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UREDBA KOMISIJE (ES) st. 333/2007
z dne 28. marca 2007

o doloc¢itvi metod vzorcenja in analitskih metod za nadzor vsebnosti
elementov v sledovih in onesnaZeval iz predelave v Zivilih

(Besedilo velja za EGP)

Clen 1

M3
L Vzorcenje in analiza za nadzor vsebnosti svinca, kadmija, Zivega
srebra, anorganskega kositra, anorganskega arzena, 3-monokloropropan-
1,2-diola (3-MCPD), 3-MCPD estrov masc¢obnih kislin, glicidil estrov
mascobnih kislin, policikli¢nih aromatskih ogljikovodikov (PAH) in
perklorata, navedenih v oddelkih 3, 4, 6 in 9 Priloge k Uredbi (ES)
§t. 1881/2006, ter za nadzor vsebnosti akrilamida v skladu z Uredbo

Komisije (EU) 2017/2158 (!) se izvede v skladu s Prilogo k tej uredbi.

2. Odstavek 1 se uporablja brez poseganja v dolocbe Uredbe (ES) st.
882/2004.

Clen 2

Direktive 2001/22/ES, 2004/16/ES in 2005/10/ES se razveljavijo.

Sklici na razveljavljene uredbe veljajo kot sklici na to uredbo.

Clen 3
Ta uredba zacne veljati dvajseti dan po objavi v Uradnem listu
Evropske unije.
Uporablja se od 1. junija 2007.

Ta uredba je v celoti zavezujoca in se neposredno uporablja v vseh
drzavah clanicah.

(") Uredba Komisije (EU) 2017/2158 z dne 20. novembra 2017 o blazilnih
ukrepih in referenénih ravneh za zmanjSanje prisotnosti akrilamida v zivilih
(UL L 304, 21.11.2017, str. 24).



02007R0333 — SL — 01.01.2023 — 006.001 — 3

PRILOGA

DEL A

OPREDELITVE

Za namene te priloge se uporabljajo naslednje opredelitve:

L0t

,sublot*:

je dolocljiva koli¢ina naenkrat dostavljenega
zivila, za katerega pristojna oseba ugotovi
skupne znacilnosti (kot so poreklo, sorta, vrsta,
zbirno obmocje, vrsta pakiranja, izvajalec
pakiranja, posiljatelj ali oznake).

je del vegjega lota, ki je dolocen za vzorcenje,
vsak sublot mora biti fizicno lo¢en od preosta-
lega dela lota in dolocljiv.

,primarni vzorec*: je koli¢ina materiala, vzetega iz enega mesta v

lotu ali sublotu.

,.sestavljeni vzorec*: je vzorec, sestavljen iz vseh primarnih vzor-

cev, vzetih iz lota ali sublota; sestavljeni
vzorci se obravnavajo kot reprezentativni za
lote, iz katerih so odvzeti.

,laboratorijski vzorec*: vzorec, namenjen za laboratorijski preskus.

primerljiva velikost ali masa™: razlika v velikosti ali masi ne presega 50 %.

B.1
B.1.1

B.1.3

B.1.4

B.1.5

DEL B
METODA ZA VZORCENJE

SPLOSNE DOLOCBE
Osebje

Vzoréenje opravi pooblascena oseba, ki jo imenuje drzava Clanica.

Material za vzorcenje

Vsak lot ali sublot, namenjena za pregled, se vzorci loceno.

Nujni varnostni ukrepi

Med vzorcenjem je treba paziti, da ne pride do sprememb, ki bi vplivale
na vsebnost onesnazeval, Skodljivo vplivale na analitsko dolocitev ali
povzro€ile nereprezentativnost sestavljenih vzorcev.

Primarni vzorci

Ce je mogode, se primarni vzorci odvzamejo na razliénih mestih celot-
nega lota ali sublota. Odstopanje od tega postopka se zabelezi v zapis-
nik, dolocen v tocki B.1.8 te priloge.

Priprava sestavljenega vzorca

Sestavljeni vzorec se pripravi z zdruzitvijo primarnih vzorcev.
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B.1.6

B.1.7

B.1.8

B.2.1

B.2.2

Vzorci za uradni nadzor, dopolnilno izvedensko mnenje in refe-
renéne namene

Vzorci za uradni nadzor, dopolnilno izvedensko mnenje in referencne
namene se jemljejo iz homogeniziranega sestavljenega vzorca, ¢e to ni
v nasprotju s pravili drzav ¢lanic v zvezi s pravicami nosilca zivilske
dejavnosti.

Pakiranje in prenos vzorcev

Vsak vzorec se zapre v Cisto posodo iz inertnih materialov, ki med
prevozom omogoca primerno za$cito pred onesnazenjem, izgubo
analitov z adsorpcijo na notranje stene posode in pred poskodbami.
Sprejmejo se vsi previdnostni ukrepi, da se prepreci kakrSna koli spre-
memba v sestavi vzorca, ki bi lahko nastala med prevozom ali skladis-
cenjem.

V primeru vzorcenja za analizo PAH se po moznosti plasticne posode
ne uporabljajo, saj bi lahko spremenile vsebino PAH vzorca. Kadar je
mogoce se uporablja steklena posoda brez PHA, iz inertnih materialov,
ki vzorec ustrezno $cCiti pred svetlobo. Kadar je to dejansko nemogoce
uporabiti, je treba prepreciti neposreden stik med vzorcem in plastiko,
na primer z zavijanjem trdnih vzorcev v aluminijevo folijo, preden se
jih da v posodo za vzorcenje.

