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REGULAMENTUL DE PUNERE IN APLICARE (UE) 2023/2783 AL COMISIEI
din 14 decembrie 2023

de stabilire a metodelor de esantionare si a metodelor de analizi pentru controlul nivelurilor de
toxine vegetale din produsele alimentare si de abrogare a Regulamentului (UE) 2015/705

(Text cu relevanti pentru SEE)

COMISIA EUROPEANA,
avand in vedere Tratatul privind functionarea Uniunii Europene,

avand in vedere Regulamentul (UE) 2017/625 al Parlamentului European si al Consiliului din 15 martie 2017 privind
controalele oficiale i alte activititi oficiale efectuate pentru a asigura aplicarea legislatiei privind alimentele si furajele, a
normelor privind sindtatea si bundstarea animalelor, sinitatea plantelor §i produsele de protectie a plantelor, de
modificare a Regulamentelor (CE) nr. 999/2001, (CE) nr. 396/2005, (CE) nr. 1069/2009, (CE) nr. 1107/2009, (UE)
nr. 1151/2012, (UE) nr. 652/2014, (UE) 2016/429 si (UE) 2016/2031 ale Parlamentului European si ale Consiliului, a
Regulamentelor (CE) nr. 1/2005 si (CE) nr. 1099/2009 ale Consiliului si a Directivelor 98/58/CE, 1999/74/CE,
2007/43/CE, 2008/119/CE si 2008/120/CE ale Consiliului si de abrogare a Regulamentelor (CE) nr. 854/2004 si (CE)
nr. 882/2004 ale Parlamentului European si ale Consiliului, precum si a Directivelor 89/608/CEE, 89/662/CEE,
90/425/CEE, 91/496/CEE, 96/23/CE, 96/93/CE si 97/78|CE ale Consiliului si a Deciziei 92/438|CEE a Consiliului
(Regulamentul privind controalele oficiale) ('), in special articolul 34 alineatul (6),

intrucat:

(1)  Regulamentul (UE) 2023915 al Comisiei () stabileste niveluri maxime pentru anumite toxine vegetale din produsele
alimentare.

(2)  Esantionarea joacd un rol esential in precizia determindrii nivelurilor de toxine vegetale dintr-un anumit lot, deoarece
toxinele vegetale din cadrul unui lot pot fi distribuite in mod eterogen. Prin urmare, este adecvat s se stabileascad
metode de prelevare de esantioane pentru controlul oficial al nivelurilor de toxine vegetale din produsele alimentare.

(3)  Regulamentul de punere in aplicare (UE) 2023/2782 al Comisiei (°) stabileste metodele de esantionare care trebuie
utilizate pentru controlul oficial al nivelurilor de micotoxine din produsele alimentare. Avand in vedere cd atat
toxinele vegetale, cat si micotoxinele, sunt distribuite in mod eterogen in cadrul loturilor, este adecvat si se aplice
respectivele metode de prelevare de esantionare si in ceea ce priveste toxinele vegetale.

(4)  Controalele oficiale pot fi efectuate asupra produselor alimentare pentru care nu a fost stabilit un nivel maxim
specific aferent toxinelor vegetale si pentru care nu a fost stabilitd nicio procedurd specifici de prelevare de
esantioane. Prin urmare, este adecvat s se prevadd criterii pentru a determina procedura de esantionare de aplicat
in astfel de cazuri.

(5)  De asemenea, este necesar sd se stabileascd criterii generale de performantd pe care metoda de analizi sd le respecte
pentru a se asigura cd laboratoarele de control utilizeazd metode de analizd cu niveluri comparabile de performant.
Intrucat laboratorul de referintd al Uniunii Europene pentru micotoxine si toxine vegetale a stabilit criteriile de
performantd analiticd pentru analiza toxinelor vegetale din produsele alimentare pe baza celor mai bune informatii
stiintifice disponibile, este adecvat si se stipuleze criteriile respective in prezentul regulament.

() JOL95,7.4.2017,p. 1.

() Regulamentul (UE) 2023/915 al Comisiei din 25 aprilie 2023 privind nivelurile maxime pentru anumiti contaminanti din produsele
alimentare si de abrogare a Regulamentului (CE) nr. 1881/2006 (JO L 119, 5.5.2023, p. 103).

() Regulamentul de punere in aplicare (UE) 2023/2782 al Comisiei din 14 decembrie 2023 de stabilire a metodelor de esantionare si de
analiza pentru controlul nivelurilor de micotoxine din produsele alimentare si de abrogare a Regulamentului (CE) nr. 401/2006 (JO L,
2023/2782,15.12.2023, ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2782/o0j).
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(6)  Regulamentul (UE) 2015/705 al Comisiei () stabileste metodele de esantionare si criteriile de performantd pentru
metodele de analizi vizand controlul oficial al nivelurilor de acid erucic din produsele alimentare. Intrucat metodele
de esantionare si criteriile de performantd analiticd stabilite in prezentul regulament sunt adecvate si pentru
controlul toxinei vegetale acid erucic in produsele alimentare, este adecvat, din motive de simplificare, si se abroge
Regulamentul (UE) 2015/705.

