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UREDBA KOMISJJE (EU) st. 519/2014
z dne 16. maja 2014

o spremembi Uredbe (ES) st. 401/2006 glede metod vzorcenja za velike lote, za¢imbe in prehranska
dopolnila, izvedbenih meril za toksina T-2 in HT-2 ter citrinin in presejalnih analitskih metod

(Besedilo velja za EGP)

EVROPSKA KOMISIJA JE -
ob upostevanju Pogodbe o delovanju Evropske unije,

ob upostevanju Uredbe (ES) $t. 882/2004 Evropskega parlamenta in Sveta z dne 29. aprila 2004 o izvajanju uradnega
nadzora, da se zagotovi preverjanje skladnosti z zakonodajo o krmi in Zivilih ter s pravili o zdravstvenem varstvu Zivali
in zas¢iti Zivali (') ter zlasti ¢lena 11(4) Uredbe,

ob upostevanju naslednjega:
(1)  Uredba Komisije (ES) $t. 1881/2006 (%) dolo¢a mejne vrednosti nekaterih mikotoksinov v nekaterih Zzivilih.

(2)  Vzorcenje je odlocilno za natan¢nost dolocanja vsebnosti mikotoksinov, ki so heterogeno porazdeljeni v lotu.
Zato je treba dolociti merila, ki jih morajo izpolnjevati metode vzorcenja.

(3)  Uredba Komisije (ES) $t. 401/2006 (*) dolo¢a merila vzorcenja za nadzor ravni mikotoksinov.

(4)  Spremeniti je treba pravila glede vzorcenja za zacimbe, da se upostevajo razlike v velikosti kosov, ki povzrocajo
heterogeno porazdelitev onesnazenosti za¢imb z mikotoksini. Nadalje je primerno uvesti pravila vzorcenja velikih
lotov, da se zagotovi pristop enotnega izvr§evanja po vsej Uniji. Hkrati je primerno tudi, da se pojasni, katero
metodo vzorcenja je treba uporabljati za vzoréenje jabol¢nega soka.

(5)  Izvedbena merila za toksina T-2 in HT-2 je treba posodobiti, da se uposteva znanstveni in tehnoloski napredek.
Uvesti je treba izvedbena merila za citrinin, ker so bile dolo¢ene mejne vrednosti citrinina v prehranskih dopol-
nilih na podlagi riza, fermentiranega z rde¢imi kvasovkami Monascus purpureus.

(6)  Za analizo mikotoksinov se vedno ve¢ uporabljajo presejalne metodologije. Primerno je dolociti merila, ki jih
morajo izpolnjevati presejalne metode, ki se uporabljajo za regulativne namene.

(7)  Ukrepi iz te uredbe so v skladu z mnenjem Stalnega odbora za prehranjevalno verigo in zdravje Zivali —

SPREJELA NASLEDNJO UREDBO:

Clen 1

Uredba (ES) $t. 401/2006 se spremeni:
1. Priloga I se spremeni:
(@) v delu B se opomba 1 nadomesti z naslednjim:

(1) Vzorcenje taksnih lotov se izvede v skladu s pravili, dolo¢enimi v delu L. Napotki za vzorcenje velikih lotov
se zagotovijo v navodilih, ki so na voljo na: http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants|
guidance-sampling-final.pdf.

() ULL 165, 30.4.2004, str. 1.

(*) Uredba Komisije (ES) 3t. 1881/2006 z dne 19. decembra 2006 o dolo¢itvi mejnih vrednosti nekaterih onesnazeval v Zivilih (UL L 364,
20.12.2006, str. 5).

(*) Uredba Komisije (ES) 3t. 401/2006 z dne 23. februarja 2006 o dolocitvi metod vzoréenja in analiz za uradni nadzor vsebnosti mikotok-
sinov v zivilih (ULL 70, 9.3.2006, str. 12).


http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/guidance-sampling-final.pdf
http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/guidance-sampling-final.pdf
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(b)

(h)

Uporaba pravil vzor¢enja v skladu z EN ISO 24333:2009 ali Pravil vzorcenja GAFTA 124, ki jih uporabljajo
nosilci Zivilske dejavnosti za zagotovitev skladnosti z zakonskimi dolo¢bami, je enakovredna pravilom vzor-
Cenja, dolo¢enim v delu L.

Za vzorenje lotov za ugotavljanje toksinov iz rodu Fusarium je uporaba pravil vzorenja v skladu z
EN ISO 24333:2009 ali Pravil vzorcenja GAFTA 124, ki jih uporabljajo nosilci Zivilske dejavnosti za zagoto-
vitev skladnosti z zakonskimi dolo¢bami, enakovredna pravilom vzoréenja, dolo¢enim v delu B;*;

v delu B.2 se preglednica 1 nadomesti z naslednjo preglednico:

Preglednica 1

Razdelitev lotov na sublote, odvisno od proizvoda in mase lota

Blaco Masa lota (tone) Masa ali Stevilo Stevilo primarnih Masa sestavljenega
8 sublotov vzorcev vzorca (kg)
Zita in zZitni proiz- | > 300in <1 500 3 subloti 100 10
vodi
> 50 in < 300 100 ton 100 10
<50 — 3-100 (¥ 1-10

(*) Odvisno od mase lota — glej preglednico 2.

v delu B.3 se na koncu prve alinee doda naslednji stavek:
,Za lote > 500 ton je $tevilo primernih vzorcev navedeno v delu L.2 v Prilogi 1%
v delu D.2 se za prvim stavkom doda naslednji stavek:

,Ta metoda vzorcenja se uporablja tudi za uradni nadzor mejnih vrednosti, dolocenih za ohratoksin A, afla-
toksin B1 in skupne aflatoksine v za¢imbah z relativno velikimi kosi (velikost, primerljiva z arasidi ali ve¢jimi
kosi, npr. muskatnimi ore$cki).;

v delu E se prvi stavek nadomesti z naslednjim:

,Ta metoda vzorcenja se uporablja za uradni nadzor mejnih vrednosti, dolo¢enih za ohratoksin A, aflatoksin B1
in skupne aflatoksine v zac¢imbah, razen v za¢imbah z relativno velikimi kosi (heterogena porazdelitev onesnaze-
nosti z mikotoksini).”;

v delu I se naslov in prvi stavek nadomestita z naslednjim:
»I. METODA VZORCEN]A ZA TRDNE PROIZVODE 1Z JABOLK

Ta metoda vzorcenja se uporablja za uradni nadzor mejnih vrednosti, dolo¢enih za patulin v trdnih proiz-
vodih iz jabolk, vklju¢no s trdnimi proizvodi iz jabolk za dojencke in male otroke.;

v drugem odstavku dela 1.1 se ¢rtajo naslednji stavki:

WV primeru tekocih proizvodov se lot ¢im bolj temeljito ro¢no ali mehansko premesa neposredno pred vzorce-
njem. V tem primeru se lahko sklepa na homogeno porazdelitev patulina v danem lotu. Zato zados¢a, da se iz
lota odvzamejo trije primarni vzorci za sestavo sestavljenega vzorca.”;

dodata se nova dela L in M, kot je doloceno v Prilogi I k tej uredbi.

2. V Prilogi II se tocke 4.2 ,Splosne zahteve®, 4.3 ,Posebne zahteve* in 4.4 ,Ocena merilne negotovosti, izracun izko-
ristka in porocanje rezultatov* nadomestijo z besedilom, navedenim v Prilogi IT k tej uredbi.
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Clen 2
Ta uredba zacne veljati dvajseti dan po objavi v Uradnem listu Evropske unije.

Uporablja se od 1. julija 2014.

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

V Bruslju, 16. maja 2014

Za Komisijo
Predsednik
José Manuel BARROSO
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L.1

L.2

L3

PRILOGA 1

METODA VZORCENJA ZA ZELO VELIKE LOTE ALI LOTE, KI SE SKLADISCIJO ALI PREVAZAJO TAKO, DA NI MOGOCE
VZORCENJE PO CELOTNEM LOTU.

Splosna nacela

Ce nacin prevoza ali skladis¢enja lota ne omogoca odvzema primarnih vzorcev po celotnem lotu, se vzorcenje
takih lotov po moZnosti opravi ob pretoku lota (dinami¢no vzorcenje).

V primeru velikih skladi$¢, namenjenih skladis¢enju hrane, je treba nosilce dejavnosti spodbujati, da v skladisce
vgradijo opremo, ki omogoca (avtomatsko) vzorcenje celotnega skladis¢enega lota.

Ce se uporabljajo postopki vzorcenja, doloceni v tem delu L, je treba nosilca Zivilske dejavnosti ali njegovega
predstavnika obvestiti o postopku vzorcenja. Ce nosilec Zivilske dejavnosti ali njegov predstavnik izrazi dvom o
postopku vzorcenja, pristojnemu organu omogodi, da na njegove stroske vzorci celoten lot.

Vzorcenje dela lota je dovoljeno pod pogojem, da koli¢ina vzorCenega dela predstavlja vsaj 10 % vzorcenega
lota. Ce se po vzorcenju dela lota zivil istega razreda ali opisa ugotovi, da ne izpolnjuje zahtev Unije, se predpo-
stavi, da je prizadet celoten lot, razen e se v nadaljnji podrobni oceni ne pridobi nobenih dokazov, da je
preostanek lota nezadovoljiv.

uporabljajo ustrezne dolocbe iz drugih delov te Priloge, na primer glede mase primarnega vzorca.

Stevilo primarnih vzorcey, ki jih je treba odvzeti v primeru zelo velikih lotov

V primeru velikih vzorcenih deleZev (vzorceni delezi > 500 ton) je treba odvzeti 100 primarnih vzorcev + Vton.
V primeru, da lot tehta manj kot 1 500 ton in se lahko razdeli na sublote v skladu s preglednico 1 iz dela B ter
pod pogojem, da se sublote lahko fizi¢no lo¢i, pa je treba odvzeti Stevilo primarnih vzorcev, doloceno v delu B.

Veliki loti, ki se prevazajo z ladjo
Dinamicno vzorcenje velikih lotov, ki se prevazajo z ladjo

Vzorcenje velikih lotov na ladjah se po moznosti izvaja med samim pretokom proizvoda (dinami¢no vzor-
cenje).

Vzorcenje se izvaja po posameznih ladijskih skladis¢ih (fizicno locenih enotah). Ladijska skladisca se sicer praz-
nijo drugo za drugo tako, da po prenosu v skladi§¢ne prostore prvotne fizi¢ne locitve ni ve¢. Vzorcenje se zato
lahko izvede na podlagi zacetne fizi¢ne lo¢itve ali na podlagi locitve po prenosu v skladis¢ne prostore.

Raztovarjanje ladje lahko traja ve¢ dni. Obicajno je treba vzorcenje izvesti v rednih presledkih med celotnim
trajanjem raztovarjanja. Vendar ni vedno mogoce ali primerno, da je uradni in$pektor prisoten pri vzorcenju
med celotnim trajanjem raztovarjanja. Zato je dopustno, da se vzorCenje opravi za del (vzorceni delez) lota.
Stevilo primarnih vzorcev se dolo¢i ob upostevanju velikosti vzoréenega deleza.