Peclatenje in oznacevanje vzorcev

Vsak vzorec, odvzet za uradno uporabo, se zapecati na mestu vzorcenja
in oznaci po predpisih drzav ¢lanic.

O vsakem vzorCenju se napise zapisnik, ki omogoca jasno prepozna-
vanje vsakega lota ali sublota (navesti je treba sklic na Stevilko posilj-
ke), navaja datum in mesto vzorcenja ter vse dodatne podatke, ki bi
lahko pomagali analitiku.

NACRTI VZORCENJA
Razdelitev lotov v sublote

Velike lote se razdeli na sublote, ¢e je sublote mogoce fizi¢no lociti. Za
izdelke, ki se trzijo v razsutem stanju (npr. zito), se uporablja pregled-
nica 1. Za druge izdelke se uporablja preglednica 2. Ob upostevanju, da
masa lota ni vedno natan¢en veckratnik mase sublotov, lahko masa
sublota presega navedeno maso za najve¢ 20 %.

Stevilo primarnih vzorcev

Za zivila, razen prehranskih dopolnil, posusenih zac¢imb ali zeliS¢, posu-
Senih gliv, alg ali liSajev, koli¢ina sestavljenega vzorca znasa najman;j 1
kilogram ali 1 liter, razen kadar to ni mogoce, npr. kadar je vzorec
sestavljen iz enega pakiranja ali enote.

Za prehranska dopolnila, posuSene za¢imbe ali zelis¢a, posusene glive,
alge ali lisaje koli¢ina sestavljenega vzorca znaSa najmanj 100 gramov
ali 100 mililitrov.

Za zivila, razen prehranskih dopolnil, je najmanj$e Stevilo primarnih
vzorcev, ki se odvzamejo iz lota ali sublota, v skladu s preglednico 3.
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Za razsute tekoce izdelke se lot ali sublot, kolikor je mogoce temeljito,
rocno ali mehansko premeSa neposredno pred vzorcenjem, ¢e to ne
vpliva na kakovost izdelka. V tem primeru se sklepa na homogeno
porazdelitev onesnazeval v zadevnem lotu ali sublotu. Zato je Stevilo
primarnih vzorcev iz lota ali sublota, ki tvorijo sestavljeni vzorec, tri.

Kadar je lot ali sublot sestavljen iz posameznih pakiranj ali enot, za
zivila, razen prehranskih dopolnil, je Stevilo pakiranj ali enot (primarni
vzorci), ki se odvzamejo za oblikovanje sestavljenega vzorca, v skladu
s preglednico 4a.

Primarni vzorci imajo podobno maso/volumen. Za zivila, razen prehran-
skih dopolnil, posusenih zac¢imb ali zelis¢, suhih gliv, alg ali liSajev,
masa/volumen primarnega vzorca znasa najmanj 100 gramov ali 100
milililitrov, kar tvori sestavljeni vzorec, katerega koli¢ina znasa najmanj
priblizno 1 kilogram ali 1 liter.

Za posusene zacimbe ali zeliS¢a, posusene glive, alge ali liSaje, masa/
volumen primarnega vzorca zna$a najmanj 35 gramov ali 35 mililitrov,
kar tvori sestavljeni vzorec, katerega koliina znaSa najmanj 100
gramov ali 100 mililitrov.

Mejne vrednosti za anorganski kositer se uporabljajo za vsebino vsake
plocevinke, vendar se zaradi prakticnih razlogov lahko uporabi tudi
pristop sestavljenega vzoréenja. Ce je rezultat preskusa sestavljenega
vzorca plo¢evink manjsi, vendar blizu mejne vrednosti za anorganski
kositer, ter ¢e se sumi, da bi vsebina posamezne ploc¢evinke lahko
presegla mejno vrednost, se izvedejo dodatne preiskave.

Za prehranska dopolnila sta najmanjSe Stevilo in velikost primarnih
vzorcev v skladu s preglednico 4b.

Kadar ni mogoce izvesti metode vzorCenja iz tocke B.2 zaradi nespre-
jemljivih komercialnih posledic (npr. zaradi oblik pakiranja, poskodbe
lota) ali ker je dejansko nemogoce uporabiti metodo vzorcenja iz tocke
B.2, se lahko uporabi nadomestna metoda vzorcenja, Ce je dovolj repre-
zentativna za vzorceni lot ali sublot in v celoti dokumentirana. To se
zabelezi v zapisnik iz tocke B.1.8.

