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REGULAMENTUL (CE) NR. 333/2007 AL COMISIEI
din 28 martie 2007

de stabilire a metodelor de prelevare a probelor si de analiza pentru

controlul oficial al nivelurilor de plumb, cadmiu, mercur, staniu

anorganic, 3-MCPD si hidrocarburi policiclice aromatice din
produsele alimentare

(Text cu relevanta pentru SEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,
avand In vedere Tratatul de instituire a Comunitatii Europene,

avand In vedere Regulamentul (CE) nr. 882/2004 al Parlamentului
European si al Consiliului din 29 aprilie 2004 privind controalele
oficiale efectuate pentru a asigura verificarea conformitatii cu legislatia
privind hrana pentru animale si produsele alimentare si cu normele de
sanatate animala si de bundstare a animalelor (1), in special articolul 11
alineatul (4),

Intrucat:

(1)  Regulamentul (CEE) nr. 315/93 al Consiliului din 8 februarie
1993 de stabilire a procedurilor comunitare privind contaminantii
din alimente (*) prevede ca trebuie sa se stabileascd niveluri
maxime pentru anumiti contaminanti In produsele alimentare, in
vederea protejarii sanatatii publice.

(2)  Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 al Comisiei din 19 decembrie
2006 de stabilire a nivelurilor maxime pentru anumiti
contaminanti in produse alimentare (}) stabileste nivelurile
maxime pentru plumb, cadmiu, mercur, staniu anorganic, 3-
MCPD si benzo(a)piren in anumite produse alimentare.

(3)  Regulamentul (CE) nr. 882/2004 stabileste principiile generale
pentru controlul oficial al produselor alimentare. In anumite
cazuri, sunt necesare totusi prevederi mai specifice pentru a
asigura efectuarea controalelor oficiale in mod armonizat in
cadrul Comunitatii.

(4)  Metodele de prelevare de probe si metodele de analizd care
urmeazd a fi folosite pentru controlul oficial al nivelurilor de
plumb, cadmiu, mercur, 3-MCPD, staniu anorganic si
benzo(a)piren in anumite produse alimentare sunt stabilite in
Directiva 2001/22/CE a Comisiei din 8 martie 2001 de stabilire
a metodelor de prelevare a probelor si a metodelor de analiza
pentru controlul oficial al nivelurilor de plumb, cadmiu, mercur si
3-MCPD din produsele alimentare (), Directiva 2004/16/CE a

(") JO L 165, 30.4.2004, p. 1. Regulament, astfel cum a fost modificat prin
Regulamentul (CE) nr. 1791/2006 al Comisiei (JO L 363, 20.12.2006, p. 1).

(®» JO L 37, 13.2.1993, p. 1. Regulament, astfel cum a fost modificat prin
Regulamentul (CE) nr. 1882/2003 al Parlamentului European si al Consiliului
(JO L 284, 31.10.2003, p. 1).

(®) JO L 364, 20.12.2006, p. 5.

(*) JOL 77, 16.3.2001, p. 14. Directiva, astfel cum a fost modificata ultima data
prin Directiva 2005/4/CE (JO L 19, 21.1.2005, p. 50).
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Comisiei din 12 februarie 2004 de stabilire a metodelor de
prelevare a probelor si a metodelor de analizd pentru controlul
oficial al nivelurilor de staniu din produsele alimentare conser-
vate (') si Directiva 2005/10/CE a Comisiei din 4 februarie 2005
de stabilire a metodelor de prelevare a probelor si a metodelor de
analizad pentru controlul oficial al nivelurilor de benzo(a)piren din
produsele alimentare (?).

(5)  Numeroase prevederi privind prelevarea probelor si analiza pentru
controlul oficial al nivelurilor de plumb, cadmiu, mercur, staniu
anorganic, 3-MCPD si benzo(a)piren in produsele alimentare sunt
similare. in consecinta, pentru claritatea legislatiei, este adecvat sa
se unifice aceste prevederi intr-un singur act legislativ.

(6)  Prin urmare, Directivele 2001/22/CE, 2004/16/CE si 2005/10/CE
ar trebui sd fie abrogate si inlocuite de un nou regulament.

