Dziennik Urzedowy PL
Unii Europejskiej Seria L

2023/2783 15.12.2023

ROZPORZADZENIE WYKONAWCZE KOMISJI (UE) 2023/2783
z dnia 14 grudnia 2023 r.

ustanawiajagce metody pobierania prébek i przeprowadzania analiz do celéw kontroli pozioméw
toksyn roslinnych w Zywnosci i uchylajace rozporzadzenie (UE) 2015/705

(Tekst majacy znaczenie dla EOG)

KOMISJA EUROPEJSKA,
uwzgledniajgc Traktat o funkcjonowaniu Unii Europejskiej,

uwzgledniajac rozporzadzenie Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) 2017/625 z dnia 15 marca 2017 r. w sprawie kon-
troli urzgdowych i innych czynnosci urzgdowych przeprowadzanych w celu zapewnienia stosowania prawa zywnoscio-
wego 1 paszowego oraz zasad dotyczacych zdrowia i dobrostanu zwierzat, zdrowia roélin i Srodkéw ochrony roslin, zmie-
niajgce rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 999/2001, (WE) nr 396/2005, (WE) nr 1069/2009, (WE)
nr 1107/2009, (UE) nr 1151/2012, (UE) nr 652/2014, (UE) 2016/429 i (UE) 2016/2031, rozporzadzenia Rady (WE)
nr 1/2005 i (WE) nr 1099/2009 oraz dyrektywy Rady 98/58/WE, 1999/74/WE, 2007/43/WE, 2008/119/WE
i 2008/120/WE, oraz uchylajace rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 854/2004 i (WE) nr 882/2004,
dyrektywy Rady 89/608[EWG, 89/662/EWG, 90/425/EWG, 91/496/EWG, 96/23|WE, 96/93/WE i 97/78/WE oraz decyzj¢
Rady 92/438/EWG (rozporzadzenie w sprawie kontroli urzedowych) (), w szczegblnosci jego art. 34 ust. 6,

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

(1) W rozporzadzeniu Komisji (UE) 2023/915 (} ustanowiono najwyzsze dopuszczalne poziomy niektérych toksyn
roélinnych w zywnosci.

(2)  Pobieranie probek ma istotne znaczenie dla precyzyjnego oznaczania pozioméw toksyn roslinnych w okreslonej
partii, poniewaz toksyny roslinne w danej partii mogg by¢ rozmieszczone niejednorodnie. Nalezy zatem ustanowi¢
metody pobierania probek do celéw urzgdowej kontroli pozioméw toksyn ro$linnych w zywnosci.

(3)  Wrozporzadzeniu wykonawczym Komisji (UE) nr 2023/2782 (%) ustanowiono metody pobierania probek do celow
urzedowej kontroli pozioméw mikotoksyn w zywnosci. Biorac pod uwage, ze zaréwno toksyny roélinne, jak i miko-
toksyny sa niejednorodnie rozmieszczone w partiach, wspomniane metody pobierania prébek nalezy stosowaé réw-
niez w odniesieniu do toksyn rolinnych.

(4)  Kontrole urzedowe moga by¢ przeprowadzane w odniesieniu do zywnosci, dla ktérej nie okreslono najwyzszego
dopuszczalnego poziomu toksyn rodlinnych ani procedury pobierania probek. Nalezy zatem ustanowi¢ kryteria
pozwalajace okresli¢, ktéra procedura pobierania probek powinna by¢ stosowana w takich przypadkach.

(5)  Nalezy takze okresli¢ ogdlne kryteria wydajnosci, ktére powinna spetnia¢ metoda analizy w celu zapewnienia stoso-
wania przez laboratoria kontrolne metod analizy o poréwnywalnych poziomach wydajnosci. Poniewaz laborato-
rium referencyjne Unii Europejskiej ds. mikotoksyn i toksyn rodlinnych okreslito kryteria wydajnosci analitycznej
dla analizy toksyn roslinnych w zywnosci na podstawie najlepszych dostgpnych informacji naukowych, nalezy usta-
nowic te kryteria w niniejszym rozporzadzeniu.

() Dz.U.L9527.42017,s. 1.

() Rozporzadzenie Komisji (UE) 2023/915 z dnia 25 kwietnia 2023 r. w sprawie najwyzszych dopuszczalnych pozioméw niektérych
zanieczyszczen w zywnosci oraz uchylajace rozporzadzenie (WE) nr 1881/2006 (Dz.U. L 119 z 5.5.2023, 5. 103).

() Rozporzadzenie wykonawcze Komisji (UE) 20232782 z dnia 14 grudnia 2023 r. ustanawiajace metody pobierania prébek i przepro-
wadzania analiz do cel6w kontroli pozioméw mikotoksyn w zywnosci i uchylajace rozporzadzenie (WE) nr 401/2006 (Dz.U. L, 2023/

2782, 15.12.2023, ELL http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2023/2782/0j).
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(6) W rozporzadzeniu Komisji (UE) 2015705 (*) ustanowiono metody pobierania probek i kryteria skutecznosci metod
analizy do celéw urzedowej kontroli pozioméw kwasu erukowego w $rodkach spozywczych. Poniewaz metody
pobierania probek i kryteria wydajnosci analitycznej okre$lone w niniejszym rozporzadzeniu sg réwniez odpowied-
nie do kontroli toksyny roslinnej kwas erukowy w zywnosci, w celu uproszczenia nalezy uchyli¢ rozporzadzenie
(UE) 2015/705.

(7)  Nalezy da¢ laboratoriom kontrolnym wystarczajacy czas na wdrozenie nowych wymogéw wprowadzonych niniej-
szym rozporzadzeniem. W zwigzku z tym nalezy przewidzie¢ rozsadny termin rozpoczecia stosowania niniejszego
rozporzadzenia.