Preglednica 1

Razdelitev lotov v sublote za izdelke, ki se trzijo v poSiljkah
v razsutem stanju

Masa lota (v tonah) Masa ali $tevilo sublotov
> 1500 500 ton
> 300 in < 1500 3 subloti
> 100 in < 300 100 ton
< 100 -
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Preglednica 2

Razdelitev lotov v sublote za izdelke, ki se ne trZijo v posiljkah
v razsutem stanju

Masa lota (v tonah)

Masa ali $tevilo sublotov

15-30 ton

Preglednica 3

NajmanjSe Stevilo primarnih vzorcev, ki se odvzamejo iz lota ali
sublota Zivil, razen za prehranska dopolnila

Masa ali volumen lota/sublota (v kg ali

Najmanjse Stevilo primarnih vzorcev,

) ki se odvzamejo
< 50 3
> 50 in < 500 5
> 500 10

Preglednica 4a

Stevilo pakiranj ali enot (primarnih vzorcev), ki se odvzamejo za
oblikovanje sestavljenega vzorca, ¢e je lot ali sublot sestavljen iz
posameznih pakiranj ali enot Zivil, razen za prehranska dopolnila

Stevilo pakiranj ali enot v lotu/sublotu

Stevilo pakiranj ali enot, ki se odvza-
mejo

<25 najmanj 1 pakiranje ali enota

26-100 priblizno 5 %, najmanj 2 paki-
ranji ali enoti

> 100 priblizno 5 %, najvec 10 pakiranj

ali enot

Preglednica 4b

NajmanjSe Stevilo in velikost primarnih vzorcev za prehranska dopolnila

Velikost lota (Ste-
vilo pakiranj)

Stevilo pakiranj (primarni
vzorci), ki se odvzamejo za
vzorec

Velikost primarnega vzorca

1-50 1 celotna vsebina pakiranja
51-250 2 celotna vsebina pakiranja
251-1 000 4 polovica vsebine pakiranja iz vsakega

pakiranja za maloprodajo, odvzetega za
vzorec
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B.23

Velikost lota (3te-
vilo pakiranj)

Stevilo pakiranj (primarni
vzorci), ki se odvzamejo za
vzorec

Velikost primarnega vzorca

> 1000

4 + 1 pakiranje na 1 000
pakiranj za maloprodajo,
vendar najve¢ 25 pakiranj
za maloprodajo

< 10 pakiranj: polovica vsebine pakiranja
iz vsakega pakiranja za maloprodajo

> 10 pakiranj: iz vsakega pakiranja se
odvzame enaka koli¢ina, da se oblikuje
vzorec, ki je enakovreden vsebini 5
pakiranj

neznano (upora-
blja se samo za
e-trgovanje)

celotna vsebina pakiranja

Posebne dolocbe za vzorcenje lotov, ki vsebujejo cele ribe primer-
ljive velikosti ali mase

Stevilo primarnih vzorcev, ki jih je treba odvzeti iz lota, je dolo¢eno
v preglednici 3. Sestavljeni vzorec, ki zdruzuje vse primarne vzorce,
tehta najman;j 1 kilogram (glej tocko B.2.2).

— Ce lot za vzorenje vsebuje majhne ribe (posamezne ribe, ki tehtajo

< 1 kilogram), se kot primarni vzorec vzame cela riba, da se obli-
kuje sestavljeni vzorec. Ce sestavljeni vzorec tehta ve& kot 3 kilo-
grame, lahko primarne vzorce sestavljajo srednji deli rib, ki tvorijo
sestavljeni vzorec, pri ¢emer vsak primarni vzorec tehta najmanj
100 gramov. Celoten del, za katerega velja mejna vrednost, se
uporabi za homogenizacijo vzorca.

Srednji del ribe je del, na katerem je njeno tezisCe, ki je v veCini
primerov pri hrbtni plavuti (Ce jo riba ima) ali v sredini med $krzno
odprtino in anusom.

Ce lot za vzorenje vsebuje vedje ribe (posamezne ribe, ki tehtajo >
1 kilogram), primarni vzorec sestoji iz srednjega dela ribe. Vsak
primarni vzorec tehta najmanj 100 gramov.

Pri ribah srednje velikosti (> 1 kilogram in < 6 kilogramov) se kot
primarni vzorec vzame rezina od hrbtenice do trebuha iz srednjega
dela ribe.

Pri zelo velikih ribah (> 6 kilogramov) se kot primarni vzorec
odvzame misi¢nina iz srednjega dela ribe, in sicer iz desnega
hrbtno-boénega dela (pogled od spredaj). Ce bi odvzem takinega
kosa iz srednjega dela ribe povzro¢il pomembno gospodarsko
Skodo, se za zadostnega Steje odvzem treh primarnih vzorcev po
najmanj 350 gramov, ne glede na velikost lota, oziroma odvzem
treh primarnih vzorcev po najmanj 350 gramov iz enakovrednega
dela (175 gramov) miSi¢nine iz predela v blizini repa in predela
v blizini glave vsake ribe, ne glede na velikost lota.
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B.2.4

B.2.5

C.1

Posebne dolocbe za vzorcenje lotov rib, ki vsebujejo cele ribe
razli¢ne velikosti in/ali mase

Za sestavljanje vzorca se uporabljajo dolocbe iz tocke B.2.3.

Ce prevladuje posamezen razred/kategorija velikosti ali mase (pri-
blizno 80 % lota ali vec), se odvzame vzorec rib s prevladujoco veli-
kostjo ali maso. Tak vzorec se Steje za reprezentativen za celotni lot.

Ce ne prevladuje noben razred/kategorija velikosti ali mase, potem se
zagotovi, da so ribe, izbrane za vzorec, reprezentativne za lot. Posebne
smernice za take primere so navedene v smernicah za vzorcenje celih
rib razli¢nih velikosti in/ali mase (*).

Posebne dolocbe za vzorcenje kopenskih Zivali

Za meso in drobovino prasicev, goveda, ovc, koz in enoprstih kopi-
tarjev se odvzame 1-kilogramski vzorec iz vsaj ene zivali. Ce je
potrebno za pridobitev koli¢ine 1-kilogramskega vzorca, se enake koli-
¢ine vzorca odvzamejo iz ve¢ kot ene zivali.