(7)  Este necesar sd se acorde laboratoarelor de control suficient timp pentru a indeplini noile cerinte introduse prin
prezentul regulament. Prin urmare, este adecvat si se prevadid o datd rezonabild de la care prezentul regulament
incepe sd se aplice.

(8)  Pentru a asigura continuitatea efectudrii controalelor oficiale si a altor activititi de reglementare privind nivelurile
maxime de toxine vegetale §i pentru a acorda suficient timp pentru revalidarea metodelor de analizi, este adecvat sd
se prevadd ca metodele de analizd care au fost validate inainte de data aplicarii prezentului regulament sd poatd fi
utilizate in continuare pentru o perioadd definita.

(9)  Masurile previzute in prezentul regulament sunt conforme cu avizul Comitetului permanent pentru plante, animale,
produse alimentare i hrand pentru animale,

ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:

Articolul 1

In sensul prezentului regulament, se aplici definitiile previzute la articolul 1 din Regulamentul de punere in aplicare
(UE) 2023/2782.

Articolul 2

(1)  Esantionarea pentru controlul nivelurilor de toxine vegetale din produsele alimentare se efectueazd in conformitate
cu metodele previzute in anexa L

(2)  In cazul unui produs alimentar care nu poate fi clasificat intr-o categorie de produse alimentare pentru care a fost
stabilitd o procedurd de esantionare in anexa I, procedura de esantionare se determind tinind seama de dimensiunea
particulelor alimentului respectiv sau de similaritatea alimentului respectiv cu un produs care poate fi clasificat intr-una
dintre categoriile de produse alimentare din anexa L.

(3) In cazul unui produs alimentar care nu poate fi clasificat in niciuna dintre categoriile de produse alimentare
enumerate in anexa I §i cu conditia sd existe dovezi cd toxina vegetald este distribuitd in mod omogen intr-un astfel de
produs alimentar, procedura de esantionare de utilizat este cea previzutd in partea B din anexa la Regulamentul (CE)
nr. 333/2007 al Comisiei (°).

Articolul 3

Pregitirea esantioanelor si metodele de analizd utilizate pentru controlul nivelurilor de toxine vegetale din produsele
alimentare respectd criteriile stabilite in anexa II.

Articolul 4

Regulamentul (UE) 2015/705 se abrogd. Trimiterile la regulamentul abrogat se interpreteazd ca trimiteri la prezentul
regulament de punere in aplicare.

() Regulamentul (UE) 2015/705 al Comisiei din 30 aprilie 2015 de stabilire a metodelor de prelevare de probe si a criteriilor de
performantd pentru metodele de analizd pentru controlul oficial al nivelurilor de acid erucic din produsele alimentare si de abrogare a
Directivei 80/891/CEE (JO L 113, 1.5.2015, p. 29).

() Regulamentul (CE) nr. 333/2007 al Comisiei din 28 martie 2007 de stabilire a metodelor de prelevare a probelor si de analizi pentru
controlul nivelurilor de oligoelemente si de contaminanti rezultati in urma prelucririi din produsele alimentare (JO L 88, 29.3.2007,
p- 29).

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



JO L, 15.12.2023 RO

Articolul 5
Prezentul regulament intrd in vigoare in a doudzecea zi de la data publicarii in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.

Se aplicd de la 1 aprilie 2024. Cu toate acestea, metodele de analizd care au fost validate inainte de inceperea aplicarii
prezentului regulament pot riméne in uz pand la 1 iulie 2028, chiar dacd nu respectd toate cerintele specifice previzute la
punctul 4.2 din anexa II la prezentul regulament.

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

Adoptat la Bruxelles, 14 decembrie 2023.

Pentru Comisie
Presedinta
Ursula VON DER LEYEN
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Al.1.

Al.2.

A.1.3.

Al.4.

A.l.5.

A.l.6.

Al.7.

A.1.8.

ANEXA

Metode de esantionare pentru controlul nivelurilor de toxine vegetale din produse alimentare

PARTEA |
DISPOZITII GENERALE
Dispozitii generale

Personalul

Esantionarea se efectueazd de citre o persoand desemnata de autoritatea competentd a statului membru.

Materialul de esantionat

Se esantioneaz separat fiecare lot care urmeazi s fie examinat. In conformitate cu normele specifice de prelevare a
esantioanelor aplicabile diferitelor toxine vegetale, loturile mari sunt impdrtite in subloturi din care se prelevd
esantioane separat.

Masurile de precautie

In timpul prelevirii si pregitirii esantioanelor, se iau masuri de precautie pentru a se evita orice modificare care ar
putea afecta:

— continutul de toxine vegetale, determinarea analiticd sau reprezentativitatea esantioanelor reunite;
— siguranta alimentar a loturilor de esantionat.