In3pektor mora biti prisoten tudi, ¢e se avtomatsko odvzame uradni vzorec. Pri avtomatskem vzoréenju s pred-
nastavljenimi parametri, ki jih ni mogoce spremeniti med vzorcenjem, in e se primarni vzorci zbirajo v zapeca-
teni zbiralni posodi, da se preprecijo morebitne goljufije, mora biti in§pektor prisoten le na zacetku vzorcenja,
vsakokrat, ko je treba zamenjati posodo za zbiranje vzorcev, in na koncu vzorcenja.

Stati¢no vzorcenje lotov, ki se prevazajo z ladjo

Ce se izvaja stati¢no vzoréenje, je treba uporabiti enak postopek, kot je dolocen za skladis¢ne prostore (silose),
ki so dostopni od zgoraj (glej tocko L.5.1).

Vzorcenje je treba izvajati na dostopnem delu (od zgoraj) lota/ladijskega skladisca. Stevilo primarnih vzorcev se
dolo¢i ob upostevanju velikosti vzoréenega deleza.
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L.4 Vzoréenje velikih lotov, ki se skladis¢ijo v skladis¢ih
Vzoréenje je treba izvajati na dostopnem delu lota. Stevilo primarnih vzorcev se dolo¢i ob upostevanju velikosti
vzorcenega deleza.

L.5 Vzoréenje skladi$¢nih prostorov (silosov)

L5.1 Vzorcenje silosov, (zlahka) dostopnih od zgoraj
Vzoréenje je treba izvajati na dostopnem delu lota. Stevilo primarnih vzorcev se doloci ob upostevanju velikosti
vzorcenega deleza.

L.5.2 Vzorcenje silosov, ki niso dostopni od zgoraj (zaprti silosi)

L.52.1 Silosi, ki niso dostopni od zgoraj (zaprti silosi), posameznih velikosti > 100 ton

ni mogoce premakniti, se je treba zato z nosilcem dejavnosti dogovoriti, da in3pektorja obvesti, kdaj se bo silos
delno ali v celoti raztovoril, da se omogo¢i vzorcenje med pretokom Zivil.

L.5.2.2 Silosi, ki niso dostopni od zgoraj (zaprti silosi), posameznih velikosti <100 ton

V nasprotju z dolocbo v tocki L.1 (vsaj 10-odstotni vzorceni del) postopek vzorcenja vkljuCuje prenos kolic¢ine
od 50 do 100 kg v zbiralno posodo in odvzem vzorca iz nje. Velikost sestavljenega vzorca ustreza celotnemu
lotu, Stevilo primarnih vzorcev pa je povezano s koli¢ino Zivil iz silosa, preneseno v zbiralno posodo za vzor-
cenje.

L.6 Vzoréenje razsutih Zivil v velikih zaprtih zabojnikih

Taki loti se pogosto lahko vzorcijo Sele, ko se raztovorijo. V nekaterih primerih ni mogoce opraviti raztova-
rjanja na tocki uvoza ali kontrolni tocki, zato se mora vzorcenje izvesti, ko se taki zabojniki raztovorijo. Nosilec
dejavnosti mora inspektorja obvestiti o kraju in uri raztovarjanja.

M. METODA VZORCENJA ZA PREHRANSKA DOPOLNILA NA PODLAGI RIZA, FERMENTIRANEGA Z RDECIMI KVASOV-
KAMI MONASCUS PURPUREUS

Ta metoda vzorcenja se uporablja za uradni nadzor mejnih vrednosti, dolo¢enih za citrinin v prehranskih
dopolnilih na podlagi riZa, fermentiranega z rdec¢imi kvasovkami Monascus purpureus.

Postopek vzorcenja in velikost vzorca

Predpostavka za postopek vzorcenja je, da se prehranska dopolnila na podlagi riza, fermentiranega z rde¢imi
kvasovkami Monascus purpureus, trzijo v enotah pakiranja za maloprodajo, pri ¢emer posamezna enota obi¢ajno
vsebuje od 30 do 120 kapsul.

Stevilo enot pakiranja za
maloprodajo, ki jih je treba Velikost vzorca
vzeti za vzorec

Velikost lota (Stevilo enot
pakiranja za maloprodajo)

1-50 1 Vse kapsule
51-250 2 Vse kapsule
251-1 000 4 Polovica kapsul iz vsake enote pakiranja za maloprodajo,

vzete za vzorec

>1 000 4 + 1 enota pakiranja | < 10 enot pakiranja za maloprodajo: polovica kapsul iz
za maloprodajo vsake enote pakiranja za maloprodajo
na 1 000 enot pakiranja
za maloprodajo, vendar
najvec 25 enot paki-
ranja za maloprodajo

> 10 enot pakiranja za maloprodajo: iz vsake enote paki-
ranja za maloprodajo se vzame enako $tevilo kapsul, da
nastane vzorec z enakovredno vsebino 5 enot pakiranja
za maloprodajo”
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PRILOGA 11

4.2 Splosne zahteve

Potrditvene metode analize, uporabljene za nadzor Zzivil, so v skladu z dolo¢bami iz tock 1 in 2 Priloge IIT k
Uredbi (ES) it. 882/2004.

43 Posebne zahteve
4.3.1 Posebne zahteve za potrditvene metode
4.3.1.1 Izvedbena merila

Priporocljivo je, da se popolnoma validirane potrditvene metode (tj. metode, ki so validirane z medlaboratorij-
skimi primerjalnimi preskusi ustreznih matric) uporabljajo, kadar je to primerno in dostopno. Uporabijo se
lahko tudi druge primerne validirane potrditvene metode (npr. interno validirane metode za ustrezne matrice,
ki spadajo v izbrano skupino proizvodov), ¢e izpolnjujejo izvedbena merila, dolo¢ena v naslednjih pregled-
nicah.