Za perutninsko meso se vzorcijo enake koli¢ine iz vsaj treh zivali, da se
dobi sestavljeni 1-kilogramski vzorec. Za drobovino perutnine se vzor-
Cijo enake koli¢ine iz vsaj treh zivali, da se dobi sestavljeni 300-
gramski vzorec.

Za meso in drobovino gojene divjadi in divjih kopenskih zivali se
odvzame 300-gramski vzorec iz vsaj ene zivali. Ce je potrebno za
pridobitev koli¢ine 300-gramskega vzorca, se enake koli¢ine vzorca
odvzamejo iz ve¢ kot ene zivali.

VZORCENJE NA RAVNI TRGOVINE NA DROBNO

Vzorcenje zivil na stopnji trgovine na drobno se po moznosti izvede v
skladu z dolocbami za vzorcenje iz tocke B.2.2 te priloge.

Kadar ni mogoce izvesti metode vzorcenja iz tocke B.2.2 zaradi nespre-
jemljivih komercialnih posledic (npr. zaradi oblik pakiranja, poskodbe
lota idr.) ali ker je dejansko nemogoce uporabiti zgoraj omenjeno
metodo vzorcenja, se lahko uporabi nadomestna metoda vzorcenja, ce
je dovolj reprezentativna za vzorceni lot ali sublot ter v celoti doku-
mentirana.

DEL C
PRIPRAVA VZORCEV IN ANALIZA

STANDARDI KAKOVOSTI ZA LABORATORIJE

Laboratoriji morajo izpolnjevati dolocbe clena 12 Uredbe (ES) st
882/2004 » M1

(") https://ec.europa.eu/food/safety/chemical-safety/contaminants/sampling-and-analysis
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C2

C2.1

C2.2

C22.1

Laboratoriji sodelujejo v ustreznih shemah medlaboratorijskih primer-
jalnih preskuSanj, ki so v skladu z ,Mednarodnim harmoniziranim
protokolom za preskus strokovnosti (kemicnih) analitskih laboratori-
jev (1), razvitih pod vodstvom TUPAC/ISO/AOAC.

Laboratoriji morajo dokazati, da uporabljajo notranje nadzorne postopke
za zagotavljanje kakovosti. Primeri so ,,Smernice za notranje obvlado-
vanje kakovosti v analitsko—kemijskih laboratorijih ISO/AOAC/IU-
PAC* (3.

Kadar je le mogoce, se analitsko pravilnost oceni s pomo¢jo vkljucitve
primernega certificiranega referencnega materiala v analizo.

PRIPRAVA VZORCA

Varnostni ukrepi in splo$na nacela

Osnovna zahteva je, da se pridobi reprezentativni in homogeni labora-
torijski vzorec, ne da bi prislo do sekundarne kontaminacije.

Celoten del, za katerega velja mejna vrednost, se uporabi za homoge-
nizacijo vzorca.

Za proizvode, ki niso ribe, se za pripravo laboratorijskega vzorca
uporabi ves vzor¢ni material, ki ga je laboratorij prejel.

Za ribe se homogenizira ves vzor¢ni material, ki ga je laboratorij prejel.
1z homogeniziranega sestavljenega vzorca se za pripravo laboratorij-
skega vzorca uporabi reprezentativni del/koli¢ina.

Skladnost z mejnimi vrednostmi, ki so dolo¢ene v Uredbi (ES)
st. 1881/2006, se ugotavlja na podlagi vrednosti, dolo¢enih v laboratorij-
skih vzorcih.

Posebni postopki za pripravo vzorca

Posebni postopki za svinec, kadmij, zivo srebro,
anorganski kositer in anorganski arzen

Analitik prepreéi onesnazenje vzorcev med njihovo pripravo. Naprave
in oprema, ki pridejo v stik z vzorcem, po moznosti ne smejo vsebovati
kovin, ki jih doloc¢ajo, temve¢ morajo biti izdelani iz inertnih materia-
lov, npr. iz plasti¢nih materialov, kot sta polipropilen in politetrafluo-
roetilen (PTFE) itd. Ocistiti jih je treba s kislino, da se ¢im bolj zmanjsa
tveganje za onesnazenje. Za rezanje robov se lahko uporabi visokoka-
kovostno nerjavno jeklo.

(!) ,,Mednarodni harmonizirani protokol za preskus strokovnosti kemi¢nih analitskih labo-
ratorijev, M. Thompson, S.L.R., Ellison and R. Wood, Pure Appl. Chem., 2006, 78,
145-96.

(®) Priredila M. Thompson in R. Wood, Pure Appl. Chem., 1995, 67, 649-666.
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C222

C23

C24

C3
C3.1

Obstaja ve¢ primernih posebnih postopkov za pripravo vzorcev, ki se
lahko uporabljajo za obravnavane proizvode. Za vidike, ki jih ta uredba
posebej ne zajema, je standard CEN ,,Zivila — Doloéevanje elementov
in njihovih kemijskih oblik — Splo$na navodila in posebne zahteve* (1)
primeren, vendar pa se lahko uporabljajo tudi druge ustrezne metode
priprave vzorca.