Se iau, de asemenea, toate masurile necesare pentru a se garanta siguranta persoanelor care efectueazd esantionarea.

Esantioanele-increment

In masura posibilului, esantioanele-increment se prelevd in diferite puncte distribuite in intregul lot sau sublot.
Orice derogare de la aceastd normi se semnaleazd in procesul verbal previzut la punctul A.1.8. din prezenta anexa.

Pregdtirea esantionului reunit

Esantionul reunit se obtine prin amestecarea tuturor esantioanelor-increment.

Esantioanele-duplicat

Esantioanele-duplicat utilizate in scop de asigurare a respectdrii legislatiei, de aparare si stabilire a unei referinte se
prelevi din esantionul reunit omogenizat, cu exceptia cazului in care o astfel de procedurd este contrard normelor
statelor membre privind drepturile operatorilor din sectorul alimentar.

Ambalarea i transportarea esantioanelor

Fiecare esantion se introduce intr-un recipient curat dintr-un material inert, care oferd o protectie adecvatd
impotriva contamindrii si impotriva deteriordrii in timpul transportului. Se iau toate misurile de precautie necesare
pentru a se evita orice schimbare a compozitiei esantionului, care ar putea surveni in timpul transportului sau al
depozitarii.

Sigilarea si etichetarea esantioanelor

Fiecare esantion prelevat in scop oficial se sigileazd la locul prelevirii si se identificd in conformitate cu normele
statului membru.

Pentru fiecare esantionare se pdstreazd o evidentd care si permitd identificarea neambigud a fiecdrui lot,
mentionandu-se data si locul esantiondrii, precum si orice altd informatie suplimentard care ar putea si fie de
ajutor analistului.
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A2,

A3.

Diferitele tipuri de loturi

Produsele alimentare se pot comercializa in vrac, in recipiente sau in ambalaje individuale, precum sacii, pungile sau
ambalajele pentru vanzarea cu amdnuntul/individuale. Metoda de esantionare poate fi aplicatd pentru produse
introduse pe piatd in vrac, in recipiente sau in ambalaje individuale, precum sacii, pungile, ambalajele pentru
vanzarea cu amdnuntul/individuale sau orice altd forma diferitd.

Fird a se aduce atingere dispozitiilor specifice privind esantionarea prevdzute in alte parti din prezenta anexd,
pentru calcularea frecventei de esantionare a loturilor introduse pe piatd in ambalaje individuale, precum sacii,
pungile sau ambalajele pentru vinzarea cu amdnuntul/individuale se utilizeazi, ca ghid, urmitoarea formula.

, Greutatea lotului x Greutatea esantionului-increment
Frecventa de esantionare (FE) n =

Greutatea esantionului reunit x Greutatea ambalajului individual

— greutatea: in kg

— frecventa de esantionare (FE): fiecare al n-lea ambalaj individual din care se prelevd un esantion-increment
(zecimalele se rotunjesc la numarul intreg cel mai apropiat).

Esantionarea produselor cu un raport volum/greutate mare

Cu exceptia produselor alimentare care intrd sub incidenta partii II partile L si M din anexa I la Regulamentul de
punere in aplicare (UE) 2023/2782, in cazul esantiondrii produselor alimentare care au un volum mare in
comparatie cu greutatea lor [si anume, volumul (dm’)/greutatea (kg) > 5], cerintele privind greutatea pot fi inlocuite
cu o cerintd de volum echivalent (adici 1 kg inlocuit cu 1 dm’).

PARTEA II

METODELE DE ESANTIONARE

Se aplicd metodele de esantionare stabilite in partea II din anexa I la Regulamentul de punere in aplicare
(UE) 2023/2782.

Totusi, pentru prelevarea de esantioane din cartofi si din produse pe bazd de cartofi (glicoalcaloizi) si din miere
(alcaloizi pirolizidinici), se aplica partea B din anexa la Regulamentul (CE) nr. 333/2007.
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ANEXA I

Criterii pentru pregitirea esantioanelor si pentru metodele de analizi utilizate in cadrul controlului

4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.1.1.

nivelurilor de toxine vegetale din produse alimentare

INTRODUCERE Precautii

Deoarece distributia toxinelor vegetale este, in general, neomogend, esantioanele se pregitesc si, in special, se
omogenizeazd, cu mare atentie.

Se omogenizeazd esantionul complet, astfel cum a fost primit de laborator, in cazul in care omogenizarea are loc
in laborator.

TRATAREA ESANTIONULUI PRIMIT IN LABORATOR

Fiecare esantion de laborator se amestecd temeinic printr-un procedeu, inclusiv micinarea find dacd este
necesard, care a fost demonstrat cd realizeazd o omogenizare completd

In cazul in care nivelul maxim se aplicd materiei uscate, continutul de materie uscatd din produs se stabileste pe
baza unei parti din esantionul omogenizat, cu ajutorul unei metode demonstrate pentru calcularea exactd a
continutului de materie uscata.