(7)  Masurile prevazute in acest regulament sunt conforme cu opinia
Comitetului permanent pentru lantul alimentar si sanatatea
animala,

ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:

Articolul 1

(1)  Prelevarea de probe si analiza pentru controlul oficial al nive-
lurilor de plumb, cadmiu, mercur, staniu anorganic, 3-MCPD si hidro-
carburi policiclice aromatice (denumite in continuare ,,HPA”) cuprinse
in sectiunile 3, 4 si 6 din anexa la Regulamentul (CE) nr. 1881/2006
trebuie efectuate in conformitate cu anexa la prezentul regulament.

(2)  Alineatul (1) se aplica fara prejudicierea prevederilor Regula-
mentului (CE) nr. 882/2004.

Articolul 2

Directivele 2001/22/CE, 2004/16/CE si 2005/10/CE se abroga.

Referintele la directivele abrogate se vor constitui in referinte la acest
regulament.

Articolul 3
Prezentul regulament intrd in vigoare la 20 de zile de la data publicarii
in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.
Se aplica de la 1 iunie 2007.

Prezentul regulament este obligatoriu in toate elementele sale si se
aplica direct in toate statele membre.

1) JO L 42, 13.2.2004, p. 16.

() Jo
() JO L 34, 8.2.2005, p. 15.
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ANEXA

PARTEA A

DEFINITII

In scopul acestei anexe, se vor aplica urmatoarele definitii:

LHlot”:

,sublot”:

o cantitate identificabild dintr-un produs alimentar,
livratd la un moment dat si determinatd de catre o
persoana autorizata ca avand caracteristici comune
[precum originea, varietatea, tipul de ambalaj, ambala-
torul, expeditorul sau marcajele]. in cazul pestelui, si
dimensiunea pestelui trebuie sa fie luata in considerare;

0 anumita parte a unui lot mai mare stabilitd in vederea
aplicarii metodei de prelevare de probe pe acea parte.
Fiecare sublot trebuie sa fie separat din punct de vedere
fizic si identificabil;

,,proba elementara”: o cantitate de material prelevata dintr-un singur punct al

lotului sau al sublotului;

,,probd globala™: amestecul tuturor probelor elementare prelevate din lot

sau sublot; probele globale vor fi considerate reprezen-
tative pentru loturile sau subloturile din care sunt
prelevate;

,»proba de laborator”: o proba destinatd examenului de laborator.

B.1.
B.1.1.

B.1.5.

PARTEA B
METODE DE PRELEVARE DE PROBE

DISPOZITII GENERALE
Personal

Prelevarea de probe se efectueaza de catre o persoana autorizati,
desemnata in conformitate cu specificatiile statelor membre.

Materialul din care se preleveaza probe

Se preleveaza probe separate din fiecare lot sau sublot care este
examinat.

Masuri de precautie

in timpul prelevarii de probe, trebuie si se ia masuri de precautie pentru
a evita orice schimbari care ar afecta nivelurile de contaminanti, ar avea
un efect negativ asupra determindrii analitice sau ar face probele globale
nereprezentative.

Probe elementare

Pe cat posibil, probele elementare trebuie sa fie prelevate din locuri
diferite repartizate in intregul lot sau sublot. Orice abatere de la
aceastd procedurd se consemneaza in fisa furnizata la punctul B.1.8 al
acestei anexe.

Pregitirea probei globale

Proba globala se obtine prin amestecarea tuturor probelor elementare.
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B.1.6.

B.1.7.

B.1.8.

B.2.1.

B.2.2.

Probele utilizate in scopul controlului, dreptului la recurs si arbitraj

Probele utilizate in scopul controlului, dreptului la recurs si arbitraj se
preleveaza dintr-o probd globald omogenizatd, cu exceptia cazului in
care acest lucru contravine reglementarilor in vigoare in statul membru
in ceea ce priveste drepturile operatorului cu activitate in industria
alimentara.

Ambalarea si transportul probelor

Fiecare proba se introduce intr-un recipient curat si inert, care asigurd o
protectie adecvata impotriva contaminarii, a pierderii substantelor de
analizat prin adsorbtie pe peretele interior al recipientului si impotriva
deteriorarilor in timpul transportului. Se iau toate masurile de precautie
necesare pentru a evita orice schimbare a compozitiei probei, care ar
putea surveni in timpul transportului si depozitarii.

in cazul prelevirilor de probe pentru analiza HPA, se va evita, daci este
posibil, utilizarea recipientelor de plastic, deoarece acestea pot altera
continutul de HPA al probelor. Pe cét posibil se vor utiliza recipiente
de sticla inerte, care nu contin HPA, iar proba se va proteja impotriva
luminii. In cazurile in care acest lucru este practic imposibil, se va evita
cel putin contactul direct al probelor cu plasticul, de exemplu, in cazul
probelor solide, acestea se vor inveli in folie de aluminiu nainte de a fi
plasate in recipientul de plastic.