Za anorganski kositer se zagotovi, da se v raztopino vnese celotni
material, saj lahko zlasti zaradi hidrolize netopnih oblik hidriranih
Sn(IV) oksidov pogosto pride do izgub.

Posebni postopki za policikli¢ne aromatske oglji-
kovodike

Analitik prepreci kontaminacijo vzorcev med njihovo pripravo. Posoda
se pred uporabo spere z acetonom ali heksanom visoke Cistoce, da se
zmanj$a moznost kontaminacije. Kadar je le mogoce, sta naprava in
oprema, ki prideta v stik z vzorcem, izdelani iz inertnih materialov,
npr. aluminija, stekla ali poliranega nerjavecega jekla. Plasticni mate-
riali, kot sta polipropilen ali PTFE, se ne uporabljajo, saj se analiti
lahko adsorbirajo na te materiale.

Za analizo PAH v kakavu in iz kakava pridobljenih proizvodih se
dolocanje vsebnosti mascobe opravi v skladu z uradno metodo
AOAC 963.15 za dolocanje vsebnosti mas¢obe v kakavovih zrnih in
iz njih pridobljenih proizvodih. Lahko se uporabijo enakovredni
postopki dolo¢anja mascobe, ¢e se lahko dokaze, da uporabljeni
postopek dolocanja mascobe zagotavlja enako (enakovredno) vrednost
vsebnosti mascobe.

Obdelava vzorca, prispelega v laboratorij

Sestavljeni vzorec se drobno zmelje (kjer je to ustrezno) in dobro
premesa po postopku, s katerim se dokazano doseze popolna homoge-
nizacija.

Vzorci za izvribo, prepoved in sodno izvedenstvo

Enakovredni vzorci za izvr$bo, prepoved in sodno izvedenstvo se
jemljejo iz homogeniziranega materiala, ¢e to ni v nasprotju s pravili
drzav Clanic o vzorcenju v zvezi s pravicami nosilca zivilske dejavnosti.

ANALITSKE METODE
Opredelitve

Uporabljajo se naslednje opredelitve:

S = ponovljivost, vrednost manjsa od absolutne razlike
dveh posameznih rezultatov preizkusa, dobljenih
pri pogojih ponovljivosti (npr. isti vzorec, isti izva-
jalec, ista naprava, isti laboratorij in kratek ¢asovni
interval), znotraj doloCene verjetnosti (obic¢ajno
95 %) in zato je r = 2,8 X s.

(') Standard EN 13804:2013, LZivila — Doloc¢evanje elementov in njihovih kemijskih oblik —

Splosna navodila in posebne zahteve“, CEN, Rue de Stassart 36, 1050 Bruselj, Belgija.
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= standardni odmik, izraGunan iz rezultatov, dobljenih
pri pogojih ponovljivosti.

»RSD, = relativni standardni odmik, izracunan iz rezultatov,
dobljenih pri pogojih ponovljivosti [(s/x) > 100].

LR = obnovljivost, vrednost, manjsa od absolutne razlike
dveh posameznih rezultatov preizkusa, dobljenih
pri pogojih obnovljivosti (npr. na istem materialu,
ki so ju izvajalci dobili z uporabo standardizirane
preskusne metode v razli¢nih laboratorijih), znotraj
dolocene verjetnosti (ponavadi 95 %); R = 2,8 x
SR.

standardni odmik, izracunan iz rezultatov, dobljenih
pri pogojih obnovljivosti.

»SR

»RSDg“ = Relativni standardni odmik, izraCunan iz rezultatov,
dobljenih pri pogojih obnovljivosti [(sg/x) * 100].

,,LOD* = meja zaznavnosti, najmanjsa izmerjena vsebnost, ki
omogoca sklepanje o prisotnosti analizirane snovi s
sprejemljivo statisticno gotovostjo.

,LOQ“ = meja dolocljivosti, najmanjSa vsebnost analizirane
snovi, ki se lahko izmeri s sprejemljivo statisticno
gotovostjo.

»~HORRAT (') = upo$tevani RSD,, deljen z vrednostjo RSD,,
dobljeno s (spremenjeno) Horwitzovo enacbo (%)
(glej tocko C.3.3.1 (,,Opombe k izvedbenim meri-
lom®)) z uporabo predpostavke r = 0,66 R.

»HORRAT ()g“ = upoStevani RSDg, deljen z vrednostjo RSDg,
dobljeno s (spremenjeno) Horwitzovo enacbo (*)
(glej tocko C.3.3.1 (,,Opombe k izvedbenim meri-
lom®)).

LU = kombinirana  standardna merilna  negotovost,
dobljena z uporabo posamic¢nih standardnih
merilnih negotovosti, povezanih z vhodnimi kolici-
nami v modelu za merjenje (°)

(") Horwitz W. and 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, str. 125 in 385-386.

(®) Horwitz W. and 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, str.125 in 385-386.

(°) International vocabulary of metrology — Basic and general concepts and associated terms
(VIM), JCGM 200:2008.
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LUS = razSirjena merilna negotovost z uporabo faktorja
pokritja 2, ki pomeni stopnjo zaupanja priblizno
95 % (U = 2u).

LU« = najvisja standardna negotovost meritve.

C.3.2  Splosne zahteve

Analitske metode, uporabljene za nadzor zivil, so v skladu z dolo¢bami
iz Priloge III k Uredbi (ES) §t. 882/2004.

Analitske metode za skupni kositer ustrezajo nadzoru vsebnosti anor-
ganskega kositra.