ESANTIOANELE-DUPLICAT

Esantioanele-duplicat utilizate in scopuri de aplicare a legislatiei, de apdrare si de referintd se prelevd din
materialul omogenizat, cu exceptia cazului in care o astfel de proceduri contravine normelor statelor membre
in ceea ce priveste drepturile operatorului din sectorul alimentar.

METODELE DE ANALIZA DE UTILIZAT DE CATRE LABORATOR SI CERINTELE DE CONTROL PENTRU LABORATOR

Cerinte generale

Metodele de confirmare a analizei utilizate pentru controlul alimentelor respectd dispozitiile de la punctele 1 si 2
din anexa III la Regulamentul (UE) 2017/625.

Ori de cate ori este posibil, veridicitatea metodei ar trebui verificatd prin analizarea unui material de referintd
certificat si/sau prin participarea cu succes la teste de aptitudine in mod regulat.

Cerinte specifice
Cerinte specifice pentru metodele de confirmare

Criterii de performantd
Pentru metodele de confirmare se aplicd urmdtoarele criterii de performanti:
Recuperare: recuperarea medie ar trebui s se situeze intre 70 si 120 %.

Recuperarea medie este valoarea medie obtinutd din egantioane-duplicat in cursul validarii, cind se determind
parametrii de precizie RSDr si RSDwy. Criteriul se aplicd tuturor concentratiilor si tuturor toxinelor individuale.

In cazuri exceptionale, se pot accepta recuperari medii cu valori care se situeazd in afara intervalului de mai sus,
dar acestea trebuie si fie cuprinse intre 50 % si 130 % si trebuie indeplinite criteriile de precizie pentru RSDr si
RSDWR

Precizia

RSDr este de < 20 %.

RSDWR este de < 20 %.

RSDR este necesar si fie de < 25 %.

Aceste criterii sunt valabile pentru toate concentratiile.

In cazul in care un laborator dovedeste indeplinirea criteriului RSDWR, nu este necesar si se dovedeascd
indeplinirea criteriului RSDr, deoarece indeplinirea criteriului RSDwWR garanteazd indeplinirea criteriului RSDr.

In cazul in care nivelul maxim se aplicd unei sume de toxine, criteriile de precizie se aplicd atat sumei, cat si
toxinelor individuale.
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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.

Limita de cuantificare

In cazul in care in tabelul 1 de mai jos a fost stabilitd o cerintd specifici pentru LOQ a unei toxine vegetale,
metoda are 0 LOQ mai micd sau egald cu aceastd valoare.

Tabelul 1

Cerinte privind LOQ pentru anumite toxine vegetale

Cerintd privind LOQ

Toxind vegetald Observatii Produse alimentare (ng/kg) sau (ugf)
Alcaloizi Cerintd privind LOQ pentru Produs uscat <10
pirolizidinici alcaloizii pirolizidinici
individuali Produs lichid <0,15
Alcaloizi tropanici | Cerintd privind LOQ pentru | Preparate pe bazi de cereale <1
atropind si scopolamind pentru sugari si copii mici
separat Cereale si produse pe bazi de
cereale <2
Infuzii de ierburi (produs uscat)
Infuzii de ierburi (lichid) <5
< 0,05
Alcaloizi din opiu | Cerintd privind LOQ pentru Produse de brutirie <500

morfind si codeind separat

In toate celelalte cazuri, se aplicd urmitoarele:
LOQ: este de < 0,5 * ML si este preferabil sd fie mai mici (< 0,2 * ML).

In cazul in care nivelul maxim se aplicd unei sume de toxine, LOQ a toxinelor individuale este < 0,5 * ML/n,
unde n este numarul de toxine incluse in stabilirea ML.

Identificare

Pentru identificare se aplici criteriile prevdzute in Documentul de orientare privind identificarea micotoxinelor
si a toxinelor vegetale din alimente si din hrana pentru animale (!).

Extinderea domeniului de aplicare al metodei

Extinderea domeniului de aplicare la alte toxine vegetale:

Cand se adaugd noi analiti in domeniul de aplicare al unei metode de confirmare existente, este necesard o
validare completd pentru a se demonstra cd metoda este adecvata.

Extinderea la alte produse:

Daci se stie sau se anticipeazd cd metoda de confirmare este aplicabild altor produse, se verificd dacd aceasta este
valabild pentru respectivele alte produse. Ctd vreme noul produs face parte dintr-un grup de produse (a se vedea
tabelul 2 din prezenta anexd) pentru care o validare initiald a fost deja realizatd, o validare suplimentard limitata
este suficientd.