Sigilarea si etichetarea probelor

Fiecare proba prelevata in scopuri oficiale se sigileazd la locul de
prelevare si se identificd in conformitate cu reglementarile in vigoare
in statul membru.

Se pastreaza inregistrari privind fiecare prelevare de probe, astfel incat
sd se poatd identifica farda echivoc fiecare lot sau sublot (se va face
referire la numarul lotului) si se precizeaza data si locul prelevarii,
precum si orice informatii suplimentare care i-ar putea folosi analistului.

PLANURI DE PRELEVARE DE PROBE
fmpirtirea loturilor in subloturi

Loturile mari se impart in subloturi, cu conditia ca sublotul sa poata fi
separat fizic. Pentru produsele comercializate vrac (de exemplu cereale)
se aplica tabelul 1. Pentru alte produse, se aplica tabelul 2. Avand in
vedere faptul cd greutatea lotului nu este intotdeauna un multiplu exact
al greutdtii subloturilor, greutatea sublotului poate depdsi greutatea
mentionatd cu maximum 20 %.

Numarul de probe increment

Proba globala este de cel putin 1 kg sau 1 litru, cu exceptia cazului in
care acest lucru nu este posibil, de exemplu, cand proba constd intr-un
pachet sau o unitate.

Numarul minim de probe increment care sunt prelevate din lot sau
sublot se stabileste conform tabelului 3.

in cazul produselor lichide vrac, lotul sau sublotul trebuie si fie bine
amestecat atdt cat este posibil si astfel incat sd nu afecteze calitatea
produsului, prin mijloace mecanice sau manuale, imediat inainte de
prelevarea probelor. In acest caz, se presupune o repartizare omogena
a contaminantilor intr-un lot sau sublot dat. Prin urmare, este suficienta
prelevarea a trei probe increment dintr-un lot sau sublot pentru a
constitui o proba globala.
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Probele increment trebuie sa aiba o greutate similard/un volum similar.
Greutatea/volumul unei probe increment este de cel putin 100 de grame
sau 100 de mililitri, rezultdnd o proba globald de cel putin 1 kg sau 1
litru. Orice abatere de la aceastd metodd se consemneazd in fisa
furnizata la punctul B.1.8 din prezenta anexa.

Tabelul 1

Impartirea loturilor in subloturi pentru produsele comercializate
vrac

Greutatea lotului (in tone)

Greutatea sau numarul de subloturi

> 1500
> 300 si < 1500
> 100 si < 300

< 100

500 tone

3 subloturi

100 de tone

Tabelul 2

fmpirtirea loturilor in subloturi pentru alte produse

Greutatea lotului (in tone)

Greutatea sau numarul de subloturi

> 15

<15

15-30 de tone

Tabelul 3

Numérul minim de probe increment de prelevat din lot sau sublot

Greutatea sau volumul lotului/

Numarul minim de probe increment de

sublotului (in kg sau litri) prelevat
<50 3
> 50 si < 500 5
> 500 10

Daca lotul sau sublotul constd in ambalaje sau unitati distincte, numarul
de ambalaje sau unitati de prelevat pentru a forma o proba globala este

prevazut in tabelul 4.

Tabelul 4

Numirul de ambalaje sau unitiati (probe increment) de prelevat
pentru a constitui proba globald in cazul in care lotul sau
sublotul este format din ambalaje sau unititi distincte

Numarul de ambalaje sau unitati din

Numarul de ambalaje sau unitati de

lot/sublot prelevat

<25 cel putin 1 ambalaj sau 1 unitate

26-100 aproximativ 5 %, cel putin 2
ambalaje sau unitati

> 100 aproximativ 5 %, maximum 10

ambalaje sau unitati
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B.2.3.

B.3.

C.1.