Kadar je to mogoce, validacija interno validiranih metod vkljucuje certificirani referen¢ni material.

(a) Izvedbena merila za aflatoksine

Merilo Obseg koncentracije Priporo¢ena vrednost Najvecja dovoljena vrednost
Pribor Vse Zanemarljiva —
Izkoristek — aflatoksin M1 0,01-0,05 ng/kg 60 do 120 %
> 0,05 pg/kg 70 do 110 %
Izkoristek — aflatoksini B,, < 1,0 pglkg 50 do 120 %
B, G, G,
1-10 pgfkg 70 do 110 %
> 10 pg/kg 80 do 110 %
Obnovljivost RSDR Vse Dobljena s Horwitzovo | 2 x vrednost, dobljena s
enacbe (¥), (**) Horwitzovo
enacbo (¥), (**)

Ponovljivost RSD, se lahko izracuna kot 0,66-krat obnovljivost RSD; pri izbrani koncentraciji.

Opomba:
— vrednosti, ki veljajo za B, in vsoto B, + B, + G, + G,,

— Ce je treba porocati o vsoti posameznih aflatoksinov B, + B, + G, + G,, mora biti znan odziv posa-
meznega aflatoksina na analitski sistem ali mora biti znana njegova protivrednost.

(b) Izvedbena merila za ohratoksin A

Vsebnost Ohratoksin A
nglkg RSD, % RSD, % Izkoristek %
<1 < 40 < 60 50 do 120
>1 <20 <30 70 do 110
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(©)

Izvedbena merila za patulin

Vsebnost Patulin
nglkg RSD, % RSD, % Izkoristek %
<20 <30 < 40 50 do 120
20-50 < 20 <30 70 do 105
> 50 <15 <25 75 do 105
Izvedbena merila za deoksinivalenol
Vsebnost Deoksinivalenol
nglkg RSD, % RSD, % Izkoristek %
> 100 -< 500 <20 < 40 60 do 110
> 500 <20 < 40 70 do 120
Izvedbena merila za zearalenon
Vsebnost Zearalenon
nglkg RSD, % RSD, % Izkoristek %
< 50 < 40 <50 60 do 120
> 50 <25 <40 70 do 120

Izvedbena merila za fumonizina B, in B, posamezno

Fumonizina B, in B, posamezno

Vsebnost
ngfkg RSD, % RSD, % Izkoristek %
< 500 < 30 < 60 60 do 120
> 500 <20 <30 70 do 110

Izvedbena merila za toksina T-2 in HT-2 posamezno

Toksina T-2 in HT-2 posamezno

Vsebnost
nglkg RSD, % RSD, % Izkoristek %
15-250 < 30 <50 60 do 130
> 250 <25 <40 60 do 130
Izvedbena merila za citrinin
Citrinin
Vsebnost
nglkg RSD, % Priporocena vrednost RSD,, % Najvecja dg;(g]ei}o vrednost Izkoristek %
R 0
Vse 0,66 x RSD, Dobljena s Horwitzovo 2 x yrednost, dobljena s 70 do 120
enacbo (¥) (*%) Horwitzovo enacbo (¥) (**)
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(i) Opombe k izvedbenim merilom za mikotoksine

— Meje zaznavnosti uporabljenih metod niso navedene, ker so vrednosti za natan¢nost dane pri izbranih
koncentracijah.

— Vrednosti za natan¢nost se izracunajo s Horwitzovo enacbo, zlasti izvirno Horwitzovo enacbo
(za koncentracije 1,2 x 107 < C < 0,138) (*) in spremenjeno Horwitzovo enacbo (za koncentracije
C<1,2 x 107) (**).

() Horwitzova enacba za koncentracije 1,2 x 107 < C < 0,138:
RSD,, = 2(1-05logQ)
(sklic: W. Horwitz, L.R. Kamps, K.W. Boyer, ].Assoc. Off. Analy. Chem., 1980, 63, 1344)
(*) Spremenjena Horwitzova enacba (*¥) za koncentracije C < 1,2 x 107
RSD, = 22 %
(sklic: M. Thompson, Analyst, 2000, 125, str. 385-386)
pri Cemer je:
— RSD;, relativni standardni odklon, izraunan iz rezultatov, dobljenih pri pogojih obnovljivosti
[(sR]) x 100], in
— C razmerje koncentracije (tj. 1 = 100 g/100 g, 0,001 = 1 000 mg/kg).

To je posplo$ena enacba za natan¢nost, ki je neodvisna od analita in matrice ter je za vse obiCajne
metode analize odvisna izklju¢no od koncentracije.

4.3.1.2 Pristop ,ustreznost namenu’

Za interno validirane metode je lahko pristop ,ustreznost namenu‘ (***) nadomestni nacin za ocenjevanje
njihove primernosti za uradni nadzor. Metode, primerne za uradni nadzor, morajo dati rezultate, ki predstav-
ljajo standardno merilno negotovost (u), in sicer manjo od najvisje standardne merilne negotovosti, izracu-
nane z uporabo naslednje formule:

Uf = /(LOD/2)? + (a x C)
pri Cemer je:
— Uf najvisja standardna merilna negotovost (ug/kg),
— LOD meja zaznavnosti metode (ug/kg),

— a konstanten, numeri¢ni faktor, ki se uporabi glede na vrednost C. Vrednosti, ki se uporabljajo, so dolo-
Cene v preglednici v nadaljevanju,

— C izbrana koncentracija (pg/kg).