Za analizo svinca v vinu se metode in pravila, ki jih je dolo¢ila OIV (1),
uporabljajo v skladu s ¢lenom 80(5) Uredbe (EU) $t. 1308/2013 (3).

Analitske metode za skupni arzen ustrezajo namenu presejanja za
nadzor vsebnosti anorganskega arzena. Ce je koncentracija skupnega
arzena pod mejno vrednostjo anorganskega arzena, nadaljnje presku-
Sanje ni potrebno in vzorec se Steje za skladnega z mejno vrednostjo
anorganskega arzena. Ce je koncentracija skupnega arzena enaka mejni
vrednosti anorganskega arzena ali jo presega, se izvede nadaljnje
preskusanje, da se ugotovi, ali je koncentracija anorganskega arzena
nad mejno vrednostjo anorganskega arzena.

C.33 Izvedbena merila
C.33.1 Izvedbena merila

Kjer na ravni Evropske unije ni predpisanih posebnih metod za dolo-
Canje onesnazeval v zivilih, lahko laboratoriji izberejo katero koli vali-
dirano metodo za analizo ustrezne matrice, pod pogojem, da izbrana
metoda izpolnjuje posebna izvedbena merila, dolo¢ena v preglednicah
5, 6 1in 7.

Priporoc¢ljivo je, da se popolnoma validirane metode (tj. metode, ki so
validirane z medlaboratorijskim primerjalnim preskusom ustrezne
matrice) uporabljajo, kadar je to primerno in dostopno. Druge ustrezne
validirane metode (npr. interno validirane metode za ustrezno matrico)
se tudi lahko uporabijo pod pogojem, da izpolnjujejo izvedbena merila,
dolocena v preglednicah 5, 6 in 7.

Kadar je to mogoce, validacija interno validiranih metod vkljucuje
certificirani referencni material.

(") Mednarodna organizacija za trto in vino.

(» Uredba (EU) §t. 1308/2013 Evropskega parlamenta in Sveta z dne 17. decembra 2013 o
vzpostavitvi skupne ureditve trgov kmetijskih proizvodov in razveljavitvi uredb Sveta
(EGS) st. 922/72, (EGS) §t. 234/79, (ES) §t. 1037/2001 in (ES) §t. 1234/2007 (UL L 347,
20.12.2013, str. 671).
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(a) Izvedbena merila za analitske metode za svinec, kadmij, zivo
srebro, anorganski kositer in anorganski arzen

Preglednica 5

Parameter Merilo
Uporaba Zivila, navedena v Uredbi (ES) &t. 1881/2006
Specifi¢nost Brez spektralnih interferenc ali vpliva matriksa
Ponovljivost HORRAT, manj kot 2
(RSDy)
Obnovljivost HORRATR manj kot 2
(RSDg)
Izkoristek Uporabljajo se dolocbe tocke D.1.2.
LOD = tri desetine LOQ
LOQ Anorganski < 10 mg/kg
kositer
Svinec MV < 0,02 mg/kg | 0,02 < MV < 0,1 | MV > 0,1 mg/kg
mg/kg
<MV < dve tretjini MV < ena petina MV
Kadmij, zivo | MV < 0,02 mg/kg | 0,02 < MV < 0,1 [ MV je > 0,1 mg/kg
srebro mg/kg
< dve petini MV | < dve petini MV < ena petina MV
Anorganski MV < 0,03 mg/kg | 0,03 < MV < 0,1 | MV je > 0,1 mg/kg
arzen in mg/kg
skupni arzen
<MV < dve tretjini MV < dve tretjini MV

(b) Izvedbena merila za analitske metode za 3-monokloropropan-1,2-
diol (3-MCPD), 3-MCPD estre mascobnih kislin in glicidil estre
mascobnih kislin:

— Izvedbena merila za analitske metode za 3-MCPD v zivilih,
navedenih v tocki 4.1 Priloge k Uredbi (ES) st. 1881/2006

Preglednica 6 a

Parameter Merilo
Uporaba Zivila, navedena v tocki 4.1
Priloge k Uredbi (ES) st.
1881/2006
Specifi¢nost Brez spektralnih interferenc

ali vpliva matriksa

Terenski slepi vzorec Manj kot LOD

Ponovljivost (RSD,) 0,66 krat natancnost RSDg,
dobljena s  (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Obnovljivost (RSDg) Dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Izkoristek 75-110 %

Meja zaznavnosti (LOD) < 5 ng/kg (na osnovi suhe
snovi)

Meja dolocljivosti (LOQ) < 10 pg/kg (na osnovi suhe

snovi)
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— Izvedbena merila za analitske metode za 3-MCPD v Zivilih,

navedenih v tocki 4.3 Priloge k Uredbi (ES) st. 1881/2006

Preglednica 6b

Parameter Merilo
Uporaba Zivila, navedena v tocki 4.3
Priloge k Uredbi (ES) st.
1881/2006
Specificnost Brez spektralnih interferenc

ali vpliva matriksa

Terenski slepi vzorec

Manj kot LOD

Ponovljivost (RSD,)

0,66 krat natan¢nost RSDg,
dobljena s  (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Obnovljivost (RSDg)

Dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Izkoristek 75-110 %
Meja zaznavnosti (LOD) <7 ngkg
Meja dolocljivosti (LOQ) < 14 pg/kg