Nivelurile maxime pentru staniu anorganic se aplica la continutul
fiecarei cutii de conserve, dar din ratiuni practice este necesar sa se
foloseascd o abordare bazata pe probe globale. Daca rezultatul testului
dintr-o proba globala de cutii de conserve este inferior, dar apropiat de
nivelul maxim de staniu anorganic, si daca se suspecteaza ca unele cutii
de conserve ar putea depdsi nivelul maxim, ar putea fi necesard
continuarea investigatiilor.

in cazul in care nu este posibili aplicarea metodei de prelevare a
probelor descrisda in prezentul capitol, din cauza unor consecinte
comerciale inacceptabile (de exemplu din cauza formei ambalajului, a
deteriorarii lotului etc.), sau dacd aplicarea metodei de prelevare
mentionatd mai sus este practic imposibild, se poate aplica o metoda
de prelevare a probelor alternativd, cu conditia ca aceasta sa fie
suficient de reprezentativd pentru lotul sau sublotul care face obiectul
prelevarii si sa fie documentatd in intregime.

Dispozitii specifice pentru prelevarea de probe in cazul pestilor
mari din loturi mari

Daca lotul sau sublotul din care urmeaza sa fie prelevate probele
contine pesti mari (pesti individuali care cantiresc mai mult de apro-
ximativ 1 kg), iar lotul sau sublotul cantareste mai mult de 500 de kg,
proba increment constd in partea din mijloc a pestelui. Fiecare probd
increment cantareste cel putin 100 g.

PRELEVAREA PROBELOR iN ETAPA COMERTULUI CU
AMANUNTUL

Prelevarea de probe din produsele alimentare in etapa comertului cu
amanuntul se face, dacd este posibil, in conformitate cu dispozitiile
privind prelevarea de probe stabilite la punctul B.2.2 din prezenta
anexa.

in cazul in care nu este posibili aplicarea metodei de prelevare a
probelor descrisd la punctul B.2.2, din cauza unor consecinte comerciale
inacceptabile (de exemplu din cauza formei ambalajului, a deteriorarii
lotului etc.), sau daca aplicarea metodei de prelevare mentionatd mai sus
este practic imposibild, se poate aplica o metoda de prelevare a probelor
alternativa, cu conditia ca aceasta sa fie suficient de reprezentativa
pentru lotul sau sublotul care face obiectul prelevarii si sa fie docu-
mentata in intregime.

PARTEA C
PREGATIREA SI ANALIZAREA PROBELOR

STANDARDE DE CALITATE ALE LABORATORULUI

Laboratoarele trebuie sa respecte prevederile articolului 12 din Regula-
mentul (CE) nr. 882/2004 PM1l ———— <.

Laboratoarele participa la programe adecvate de teste interlaboratoare
de eficientd, care respectd ,,Protocolul international armonizat pentru
teste interlaboratoare de eficienta a laboratoarelor de analize (chimi-
ce)” (') dezvoltat sub auspiciile [UPAC/ISO/AOAC.

Laboratoarele demonstreazd ca aplicd proceduri interne de control al
calitatii. Exemple de astfel de proceduri sunt prezentate in ,Liniile
directoare ISO/AOAC/IUPAC privind controlul intern al calitdtii in
laboratoarele de analize chimice” (3).

Acolo unde este posibil, trebuie sd se estimeze veridicitatea analizei
prin includerea in analiza a materialelor de referinta certificate adecvate.

(Y) ,,Protocolul international armonizat pentru testele interlaboratoare de eficienta a labora-
toarelor de analize chimice” de M. Thompson, S.L.R. Ellison si R. Wood, Pure Appl.
Chem., 2006, 78, 145-96.

(» Editie de M. Thompson si R. Wood, Pure Appl. Chem., 1995, 67, 649-666.
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C.2.
C.2.1.

C22.
C2.2.1.

C.2.22.

C.23.

PREGATIREA PROBELOR
Masuri de precautie si consideratii generale

Cerinta de bazd este sd se obtind o probd de laborator omogend si
reprezentativa, fara sa se produca o contaminare secundara.

Tot materialul din constitutia probelor primite de catre laborator se va
utiliza pentru pregatirea probei de laborator.

Conformitatea cu nivelurile maxime stabilite in Regulamentul (CE) nr.
1881/2006 se stabileste pe baza nivelurilor determinate in probele de
laborator.