Ce analitska metoda daje rezultate z merilnimi negotovostmi, niZjimi od najvisje standardne negotovosti, je ta
metoda enako primerna kot metoda, ki izpolnjuje izvedbena merila iz tocke 4.3.1.1.

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

C (ug/kg) a

<50 0,2
51-500 0,18
501-1 000 0,15
1 001-10 000 0,12

> 10 000 0,1

(***) Sklic: M. Thompson in R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, 10, str 471-478.
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4.3.2 Posebne zahteve za delno kvantitativne presejalne metode
4.3.2.1 Podro¢je uporabe

Podrodje uporabe se nanasa na bioanalitske metode, ki temeljijo na imunoloskem prepoznavanju ali vezavi na
receptorje (kot so ELISA, merilne palice, naprave za lateralni vlek, imunski senzorji) in fizikalno-kemijske
metode, ki temeljijo na kromatografiji ali neposrednem zaznavanju z masno spektrometrijo (npr. ambientalna
masna spektrometrija). Druge metode (npr. tankoplastna kromatografija) niso izkljucene, ¢e se ustvarjeni
signali neposredno nanasajo na izbrane mikotoksine in omogocajo uporabo nacela, opisanega v nadaljevanju.

Za metode, pri katerih je rezultat meritev numeri¢na vrednost, na primer (relativni) odziv merilne palice,
signal tekocinske kromatografije z masnim spektrometrom itd., se uporabljajo posebne zahteve in obicajna
statistika.

Zahteve se ne uporabljajo za metode, ki ne dajo numeri¢nih vrednosti (npr. samo prisotnost oziroma odsot-
nost ¢rte). Zanje so potrebni drugacni pristopi validacije. Posebne zahteve za te metode so navedene v to¢-
ki 4.3.3.

Ta dokument opisuje postopke za validacijo presejalnih metod z medlaboratorijsko validacijo, preverjanje
ucinkovitosti metode, validirane z medlaboratorijsko dejavnostjo, in validacijo presejalne metode v posa-
meznem laboratoriju.

4.3.2.2 Terminologija

Ciljna presejalna koncentracija (STC): izbrana koncentracija za zaznavanje mikotoksina v vzorcu. Ce se name-
rava preskusiti skladnost z regulativnimi omejitvami, je STC enaka veljavni mejni vrednosti. Za ostale namene
in v primerih, da mejna vrednost ni dolo¢ena, STC vnaprej opredeli laboratorij.

Presejalna metoda: pomeni metodo, ki se uporablja za izbor vzorcev, v katerih vrednosti mikotoksinov prese-
gajo ciljno presejalno koncentracijo (STC) z doloceno zanesljivostjo. Za namen presejevanja mikotoksinov
velja, da je namenu ustrezna 95-odstotna zanesljivost. Rezultat presejalne analize je ,negativen’ ali ,sumljiv.
Presejalne metode omogocajo stroskovno ucinkovito veliko prepustnost vzorcev in tako povecujejo moznosti
za odkrivanje novih incidentov z veliko izpostavljenostjo in nevarnostjo za zdravje potrosnikov. Te metode
temeljijo na metodah bioanalize, teko¢inske kromatografije z masnim spektrometrom ali tekocinske kromato-
grafije z visoko locljivostjo. Rezultati vzorcev nad izlocitveno vrednostjo se preverijo s popolno ponovno
analizo izvirnega vzorca s potrditveno metodo.

Negativen vzorec’ pomeni, da je vsebnost mikotoksina v vzorcu s 95-odstotno zanesljivostjo < STC
(to pomeni, da obstaja 5-odstotna verjetnost, da se vzorce nepravilno sporoci kot negativne).

JLaZen negativen vzorec’ pomeni, da je vsebnost mikotoksina v vzorcu > STC, vendar je bil identificiran za
negativnega.

,Sumljiv vzorec* (pozitivno presejanje) pomeni, da vzorec presega izlocilno vrednost (glej spodaj) in lahko
vsebuje mikotoksin, katerega raven je vi§ja od STC. Vsak sumljiv rezultat sprozi potrditveno analizo za
nedvoumno identifikacijo in kvantifikacijo mikotoksina.

JLazen sumljiv vzorec' je negativen vzorec, ki je bil identificiran za sumljivega.

JPotrditvene metode’ pomenijo metode, ki dajejo celovite ali dodatne informacije, ki omogocajo, da se miko-
toksin identificira in po potrebi nedvoumno kvantificira glede na iskano raven.

Izlocilna vrednost: odziv, signal ali koncentracija, pridobljena s presejalno metodo, nad katero se vzorec opre-
deli kot ,sumljiv’. Izlo¢itev se dolo¢i med validacijo in uposteva variabilnost meritev.
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4.3.2.3

4.3.2.3.1

4.3.2.3.2

Negativen kontrolni vzorec (slepa matrica): vzorec, za katerega je znano, da ne vsebuje () mikotoksina, ki se
ga ugotavlja, npr. na podlagi predhodne dolocitve z uporabo dovolj zanesljive potrditvene metode. Ce praznih
vzorcev ni mogole pridobiti, se lahko uporabi material z najniZjo pridobljivo vrednostjo, ¢e vrednost
omogoca ugotovitev, da je presejalna metoda ustrezna namenu.