(8)  Aby zapewnic cigglo$¢ przeprowadzania kontroli urzgdowych i innych dziatan regulacyjnych dotyczacych najwyz-
szych dopuszczalnych pozioméw toksyn roslinnych oraz wystarczajaco duzo czasu na ponowng walidacje metod
analizy, nalezy przewidzieé, Ze metody analizy, ktore zostaly zwalidowane przed data rozpoczecia stosowania niniej-
szego rozporzadzenia, moga pozosta¢ w uzyciu przez okreslony czas.

(9)  Srodki przewidziane w niniejszym rozporzadzeniu s3 zgodne z opinia Statego Komitetu ds. Roslin, Zwierzat, Zyw-
nosci i Pasz,

PRZYJMUJE NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:

Artykut 1

Do celéw niniejszego rozporzadzenia stosuje si¢ definicje okreSlone w art. 1 rozporzadzenia wykonawczego Komisji
(UE) 2023/2782.

Artykut 2

1. Prébki do celéw kontroli pozioméw toksyn roslinnych w zywnosci pobierane sg metodami okreslonymi w zalgczniku

2. W przypadku $rodka spozywczego, ktérego nie mozna sklasyfikowaé w kategorii Zywnosci, w odniesieniu do ktorej
ustanowiono procedure pobierania probek w zalaczniku I, procedure pobierania probek okresla si¢ z uwzglednieniem roz-
miaru czastek tego Srodka spozywczego lub podobienstwa tego Srodka spozywczego do produktu, ktéry mozna sklasyfiko-
waé w jednej z kategorii Zywnosci wymienionych w zalgczniku I.

3. W przypadku $rodka spozywczego, ktérego nie mozna sklasyfikowaé w Zadnej kategorii Zywnosci wymienionej
w zalgczniku I, oraz pod warunkiem ze istnieja dowody na to, ze toksyna roSlinna jest jednorodnie rozmieszczona
w takim $rodku spozywczym, pobiera si¢ probki z tego Srodka spozywczego zgodnie z metodg pobierania probek okres-
long w czgsci B zalacznika do rozporzadzenia Komisji (WE) nr 333/2007 (°).

Artykut 3

Przygotowywanie prébek i metody analizy stosowane do celéw kontroli pozioméw toksyn roslinnych w $rodkach spozy-
wezych odpowiadaja kryteriom okre$lonym w zalaczniku II.

Artykut 4

Rozporzadzenie (UE) 2015/705 traci moc. Odestania do uchylonego rozporzadzenia traktuje si¢ jako odeslania do niniej-
szego rozporzadzenia wykonawczego.

() Rozporzadzenie Komisji (UE) 2015/705 z dnia 30 kwietnia 2015 r. ustanawiajace metody pobierania prébek i kryteria skutecznosci
metod analizy do celéw urzgdowej kontroli pozioméw kwasu erukowego w Srodkach spozywczych oraz uchylajgce dyrektywe Komi-
5ji 80/891/EWG (Dz.U. L 113 1.5.2015, 5. 29).

() Rozporzadzenie Komisji (WE) nr 333/2007 z dnia 28 marca 2007 r. ustanawiajace metody pobierania prébek i analizy do celéw kon-
troli pozioméw pierwiastkéw §ladowych i zanieczyszczen procesowych w $rodkach spozywczych (Dz.U. L 88 z 29.3.2007, s. 29).
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Artykut 5

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w Zycie dwudziestego dnia po jego opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym Unii Europej-
skiej.

Niniejsze rozporzadzenie stosuje si¢ od dnia 1 kwietnia 2024 r. Jednakze metody analizy, ktore zostaly zwalidowane przed
rozpoczeciem stosowania niniejszego rozporzadzenia, mogg pozostaé w uzyciu do dnia 1 lipca 2028 r., nawet jesli nie
spelniaja wszystkich wymagan szczegdlnych przewidzianych w pkt 4.2 zalgcznika II do niniejszego rozporzadzenia.

Niniejsze rozporzadzenie wigze w calodci i jest bezposrednio stosowane we wszystkich pan-
stwach cztonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli dnia 14 grudnia 2023 r.

W imieniu Komisji
Przewodniczgca
Ursula VON DER LEYEN
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Al.1.

Al.2.

Al13.

Al4.

A.1.5.

A.l.6.

Al.7.

A.1.8.

ZALACZNIK

Metody pobierania probek do celéw kontroli pozioméw toksyn roslinnych w zywnosci

CZESC 1
PRZEPISY OGOLNE
Przepisy ogélne

Personel

Prébki pobiera osoba wyznaczona przez wlasciwy organ panstwa czlonkowskiego.

Material, z ktdrego nalezy pobraé prébki

W przypadku kazdej partii, ktéra ma zosta¢ zbadana, pobieranie probek musi zostaé przeprowadzone oddzielnie.
Zgodnie z przepisami szczeg6lnymi dotyczacymi pobierania probek dla réznych toksyn roslinnych duze partie
dzielone sg na podpartie, z ktérych probki pobierane sa oddzielnie.

Niezbedne srodki ostroznosci

Podczas pobierania i przygotowywania probek stosuje si¢ Srodki ostroznosci w celu zapobiezenia jakimkolwiek
zmianom, ktdre:

— moglyby mie¢ wplyw na zawartos¢ toksyn roslinnych, mie¢ niekorzystny wplyw na wynik oznaczenia anali-
tycznego lub spowodowac, ze prébki zbiorcze stang si¢ niereprezentatywne,

— moglyby mie¢ wplyw na bezpieczenstwo zywnosci stanowigcej partie, z ktorych nalezy pobraé prébki.

Ponadto stosuje si¢ wszelkie srodki niezbedne do zapewnienia bezpieczenistwa os6b pobierajgcych probki.