Proceduri specifice de pregatire a probelor

Proceduri specifice pentru plumb, cadmiu, mercur
si staniu anorganic

Analistul trebuie sd se asigure de faptul cd probele nu se vor contamina
in timpul pregitirii lor. Acolo unde este posibil, aparatele si echipa-
mentele care vin in contact cu proba nu trebuie sd contind metalele care
urmeazd sa fie determinate si trebuie sa fie confectionate din materiale
inerte precum polipropilena sau politetrafluoretilena (PTFE) etc.
Acestea se curdtd cu acid pentru a reduce riscul de contaminare.
Otelul inoxidabil de inaltd calitate poate fi folosit pentru lamele de
triturare.

Exista numeroase proceduri specifice satisficitoare de pregatire a
probelor care pot fi folosite pentru produsele examinate. Pentru
aspectele care nu sunt cuprinse in mod specific in prezentul regulament,
cele descrise in standardul CEN ,,Produse alimentare — Determinarea
microelementelor — Criterii de performantd, consideratii generale si
pregitirea probei” (') au fost considerate satisfacdtoare, dar pot exista
si alte metode de pregitire a probelor la fel de valide.

in cazul staniului anorganic, trebuie luate masuri in vederea asiguririi
faptului ca tot materialul este prelevat in solutie, deoarece pot aparea
rapid pierderi, in special datorita hidrolizarii la hidroxizi de Sn(IV)
insolubili.

Proceduri specifice pentru hidrocarburi poli-
ciclice aromatice

Laborantul trebuie sd se asigure de faptul ca probele nu se vor
contamina in timpul pregitirii lor. inainte de utilizare, recipientele se
spala cu acetona sau hexan de inaltd puritate pentru a se minimiza riscul
de contaminare. Dacé este posibil, aparatele si echipamentele care vin in
contact cu proba trebuie sa fie confectionate din materiale inerte precum
aluminiu, sticla sau otel inoxidabil slefuit. Materialele plastice precum
polipropilena sau PTFE se vor evita, deoarece analitul se poate adsorbi
pe aceste materiale.

Tratarea probei la primirea in laborator

Proba globald completd se macind fin (dacd este cazul) si se amesteca
temeinic, folosindu-se un proces ce a fost demonstrat cd asigurd omoge-
nizarea completa.

(") Standard EN 13804:2002, ,,Produse alimentare — Determinarea elementelor sub forma de

urme — Criterii de performantd, consideratii generale si pregatirea esantioanelor”, CEN,
Rue de Stassart 36, B-1050 Bruxelles.
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C.2.4.  Probele utilizate in scopul controlului, dreptului la recurs si arbitraj

Probele utilizate in scopul controlului, dreptului la recurs si arbitraj se
preleveaza din materialul omogenizat, cu exceptia cazului in care acest
lucru contravine reglementarilor statelor membre privind prelevarea de
probe in ceea ce priveste drepturile operatorului cu activitate in
industria alimentara.

C.3. METODE DE ANALIZA
C.3.1.  Definitii

Se aplicd urmatoarele definitii:

W= Repetabilitatea — valoarea sub care diferenta
absoluta dintre rezultatele obtinute la testele indi-
viduale in conditii de repetabilitate (de exemplu,
aceeasi probd, acelasi operator, acelasi aparat,
acelasi laborator si intr-un interval scurt de timp)
este de asteptat sa se situeze intr-un anumit interval
de probabilitate (de obicei 95 %) si prin urmare r =
2,8 % s,.

WS = Deviatia standard calculata din rezultatele generate
in conditii de repetabilitate.

»RSD,” = Deviatia standard relativd calculatd din rezultatele
generate in conditii de repetabilitate [(s/x ) x 100].

»R” = Reproductibilitatea — valoarea sub care diferenta
absoluta dintre rezultatele obtinute la testele indi-
viduale 1n conditii de reproductibilitate (de
exemplu, pe material identic obtinut de catre
operatorii din laboratoare diferite, folosind metoda
de testare standardizatid) este de asteptat sa se
situeze intr-un anumit interval de probabilitate (de
obicei 95 %); R = 2,8 x sg.

2

SR = Deviatia standard calculatad din rezultatele generate

in conditii de reproductibilitate.

»RSDR” = Deviatia standard relativd calculatd din rezul-
tatele generate in conditii de reproductibilitate
[(sr/x) * 100].

