParuosSto méginio analizé:

41.1. pasveriama 1,00 g medaus, iStirpinama acetatiniame buferyje, supilama j 100 ml
matavimo kolbute ir praskiedZiama iki briikSnio. Procediira atlickama per valanda. 5,0 ml
pagaminto medaus tirpalo supilama j tiriamg kolbutg ir ji pastatoma ant vandens vonios, kurioje
nustatyta 40°C temperatura;

41.2. paruoSiamas kontrolinis méginys — i kitg kolbute jpilama 5,0 ml acetatinio buferio,
kuris Sildomas kaip ir tiriamasis méginys;

41.3.  abu tirpalus pincetu jdedamos Phadebo tabletés ir jjungiamas chronometras. Tirpaly
reagentai maiSikliu i§maiSomi taip, kad tabletés iStirpty (apie 10 s), kolbutés vél pastatomos ant
vandens vonios. Tiksliai po 15 minuciy reakcija nutraukiama, jlaSinant 1 ml 0,5 M natrio Sarmo
tirpalo. Apie 5 s tirpalai maiSomi reagenty maiSykle. Abu tirpalai tuoj pat filtruojami per popierinj
filtrg. Absorbcija matuojama fotometru nustacius 620 nm bangos ilgj. Palyginamasis tirpalas yra
vanduo. Tirpaly matavimui naudojamos 1 cm kiuvetés;

41.4. 1§ tiriamojo méginio absorbcijos dydzio atimamas kontrolinio méginio absorbcijos
dydis (JA,,,). Jeigu absorbcija yra didesné kaip 1,0, méginys praskiedziamas 3-io kokybés lygio
vandeniu. SkaiCiuojant rezultatus, jvertinamas praskiedimas.
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42. Rezultaty apskai€iavimas ir jy iSreiSkimas:

Diastazés skaiCiaus (DS) tiesiné regresija (y) absorbcijos atzvilgiu (x) iSreiSkiama lygtimi:
DS=28.2 x (AAezo) + 2,64,

kai: DS — diastazés skaicius;

AA,, —tiriamo méginio ir kontrolinio meginio absorbeijos skirtumas;

28,2 — tiesés pasvirimo kampas;

2,64 — tiesés susikirtimo su y asimi taskas.

Po kiekvieno AA, iSmatavimo Phadebo metodu, DS apskaiCiuojamas pagal pateikta
formule.

Diastazés aktyvumas isreiskiamas diastazés skai¢iumi (DS) Sadés (Gotes) vienetais ir
apibréZiamas taip: vienas diastazés vienetas atitinka enzimo, esancio 1 g medaus, aktyvuma, kuris
per vieng valanda, esant 40°C temperatiirai, gali hidrolizuoti 0,01 g krakmolo.

43. Procediiros rezultaty glaudumas — nustatytas Sveicarijoje, atliekant tyrimo duomeny
tikslumo jvertinima:

43.1. trys skirtingo medaus rasys tirtos trijose laboratorijose; didZiausias diastazés aktyvumo
nuokrypis (riba) tos pacios siuntos meduje, gautas skirtingose laboratorijose nustatant su Phadebo
tabletémis, sudaré 3,7 proc.;

43.2. atliekant tos pacios rusies medaus 1§ dviejy skirtingy siunty tyrimo Phadebo tabletémis
duomeny analize, gautas standartinis diastazés aktyvumo nuokrypis 3,7 proc. (n=24, n — analiziy
skaiCius i$ vienos siuntos);

43.3. 20-ties tableciy svorio skirtumai svyravo iki 5 proc. ribos, o standartinis nukrypimas
sieké 2 proc.

44, Diastazés aktyvumo pakartojamumo (r) ir atkuriamumo (R) reik§més nurodytos 3 priede.

VIIIL. SAVITOJO ELEKTRINIO LAIDZIO NUSTATYMO METODAS

45. Sis metodas skirtas medaus savitojo elektrinio laidZio nustatymui tarp 0,1-3 mS cm™
riby.

46. Sio metodo principas — medaus savitasis elektrinis laidis matuojamas pasvérus 20 g
medaus meginj, apskaiciuota pagal jo sausg svorj ir iStirpinus 100 ml vandens. Matuojama
panaudojus konduktometrg su elektrodu. Savitojo elektrinio laidzio nustatymas remiasi elektros
varZos nustatymu. Savitasis elektros laidis yra varZai atvirkscias dydis.

47. Siam tyrimui naudojami reagentai:

47.1. vanduo turi biiti §vieZzias 3-io kokybés lygio arba atitinkamos kokybés;

47.2. 0,1 M kalio chlorido tirpalo ruoSimas — iStirpinama 7,4557 g kalio chlorido (KCI),
iSdziovinto esant 130°C. Supilama j 1 litro matavimo kolba, tirpalas praskiedziamas Svieziu 3-i0

kokybés lygio vandeniu iki briksnio. Tirpalas ruoSiamas naudojimo dieng. Taip pat galima naudoti
0,1 M kalio chlorido fiksanalus.