Pozitiven kontrolni vzorec: vzorec, ki vsebuje ciljno presejalno koncentracijo mikotoksina, npr. certificirani
referenéni material, material z znano vsebnostjo (npr. preskusni material iz strokovnega preskuanja) ali na
drug nacin zadostno dolocen s potrditveno metodo. Ce navedeno ne obstaja, se lahko uporabi me$anica
vzorcev z razli¢nimi vrednostmi onesnaZenja ali primeSani vzorec, pripravljen v laboratoriju in zadostno
dolocen, ¢e se lahko dokaze, da je bila potrjena raven onesnaZenja.

Postopek validacije

Namen validacije je dokazati, da je presejalna metoda ustrezna namenu. Izvede se jo z dolo¢itvijo izlocitvene
vrednosti in dolocitvijo stopnje lazne negativnosti in lazne sumljivosti. Ta dva parametra zajemata znacilnosti
ucinkovitosti, kot so obcutljivost, selektivnost in natanénost.

Presejalne metode se lahko validirajo z medlaboratorijsko validacijo ali validacijo posameznega laboratorija.
Ce so za dolo¢eno kombinacijo mikotoksina/matrice/STC podatki o medlaboratorijski validaciji Ze na voljo,
zadostuje preverjanje ucinkovitosti metode v laboratoriju, ki jo izvaja.

Zacetna validacija z validacijo posameznega laboratorija
Mikotoksini:

Validacijo se izvede za vsak posamezni mikotoksin v podro¢ju uporabe. V primeru bioanalitskih metod, ki za
dolo¢eno skupino mikotoksinov dajo kombinirani odziv (npr. aflatoksini B,, B,, G, in G,; fumonizina B,
in B,), je treba dokazati uporabnost in navesti omejitve navedenega preskusa v okviru podro¢ja uporabe
metode. NeZelena navzkriZzna reaktivnost (npr. DON-3-glikozid, 3- ali 15-acetil-DON za imunoloske metode
za DON) ne velja za povzrociteljico povecanja stopnje lazne negativnosti ciljnih mikotoksinov, lahko pa
poveca stopnjo lazne sumljivosti. To nezeleno povecanje bo zmanjsano s potrditveno analizo za nedvoumno
identifikacijo in kvantifikacijo mikotoksinov.

Matrice:

Zacletno validacijo bi bilo treba izvesti za vsak proizvod oz. za vsako skupino proizvodov, ¢e je znano, da se
metoda lahko uporabi za ve¢ proizvodov. V slednjem primeru se iz te skupine izbere en reprezentativen in
ustrezen proizvod (glej preglednico A).

Niz vzorcev:

Za validacijo je potrebnih najmanj 20 homogenih negativnih kontrolnih vzorcev in 20 homogenih pozi-
tivnih kontrolnih vzorcev, ki vsebujejo mikotoksin v koncentraciji STC, analiziranih v pogojih srednje natan¢-
nosti (RSD,), razporejenih na 5 razliénih dni. Neobvezno se lahko k validacijskemu nizu dodajo dodatni
nizi 20 vzorcev, ki vsebujejo druge ravni mikotoksina, da se pridobi vpogled v obseg, do katerega lahko
metoda razlikuje med posameznimi koncentracijami mikotoksinov.

Koncentracija:

Validacijo je treba izvesti za vsako STC, ki se bo rutinsko uporabljala.

Zaletna validacija z medlaboratorijskim preskusanjem

Validacija z medlaboratorijskim preskusanjem se izvaja v skladu z mednarodno priznanim protokolom o
medlaboratorijskem preskusanju (npr. ISO 5725:1994 ali Mednarodnim usklajenim protokolom IUPAC), ki
zahteva vkljuditev veljavnih podatkov iz vsaj osmih razli¢nih laboratorijev. Poleg navedenega je edina razlika v
primerjavi z validacijami posameznih laboratorijev v tem, da se lahko > 20 vzorcev na proizvod/vrednost
enakomerno razporedi med udelezene laboratorije, vendar najmanj dva vzorca na laboratorij.

() Za vzorce se §teje, da v njih ni analita, ¢e koli¢ina, prisotna v vzorcu, ne presega vec kot 1/5 STC. Ce se vrednost lahko kvantificira s potr-
ditveno metodo, je treba vrednost upostevati pri oceni validacije.
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4.3.2.4 Dolocitev izlocilne vrednosti in stopnje laznih sumljivih rezultatov praznih vzorcev

(Relativni) odzivi za negativne kontrolne in pozitivne kontrole vzorce se upostevajo kot podlaga za izra¢un
zahtevanih parametrov.

Presejalne metode, katerih odziv je sorazmeren s koncentracijo mikotoksina
Za presejalne metode, katerih odziv je sorazmeren s koncentracijo mikotoksina, se uporablja naslednje:
Izlocitev = Rgp — t-vrednosty os *SD g

Repe = povpreéni odziv pozitivnih kontrolnih vzorcev (pri STC)
t-vrednost: enostranska t-vrednost za 5-odstotno stopnjo laznih negativnih rezultatov (glej preglednico B)

SD¢c =  standardni odmikPresejalne metode, katerih odziv je obratno sorazmeren s koncentracijo miko-
toksina

Podobno se za presejalne metode, katerih odziv je obratno sorazmeren s koncentracijo mikotoksina, izlo¢itev
dolo¢i kot:

Izlocitey = Ry + t-vrednosty os *SD ;e

Z uporabo te dolocene t-vrednosti za dolocitev izlocitvene vrednosti se privzeto dolo¢i 5-odstotna stopnja
laznih negativnih rezultatov.

Ocena ustreznosti namenu

Rezultati negativnih kontrolnih vzorcev se uporabijo za oceno ustrezne stopnje laznih sumljivih rezultatov.
T-vrednost se izracuna v skladu z dogodkom, da je rezultat negativnega kontrolnega vzorca nad izlo¢itveno
vrednostjo, zaradi ¢esar se napacno opredeli kot sumljiv.