,,LOD” = Limita de detectie — cel mai mic continut masurat,
din care se poate deduce prezenta analitului cu o
certitudine statisticd rezonabild. Limita de detectie
este numeric egald cu de trei ori deviatia standard a
mediei determindrilor martor (n > 20).

,LOQ” = Limita de cuantificare — cel mai scazut continut de
analit care poate fi analizat cu o certitudine
statisticd rezonabild. Dacd atdt precizia, cat si
acuratetea sunt constante pentru un interval de
concentratii in jurul limitei de detectie, atunci
limita de cuantificare este numeric egala cu de
sase pand la zece ori deviatia standard a mediei
determinarilor martor (n > 20).

»HORRAT ('), = RSD, observata impartitd la valoarea RSD; estimata
prin ecuatia Horwitz (modificatd) () [conform
punctului C.3.3.1 (,Note privind criteriile de
performanta”)] folosind ipoteza r = 0,66 R.

(") Horwitz W. si Albert, R., 2006, The Horwitz Ratio (HorRat): A useful Index of Method

Performance with respect to Precision, Journal of AOAC International, Vol. 89, 1095-
1109.
(®» M. Thompson, Analyst, 2000, p. 125 si 385-386.
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»HORRAT ();” = RSDy observatd impartitd la valoarea RSDy
estimatd prin ecuatia Horwitz (modificatd) (%)
[conform punctului C.3.3.1 (,,Note privind criteriile
de performanta”)].

LU= incertitudinea de masurare standard compusa
obtinutd prin  utilizarea  incertitudinilor  de
masurare standard individuale asociate marimilor
introduse intr-un model de masurare (3).

LU” = Incertitudinea de masurare extinsa, folosind un
factor de acoperire 2, care da un nivel de
incredere de aproximativ 95 % (U = 2u).

LUt = Incertitudinea de masurare standard maxima.

C3.2.  Cerinte generale

Metodele de analiza folosite pentru controlul alimentelor trebuie sa fie
conforme cu dispozitiile din anexa III la Regulamentul (CE) nr.
882/2004.

Metodele de analizd pentru staniul total sunt adecvate pentru controlul
oficial al nivelurilor de staniu anorganic.

Pentru analiza plumbului in vin, metodele si normele stabilite de
OIV (%) se aplicd in conformitate cu articolul 31 din Regulamentul
(CE) nr. 479/2008 al Consiliului (®).

C.3.3. Cerinte specifice
C.3.3.1. Criterii de performanta

in cazul in care nu sunt previzute metode specifice pentru determinarea
contaminantilor in produse alimentare la nivelul Uniunii Europene,
laboratoarele pot selecta orice metoda validatd de analiza pentru
matricea respectiva, cu conditia ca metoda selectata sa indeplineasca
criteriile specifice de performanta stabilite in tabelele 5, 6 si 7.

Se recomanda utilizarea metodelor complet validate (cum ar fi metode
validate prin studii colaborative pentru matricea respectiva) in cazuri
adecvate, dacd acestea sunt disponibile. Pot fi utilizate si alte metode
validate adecvate (de exemplu metode validate intern pentru matricea
respectiva), cu conditia ca acestea sa indeplineasca criteriile specifice de
performanta stabilite in tabelele 5, 6 si 7.

(") Horwitz W. si Albert, R., 2006, The Horwitz Ratio (HorRat): A useful Index of Method

Performance with respect to Precision, Journal of AOAC International, Vol. 89, 1095-
1109.

(3 M. Thompson, Analyst, 2000, p. 125 si 385-386.

() International vocabulary of metrology — Basic and general concepts and associated
terms (VIM), JCGM 200:2008.

(*) Organisation internationale de la vigne et du vin (Organizatia Internationala a Viei si
Vinului).

(®) Regulamentul (CE) nr. 479/2008 al Consiliului din 29 aprilie 2008 privind organizarea
comund a pietei vitivinicole, de modificare a Regulamentelor (CE) nr. 1493/1999, (CE)
nr. 1782/2003, (CE) nr. 1290/2005 si (CE) nr. 3/2008 si de abrogare a Regulamentelor
(CEE) nr. 2392/86 si (CE) nr. 1493/1999 (JO L 148, 6.6.2008, p. 1).
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Daca este posibil, validarea metodelor validate intern trebuie sa includa
un material de referintd certificat.