48. Naudojami reagentai turi biiti analiziSkai Svarts.

49. Siam tyrimui naudojama jranga ir priemonés:
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49.1. konduktometras, kurio Zemiausia matavimo riba yra 107 S;

49.2. savitojo elektrinio laidzio celé, dvigubas platininis elektrodas (panardinamas
elektrodas);

49.3. termometras, kurio padalos verté 0,1°C;

49.4. termostatuojama vandens vonia, kurioje palaikoma 20+0,5°C;
49.5. 100 ml ir 1000 ml matavimo kolbos;

49.6. aukstos stiklinés.

50. Prietaiso, méginio paruosimo ir analizés procediira:

50.1. savitojo elektrinio laidzio celés konstantos nustatymas:

50.1.1. jeigu néra zinoma savitojo elektrinio laidzio celés konstanta, tada §is dydis
nustatomas taip: j stikling jpilama 40 ml kalio chlorido, savitojo elektrinio laidzio celé sujungiama
su konduktometru, paskalaujama su kalio chloridu ir panardinama j tirpalg. | §j tirpalg jdédamas
termometras. Kai nusistovi 20°C temperatira, elektrinio laidZio dydis uzsiraSomas milisimensais.
Dauguma konduktometry naudoja nuolating srove. Norint iSvengti neteisingy rezultaty dél
poliarizacijos efekto, matavimo laikas turi biiti kuo trumpesnis;

50.1.2. savitojo elektrinio laidZio konstanta K apskai¢iuojama pagal formulg:
K=11,691x1/G,

kai:
.. e 41
K — savitojo elektrinio laidzio konstanta cm ;
G — savitasis elektrinis laidis milisimensais, iSmatuotas cele;

11,69 — sviezio 3-io kokybés lygio vandens ir 0,1 M kalio chlorido tirpalo, esant 20°C
temperatiirai, savityjy elektriniy laidziy vidurkiy suma.

Po konstantos nustatymo elektrodas praskalaujamas 3-io kokybés lygio vandeniu.
Kai platininis elektrodas nenaudojamas, jis laikomas 3-io kokybés lygio vandenyje;
50.2. medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip nurodyta analizés metody II skyriuje;
50.3. méginio tirpalo paruosimas:

50.3.1. pasveriama 20,0 g medaus, ekvivalentiSko jo sausai maseli, iStirpinama 3-io kokybés
lygio vandenyje. Tirpalas supilamas j 100 ml matavimo kolba, praskiedZziamas 3-io kokybeés lygio
vandeniu iki briks$nio. Jeigu biitina, galima imti maZesnj medaus kiek] ir praskiesti santykiu 1:5;

50.3.2. 40 ml tirpalo jpilama j stikling. Ji pastatoma 20°C temperatiiros $ilto vandens
vonioje. Savitojo elektrinio laidZio celé praskalaujama likusiu tirpalu ir panardinama j meéginio
tirpalg. Temperattrai nusistovejus savitasis elektrinis laidis uZraSomas milisimensais;

50.3.3. jeigu matavimas atliekamas ne 20°C temperatiiroje, duomenys koreguojami, kad
rezultatai atitikty gaunamus esant 20°C temperatiirai:

50.3.3.1. esant aukStesnei kaip 20°C temperatiirai — atimama 3,2 proc. reik§més kiekvienam
laipsniui;

50.3.3.2. esant Zemesnei kaip 20°C temperatiirai, pridedama 3,2 proc. reikSmés kiekvienam
laipsniui.

51. Savitasis elektrinis laidis skai¢iuojamas taikant formule:
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SH = KxG,

kai:
S,, — medaus savitasis elektrinis laidis milisimensais centimetrui;
K — celés konstanta centimetrais;

G — savitasis elektrinis laidis milisimensais.

-1 .
Rezultatai iSreiSkiami 0,01 mS c¢cm ~ tikslumu.

Metodo glaudumas nustatytas VVokietijos standartizacijos instituto bandymais, duomenys
galioja medui, kurio savitasis elektrinis laidis yra tarp 0,1 — 3 mS cm  riby (visi duomenys isreiksti
-1
mSx cm ).

52. Statistinés medaus méginiy savitojo elektrinio laidzio analizés duomenys pateikti 4
priede.

IX. VANDENYJE NETIRPIU MEDZIAGU NUSTATYMO MEDUJE METODAS

53. Siuo metodu nustatomas vandenyje netirpiy medziagy kiekis meduje. Sis metodas
apraSytas CAC/12-1969 ir Maisto kodekso (Codex Alimentarius) komisijos rekomenduojamas kaip
Europos standartas medui.

54. Siam tyrimui naudojami reagentai:

54.1. 1 proc. spiritinis florogliukonilio tirpalas;

54.2. koncentruota sieros riigstis.