Izvedbena merila za analitske metode za 3-MCPD estre mas¢-
obnih kislin, izrazene kot 3-MCPD, v Zivilih, navedenih v toc¢ki
4.3 Priloge k Uredbi (ES) $t. 1881/2006

Preglednica 6¢

Parameter Merilo
Uporaba Zivila, navedena v tocki 4.3
Priloge k Uredbi (ES) st.
1881/2006
Specifi¢nost Brez spektralnih interferenc

ali vpliva matriksa

Ponovljivost (RSD,)

0,66 krat natan¢nost RSDg,
dobljena s  (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Obnovljivost (RSDg)

Dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Izkoristek

70-125 %

Meja zaznavnosti (LOD)

Tri desetine LOQ

Meja dolocljivosti (LOQ)
za zivila, navedenena v tockah
4.3.1 in 4.3.2

< 100 pg/kg v oljih in masco-
bah

Meja dolocljivosti (LOQ)

za zivila, navedena v toCkah
4.3.3 in 4.3.4 z vsebnostjo
mascob < 40 %

< dve petini MV

Meja dolocljivosti (LOQ)

za 7ivila, navedena v to¢ki in
4.3.4 z vsebnostjo mascob >
40 %

< 15 pg/kg mascobe

Izvedbena merila za analitske metode za glicidil estre masc-
obnih kislin, izrazene kot glicidol, v zivilih, navedenih v tocki
4.2 Priloge k Uredbi (ES) st. 1881/2006
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Preglednica 6d

Parameter Merilo
Uporaba Zivila, navedena v tocki 4.2
Priloge k Uredbi (ES) st.
1881/2006
Specifi¢nost Brez spektralnih interferenc

ali vpliva matriksa

Ponovljivost (RSD,)

0,66 krat natan¢nost RSDg,
dobljena s (spremenjeno)

Horwitzovo enacbo

Obnovljivost (RSDg) Dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Izkoristek 70-125 %

Meja zaznavnosti (LOD) Tri desetine LOQ

Meja dolocljivosti (LOQ) < 100 pg/kg v oljih in masco-
za zivila, navedenena v to¢kah | bah
4.2.1 in 422

Meja dolocljivosti (LOQ)
za 7zivila, navedena v tocki
4.2.3 z vsebnostjo mascob <
65% in tocki 424 z
vsebnostjo mascob < 8 %

< dve petini MV

Meja dolocljivosti (LOQ)
za zivila, navedena v tocki
4.2.3 z vsebnostjo mascob >
65% in tocki 424 z
vsebnostjo mascob > 8 %

< 31 pg/kg mascobe

(c) Izvedbena merila za analitske metode za policiklicne aromatske
ogljikovodike:

Stirje policikli¢ni aromatski ogljikovodiki, za katere se uporabljajo
ta merila, so benzo[a]piren, benz[a]antracen, benzo[b]fluoranten in

krizen.
Preglednica 7
Parameter Merilo
Uporaba Zivila, navedena v Uredbi (ES) it.
1881/2006
Specifi¢nost Potrditev  pozitivne detekcije brez

matrice ali spektralnih interferenc

Ponovljivost (RSD,) HORRAT, vrednosti manj kot 2

Obnovljivost (RSDg) HORRATYR vrednosti manj kot 2

Izkoristek 50-120 %

LOD < 0,30 pg/kg za vsako od Stirih snovi

LOQ < 0,90 pg/kg za vsako od Stirih snovi
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(d) Izvedbena merila za analitske metode za akrilamid:

Preglednica 8

Parameter Merilo

Uporaba Vsa zivila

Specifi¢nost Brez spektralnih interferenc ali
vpliva matriksa

Terenski slepi vzorec Pod mejo zaznavnosti (LOD)

Ponovljivost (RSD,) 0,66 krat natan¢nost RSDg,
dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Obnovljivost (RSDg) Dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Izkoristek 75-110 %
Meja zaznavnosti (LOD) Tri desetine LOQ
Meja dolocljivosti (LOQ) Za zivila z referen¢nimi ravnmi

< 125 pg/kg: < dve petini refe-
renéne ravni, ne zahteva pa se,
da je nizja od 20 pg/kg

Za zivila z referen¢nimi ravnmi
> 125 pg/kg: < 50 pg/kg

(e) Izvedbena merila za analitske metode za perklorat:

Preglednica 9

Parameter Merilo

Uporaba Vsa zivila

Specifi¢nost Brez spektralnih interferenc ali
vpliva matriksa

Ponovljivost (RSD,) 0,66 krat natanénost RSDg,
dobljena s (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Obnovljivost (RSDg) Dobljena s  (spremenjeno)
Horwitzovo enacbo

Izkoristek 70-110 %

Meja zaznavnosti (LOD) Tri desetine LOQ

Meja dolocljivosti (LOQ) < dve petini MV

(f) Opombe k izvedbenim merilom:

Horwitzova enagba (') (za koncentracije 1,2 x 10~ < C < 0,138) in
spremenjena Horwitzova enacba (?) (za koncentracije C < 1,2 x
107) sta posploSeni enatbi za natanénost, ki sta neodvisni od
analita in matrice ter sta za vse obiCajne metode analize odvisni
izkljuéno od koncentracije.