Probki pierwotne

W miare mozliwosci prébki pierwotne pobiera si¢ z rdznych miejsc rozmieszczonych w calej partii lub podpartii.
Odstapienie od tej procedury odnotowywane jest w protokole okreslonym w pkt A.1.8 niniejszego zalacznika.

Przygotowanie prébki zbiorczej

Prébke zbiorcza tworzy sig poprzez polaczenie probek pierwotnych.

Kontrprébki

Kontrprébki do celéw egzekwowania przepiséw, obrony praw i arbitrazu pobiera si¢ ze zhomogenizowanej prébki
zbiorczej, o ile nie jest to sprzeczne z przepisami panstw czlonkowskich w zakresie praw podmiotu prowadzacego
przedsigbiorstwo spozywcze.

Pakowanie i transport prébek

Kazda prébka umieszczana jest w czystym, chemicznie obojetnym pojemniku, odpowiednio zabezpieczonym
przed zanieczyszczeniem i uszkodzeniem w czasie przewozu. Stosuje si¢ wszelkie niezbedne Srodki ostroznosci
w celu zapobiezenia jakimkolwiek zmianom w skladzie probki, ktére moglyby powstaé w czasie transportu lub
przechowywania.

Pieczetowanie i etykietowanie probek

Kazdg prébke pobrana do celéw urzedowych pieczetuje sie w miejscu pobrania i oznacza zgodnie z przepisami
panstwa cztonkowskiego.

Kazde pobranie probki musi zosta¢ odnotowane, aby umozliwi¢ jednoznaczng identyfikacje kazdej partii; nalezy
podaé réwniez datg 1 miejsce pobrania probki oraz wszelkie dodatkowe informacje, ktore mogg by¢ przydatne dla
analityka.

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj
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A2,

A3.

Rézne rodzaje partii

Produkty spozywcze moga by¢ oferowane do sprzedazy luzem, w pojemnikach lub opakowaniach jednostkowych,
takich jak worki, torby i opakowania detaliczne/jednostkowe. Metoda pobierania probek moze by¢ stosowana do
produktéw wprowadzanych do obrotu luzem, w pojemnikach lub opakowaniach jednostkowych, takich jak worki,
torby, opakowania detaliczne[jednostkowe lub w jakiejkolwiek innej formie.

Bez uszczerbku dla przepiséw szczeg6lnych dotyczacych pobierania prébek i ustanowionych w innych czesciach
niniejszego zalgcznika przedstawiony ponizej wzor stuzy jako wskazdwka do obliczania czgstotliwosci pobierania
probek partii oferowanych do sprzedazy w opakowaniach jednostkowych, takich jak worki, torby i opakowania
detaliczne/jednostkowe.

masa partii x masa probki pierwotnej

czestotliwo$¢ pobierania probek (SF) n =
masa probki zbiorczej x masa opakowania jednostkowego
— masa: w kg

— czestotliwo$¢ pobierania prébek (SF): kazde n-te opakowanie jednostkowe, z ktérego pobierana jest probka
pierwotna (liczby dziesigtne nalezy zaokragli¢ do najblizszej liczby catkowite;).

Pobieranie prébek produktéw o wysokim stosunku objetosci do masy

Z wyjatkiem produktéw spozywczych objetych czescig Il pkt L i M zalacznika I do rozporzadzenia wykonawczego
(UE) 2023/2782, w przypadku pobierania probek produktéw spozywczych, ktérych objetosé jest duza w stosunku
do ich masy (tj. objetos¢ (dm’)/masa (kg) > 5), wymogi dotyczace masy mozna zastgpi¢ rbwnowaznym wymogiem
dotyczgcym objetosci (tj. 1 kg zastepuje si¢ 1 dm?).

CZESC I
METODY POBIERANIA PROBEK

Stosuje si¢ metody pobierania probek okreslone w czeSci 11 zalgcznika I do rozporzadzenia wykonawczego
(UE) 2023/2782.

Jednakze do pobierania prébek ziemniakéw i produktéw z ziemniakéw (glikoalkaloidy) oraz miodu (alkaloidy piro-
lizydowe) stosuje si¢ cze$¢ B zalacznika do rozporzadzenia (WE) nr 333/2007.

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj
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ZALACZNIK I

Kryteria przygotowywania prébek i metod analizy stosowanych do celéw kontroli pozioméw tok-
syn ro$linnych w zywnosci
1. WPROWADZENIE Srodki ostroznosci

Poniewaz na og6t rozmieszczenie toksyn roslinnych jest niejednorodne, probki sa przygotowywane, a w szcze-
g6lnosci homogenizowane, ze szczegdlng starannoscia.

W przypadku gdy homogenizacja dokonywana jest przez laboratorium, cala prébka otrzymana przez laborato-
rium jest homogenizowana.

2. OBROBKA PROBKI OTRZYMANE] PRZEZ LABORATORIUM

Kazda probka laboratoryjna jest doktadnie mieszana w procesie, ktéry w razie potrzeby obejmuje mielenie na
drobno i co do ktérego wykazano, ze prowadzi do catkowitej homogenizacji.

W przypadku gdy najwyzszy dopuszczalny poziom ma zastosowanie do suchej masy, zawarto$¢ suchej masy
produktu oznaczana jest na podstawie czesci probki zhomogenizowanej, z zastosowaniem metody, co do ktérej
wykazano, ze zapewnia dokladne oznaczenie zawartosci suchej masy.

3. KONTRPROBKI

Kontrprébki do celéw egzekwowania przepiséw, obrony praw i arbitrazu pobiera si¢ ze zhomogenizowanego
materialu, o ile nie jest to sprzeczne z przepisami panstw czlonkowskich w zakresie praw podmiotu prowadzg-
cego przedsigbiorstwo spozywcze.