55. Visi reagentai turi biiti analiziSkai Svarus arba atitikti kitus kokybés reikalavimus.

56. Siam tyrimui naudojama jranga ir priemonés:

56.1. analitinés svarstyklés, sveriancios 0,1 mg tikslumu;

56.2. stiklinis filtravimo tiglis, turintis 1540 pm pory diametra;

56.3. elektriné kaitinimo krosnelé, kurioje reguliuojama temperatiira ir nustatoma 135°C;
56.4. eksikatorius su efektyvia dziovinimo medziaga (silikogeliu).

57. Méginio paruosimo ir analizés procediira:

57.1. méginio paruosSimas analizei — | laboratorijg pristatomo medaus méginys turi biiti ne
mazesnis kaip 200 g ir visada laikomas sandariame inde. Medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip
nurodyta analizés metody II skyriuje;

57.2. paruosto méginio analizé:

57.2.1. stiklinis filtravimo tiglis dZiovinamas 1 val. esant 135°C elektrinéje kaitinimo
krosneléje, po to atSaldomas eksikatoriuje ir pasveriamas 0,1 mg tikslumu (m,);

57.2.2. 0,1 mg tikslumu pasveriama 20 g medaus (mq) ir iStirpinama 200 ml vandens, kurio
temperatiira 80°C; gerai iSmaiSoma;

57.2.3. filtruojama per anks€iau iSkaitintg ir pasverta stiklinj filtravimo tiglj;
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57.2.4. stiklinis tiglis plaunamas 80°C temperattiros vandeniu, iki jame nebus cukraus.
Tiglio plovimas §iltu vandeniu yra bitinas. Moro (Mohr's) testas taikomas plovimo vandeniui
patikrinti.

58. Moro testas:

58.1. florogliukonilio tirpalas jpilamas j bandomojo méginio filtratg ir sumaiSomas. Per
mégintuvélio krasta jlaSinami keli lasai koncentruotos sieros riigsties. Jeigu tirpale yra cukraus,
spalva atsiranda tirpaly skiriamajame pavirsiuje;

58.2. stiklinis tiglis dziovinamas elektrinéje kaitinimo krosneléje 1 val. esant 135°C, po to
pasveriamas 0,1 mg tikslumu;

58.3. méginys dziovinamas elektrinéje kaitinimo krosneléje esant 135°C, iki pastovaus
svorio mo.

59. Rezultaty skaic¢iavimas:

Vandenyje netirpiy medziagy kiekis procentais apskaic¢iuojamas pagal formule:

m, —m
Netirpiy medziagy kiekis (proc.) = ——=x100 ,
mO
kai:

m, — analizuojamo medaus meginio masg, g;

m, — sauso tiglio masg, g;

m, — sauso tiglio mas¢ su netirpiomis priemaiSomis, g.

60. Statistinés medaus méginiy vandenyje netirpiy medziagy analizés rezultatai (proc.)
pateikti 5 priede.

X. HIDROKSILMETILFURFUROLO NUSTATYMAS MEDUJE EFEKTYVIOS SKYSCIU
CHROMATOGRAFIJOS METODU

61. Sis tyrimo metodas taikomas visoms medaus rii§ims. Kai hidroksilmetilfurfurolo (toliau
— HMF) koncentracija labai didel¢, imamas mazesnis medaus méginio kiekis.

62. Metodo principas — HMF nustatomas $variame filtruotame vandeniniame medaus tirpale
efektyvios skys¢iy chromatografijos metodu (toliau — ESCh) su atvirkstiniy faziy kolonéle ir UV
detektoriumi. Tiriamos medziagos signalo intensyvumas lyginamas su etaloninio Zinomos
koncentracijos tirpalo signalo intensyvumu.

63. Siam tyrimui naudojami reagentai:

63.1. judri fazé: vanduo metanolis (90 + 10 pagal tiiry,) kuris atitinka ESCh kokybés
reikalavimus;

63.2. etaloniniai tirpalai: 5 — (hidroksilmetil-) furan -2 — anglies aldehidas (HMF) (pav.
Merck Nr. 820 678 arba Fluka Nr. 55690), 1, 2, 5 bei 10 mg/litre vandeniniame tirpale. Tirpalas
ruoSiamas prie§ darba, jo likutis nesaugomas.

64. Etaloninio HMF kiekio nustatymas: paruosto etaloninio tirpalo koncentracija nustatoma
pagal absorbcijg prie 258 nm su UV spektrometru, 1 cm kvarco kiuvetéje lyginant kitg kiuvete su
vandeniu.

65. Etaloninio tirpalo koncentracija skaiCiuojama pagal literatiiroje pateikiama moliaring

absorbcija, allz/,; arba pagal absorbcijg 133,57.
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k=

x 1000 mg/I,
133,57

kai: K HMF koncentracija, mg/l;
A etaloninio tirpalo absorbcija.

Apskaiciuotas kiekis privalo atitikti tiekéjo nurodomg koncentracija (technines salygas).

Etaloninis tirpalas yra labai higroskopiskas, todél laikomas 4-80C temperatiiroje, azoto
aplinkoje.