(a) Criterii de performantd pentru metodele de analiza pentru plumb,
cadmiu, mercur si staniu anorganic:

Tabelul 5

Parametru

Criteriu

Aplicabilitate

Alimente specificate in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006

Specificitate

Fara interferente spectrale sau cauzate de matrice

Repetabilitate (RSD,)

HORRAT, mai mic de 2

Reproductibilitate HORRATR mai mic de 2
(RSDg)
Recuperare Se aplicd dispozitiile de la punctul D.1.2
Staniu anorganic Plumb, cadmiu, mercur
LM < 0,100 mg/kg LM > 0,100 mg/kg
LOD < 5 mg/kg < o cincime din | < o zecime din LM
LM
LOQ < 10 mg/kg < doua cincimi din | < o cincime din LM
LM

(b) Criterii de performanta pentru metodele de analiza pentru 3-MCPD:

Tabelul 6

Parametru Criteriu
Aplicabilitate Alimente specificate in Regulamentul
(CE) nr. 1881/2006
Specificitate Fara interferente spectrale sau cauzate
de matrice
Probe martor Sub LOD

Repetabilitate (RSD,)

de 0,66 ori RSDy derivata din ecuatia
Horwitz (modificata)

Reproductibilitate (RSDg) | derivatd din ecuatia lui Horwitz

(modificatd)
Recuperare 75-110 %
LOD < 5 pg/kg (raportat la materia uscata)
LOQ < 10 pg/kg (raportat la materia uscatd)

(c) Criterii de performantd pentru metodele de analiza pentru hidro-
carburi policiclice aromatice:

Cele patru hidrocarburi policiclice aromatice pentru care se aplicd
aceste criterii sunt benzo(a)piren, benz(a)antracen, benzo(b)fluo-

ranten §i crisen.



2007R0333 — RO — 01.09.2012 — 001.001 — 12

Tabelul 7

Parametru Criteriu

Aplicabilitate Alimente specificate In Regulamentul
(CE) nr. 1881/2006

Specificitate Fara interferente spectrale sau cauzate
de matrice, verificarea  detectiei
pozitive

Repetabilitate (RSD,) HORRAT, mai mic decat 2

Reproductibilitate (RSDg) | HORRATR mai mic decat 2

Recuperare 50-120 %

LOD < 0,30 pg/kg pentru fiecare dintre cele
patru substante

LOQ < 0,90 pg/kg pentru fiecare dintre cele
patru substante

(d) Note privind criteriile de performanta:

Ecuatia Horwitz (') (pentru concentratii 1,2 x 107 < C < 0,138) si
ecuatia Horwitz modificata () (pentru concentratii C < 1,2 x 1077)
sunt ecuatii generalizate de precizie independente de analit si
matrice, depinzand numai de concentratie in majoritatea metodelor
de analizd de rutina.

Ecuatia Horwitz modificati pentru concentratii C < 1,2 x 107
RSDRr =22 %
unde:

— RSDgy este abaterea standard relativa, calculata din rezultatele
obtinute in conditii de reproductibilitate [(sg /x) * 100]

— C este rata de concentratie (adicd 1 = 100 g/100 g, 0,001 =
1000 mg/kg). Ecuatia Horwitz modificata se aplicd pentru
concentratii C < 1,2 x 107,

Ecuatia Horwitz pentru concentratii 1,2 x 107 < C < 0,138:
RSDg = 2C(019)
unde:

— RSDy este abaterea standard relativd, calculatd din rezultatele
obtinute in conditii de reproductibilitate [(sg /) x 100]

— C este rata de concentratie (adica 1 = 100 g/100 g, 0,001 =
1000 mg/kg). Ecuatia Horwitz se aplicd pentru concentratii
1,2 x 107 < C < 0,138.