4. METODA ANALIZY, KTC)RA ZOBOWIAZANE SA STOSOWAC LABORATORIA, | WYMAGANIA DOTYCZACE KONTROLI
LABORATORY]NE]
4.1. Wymagania ogé6lne

Metody potwierdzajace stosowane w analizie do celéw kontroli Zywnosci muszg by¢ zgodne z przepisami pkt 1
i 2 zalgcznika III do rozporzadzenia (UE) 2017/625.

W miar¢ mozliwosci poprawnos$¢ metody powinna by¢ weryfikowana poprzez analize certyfikowanego mate-
riatu odniesienia lub poprzez regularny udzial w badaniach bieglosci z pomyslnym wynikiem.

4.2. Wymagania szczeg6lne
4.2.1. Wymagania szczegdlne dotyczgce metod potwierdzajgcych

4.2.1.1.  Kryteria wydajnosci
W przypadku metod potwierdzajacych stosuje si¢ nastgpujace kryteria wydajnosci:
Odzysk: §redni poziom odzysku powinien wynosi¢ 70-120 %.

Sredni poziom odzysku jest $rednig wartoscig uzyskang z kontrprobek podczas walidacji przy ustalaniu para-
metrow precyzji RSDr oraz RSDwy Kryterium to stosuje si¢ do wszystkich stezen i wszystkich poszczegélnych
toksyn.

W wyjatkowych przypadkach $rednie poziomy odzysku wykraczajace poza powyzszy zakres moga by¢ dopusz-
czalne, ale musza miesci¢ si¢ w granicach 50-130 % i tylko wtedy, gdy spelnione sg kryteria precyzji dla RSDr
i RSDwg.

Precyzja

RSDr wynosi < 20 %.

RSDwR wynosi < 20 %.

RSDR powinno wynosi¢ < 25 %.

Kryteria te maja zastosowanie do wszystkich stezen.

Jezeli laboratorium przedstawi dowody, ze zapewniono zgodnos¢ z kryterium RSDwR, nie ma potrzeby przed-
stawiania takich dowod6éw w odniesieniu do kryterium RSDr, gdyz zgodnos¢ z RSDwR automatycznie gwaran-
tuje zgodnos¢ z kryterium RSDr.

W przypadku gdy najwyzszy dopuszczalny poziom ma zastosowanie do sumy toksyn, wowczas kryteria pre-
cyzji majg zastosowanie zarowno do sumy, jak i do poszczegdlnych toksyn.

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj
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4.2.1.2.

4.2.1.2.1.

4.2.1.2.2.

4.2.2.

4.2.2.1.

Granica oznaczalnosci

Jezeli w tabeli 1 ponizej okreSlono wymaganie szczegélne dotyczgce granicy oznaczalno$ci (LOQ) toksyny
roélinnej, warto$¢ LOQ metody musi by¢ réwna lub nizsza od tej wartosci.

Tabela 1

Wymagania dotyczgce LOQ dla niektérych toksyn roslinnych

Toksyna roslinna Uwagi Zywno$é r\gg ?ﬁgﬁz) d]ﬁtbyc(}zlzﬁ):
Alkaloidy Wymég LOQ dla Produkt suszony <10
pirolizydynowe poszczeg6lnych alkaloidéw
pirolizydynowych Produkt plynny <0,15
Alkaloidy tropanowe | Wymog dotyczacy LOQ Przetworzona Zywno$¢ na <1
oddzielnie dla atropiny bazie zbdz dla niemowlat
i skopolaminy i malych dzieci
Zboza i produkty zbozowe <2
Herbatki ziotowe (produkt
suszony) <5
Herbatki ziotowe (ptynne)
< 0,05
Alkaloidy opium Wymdg LOQ dla morfiny Wyroby piekarnicze <500
i kodeiny oddzielnie

We wszystkich pozostatych przypadkach stosuje si¢ nastepujace zasady:
LOQ: wynosi < 0,5*NDP i powinna by¢ w miare mozliwosci nizsza (< 0,2*NDP).

W przypadku gdy najwyzszy dopuszczalny poziom ma zastosowanie do sumy toksyn, wéwczas LOQ poszcze-
gblnych toksyn wynosi < 0,5*NDP/n, gdzie n oznacza liczbe toksyn objetych definicjag NDP.

Identyfikacja

Do celéw identyfikacji stosuje si¢ kryteria okreslone w wytycznych dotyczacych identyfikacji mikotoksyn i tok-
syn ro$linnych w zZywnosci i paszy ().

Rozszerzenie zakresu stosowania metody

Rozszerzenie zakresu na inne toksyny roélinne:

Gdy do zakresu istniejacej metody potwierdzajacej dodaje si¢ dodatkowe anality, wymagana jest pelna walidacja,
aby wykaza¢ przydatno$¢ danej metody.

Rozszerzenie na inne produkty:

Jesli metoda potwierdzajaca ma — zgodnie z wiedza lub oczekiwaniami — zastosowanie do innych produktéw,
nalezy zweryfikowa¢ jej trafno$¢ w odniesieniu do tych innych produktéw. Jesli nowy produkt nalezy do grupy
produktéw (zob. tabela 2 w niniejszym zalgczniku), dla ktérych przeprowadzono juz wstepng walidacje,
wystarczajaca jest dodatkowa walidacja o ograniczonym zakresie.

Wymagania szczegdlne dotyczgce potilosciowych metod przesiewowych

Zakres

Niniejsza sekcja odnosi si¢ do metod bioanalitycznych opartych na rozpoznaniu immunologicznym lub wigza-
niu z receptorem (np. test ELISA, testy paskowe, metody wykorzystujace paski z przeptywem bocznym (LFD),
immunoczujniki) i metod fizykochemicznych opartych na chromatografii lub bezposrednim wykrywaniu
metodg spektrometrii mas (np. spektrometrii mas pod ci$nieniem atmosferycznym). Inne metody (np. chroma-
tografia cienkowarstwowa) nie sa wykluczone, pod warunkiem Ze generowane sygnaly odnosza si¢ bezposred-
nio do danych toksyn ro$linnych i pozwalajg na zastosowanie zasady opisanej ponizej.