66. Siam tyrimui taikoma jranga ir priemonés:
66.1. skys¢iy chromotografas su UV spinduliy detektoriumi ir integratoriumi;

66.2. kolong¢lé: atvirkstiniy faziy kolon¢lé C18 nuostovioji faze, pav. Hypersil ODS 5 pm,
125x4 mm arba 250x4;

66.3. 0,45 um membraninis filtras (pav. Dynagardo).
67. Méginio paruosimo ir analizés procedira:
67.1. medus tyrimui paruosiamas taip, kaip nurodyta analizés metody II skyriuje;

67.2. tirpalo paruoSimas chromotografiniam tyrimui — j laboratoring 50 ml stiklinélg
supilama 10 g 0,1 mg tikslumu pasverto tiriamojo medaus, méginys iStirpinamas apytikriai 25 ml
vandens ir supilama j 50 ml matavimo kolbute, praskiedziamas vandeniu iki 50 ml. Filtruojama per
0,45 um membraninj filtrg taip paruosiant tirpalg chromotografiniam tyrimui;

67.3. chromotografavimo salygos:

teke¢jimo debitas: 1,0 ml/min;

1Svirk§¢iamas tiriamojo méginio ar etaloninio tirpalo kiekis: 20 ul;

nustatymas: UV 285 nm; diapazonas 0,2 absorbcijos vienety.

68. Rezultaty apskaiciavimas — HMF kiekis méginyje skaiCiuojamas palyginant atitinkamy
méginiy ir etaloniniy tirpaly chromatogramy smailiy plotus, jvertinant praskiedimg. HMF smailiy
ploty ir tirpaly koncentracijy priklausomybé turi biti tiesiné. Rezultatai iSreiSkiami miligramais
kilograme, jvertinant vieng skai¢iy po kablelio.

69. Furfurolas, kurio btina labai mazai lyginant su HMF, nustatomas tuo paciu metodu.
Furfurolo sulaikymo trukmé apie 1,5 min ilgesné nei HMF.

70. Medaus méginiy statistinés hidroksimetilfurfurolo (HMF) analizés rezultatai pateikti 6
priede.

X1. MEDAUS DREGNIO NUSTATYMO METODAS

71. Medaus drégnio nustatymo metodas taikomas gryno, originalios spalvos medaus
drégniui nustatyti. Jis apraSytas CAC/12-1969 ir Maisto kodekso (Codex Alimentarius) komisijos ir
rekomenduojamas kaip Europos standartas medui.

72. Metodo principas — tiriamojo méginio refrakcijos indeksas nustatomas esant 200C
temperatiirai ir perskai¢iuojamas j drégmés kiekj pagal lenteles, kuriose drégmés kiekis nurodomas
kaip lazimo rodiklio funkcija.

73. Siam tyrimui reagentai nenaudojami.
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74. Siam tyrimui naudojamos jranga ir priemonés:

74.1. refraktometras, galintis jvertinti duomenis keturiy skai¢iy po kablelio tikslumu, esant
refrakcijos indeksui tarp 1,4700-1,5100 riby, turintis priemones vandens cirkuliacijai apie prizme ir

termometrg, kurio galas panardintas j vandenj. Termometro patikra turi biti testuota tiksliai 200C
temperatiirai;

74.2. $viesos Saltinis refraktometrui, turintis natrio lempa, turi atitikti jj pagaminusios
imonés reikalavimus;

74.3. vandens vonia su termostatu reguliuojama temperatiira, kurios pokyciai ne didesni kaip
0,59C, turinti siurblj vandeniui varinéti apie refraktometro prizmes;

74.4. stikliné arba plastikiné suplotu palenktu galu lazdelé, naudojama tiriamai medaus
porcijai uzdéti ant prizmiy.

75. Méginio paruo$imo ir analizés procedira:

75.1. méginio paruoSimas analizei — ] laboratorijg pristatomo medaus méginys turi biti ne
mazesnis kaip 200 g ir visada laikomas sandariame inde. Medus tyrimui paruoSiamas taip, kaip
nurodyta analizés metody II skyriuje;

75.2. méginio analizavimas — liazio rodiklis i§matuojamas refraktometru, esant 200C
temperatiirai.

76. Matavimo rezultatai:

76.1. perskaiciavimas — medaus drégnis nustatomas pagal lentele, kurioje konkrety ltizio
rodiklj atitinka drégnis (7 priedas). Medaus drégnis lentel¢je iSreikStas méginio masés procentais;

76.2. matavimo rezultaty koregavimas — jeigu matuojant temperatiirg buvo ne 200C,
refraktometro parodymams turi baiti taikomi tokie pataisymai:

76.2.1. esant aukstesnei kaip 200C temperatiirai — pridéti po 0,00023 kiekvienam °C;

76.2.2. esant Zemesnei kaip 200C temperatiirai — atimti po 0,00023 kiekvienam °C.
77. Medaus drégnio pagal liizio rodiklj nustatymo duomenys nurodyti 7 priede.