Ceringe specifice pentru metodele semicantitative de screening

Domeniul de aplicare

Prezenta sectiune se aplici metodelor bioanalitice bazate pe imunorecunoastere sau legarea la receptori (ELISA,
dipstick-uri, dispozitive cu flux lateral, imunosenzori) si metodelor fizico-chimice bazate pe cromatografie sau
pe detectarea directd prin spectrometrie de masd (de exemplu, SM ambiantd). Alte metode (de exemplu,
cromatografia in strat subtire) nu sunt excluse cu conditia ca semnalele generate s fie direct legate de toxinele
vegetale de interes si sd permitd ca principiul descris mai jos si se aplice.

(") Disponibil la: https://food.ec.europa.eu/system/files/2023-10/cs_contaminants_sampling_guid-doc-ident-mycotoxins.pdf
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4.2.2.2.

4.2.2.2.1.

4.2.2.2.2.

Cerintele specifice se aplici metodelor al ciror rezultat al masuritorii este o valoare numericd, de exemplu un
rispuns (relativ) de la un lector de dipstick, un semnal de la CL (cromatografie in fazd lichidd) si de la SM
(spectrometria de masd), etc., si cdrora li se aplicd statisticile normale.

Cerintele nu se aplicd metodelor care nu dau valori numerice (de exemplu, dau doar o linie care este prezentd sau
absentd), care necesitd abordari diferite de validare. Cerintele specifice pentru aceste metode sunt prezentate la
punctul 4.2.3.

Prezentul document descrie procedurile de validare a metodelor de screening cu ajutorul unei validri
interlaboratoare, de wverificare a performantei unei metode validate prin intermediul unui exercitiu
interlaboratoare si de validare a unei metode de screening de citre laboratorul unic.

Procedura de validare

Scopul validarii este de a se demonstra caracterul adecvat al metodei de screening. Aceasta se realizeazd prin
determinarea valorii-limita i a ratei de esantioane fals negative si fals suspecte. Acesti doi parametri inglobeaza
caracteristici de performantd, precum capacitatea de detectie, selectivitatea i precizia.

Metodele de screening pot face obiectul unei validdri interlaboratoare sau al unei validari realizate intr-un singur
laborator. In cazul in care existi deja disponibile date de validare interlaboratoare pentru o anumitd combinatie
toxind vegetald/matrice/STC, o verificare a performantei metodei este suficientd intr-un laborator care pune in
aplicare metoda.

Validarea initiald intr-un laborator unic
Toxine vegetale

Validarea se efectueazd individual pentru fiecare toxind vegetald in cauzd. In cazul metodelor bioanalitice care
dau un rdspuns combinat pentru un anumit grup de toxine vegetale (de exemplu, alcaloizi pirolizidinici), se
demonstreazd aplicabilitatea si se mentioneazd limitdrile testului in domeniul de aplicare al metodei. Se
considerd cd reactivitatea incrucisatd nedoritd nu creste rata fals negativd a toxinelor vegetale vizate, dar poate
creste rata falsurilor suspecte. Aceastd crestere nedoritd se diminueazd prin analiza de confirmare pentru
identificarea si cuantificarea neambigud a toxinelor vegetale.

Matrice

Se efectueazd o validare initiald pentru fiecare produs sau, in cazul in care se stie cd metoda este aplicabild mai
multor produse, pentru fiecare grup de produse. In acest din urmi caz se selecteazd din grupul respectiv un
produs reprezentativ si relevant (a se vedea tabelul 2).

Seturi de esantioane

Numdrul minim de esantioane diferite necesar pentru validare este de 20 de esantioane omogene de control
negative si de 20 de esantioane omogene de control pozitive care contin toxina vegetald la STC, analizate in
conditii de reproductibilitate intralaborator (RSDwy) in 5 zile diferite. In setul de validare se pot adduga seturi
suplimentare de 20 de esantioane care contin toxina vegetald la alte niveluri, pentru a se putea preconiza
mdsura in care metoda poate face distinctia intre diferite concentratii de toxind vegetald.

Concentratie

Pentru ca fiecare STC s fie utilizat in aplicarea de rutind trebuie si se efectueze o validare.

Validarea initiald prin studii in colaborare

Validarea prin studii in colaborare se realizeazd in conformitate cu ISO 5725:1994, cu Protocolul international
armonizat al IUPAC sau cu alt protocol recunoscut la nivel international referitor la studiile in colaborare, care
prevede includerea de date valide provenite din cel putin opt laboratoare diferite. Singura diferentd rimasa fatd
de validdrile efectuate intr-un singur laborator este cd numdrul > 20 de esantioane pentru fiecare produs/nivel
poate fi impartit in mod egal intre laboratoarele participante, cu un minimum de doud esantioane per laborator.
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4.2.2.3.

4.2.2.4.

4.2.2.4.1.