(") Dokument dostepny pod adresem: https:|/food.ec.europa.eu/system/files/2023-10/cs_contaminants_sampling_guid-doc-ident-mycoto

xins.pdf.
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4.2.2.2.

4.2.2.2.1.

4.2.2.2.2.

Wymagania szczegblne majg zastosowanie do metod, ktérych wynikiem jest warto$¢ numeryczna, np.
(wzgledna) odpowiedz z czytnika testu paskowego, sygnal z chromatografii cieczowej sprzezonej ze spektrome-
trig mas itp., oraz przy zastosowaniu normalnych zasad statystycznych.

Wymagania te nie majg zastosowania do metod, ktére nie daja wartosci numerycznych (np. jedynie linig, ktéra
jest obecna albo nie) i wymagaja innego podejscia do walidacji. Wymagania szczegdlne dotyczace tych metod
sg okre$lone w pkt 4.2.3.

Niniejszy dokument opisuje procedury walidacji metod przesiewowych za pomoca walidacji migdzylaboratoryj-
nej, kontroli wydajno$ci metody zwalidowanej za pomocg procedury migdzylaboratoryjnej oraz walidacji
metody przesiewowej przez jedno laboratorium.

Procedura walidacji

Celem walidacji jest wykazanie adekwatnosci metody przesiewowej. Robi si¢ to poprzez okreslenie wartosci gra-
nicznej oraz okreslenie odsetka wynikow falszywie negatywnych i falszywie podejrzanych. W tych dwdch para-
metrach uwzglednione sg parametry wydajnosci, takie jak zdolno§¢ w zakresie wykrywania, selektywno$¢ i pre-
cyzja.

Metody przesiewowe mogg by¢ walidowane za pomoca walidacji migdzylaboratoryjnej lub walidacji przez
jedno laboratorium. Jezeli dla okreslonej kombinacji toksyna roslinna/matryca/STC dostepne sg juz dane doty-
czace walidacji miedzylaboratoryjnej, wystarczajace jest zweryfikowanie wydajnosci tej metody w laboratorium
j3 stosujgcym.

Wstepna walidacja przez jedno laboratorium
Toksyny roslinne

Walidacje przeprowadza si¢ dla kazdej indywidualnej toksyny roslinnej objetej zakresem. W przypadku metod
bioanalitycznych, ktére dajg faczna odpowiedz dla pewnej grupy toksyn roélinnych (np. alkaloidéw pirolizydy-
nowych), wykazuje si¢ mozliwos¢ ich zastosowania oraz wspomina o ograniczeniach badania w zakresie
metody. Uznaje sig, ze niepozadana reaktywno$¢ krzyzowa nie zwigksza odsetka wynikéw falszywie negatyw-
nych dla docelowych toksyn roslinnych, ale moze zwigksza¢ odsetek wynikow falszywie podejrzanych. Ten nie-
pozadany wzrost zmniejsza si¢ przy pomocy analizy potwierdzajacej w celu jednoznacznej identyfikacji i ozna-
czania iloSciowego toksyn ro§linnych.

Matryce

Dla kazdego produktu lub — jezeli o danej metodzie wiadomo, ze ma zastosowanie do wielu produktéw — dla
kazdej grupy produktéw przeprowadza si¢ wstepng walidacje. W tym drugim przypadku z danej grupy wybiera
si¢ jeden reprezentatywny i odpowiedni produkt (zob. Tabela 2).

Zestaw prébek

Minimalna liczba réznych prébek wymaganych do walidacji wynosi 20 jednorodnych prébek kontrolnych nega-
tywnych i 20 jednorodnych prébek kontrolnych pozytywnych, ktére zawieraja toksyne roslinng w stezeniu STC,
poddanych, w warunkach odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej (RSDwy), analizie roztozonej na 5 réznych
dni. Do zestawu walidacyjnego mozna doda¢ dodatkowe zestawy 20 prébek zawierajacych toksyne roslinng
w innych ilo$ciach, aby dowiedzie¢ si¢, do jakiego stopnia dana metoda umozliwia rozréznienie migdzy réz-
nymi stezeniami toksyn ro$linnych.

Stezenie

Dla kazdego STC, ktére ma by¢ wykorzystane do rutynowego zastosowania, nalezy przeprowadzi¢ walidacje.

Wstepna walidacja w drodze poréwnania migdzylaboratoryjnego

Walidacje w drodze poréwnania miedzylaboratoryjnego przeprowadza si¢ zgodnie z normg ISO 5725:1994,
migdzynarodowym zharmonizowanym protokotem IUPAC lub innym uznanym na szczeblu mi¢dzynarodo-
wym protokolem dotyczacym poréwnania migdzylaboratoryjnego, ktory wymaga uwzglednienia waznych
danych z co najmniej o$miu réznych laboratoriéw. Jedyna inng réznicg w poréwnaniu z walidacjg przez jedno
laboratorium jest fakt, ze = 20 prébek na produkt/poziom moze zosta¢ réwnomiernie rozdzielonych pomigdzy
uczestniczgce laboratoria, przy czym na jedno laboratorium przypadaja przynajmniej dwie probki.
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4.2.2.3.

4.2.2.4.

4.2.2.4.1.

Okreslanie warto$ci granicznej i odsetka wynikow falszywie podejrzanych probki Slepej

(Wzgledne) odpowiedzi prébki kontrolnej negatywnej i prébki kontrolnej pozytywnej przyjmuje si¢ za pod-
stawe obliczenia wymaganych parametréw.