78. Statistinés medaus méginiy drégnio analizés rezultatai (proc.) nurodyti 8 priede.

X11. MEDAUS BOTANINES SUDETIES NUSTATYMO METODAS

79. Medaus botaninés sudéties nustatymo metodas taikomas atskiry augaly ziedadulkiy bei
lip¢iaus elementy (gryby sporos, jy hifai, mielés) procentinés sudéties nustatymui medaus tirpalo
nuosédose.

80. Siam metodui naudojama jranga ir priemonés:

80.1. mikroskopas, didinantis ne maZiau kaip 400 karty;

80.2. centrifuga, kurios rotoriaus siikiy daZnis ne maZesnis kaip 3000 aps./min;
80.3. (10-20) ml konusiniai centrifuginiai mégintuvéliai,

80.4. objektiniai mikroskopiniai stikleliai;

80.5. dengiamieji mikroskopiniai stikleliai;

80.6. mikropipetés;

80.7. svarstykles (0,01 g tikslumo);
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80.8. reagentas Kaiserio glicerolio zelatina (,,Merck* firmos).

81. Méginio paruoSimas — pasveriama 10 g medaus, iStirpinama 20 ml distiliuoto vandens,
supilama j konusinius centrifuginius mégintuvélius ir centrifuguojama 10 min. 3000 aps./min
dazniu. Po to virSutinis tirpalo sluoksnis nupilamas, uzpilama 10 ml vandens ir centrifuguojama 5
min. VirSutinis tirpalo sluoksnis nupilamas, paliekant ant nuosédy 0,1-0,3 ml tirpalo. Nuosédos
i$maiSomos.

82. Preparato paruosimas mikroskopavimui — j pipete pritraukiama apie 0,1 ml i§maisyty
nuosédy, uzlasinama ant objektinio mikroskopinio stiklelio, paskirstoma 1 cm? plote. Dziovinama

ne aukstesnéje kaip 400C temperatiiroje. Ant i¥dZiovinty nuosédy arba ant dengiamojo
mikroskopinio stiklelio uzlaSinamas lasas Kaiserio glicerolio zelatinos. Nuosédos uzdengiamos

dengiamuoju mikroskopiniu stikleliu, dziovinama 400C temperatiiroje tol, kol nebelieka oro

VVVVV

83. Mikroskopavimas — ziedadulkeés (Z) identifikuojamos mikroskopu naudojant ne mazesnij
kaip 400 karty padidinimg. Perstumiant mikroskopo stalelj, preparate suskai¢iuojama 200—300
ziedadulkiy. Jei meduje yra lip¢iaus elementy (L), jie taip pat suskai¢iuojami. Skirtingy augaly
ziedadulkiy kiekis suraSomas lenteléje. Jeigu preparate yra tik dviejy augaly ziedadulkés, pakanka
Ju suskaiciuoti 200. Nektaro neiSskirian¢iy augaly ziedadulkés ir lipCiaus elementai i§ bendro
nektaringy augaly Ziedadulkiy skai¢iaus atimami.

Lip¢iaus medaus meéginyje Ziedadulkiy btina mazai, nuo 50 iki 150 vienety.

84. Meduje esanciy ziedadulkiy kiekis (procentais) skai¢iuojamas pagal formule:

ax100
b

Z:

kai: Z — vienos augaly risies Ziedadulkiy kiekis, proc.;
a — vienos augaly rtSies identifikuoty ziedadulkiy skaiCius;
b — bendras ziedadulkiy skai¢ius.

Identifikuojami trys méginiai. Jeigu tarp jy skirtumas yra didesnis kaip 5 proc., tiriamas
ketvirtas méginys.

Vidurkis skai¢iuojamas i$ trijy artimiausiy rezultaty.
85. Lipciaus elementy kiekis (procentais) skaic¢iuojamas pagal formule:

_ cx100
c+b’

kai: L — lip¢iaus elementy kiekis, proc.;
¢ — lipciaus elementy skaicius;
c+b — bendras lipéiaus elementy ir ziedadulkiy skaicius.

Identifikuojami trys méginiai. Jeigu tarp jy skirtumas yra didesnis kaip 5 proc., tiriamas
ketvirtas méginys.

Vidurkis skaiiuojamas i$ trijy artimiausiy rezultaty.