Determinarea valorii-limita i a ratei de rezultate fals suspecte din esantioanele de control negative

Rispunsurile (relative) privind esantioanele de control negative si pozitive constituie baza de calculare a
parametrilor necesari.

Metodele de screening cu un rdspuns proportional cu concentratia de toxind vegetald

In cazul metodelor de screening cu un rispuns proportional cu concentratia de toxind vegetald se aplici cele de
mai jos:

Valoarea-limitd = Rgrc - valoarea t o5 * SDgrc

Rgre = rdspunsul mediu al esantioanelor de control pozitive (la STC)

valoarea t: valoarea t unilaterald pentru o ratd de rezultate fals negative de 5 % (a se vedea tabelul 3)

SDgrc = deviatia standard

Metodele de screening cu un rdspuns invers proportional cu concentratia de toxind vegetald

De asemenea, in cazul metodelor de screening cu un rispuns invers proportional cu concentratia de toxind
vegetald, valoarea-limitd este stabilitd ca:

Valoarea-limitd = Rgrc + valoarea t o5 * SDsrc

Prin utilizarea acestei valori t specifice pentru determinarea valorii-limitd, rata de rezultate fals negative este
stabilitd la valoarea implicitd de 5 %.

Evaluarea adecvirii pentru utilizare
Rezultatele obtinute din esantioanele de control negative sunt utilizate pentru estimarea ratei corespunzitoare

de rezultate fals suspecte. Valoarea t este calculati corespunzitor cazului in care rezultatul unui esantion de
control negativ este mai mare decat valoarea-limitd, fiind astfel, in mod eronat, clasificat ca suspect.

valoarea t (valoarea-limitd - medienarior) [SDmartor

pentru metodele de screening cu un rdspuns proportional cu concentratia de toxind vegetald

sau

valoarea t (medie o - valoare-limita)/SD arcor

pentru metodele de screening cu un rdspuns invers proportional cu concentratia de toxina vegetald

Pornind de la valoarea t obtinut3, pe baza gradelor de libertate calculate in functie de numarul de experimente,
probabilitatea esantioanelor fals suspecte intr-o distributie unilaterald poate fi calculatd (de exemplu, functia
,IDIST” din foaia de calcul) sau poate fi luatd dintr-un tabel cu distributia t (a se vedea tabelul 3).

Valoarea corespunzitoare unei distributii unilaterale t indicd rata reald de rezultate fals suspecte.

Acest concept este descris in detaliu cu un exemplu in ,Analytical and Bioanalytical Chemistry” DOI 10.1007/
s00216-013-6922-1.

Extinderea domeniului de aplicare al metodei

Extinderea domeniului de aplicare la alte toxine vegetale:

Cand se adaugd noi toxine vegetale in domeniul de aplicare al unei metode de screening existente, este necesard o
validare completd pentru a se demonstra cd metoda este adecvat.
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4.2.2.4.2. Extinderea la alte produse:

Dacd se stie sau se anticipeazd ci metoda de screening este aplicabild altor produse, se verifici daci ea este
valabild pentru respectivele alte produse. Catd vreme noul produs face parte dintr-un grup de produse (a se
vedea tabelul 2 din prezenta anexd) pentru care o validare initiald a fost deja realizatd, o validare suplimentard
limitatd este suficientd. In acest sens, un numir minim de 10 esantioane omogene de control negativ si 10
esantioane omogene de control pozitiv (la STC) se analizeazd in conditii de reproductibilitate intralaboartor.
Toate esantioanele de control pozitive se situeazi peste valoarea-limitd. In cazul in care acest criteriu nu este
indeplinit, este necesard o validare completa.

4.2.2.5.  Verificarea metodelor deja validate prin studii in colaborare

Pentru metodele de screening care au fost deja validate prin intermediul unui studiu de laborator in colaborare,
se verifici performanta metodei. In acest sens, se analizeazi un numir minim de 6 esantioane de control
negative si 6 esantioane de control pozitive (la STC). Toate esantioanele de control pozitive se situeazd peste
valoarea-limitd. In cazul in care acest criteriu nu este indeplinit, laboratorul efectueazi o analizi a cauzelor
fundamentale pentru a identifica motivele pentru care nu poate respecta specificatiile obtinute prin studii in
colaborare. Numai dupd luarea mdsurilor corective necesare se verificd din nou performanta metodei in
laboratorul siu. In cazul in care laboratorul nu are capacitatea de a verifica rezultatele studiului in colaborare, el
va trebui sd 1si determine propria valoare-limitd printr-o validare completd intr-un singur laborator.

4.2.2.6.  Verificarea/validarea continud a metodei

Dupd validarea initiald, se obtin date de validare suplimentare prin includerea a cel putin doud esantioane de
control pozitive in fiecare lot de esantioane supuse screeningului. Un esantion de control pozitiv este un
esantion cunoscut (de exemplu, unul utilizat in timpul validdrii initiale), celdlalt este dintr-un produs diferit din
acelasi grup de produse (in cazul in care un singur produs este analizat, se utilizeazd un alt esantion din acelasi
produs). Includerea unui esantion de control negativ este optionald. Rezultatele obtinute pentru cele doud
esantioane de control pozitive se adaugd la datele de validare existente.