Metody przesiewowe o odpowiedzi proporcjonalnej do stezenia toksyn roslinnych

Do metod przesiewowych o odpowiedzi proporcjonalnej do stezenia toksyn roslinnych zastosowanie ma, co
nastepuje:

wartos¢ graniczna = Rgrc - warto$C to o5 *SDsrc

Rsre = $rednia odpowiedz prébki kontrolnej pozytywnej (przy STC)

warto$¢ t: jednostronna warto$c t dla odsetka wynikéw falszywie negatywnych na poziomie 5 % (zob. tabela 3)

SDsrc = odchylenie standardowe

Metody przesiewowe o odpowiedzi odwrotnie proporcjonalnej do stgZenia toksyn roslinnych

Podobnie dla metod przesiewowych o odpowiedzi odwrotnie proporcjonalnej do stezenia toksyn roslinnych
warto§¢ graniczng okresla si¢ jako:

wartos¢ graniczna = Rerc + wartosé to o5 *SDsrc

Przy stosowaniu tej szczegdlnej wartosci t do okreslenia warto$ci granicznej odsetek wynikow falszywie nega-
tywnych jest domyslnie ustalony na poziomie 5 %.

Ocena adekwatnosci
Wiyniki z prébki kontrolnej negatywnej wykorzystuje si¢ do oszacowania odpowiadajacego odsetka wynikow

falszywie podejrzanych. Warto$¢ t oblicza si¢ tak, by odpowiadala sytuacji, gdy wynik z prébki kontrolnej nega-
tywnej jest powyzej warto$ci granicznej, a zatem jest blednie klasyfikowany jako podejrzany.

warto$¢ t = (warto§¢ graniczna - $redniagepa probia)/SDstepa probka

dla metod przesiewowych o odpowiedzi proporcjonalnej do stezenia toksyn roslinnych

lub

warto$C t = (Sredniaepa probka — Warto$¢ graniczna)/SDgiepa probka

dla metod przesiewowych o odpowiedzi odwrotnie proporcjonalnej do stezenia toksyn roslinnych.

Z uzyskanej wartosci t, na podstawie stopni swobody obliczonych z szeregu eksperymentéw, prawdopodobiefi-
stwo probek falszywie podejrzanych przy jednostronnej dystrybucji moze zostaé obliczone (np. funkcja TDIST
w arkuszu kalkulacyjnym) lub uzyskane z tabeli dystrybugji t (zob. tabela 3).

Odpowiednia warto$¢ jednostronnej dystrybucji t okresla odsetek wynikow falszywie podejrzanych.

Koncepcja ta jest szczegétowo opisana wraz z przyktadem w ,Analytical and Bioanalytical Chemistry” DOI
10.1007/s00216 -013-6922-1.

Rozszerzenie zakresu stosowania metody

Rozszerzenie zakresu na inne toksyny roslinne

Gdy do zakresu istniejacej metody przesiewowej dodaje si¢ nowe toksyny roslinne, wymagana jest pelna walida-
cja, aby wykaza¢ przydatno$¢ danej metody.
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4.2.2.4.2. Rozszerzenie na inne produkty

Jesli metoda przesiewowa ma — zgodnie z wiedzg lub oczekiwaniami — zastosowanie do innych produktéw,
nalezy zweryfikowac jej trafno$¢ w odniesieniu do tych innych produktéw. Jesli nowy produkt nalezy do grupy
produktéw (zob. tabela 2 w niniejszym zalgczniku), dla ktérych przeprowadzono juz wstepng walidacje,
wystarczajaca jest dodatkowa walidacja o ograniczonym zakresie. W tym celu poddaje si¢ analizie w warunkach
odtwarzalno$ci wewnatrzlaboratoryjnej co najmniej 10 jednorodnych prébek kontrolnych negatywnych i 10
jednorodnych prébek kontrolnych pozytywnych (przy STC). Wszystkie probki kontrolne pozytywne musza
by¢ powyzej wartosci granicznej. Jesli kryterium to nie zostalo spelnione, wymagana jest pelna walidacja.

4.2.2.5. Weryfikacja metod juz zwalidowanych za pomocg poréwnania migdzylaboratoryjnego

W przypadku metod przesiewowych, ktére zostaly juz pomyslnie zwalidowane w drodze poréwnania migdzy-
laboratoryjnego, weryfikowana jest wydajno$¢ metody. W tym celu poddaje si¢ analizie co najmniej 6 probek
kontrolnych negatywnych i 6 probek kontrolnych pozytywnych (przy STC). Wszystkie prébki kontrolne pozy-
tywne muszg by¢ powyzej wartosci granicznej. Jesli kryterium to nie zostato spelnione, laboratorium musi prze-
prowadzi¢ analize przyczyn w celu okreSlenia, dlaczego nie moze osiggnal specyfikacji uzyskanej w ramach
badania migdzylaboratoryjnego. Dopiero po podjeciu dzialan naprawczych przeprowadza ono ponowng wery-
fikacje wydajnosci metody w laboratorium. Jesli laboratorium nie jest w stanie zweryfikowa¢ wynikow z poréw-
nania migdzylaboratoryjnego, bedzie musiato ustali¢ wlasng warto$¢ graniczng w ramach pelnej walidacji w jed-
nym laboratorium.

42.2.6. Ciagla weryfikacja metody/biezgca walidacja metody

Po wstepnej walidacji uzyskuje si¢ dodatkowe dane walidacyjne poprzez wlaczenie przynajmniej dwoch probek
kontrolnych pozytywnych do kazdej partii probek poddawanych badaniu przesiewowemu. Jedna prébka kon-
trolna pozytywna jest probka znang (np. wykorzystang podczas wstepnej walidacji), a druga jest innym produk-
tem z tej samej grupy produktéw (jesli analizowany jest tylko jeden produkt, wykorzystuje si¢ zamiast tego inng
probke tego produktu). Wiaczenie prébki kontrolnej negatywnej jest fakultatywne. Wyniki uzyskane dla dwéch
probek kontrolnych pozytywnych dodaje si¢ do istniejacego zestawu walidacyjnego.