SD,..,..za presejalne metode, katerih odziv je sorazmeren s koncen-

prazen)/ prazen’

t-vrednost = (izlocitev — povprecje
tracijo mikotoksina

ali

t-vrednost = (povpredje,,,,., — izlocitev)/SD
koncentracijo mikotoksina

za presejalne metode, katerih odziv je obratno sorazmeren s

prazen

Iz pridobljene t-vrednosti se na osnovi prostostnih stopenj, izra¢unanih iz $tevila poskusov, lahko izracuna
verjetnost laznih sumljivih vzorcev za enostransko porazdelitev (npr. funkcija razpredelnice ,TDIST), ali pa se
vzame iz preglednice za t-porazdelitev.

Ustrezna vrednost enostranske t-porazdelitve doloca stopnjo laznih sumljivih rezultatov.

Ta koncept je podrobno opisan v primeru v Analitski in bioanalitski kemiji DOI 10.1007/s00216-
013-6922-1.

4.3.2.5 Razsiritev podro¢ja uporabe metode

4.3.2.5.1 Razsiritev podro¢ja uporabe na druge mikotoksine:

Ko se v podrocje uporabe obstojece presejalne metode dodajo novi mikotoksini, je potrebna popolna valida-
cija, s katero se dokaze ustreznost metode.

4.3.2.5.2 Raz8iritev na druge proizvode:

Ce je znano ali pricakovano, da je presejalna metoda uporabna za druge proizvode, je treba preveriti njeno
veljavnost za te druge proizvode. Ce nov proizvod spada v skupino proizvodov (glej preglednico A), za katero
je bila Ze izvedena zacetna validacija, zadostuje omejena dodatna validacija. To se izvede z analizo
najmanj 10 homogenih negativnih kontrolnih in 10 homogenih pozitivnih kontrolnih (pri STC) vzorcev v
pogojih srednje natanénosti. Pozitivni kontrolni vzorci morajo biti nad izlo¢itveno vrednostjo. Ce to merilo ni
izpolnjeno, je potrebna popolna validacija.
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4.3.2.6  Preverjanje metod, ki so bile Ze validirane z medlaboratorijskim preskusanjem
Za presejalne metode, ki so bile ze uspesno validirane z medlaboratorijskim preskusanjem, se preveri u¢inko-
vitost metod. To se izvede z analizo najmanj 6 negativnih kontrolnih in 6 pozitivnih kontrolnih (pri STC)
vzorcev. Pozitivni kontrolni vzorci morajo biti nad izlo¢itveno vrednostjo. Ce to merilo ni izpolnjeno, mora
laboratorij izvesti analizo izvornega vzroka, s katero ugotovi, kaj preprecuje skladnost s specifikacijo, pridob-
lieno v medlaboratorijskem preskusanju. Sele po izvedbi popravnega ukrepa ponovno preveri ucinkovitost
metode v svojem laboratoriju. Ce laboratorij ne more zagotoviti rezultatov medlaboratorijskega preskusanja,
mora s popolno validacijo posameznega laboratorija dolociti svojo lastno izlocitveno vrednost.

4.3.2.7 Stalno preverjanje metode/tekoca validacija metode
Po zaletni validaciji se pridobijo dodatni validacijski podatki z vkljucitvijo vsaj dveh pozitivnih kontrolnih
vzorcev v vsako serijo presejanih vzorcev. En pozitivni kontrolni vzorec je znan vzorec (ki je bil npr. uporab-
lien med zacetno validacijo), drugi pa je razlien proizvod iz iste skupine proizvodov (Ce se analizira samo en
proizvod, se namesto tega uporabi drugacen vzorec tega proizvoda). Vklju¢itev negativnega kontrolnega
vzorca ni obvezna. Rezultati, pridobljeni za navedena dva pozitivna kontrolna vzorca, se dodajo v obstojeci
validacijski niz.
Vsaj enkrat na leto se ponovno dolo¢i izlocitvena vrednost in ponovno oceni veljavnost metode. Stalno
preverjanje metode ima ve¢ namenov:
— kontrola kakovosti serije presejanih vzorcev,
— zagotavljanje informacij o ponovljivosti metode v pogojih v laboratoriju, ki uporablja metodo,
— utemeljitev uporabnosti metode za razli¢ne proizvode,
— omogocanje prilagajanja izloitvene vrednosti v primeru postopnih zdrsov skozi Cas.

4.3.2.8 Validacijsko poro¢ilo

Validacijsko porocilo vsebuje:
— izjavo o STC,
— izjavo o pridobljeni izlo¢itveni vrednosti,

Opomba: Izloitvena vrednost mora imeti isto $tevilo pomembnih Stevilk kot STC. V numeri¢nih vrednostih,
ki se uporabljajo za izracun izlocitvene vrednosti, je potrebna vsaj ena pomembna Stevilka ve¢ kot
pri STC.

— izjavo o izraunani stopnji lazne sumljivosti,
— izjavo o nacinu ustvarjanja stopnje lazne sumljivosti.

Opomba: Izjava o izracunani stopnji lazne sumljivosti kaze, ali metoda ustreza namenu, saj kaze Stevilo
praznih (ali nizko onesnazenih) vzorcev, ki bodo predmet preverjanja.