Priedo pakeitimai:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti
1 priedas

PAKARTOJAMUMO (r) IR ATKURIAMUMO (R) REIKSMES

. . Pakartojamumas Atkuriamumas
Meéginio Nr. Fruktozé ¢/100 g (repeatability) r (reproducibility) R
1 31,2 0,8 1,6
2 42,4 0,9 2,3
3 37,9 1,0 1,6
. . . Pakartojamumas Atkuriamumas
Meéginio Nr. Gliukoze g/100 g (repeatability) r (reproducibility) R
1 23,0 0,9 2,1
2 28,5 0,8 1,8
3 32,0 1,1 14
L . Pakartojamumas Atkuriamumas
Méginio Nr. Sacharozég/100 g (repeatability) r (reproducibility) R
1 - - -
2 - - -
3 2,8 0,4 0,9
o . Pakartojamumas Atkuriamumas
Meéginio Nr. Turanozé g/100 g (repeatability) r (reproducibility) R
1 2,1 0,4 0,8
2 1,7 0,3 0,5
3 1,3 0,3 0,8
L . Pakartojamumas Atkuriamumas
Meginio Nr. Maltozé ¢/100 g (repeatability) r (reproducibility) R
1 4,8 0,5 2,5
2 2,0 0,6 1,3
3 2,3 0,5 0,7

Papildyta priedu:

Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti
2 priedas

MEDAUS MEGINIU STATISTINE RUGSTINGUMO ANALIZE

Medaus méginiy statistiné rigstingumo analizé (mekv/kg)Méginiai 1/7 2/5 3/8 4/6
Laboratorijy skaicius, likes po atrankos 18 19 17 17
Eliminuoty laboratorijy skaicius 1 0 2 2
Priimty rezultaty skaicius po atrankos 36 38 34 34

ANALITINIS LYGIS
Vidutiné nustatyta reikSmeé 7.0 6.05 13,5 13,5
PAKARTOJAMUMAS
Standartinis nuokrypis S; 1,68 1,04 0,71 0,36
Santykinis standartinis nuokrypis RSD,(%) 24 16 5,3 2,6
Pakartojamumas r [2.8 X ] 4,7 2,9 2,0 2,6
ATKURIAMUMAS
Standartinis nuokrypis Sg 3,0 2,2 2,5 2,5
Santykinis standartinis nuokrypis RSDg(%) 43 34 19 19
Atkuriamumas R [2.8 X Sg] 8,5 6,2 7,1 7,1

PASTABA. 2 priedo lentel¢je susumuoti statistiniai duomenys; riig§tingumas apskaiciuotas
pagal titrg ir iSreikStas mekv/kg.

Analitiné kokybés kontrolg:

Al Pakartojamumas — absoliutiis skirtumai tarp dviejy bandymy rezultaty, gauty
pakartojamumo sglygomis, neturi biiti didesni negu pakartojamumas r, iSvestas i§ bendry bandymo
duomeny, apibendrinty (2 lentel¢je). Esant riigStingumui daugiau negu 12 mekv/kg, r gali buti
priitmamas 3 mekv/kg. Tai atitinka santykinj standartin] pakartojamumo nuokrypj (pakartojamumo
variacijos koeficientas), RSD; mazZesnj negu 9 proc. Esant mazesniam riigStingumui, metodas yra
maziau tikslus (r yra daugiau kaip 5 mekv/kg), tada RSD, yra daugiau kaip 25 proc.

A2 Atkuriamumas — absoliutis skirtumai tarp dviejy bandymy rezultaty, gauty atkuriamumo
salygomis, neturi biiti didesni negu atkuriamumas R, apskaiCiuotas i§ bendry duomeny,
apibendrinty lenteléje. Vidutiniskai R gali bati 6-9 mekv/kg. Tai atitinka santykinj standartinj
nuokrypj (atkuriamumo variacijos koeficientas), RSDr yra 20-25 proc. Esant auksStesniam
rugstingumui (daugiau kaip 12 mekv/kg), galima tikétis tikslesniy duomeny (R=7 mekv/kg, CV= 20
proc.).

A3 Paklaida nebuvo nustatoma naudojant zinomy koncentracijy rtigstis. Taciau tai néra
priezastis abejoti sistemos tikslumu.

A4 Matavimo ribos — Sios ribos nenustatytos, ta¢iau bendri bandymy duomenys rodo, kad
atskiruose tyrimuose pasiekta maziausia riigstingumo riba buvo 5 mekv/kg.

A5 Statistiniai duomenys, apibendrinti i§ tarplaboratoriniy tyrimy rezultaty.

Kiekvienas bendro tyrimo dalyvis tuo paciu laiku iSanalizavo po astuonis medaus meginius
(keturis nezinomus méginius po du pakartojimus i§ skirtingy valstybiy). Méginiy pries analize
paruosti nereikéjo.

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti

3 priedas
DIASTAZES AKTYVUMO PAKARTOJAMUMO (r) IRATKURIAMUMO (R)
REIKSMES:
Asz absorbcijos | 0,212 0,314 0414 | 0588 | 0,704 | 0,705 | 0,734 | 0,970 1,294
reikSmé
r 0,034 | 0,032 0,032 | 0042 [ 0049 | 0,043 | 0,050 0,065 | 0,060
R 0,107 0,134 0,161 | 0,202 | 0,273 | 0311 | 0,250 0,336 | 0,428

Pakartojamumas ir atkuriamumas apskaiciuoti 1§ devyniy riisiy medaus, kurias analizavo
visos laboratorijos, dalyvaujancios tyrimuose.