Co najmniej raz do roku warto§¢ graniczng ustala si¢ od nowa, a trafno$¢ metody poddaje si¢c ponownej ocenie
(ponowna ocena dostgpnych danych z zakresu zapewnienia i kontroli jakosci uzyskanych w poprzednim roku).
Ciagla weryfikacja metody ma kilka celow, w tym:

— kontrole jakosci partii probek poddanej badaniu przesiewowemu,
— dostarczenie informacji na temat odpornosci metody w warunkach laboratorium, ktére ja stosuje,
— uzasadnienie mozliwosci stosowania metody do innych produktéw,

— mozliwo$¢ dostosowania wartosci granicznych w przypadku stopniowych przesunig¢ wraz z uplywem
czasu.

4.2.2.7.  Sprawozdanie z walidacji
Sprawozdanie z walidacji zawiera:
— informacj¢ dotyczacg STC,

— informacj¢ dotyczacg okreslonej wartosci granicznej,

Uwaga: Warto§¢ graniczna ma tyle samo znaczacych cyfr co STC. Wartosci liczbowe wykorzystane do obli-
czenia warto$ci granicznej muszg mie¢ co najmniej jedna znaczacg cyfre wigcej niz STC.

— informacj¢ dotyczacg obliczonego odsetka wynikéw falszywie podejrzanych,

— informacj¢ dotyczaca sposobu obliczenia odsetka wynikéw falszywie podejrzanych.

Uwaga: Informacja dotyczaca obliczonego odsetka wynikéw falszywie podejrzanych wskazuje, czy metoda
jest adekwatna, poniewaz okresla liczbe Slepych prébek (lub prébek o niskim poziomie zanieczy-
szczenia), ktore bedg podlegaly weryfikacji.
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Tabela 2

Grupy produktéw do walidacji metod potwierdzajacych i przesiewowych

Typowe reprezentatywne produkty wlaczone do

Grupy produktéw Kategorie produktéw (6] kategorii
Wysoka zawarto$¢ wody Napoje Herbatki ziotowe (plynne), liscie
Owoce i warzywa ogorecznika, ziemniaki, przeciery

Przeciery na bazie zb6z lub owocéw | przeznaczone dla niemowlat i matych dzieci
Swieze ziota kulinarne

Wysoka zawarto$¢ oleju Orzechy z drzew orzechowych Migdaly, pestki moreli, rzepak, nasiona
Nasiona oleiste i produkty z nich bawelny, Inu, tubinu, maku, konopi itp.
uzyskane Oleje i pasty
Owoce oleiste i produkty z nich uzys-
kane
Wysoka zawarto§¢ Ziarna zb6z i produkty z nich uzys- Kukurydza, gryka, proso, sorgo, maczka
skrobi lub bialka i niska kane z manioku, produkty z ziemniakow
zawarto$¢ wody Produkty dietetyczne Chleb, wyroby piekarnicze, krakersy, $nia-
i thuszczu daniowe przetwory zbozowe, makarony

Suche proszki do przygotowywania zyw-
noéci dla niemowlat i matych dzieci

Wysoka zawarto§¢ Produkty cytrusowe
kwasu i wysoka
zawarto$¢ wody (*)
,Trudne lub szczegélne Pylek i produkty z pytku, suplementy diety,
produkty” (**) herbatki ziolowe (produkt suszony),

herbata (produkt suszony)
Przyprawy, lukrecja

Wysoka zawarto$¢ cukru Owoce suszone Figi, rodzynki, koryntki, sultanki, mi6d
i niska zawarto$¢ wody
Mleko i przetwory Mleko Mleko krowie, kozie i bawole
mleczne Ser Ser krowi i kozi
Produkty mleczarskie (np. mleko Jogurt, $mietana
w proszku)

(*) Jezeli do stabilizacji zmian pH na etapie ekstrakcji stosowany jest bufor, ta grupa produktéw moze zostaé polgczona
w jedng grupe produktéw ,Wysoka zawarto$¢ wody”.

(** ,Trudne lub szczegélne produkty” powinny by¢ w pelni walidowane jedynie w przypadku, gdy sa czesto poddawane ana-
lizie. Jesli sa one jedynie okazjonalnie poddawane analizie, walidacja moze zosta¢ ograniczona do sprawdzenia pozioméw
zglaszania z zastosowaniem ekstraktu $lepej probki wzbogaconej.

Tabela 3

ednostronna warto$¢ t dla odsetka wynikéw falszywie negatywnych wynoszacego 5 %
J wy ywW gatywnych wy aceg

Stopnie swobody Liczba kontrprébek Warto$¢ t (5 %)
10 11 1,812
11 12 1,796
12 13 1,782

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj
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13 14 1,771
14 15 1,761
15 16 1,753
16 17 1,746
17 18 1,74
18 19 1,734
19 20 1,729
20 21 1,725
21 22 1,721
22 23 1,717
23 24 1,714
24 25 1,711
25 26 1,708
26 27 1,706
27 28 1,703
28 29 1,701
29 30 1,699
30 31 1,697
40 41 1,684
60 61 1,671
120 121 1,658
oo oo 1,645
4.2.3. Wymagania dotyczgce jakosciowych metod przesiewowych (metod, ktore nie dajg wartosci numerycznych)

Opracowaniem wytycznych walidacyjnych dla metod testéw binarnych zajmuja si¢ obecnie rézne organy nor-
malizacyjne (np. AOAC, 1SO). AOAC opracowalo wytyczne w sprawie walidacji metod testéw binarnych.
Mozna uznad, ze dokument ten przedstawia aktualny stan wiedzy w dziedzinie walidacji metod testéw binar-
nych. Zatem metody, ktére daja binarne wyniki (np. ocena wizualna testéw paskowych), powinny by¢ walido-
wane zgodnie z migdzynarodowymi wytycznymi AOAC w sprawie walidacji jako$ciowych binarnych metod

chemicznych (3.