Cel putin o datd pe an, se redetermind valoarea-limitd si se reevalueazi validitatea metodei (reevaluarea datelor
disponibile In materie de asigurare si control al calititii obtinute in ultimul an). Verificarea continud a metodei
are mai multe scopuri, printre care:

— controlul in materie de calitate pentru lotul de esantioane supuse screeningului;
— furnizarea de informatii privind soliditatea metodei in conditiile din laboratorul care aplici metoda;
— justificarea aplicabilititii metodei la diferite produse;

— permiterea unei ajustdrii a valorilor-limita in cazul derivirilor treptate de-a lungul timpului.

4.2.2.7.  Raportul de validare
Raportul de validare contine:
— o declaratie privind STC;

— o declaratie privind determinarea valorii-limita.

Notd: Valoarea-limitd are acelasi numir de cifre semnificative ca §i STC. Valorile numerice utilizate pentru a

calcula valoarea-limitd mai necesitd cel putin o cifrd semnificativa in plus fatd de STC.
— o declaratie privind rata calculatd de esantioane fals suspecte;

— o declaratie privind modul in care a fost generati rata de esantioane fals suspecte.

Notd: Prin declaratia privind rata calculatd de esantioane fals suspecte se indicd dacd metoda este adecvatd
utilizdrii, deoarece se indicd numdrul de esantioane de control negative (sau cu un nivel mic de
contaminare) care vor fi supuse verificdrii.
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Tabelul 2

Grupuri de produse pentru validarea metodelor de confirmare si de screening

Grupuri de produse

Categorii de produse

Produse reprezentative tipice incluse in categorie

Continut mare de apd

Bduturi
Fructe si legume
Cereale sau piureuri pe bazi de fructe
lerburi culinare proaspete

Infuzii de ierburi (lichide), frunze de limba-
mielului, cartofi, piureuri destinate sugarilor
si copiilor mici

Continut mare de ulei

Fructe in coajd lemnoasd
Seminte oleaginoase si produse
derivate
Fructe oleaginoase si produse derivate

Migdale, simburi de caise, seminte de rapita,
seminte de bumbac, seminte de in, seminte
de lupin, seminte de mac, seminte de canepd
etc.
Uleiuri si paste

Continut mare de amidon
si/sau de proteine si
continut mic de api si
grasimi

Boabe de cereale si produse derivate
Produse dietetice

Porumb, hriscd, mei, sorg, fdind de cassava,
produse din cartofi,

Paine, produse de panificatie, produse cro-
cante, cereale pentru micul dejun, paste
fdinoase
Pudrd uscatd pentru prepararea produselor
alimentare pentru sugari si copii mici

Continut mare de acizi si
continut mare de apd (¥)

Produse din citrice

,Produse dificile sau
unice” (**)

Polen si produse din polen, suplimente ali-
mentare, infuzii de ierburi (produse uscate),
ceai (produs uscat)

Mirodenii, lemn dulce

Continut mare de zahdr si
continut mic de apa

Fructe uscate

Smochine, stafide, coacize, sultanine, miere

Lapte si produse
lactate

Lapte
Branzd
Produse lactate (ex. lapte praf)

Lapte de vacd, capra si bivolitd
Branzd de vacd si de capri
laurt, smantand

(* In cazul in care se utilizeazi o solutie tampon pentru a stabiliza modificirile pH-ului din etapa de extractie, atunci acest
grup de produse poate fi fuziona Intr-un singur grup de produse ,Continut mare de apa”.

(**) ,Produsele dificile sau unice” necesitd si fie pe deplin validate doar in cazul in care sunt analizate frecvent. Dacd ele sunt
analizate doar ocazional, validarea poate fi redusd doar la verificarea nivelurilor de raportare cu ajutorul extractelor-

martor imbogdtite.

Tabelul 3

Valoare t unilaterald pentru o rati de esantioane fals negative de 5 %

Grade de libertate

Numdrul replicilor

Valoare t (5 %)

10 11 1,812
11 12 1,796
12 13 1,782
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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. Cerine pentru metodele de screening calitative (metode care nu dau valori numerice)

In prezent, dezvoltarea orientdrilor de validare pentru metodele de testare binare este efectuatd de diverse
organisme de standardizare (AOAC, ISO). AOAC a elaborat un ghid privind validarea metodelor de testare
binare. Acest document poate fi considerat standardul actual al tehnologiei in domeniul validirii metodelor de
testare binare. Prin urmare, metodele care dau rezultate binare (de exemplu, inspectia vizuald a testelor cu
dipstick-uri) ar trebui si fie validate in conformitate cu Orientirile AOAC Internationale pentru validarea

metodelor binare calitative in chimie ()

Cu toate acestea, pot fi utilizate si alte orientdri de validare recunoscute, cum ar fi abordarea previzutd in
Orientdrile ISOJTS 23758:2021 | IDF/RM 251 pentru validarea metodelor de screening calitativ pentru
detectarea reziduurilor de medicamente de uz veterinar in lapte i in produse lactate.