IS gauty duomeny yra apskaiciuotos koreliacijos lygtys:

r =0,02 + 0,03 X As20:

R =0,04 + 0,32 X Aso

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti
4 priedas

STATISTINE MEDAUS MEGINIU SAVITOJO ELEKTRINIO LAIDZIO ANALIZE

Méginio Nr. Savitojo elektrinio laidzio Pakartojamumas r Atkuriamumas
reikSmé
1 1,52 0,020 0,120
2 0,44 0,005 0,045
3 0,22 0,002 0,020

Pakartojamumas ir atkuriamumas apskaiCiuoti pagal visy laboratorijy, analizavusiy tris
skirtingas medaus rusis, rezultatus. Tikimybés lygis — 95 proc.

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti

5 priedas
STATISTINE MEDAUS MEGINIU VANDENYJE NETIRPIU MEDZIAGU (PROC.)
ANALIZE
Méginiai 17 2/5 3/8 4/6
Laboratorijy skaicius, likes po atrankos 15 16 17 16
Eliminuoty laboratorijy skaicius 4 3 2 3
Priimty rezultaty skaicius, po atrankos 30 32 34 32
ANALITINIS LYGIS
Vidutiné nustatyta reikSmé 0,02 0,01 0,03 0,01
PASIKARTOJAMUMAS
Standartinis nuokrypis S, 0,01 0,01 0,01 0
Santykinis standartinis nuokrypis RSD,(%) 27 63 26 32
Pakartojamumas r [2.8 x h S] 0,02 0,02 0,02 0,01
ATKURIAMUMAS
Standartinis nuokrypis Sg 0,01 0,01 0,01 0,01
Santykinis standartinis nuokrypis RSDg(%) 36 63 26 84
Atkuriamumas R [2.8 x h Sg] 0,02 0,02 0,02 0,03

PASTABA. Lentel¢je susumuoti statistiniai duomenys — netirpiy medziagy kiekis procentais
meéginyje.

Analitiné kokybés kontrolé:

Al Pakartojamumas - absoliutiis skirtumai tarp dviejy bandymy rezultaty, gauty
pakartojamumo sglygomis, neturi biiti didesni negu pakartojamumas r, iSvestas i§ bendry bandymo
duomeny, apibendrinty lenteléje. Esant netirpiy medziagy kiekiui tarp 0,01-0,03 proc. riby, r galima
naudoti 0,02 proc. Tai atitinka santykinj standartinj pakartojamumo nuokrypj (pakartojamumo
variacijos koeficientas), RSD; 24-71 proc. PanaSus arba tikslesnis nustatymas gaunamas esant
daugiau kaip 0,5 proc. netirpiy medziagy.

A2 Atkuriamumas — absoliutis skirtumai tarp dviejy bandymy rezultaty, gauty atkuriamumo
salygomis, neturi biiti didesni negu atkuriamumas R, iSvestas i§ bendry duomeny, apibendrinty
zemiau. VidutiniSkai R gali biiti 0,026 proc. Tai atitinka santykinj standartinj nuokrypj
(atkuriamumo variacijos koeficientas), RSDg 31 — 93 proc.

A3 Paklaida nebuvo nustatoma tiriant méginius, turin¢ius zZinoma netirpiy medziagy
koncentracijg. Taciau tai néra priezastis abejoti sistemos tikslumu.

A4 Nustatymo ribos — §i riba nebuvo nustatyta, taciau bandymy duomenys rodo, kad
tikslumas nevir$ijo 0,02 proc. ribos.

A5 Skirtingy laboratorijy statistiniai duomenys — Kkiekvienas bendro tyrimo dalyvis
iSanalizavo po aStuonis medaus méginius vieng kartg (keturis méginius i§ skirtingy valstybiy po du
nezinomus pakartojimus). Méginiy prie§ analize paruosti nereikéjo.

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti
6 priedas

MEDAUS MEGINIU STATISTINE HIDROKSIMETILFURFUROLO (HMF) ANALIZE

Meéginio Nr. HMF mg/kg Pakartojamumas r Atkuriamumas R
1 5,2 0,4 1,6
2 22,8 1,2 4,9
3 42,3 2,1 7,3

Europos medaus komisija jvertino metodo glaudumg iStiriant trijy medaus risiy meéginius
tyrime bendradarbiaujanciy laboratorijy. Pakartojamumas ir atkuriamumas buvo apskaiciuoti trijy
rasiy medui, kurj analizavo visos tyrime dalyvavusios laboratorijos.

Palyginimas su kitais metodais — esant maziems HMF kiekiams (apie 5 mg/kg), Siuo
metodu gauti duomenys panasus i gautus iStyrus Vaito (White) metodu, bet maZesni negu
tiriant p-toluidino metodu. Esant didesnéms HMF koncentracijoms (20-40 mg/kg), reik§mes,
gautos visais trimis metodais, iS§ esmés nesiskiria.