Mozna jednak zastosowa¢ inne uznane wytyczne dotyczace walidacji, takie jak podejscie przewidziane w nor-
mie ISO/TS 23758:2021 | IDF/RM 251 ,Guidelines for the validation of qualitative screening methods for the
detection of residues of veterinary drugs in milk and milk products” (Wytyczne dotyczace walidacji jakoscio-
wych metod przesiewowych w celu wykrywania pozostalosci lekow weterynaryjnych w mleku i przetworach

mlecznych).

4.3 Szacowanie niepewno$ci pomiaru, obliczanie odzysku i podawanie wynikéw ()

4.3.1. Metody potwierdzajgce

() Dostepne pod adresem: https:|[academic.oup.com/jaoac/article-pdf]97/5/1492/32425003 [jacac1492.pdf.

%) Wigcej informacji na temat procedur szacowania niepewnosci pomiaru oraz procedur oceny odzysku mozna znalezé w sprawozdaniu
ecej ) p P p p y odzy: 3

pod tytulem ,Report on the relationship between analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and the provisions of

EU food and feed legislation” (Sprawozdanie na temat relacji miedzy wynikami analiz, niepewnoscig pomiaru, wspdtczynnikami odzy-

sku a przepisami prawodawstwa UE dotyczacego zywnosci i paszy)

https://food.ec.europa.eu/system/files/2016-10/cs_contaminants_sampling_analysis-report_2004_en.pdf.
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4.4.

Wynik analizy podaje si¢ w nastepujacy sposéb:

a) skorygowany o odzysk, w stosownych przypadkach, wraz z informacja o korekcie, jesli miala ona miejsce.
Nalezy poda¢ stopiefi odzysku, chyba ze wewnetrzna korekta o blagd metody jest czg$cig procedury. Korekta
o warto$¢ odzysku nie jest konieczna, jesli stopieft odzysku wynosi 90-110 %;

b) jako x +/- U, gdzie x oznacza wynik analizy, a U niepewno$¢ rozszerzona pomiaru analitycznego, przy
zastosowaniu wspdlczynnika rozszerzenia 2, ktéry daje wynik w przedziale ufnosci ok. 95 %.

Jako mozliwo$¢ mozna podaé¢ domyslng niepewno$¢ pomiaru rozszerzong wynoszaca 50 %, pod warunkiem ze
laboratorium spelnia wszystkie wymagania dotyczace precyzji okreslone w pkt 4.2. Dane laboratorium moze to
wykazad, spelniajgc kryteria powtarzalno$ci RSD, i odtwarzalno$ci wewngtrzlaboratoryjnej RSD,.r, uzupelnione
pomyslnym uczestnictwem w programach badan bieglosci (chyba ze nie jest dostgpny odpowiedni program
badan bieglosci) ze $rednig warto$cig z-score na poziomie |z| < 2 wykazujaca, ze spelniono wymoég odtwarzal-
nosci RSDy (w oparciu o docelowe odchylenie standardowe wynoszace 25 %).

W przypadku gdy ustalono najwyzszy dopuszczalny poziom dla sumy toksyn, podaje si¢ wyniki analizy wszyst-
kich poszczegdlnych toksyn.

W stosownych przypadkach przeprowadza si¢ korekte odzysku dla kazdej z poszczegélnych toksyn przed
sumowaniem stezen.

Do celéw weryfikacji zgodnosci z suma NDP stosuje si¢ metode zerows, co oznacza, ze wyniki dla poszczegdl-
nych toksyn, ktdre sa < LOQ, zastepuje si¢ wartoscia zerowa przy obliczaniu sumy.

Obowiazujace zasady interpretacji wynikéw analizy pod katem przyjecia lub odrzucenia partii majg zastosowa-
nie do wyniku analizy otrzymanego w przypadku prébki do celow urzedowej kontroli. W przypadku analizy do
celéw obrony lub arbitrazu zastosowanie maja przepisy krajowe. W szczegdlnosci, jezeli:

wynik analizy prébki z kontroli urzedowej wskazuje na niezgodnos$¢ ponad wszelkg watpliwo$¢, biorac pod
uwage niepewno$¢ rozszerzong pomiaru oraz

wynik analizy probki do celéw obrony praw wskazuje na niezgodno$¢, jednak nie stwierdza jej istnienia ponad
wszelka watpliwo$¢, a niepewnos¢ rozszerzona pomiaru jest wigksza niz niepewno$¢ w przypadku kontroli
urzedowej,

woéwczas wynik analizy probki do celéw obrony praw nie moze przewazy¢ w stosunku do niezgodnosci stwier-
dzonej dla prébki objetej kontrolg urzedows.

Metody przesiewowe
Wynik badan przesiewowych wyrazany jest jako zgodny lub podejrzewany o niezgodnos¢.

,Podejrzewany o niezgodno$¢” oznacza, ze probka przekracza warto$¢ graniczng i moze zawieraé toksyny
ro$linne na poziomie wyzszym niz STC. Kazdy podejrzany wynik powoduje zastosowanie analizy potwierdzaja-
cej w celu jednoznacznej identyfikacji i oznaczenia ilosciowego toksyny roslinnej.

,Zgodny” oznacza, ze zawarto$¢ toksyny roslinnej w prébce jest < STC przy poziomie ufno$ci wynoszacym
95 % (tj. istnieje 5 % prawdopodobienstwa, ze probki beda niewlasciwie zglaszane jako negatywne). Wynik ana-
lizy przedstawia si¢ jako ,< poziom STC” wraz z okresleniem poziomu STC.

Laboratoryjne normy jako$ci

Laboratorium przestrzega przepisow art. 37 ust. 4 i 5 rozporzadzenia (UE) 2017/625.

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj
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