4.3. Estimarea incertitudinii de misurare, calcularea nivelului de recuperare si raportarea rezultatelor (°)

4.3.1. Metode de confirmare

(%) Disponibile la: https:/[academic.oup.com/jaoac/article-pdf/97/5/1492/32425003 /jacac1492.pdf

() Mai multe detalii cu privire la procedurile privind estimarea incertitudinii de masurare si evaluarea nivelului de recuperare sunt
disponibile in raportul intitulat ,Report on the relationship between analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and
the provisions of EU food and feed legislation” (Raportul privind relatia dintre rezultatul analizei, incertitudinea de masurare, factorii
de recuperare si dispozitiile legislatiei UE in materie de alimente si hrand pentru animale)
https://food.ec.europa.eu/system/files/2016-10/cs_contaminants_sampling_analysis-report_2004_en.pdf
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4.4.

Rezultatul analitic se raporteazd dupd cum urmeaza:

(a) Corectat pentru recuperare, dacd este cazul si daci este relevant, cu mentionarea faptului ci a fost corectat.
Se indicd rata de recuperare, cu exceptia cazului in care corectia intrinseci in caz de eroare sistematica face
parte din procedurd. Corectarea pentru recuperare nu este necesard in cazul in care rata de recuperare este
de 90-110 %.

(b) Cax +/-U, unde x este rezultatul analitic si U este incertitudinea de masurare analiticd extins3, folosindu-se
un factor de acoperire de 2, care oferd un nivel de incredere de aproximativ 95 %.

Existd si posibilitatea de a se raporta o incertitudine de masurare extinsd implicitd de 50 %, dacd laboratorul
indeplineste toate cerintele de precizie specificate la punctul 4.2. Un laborator individual poate demonstra c3,
prin indeplinirea criteriilor de repetabilitate (RSD,) si reproductibilitatea intralaborator (RSDyz), completate de
participarea cu succes la programe de testare a competentei (cu exceptia cazului in care nu este disponibil
niciun program adecvat de testare a competentei), ca un punctaj z mediu |z| < 2 demonstreaza ci reproducti-
bilitatea necesard (RSDy) este atinsi (pe baza unei deviatii standard tintd de 25 %).

In cazul in care nivelul maxim a fost stabilit pentru suma toxinelor, se raporteaza rezultatele analitice ale tuturor
toxinelor individuale.

Corectia pentru recuperare se efectueazd, dacd este cazul, pentru fiecare dintre toxinele individuale inainte de
insumarea concentratiilor.

Pentru verificarea conformititii cu suma-ML, se aplicd o estimare inferioard, ceea ce Inseamnd cd rezultatele
pentru toxinele individuale care sunt < LOQ se inlocuiesc cu zero pentru calcularea sumei.

Prezentele norme de interpretare a rezultatului analitic in vederea acceptdrii sau respingerii lotului sunt
aplicabile rezultatului analizei esantionului efectuate in scop de control oficial. In cazul analizei realizate in scop
de apdrare sau de stabilire a unei referinte, se aplici normele nationale. In particular, daci:

rezultatul analitic al esantionului supus controlului oficial indici o neconformitate indubitabild, tindndu-se
seama de incertitudinea de mdsurare extinsa si

rezultatul analitic al esantionului de apdrare indicd o neconformitate, dar nu indubitabild, cu o incertitudine de
mdsurare extinsd mai mare decat cea a controlului oficial,

atunci rezultatul analitic al esantionului de apdrare nu poate prima in raport cu neconformitatea stabilitd pentru
esantionul de control oficial.

Metode de screening
Rezultatul screeningului se declard drept ,conform” sau ,suspectat a fi neconform”.

,Suspectat a fi neconform” inseamnd cd esantionul depaseste valoarea-limitd si poate contine toxind vegetald la
un nivel mai mare decat STC. Orice rezultat suspect declanseazd o analizd de confirmare pentru identificarea
neambigud si cuantificarea toxinei vegetale.

,Conform” inseamnd ci continutul de toxine vegetale din esantion este < STC cu o certitudine de 95 % (adicd
probabilitatea ca esantionul s fie incorect declarat negativ este de 5 %). Rezultatul analitic se raporteazd ca ,<
nivelul de STC”, specificindu-se nivelul de STC.

Standarde in materie de calitate ale laboratoarelor

Laboratoarele respectd dispozitiile articolului 37 alineatele (4) si (5) din Regulamentul (UE) 2017/625.
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