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545


https://www.e-tar.lt/portal/legalAct.html?documentId=TAR.070F9AC8ADF9

24

Analizés metody medaus sudéciai nustatyti
7 priedas

MEDAUS DREGNIO PAGAL LUZIO RODIKL] NUSTATYMAS

Liuzio rodiklis (20°C) Medaus drégnis proc. LiZio rodiklis (20°C) Medaus drégnis proc.
1,5044 13,0 1,4885 19,2
1,5038 13,2 1,4880 19,4
1,5033 13,4 1,4875 19,6
1,5028 13,6 1,4870 19,8
1,5023 13,8 1,4865 20,0
1,5018 14,0 1,4860 20,2
1,5012 14,2 1,4855 20,4
1,5007 14,4 1,4850 20,6
1,5002 14,6 1,4845 20,8
1,4997 14,8 1,4840 21,0
1,4992 15,0 1,4835 21,2
1,4987 15,2 1,4830 21,4
1,4982 154 1,4825 21,6
1,4976 15,6 1,4820 21,8
1,4971 15,8 1,4815 22,0
1,4969 16,0 1,4810 22,2
1,4961 16,2 1,4805 22,4
1,4956 16,4 1,4800 22,6
1,4951 16,6 1,4795 22,8
1,4946 16,8 1,4790 23,0
1,4940 17,0 1,4785 23,2
1,4935 17,2 1,4780 23,4
1,4930 17,4 1,4775 23,6
1,4925 17,6 1,4770 23,8
1,4920 17,8 1,4765 24,0
1,4915 18,0 1,4760 24,2
1,4910 18,2 1,4755 24,4
1,4905 18,4 1,4750 24,6
1,4900 18,6 1,4745 24,8
1,4895 18,8 1,4740 25,0
1,4890 19,0

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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Analizés metody medaus sudéciai nustatyti
8 priedas

STATISTINIAI MEDAUS MEGINIU DREGNIO ANALIZES REZULTATAI PROC.

Méginiai 17 2/5 3/8 4/6

Laboratorijy skaicius, likes po atrankos 17 18 16 15

Eliminuoty laboratorijy skaicius 1 1 3 5

Priimty rezultaty skaicius, po atrankos 36 36 32 30
ANALITINIS LYGIS

Vidutiné nustatyta reikSmeé 15,9 17,8 17,3 16,0

PAKARTOJAMUMAS

Standartinis nuokrypis S; 0,1 0,19 0,08 0,06

Santykinis standartinis nuokrypis RSD; (proc.) 0,6 1,1 0,4 0,4

Pakartojamumas r [2,8 x h §] 0,28 0,53 0,21 0,17
ATKURIAMUMAS

Standartinis nuokrypis Sg 0,33 0,31 0,14 0,20

Santykinis standartinis nuokrypis RSDg (proc.) 2,1 1,7 0,8 1,2

Atkuriamumas R [2,8 x h Sg] 0,92 0,87 0,40 0,55

PASTABA. Vandens kiekis méginyje iSreikStas procentais.

Analitiné kokybés kontrolg:

Al Pakartojamumas — absoliutiis skirtumai tarp dviejy bandymy rezultaty, gauty
pakartojamumo salygomis, neturi biiti didesni negu pakartojamumas r, i§vestas 1§ bendry bandymo
duomeny, apibendrinty lenteléje. Medaus drégnumui esant apie 17 proc., r galima naudoti 0,5 proc.
Tai atitinka santykinj standartinj pakartojamumo nuokryp;j (pakartojamumo variacijos koeficientas),
RSD; 1,0 proc.

A2 Atkuriamumas — absoliutas skirtumai tarp dviejy bandymy rezultaty, gauty atkuriamumo
salygomis, neturi biiti didesni negu atkuriamumas R, iSvestas i§ bendry duomeny, apibendrinty
lenteléje. VidutiniSkai R gali biiti 0,9 proc. Tai atitinka santykinj standartinj nuokrypj (atkuriamumo
variacijos koeficientas), RSDg 2,0 proc.

A3 Paklaida nebuvo nustatoma tiriant méginius, turinius zinomos koncentracijos
drégnumg. TacCiau tai néra priezastis abejoti sistemos tikslumu.

A4 Nustatymo ribos — Sios ribos nebuvo nustatytos, tac¢iau bendri bandymy duomenys rodo
tikslumg, kuris atitinka ekstrapoliuota Zemesn¢ apytikr¢ drégnumo ribg — 0,3 proc., vienam
nustatymui.

A5 Skirtingy laboratorijy statistiniai duomenys — Kkiekvienas bendro tyrimo dalyvis
iSanalizavo po aStuonis medaus méginius vieng kartg (keturis méginius i§ skirtingy valstybiy po du
nezinomus pakartojimus). Méginiy nereikéjo paruosti pries analize, kaip nurodyta analizés metody
Il skyriuje.

Papildyta priedu:
Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545

Pakeitimai:

1.

Lietuvos Respublikos Zemes iikio ministerija, [sakymas

Nr. 3D-545, 2005-11-28, Zin., 2005, Nr. 144-5253 (2005-12-10), i. k. 10523301SAK003D-545
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