Spremenjena Horwitzova ena¢ba za koncentracije C < 1,2 x 107"

RSDr =22 %

(") W. Horwitz, L.R. Kamps, K.W. Boyer, J.Assoc.Off.Analy.Chem., 63, 1980, 1344-1354.
(®) M. Thompson, Analyst, 125, 2000, 385-386.



02007R0333 — SL — 01.01.2023 — 006.001 — 17

C332

pri ¢emer je:

— RSDyg relativni standardni odklon, izratunan iz rezultatov,
dobljenih pri pogojih obnovljivosti [(sy/x)x 100]

— C povprecje koncentracije (tj. 1 = 100g/100g, 0,001 = 1 000
mg/kg) Spremenjena Horwitzova enacba velja za koncentracije
C<12x107".

Horwitzova enacba za koncentracije 1,2 x 107 < C <0,138:

RSDy = 219
pri cemer je:
— RSDg relativni standardni odklon, izraCunan iz rezultatov,

dobljenih pri pogojih obnovljivosti [(sy/x)x 100]

— C povpre¢je koncentracije (tj. 1 = 100g/100g, 0,001 = 1000
mg/kg) Horwitzova enadba velja za koncentracije 1,2 x 107 <
C <0,138.

Pristop ,,ustreznost namenu*

Za interno validirane metode lahko pristop ,ustreznost namenu‘ (')
predstavlja nadomestno sredstvo za ocenjevanje njihove primernosti
za uradni nadzor. Metode, primerne za uradni nadzor, morajo dati
rezultate, ki predstavljajo sestavljeno standardno merilno negotovost
(u), in sicer manjSo, kot je najviSja standardna merilna negotovost,
izradunana z uporabo naslednje formule:

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

pri ¢emer je
— Uf najvi§ja standardna merilna negotovost (ng/kg),

— LOD meja zaznavnosti metode (png/kg); LOD mora izpolniti izved-
bena merila iz tocke C.3.3.1 za izbrano koncentracijo,

— C izbrana koncentracija (ug/kg),
— o numeric¢ni faktor, ki se uporablja odvisno od vrednosti C. Vred-

nosti, ki se jih uporablja, so navedene v »M3 preglednici 10 «.

Preglednica 10

Numeri¢ne vrednosti, ki se uporabljajo za o kot konstanto v
formuli iz te tocke, glede na izbrano koncentracijo

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

() M. Thompson and R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, str. 10 in 471-478.
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D.1
D.1.1

D.1.2

D.1.3

D.2
D.2.1

D.2.2

Analitik mora biti seznanjen s ,,Porofilom o razmerju med rezultati
analize, merilno negotovostjo, faktorji izkoristka in dolo¢bami zakono-
daje EU o hrani in krmi“ (').

DEL D
POROCANJE IN RAZLAGA REZULTATOV

POROCANIE
Podajanje rezultatov

Rezultati analize mejne vrednosti se izrazijo z istimi enotami in zaokro-
zijo na enako $tevilo decimalnih mest, kakor je dolo¢eno v Uredbi (ES)
st. 1881/2006.

Izracun izKkoristka

Ce je bil v analitski metodi uporabljen postopek ekstrakcije, je treba v
rezultatu analize upostevati korekcijo zaradi izkoristka. V tem primeru
je treba porocati o ravni izkoristka.

V primeru neuporabe postopka ekstrakcije v analitski metodi (npr. v
primeru kovin) je treba rezultat sporociti brez korekcije izkoristka, ¢e je
s pravilno uporabo ustreznega referenénega materiala dokazano, da je
dosezena certificirana vrednost za dosego merilne negotovosti (tj.
visoka natancénost meritve) in je torej metoda nepristranska. Navesti
je treba, Ce je rezultat sporocen brez korekcije izkoristka.

Merilna negotovost

Rezultat analize mora biti izrazen kot x +/— U, pri ¢emer je x rezultat
analize, U pa razsirjena merilna negotovost, kar pri koli¢niku zajetja 2
pomeni priblizno stopnjo zaupanja 95 % (U = 2u).

Analitik mora biti seznanjen s ,,PoroCilom o razmerju med rezultati
analize, merilno negotovostjo, faktorji izkoristka in dolo¢bami zakono-
daje EU o hrani in krmi“ (%).

RAZLAGA REZULTATOV
Sprejemljivost lota/sublota

Lot ali sublot je sprejemljiv, ¢e rezultat analize laboratorijskega vzorca
ne presega posameznih mejnih vrednosti, dolo¢enih v Uredbi (ES) st.
1881/2006, ob upostevanju razsirjene merilne negotovosti in popravka
rezultata za izkoristek, ¢e je bil v uporabljeni analitski metodi upora-
bljen postopek ekstrakcije.

Zavrnitev lota/sublota

Lot ali sublot se zavrne, Ce rezultat analize laboratorijskega vzorca
utemeljeno presega posamezne mejne vrednosti, dolo¢ene v Uredbi
(ES) st. 1881/2006, ob upostevanju razSirjene merilne negotovosti in
popravka rezultata za izkoristek, ¢e je bil v uporabljeni analitski metodi
uporabljen postopek ekstrakcije.

(") http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analysis_

2004 en.pdf
() http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analysis_
2004 en.pdf
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Uporaba

Sedanja pravila razlage se uporabljajo za rezultat analitskega preskusa-
nja, dobljenega na vzorcu za uradni nadzor. V primeru analize za
dopolnilno izvedensko mnenje ali referenéne namene se uporabljajo
nacionalna pravila.
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