(') W. Horwitz, L.R. Kamps, K.W. Boyer, J.4ssoc.Off.Analy.Chem.,1980, 63, 1344.
(®» M. Thompson, Analyst, 2000, p. 125 si 385-386.
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C.3.3.2. Abordarea ,,adecvatd scopului” (,,Fitness-for-purpose”)

Pentru metodele validate intern, ca o alternativd a evaludrii caracterului
adecvat pentru controalele oficiale, poate fi utilizatd abordarea
adecvatd scopului” (). Metodele adecvate pentru controalele oficiale
trebuie sd produca rezultate cu o incertitudine de masurare standard
compusd (u) mai micd decat incertitudinea de masurare standard
maxima calculatd cu formula de mai jos:

Uf = 4/ (LOD/2)* + (aC)?

unde:

— Uf este incertitudinea de masurare standard maxima (pg/kg),

— LOD este limita de detectie a metodei (ng/kg). LOD trebuie si
indeplineasca criteriile de performantd stabilite la punctul C.3.3.1
pentru concentratia de interes,

— C este concentratia de interes (pg/kg),

— o este un factor numeric care va fi folosit in functie de valoarea lui
C. Valorile care vor fi utilizate sunt prevazute in tabelul 8.
Tabelul 8

Valorile numerice corespunzitoare constantei a in formula stabilita
in prezentul punct, in functie de concentratia de interes

C (ng/kg) o
<50 0,2
51-500 0,18
501-1 000 0,15
1 001-10 000 0,12
> 10 000 0,1

Laborantul tine seama de ,,Raportul privind relatia dintre rezultatele
analitice, incertitudinea de masurare, factorii de recuperare si preve-
derile din legislatia UE privind alimentele si hrana pentru animale” (%).

PARTEA D
RAPORTAREA SI INTERPRETAREA REZULTATELOR

D.1. RAPORTAREA
D.1.1. Exprimarea rezultatelor

Rezultatele trebuie exprimate in aceleasi unitati si cu acelasi numar de
cifre semnificative ca si nivelurile maxime stabilite In Regulamentul
(CE) nr. 1881/2006.

D.1.2.  Calcule de recuperare

Daca 1n cadrul metodei analitice se aplicd o etapd de extractie, rezultatul
analitic trebuie corectat din punct de vedere al recuperdrii. In acest caz,
trebuie consemnat nivelul de recuperare.

(") M. Thompson si R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, p. 10 si 471-478.
() http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analy-
sis 2004 en.pdf
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D.1.3.

D.2.
D.2.1.

D.2.2.

D.2.3.

in cazul in care in cadrul metodei analitice nu se aplici o etapd de
extractie (de exemplu, in cazul metalelor), rezultatul poate fi consemnat
necorectat din punct de vedere al recuperarii, daca se prezinta dovezi, in
mod ideal utilizind material de referinta certificat adecvat, conform
carora este atinsd concentratia certificatd care permite determinarea
incertitudinii de masurare (de exemplu, precizie ridicatd a masurdrii)
si, in consecintd, metoda nu este supusid unor erori sistematice. in
cazul in care rezultatul este consemnat necorectat din punct de vedere
al recuperdrii, acest lucru trebuie mentionat.

Incertitudinea de masurare

Rezultatul analizei trebuie consemnat ca x +/— U, unde X este rezultatul
analitic si U este incertitudinea de mdsurare extinsd, folosind un factor
de acoperire 2, care da un nivel de incredere de aproximativ 95 %
(U = 2u).

Laborantul tine seama de ,,Raportul privind relatia dintre rezultatele
analitice, incertitudinea de masurare, factorii de recuperare si preve-
derile din legislatia UE privind alimentele si hrana pentru animale” (*).

INTERPRETAREA REZULTATELOR
Acceptarea unui lot/sublot

Lotul sau sublotul este acceptat dacd rezultatul analizei probei de
laborator nu depaseste nivelul maxim respectiv prevazut in Regula-
mentul (CE) nr. 1881/2006, tindnd seama de incertitudinea de
masurare extinsd si corectarea rezultatului din punct de vedere al recu-
perarii in cazul in care a fost aplicatd o etapa de extractie in metoda de
analizd folosita.

Respingerea unui lot/sublot

Lotul sau sublotul este respins daca rezultatul analizei probei de
laborator depdseste dincolo de orice indoiald nivelul maxim respectiv
prevazut in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006, tindnd seama de incer-
titudinea de masurare extinsd si corectarea rezultatului din punct de
vedere al recuperdrii in cazul in care a fost aplicatdi o etapa de
extractie in metoda de analizd folosita.

Aplicabilitate

Prezentele reguli de interpretare se aplicd pentru rezultatul analizei
obtinut pe baza probelor recoltate in scopul controlului. In cazul
analizei destinate dreptului la recurs si arbitrajului, se aplicd reglemen-
tarile nationale.

(1) http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analy-
sis 2004 en.pdf