Preglednica A

Skupine proizvodov za validacijo presejalnih metod

Tipi¢ni reprezentativni vzorci,

Skupine proizvodov Kategorije proizvodov wKljuceni v kategoriji
Visoka vsebnost vode Sadni sokovi Jabol¢ni sok, grozdni sok
Alkoholne pijace Vino, pivo, jabol¢nik

Koreninasta in gomoljasta zele- | Svez ingver
njava

Zitne ali sadne kase Kase za dojencke in majhne otroke
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Skupine proizvodov

Kategorije proizvodov

Tipicni reprezentativni vzorci,
vkljuceni v kategoriji

Visoka vsebnost olja

Drevesni oreski

Orehi, le$niki, kostanji

Oljna semena in proizvodi iz njih

Oljna repica, soncnice, bombazno
seme, soja, arasidi, sezam itd.

Oljni sadezi in proizvodi iz njih

Olja in paste (npr. arasidovo maslo,
tahina)

Visoka vsebnost $kroba in/ali belja-
kovin ter nizka vsebnost vode in
mascobe

Zitno zrnje in proizvodi iz njega

PSenica, rz, jemen, koruza, riz,
oves, polnozrnat kruh, bel kruh,
krekerji, zitni kosmici, testenine

Dieteti¢ni proizvodi

Posuseni prah za pripravo hrane za
dojencke in majhne otroke

Visoka vsebnost kisline in visoka
vsebnost vode (¥)

Proizvodi iz agrumov

Tezavni ali edinstveni

vodi‘ (*¥)

proiz-

Kakav v zrnu in proizvodi iz njega,
kopra in proizvodi iz nje,

kava, ¢aj

Zacimbe, sladki koren

Visoka vsebnost sladkorja in nizka | Suho sadje Fige, rozine, korinte, sultanine

vsebnost vode

Mleko in mle¢ni proizvodi Mleko Kravje, kozje in bivolje mleko
Sir Kravji, kozji sir

Mle¢ni proizvodi (npr. mleko v
prahu)

Jogurt, smetana

(*) Ce se v koraku ekstrakcije uporabi pufer za stabilizacijo sprememb pH, se ta skupina proizvodov lahko zdruzi v eno
skupino proizvodov ,Visoka vsebnost vode'.
(**) ,Tezavni ali edinstveni proizvodi' bi se morali popolnoma validirati le, ¢e se pogosto analizirajo. Ce se analizirajo le
obcasno, se lahko validacija zmanj$a zgolj na preverjanje ravni porocanja z uporabo primesanih praznih ekstraktov.

Preglednica B

Enostranska t-vrednost za 5-odstotno stopnjo lazne negativnosti

Prostostne stopnje

Stevilo dvojnikov

t-vrednost (5 %)

10 11 1,812
11 12 1,796
12 13 1,782
13 14 1,771
14 15 1,761
15 16 1,753
16 17 1,746
17 18 1,74
18 19 1,734
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Prostostne stopnje Stevilo dvojnikov t-vrednost (5 %)
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
0o oo 1,645
433 Zahteve za kvalitativne presejalne metode (metode, ki ne dajo numericnih vrednosti)

Za razvoj validacijskih smernic za metode binarnih preskusov so trenutno pristojni razni organi za standardi-
zacijo (npr. AOAC, 1SO). AOAC je pred kratkim pripravil smernico v zvezi s to zadevo. Ta dokument se lahko
uposteva kot trenutno stanje tehni¢nega razvoja na tem podrodju. Zato bi se morale metode, ki dajo binarne
rezultate (npr. vizualni pregled preskusov z merilno palico), validirati v skladu s to smernico.

http:/[www.aoac.org/imis15_prod/AOAC_Docs[ISPAM/Qual_Chem_Guideline_Final_Approved_031412.pdf

4.4 Ocena merilne negotovosti, izratun izkoristka in porocanje rezultatov (')
4.4.1 Potrditvene metode
O rezultatih analize je treba porocati na naslednji nacin:

(@) s popravkom za izkoristek, pri ¢emer se navede raven popravka. Popravka za izkoristek ni potrebno
uporabiti, ¢e je 90-110-odstoten;

(b) kot x +/- U, pri ¢emer je x rezultat analize in U razsirjena nezanesljivost meritve, ob uporabi faktorja za
zajetje 2, zaradi katerega je stopnja zanesljivosti priblizno 95-odstotna.

Za hrano zivalskega izvora se lahko merilna negotovost uposteva tudi z dolocitvijo mejne vrednosti (CCa) v
skladu z Odlo¢bo Komisije 2002/657/ES (3 (tocka 3.1.2.5 Priloge I — ¢e gre za snovi z doloceno dovoljeno
mejno vrednostjo).

Vendar ¢e je rezultat analize bistveno (> 50 %) niZji od mejne vrednosti ali bistveno visji od mejne vrednosti
(tj. ve¢ji od 5-kratnika mejne vrednosti) in je bil uporabljen ustrezen postopek kakovosti ter je namen analize
le preverjanje skladnosti z zakonodajnimi dolo¢bami, se lahko o rezultatu analize poro¢a brez popravka za
izkoristek, popravek za izkoristek in merilna negotovost pa se lahko v teh primerih izpustita.

(") Ve¢ podrobnosti o oceni merilne negotovosti in postopkih za ocenjevanje izkoristka je v ,Poro¢ilu o razmerju med rezultati analize,
merilno negotovostjo, faktorji izkoristka in dolo¢bami zakonodaje EU o hrani in krmi‘ — http://ec.curopa.eu/food/food/chemicalsafety/
contaminants/report-sampling_analysis_2004_en.pdf.

(%) Odlo¢ba Komisije 2002/657ES z dne 14. avgusta 2002 o izvajanju Direktive Sveta 96/23/ES glede opravljanja analitskih metod in
razlage rezultatov (UL L 221, 17.8.2002, str. 8).


http://www.aoac.org/imis15_prod/AOAC_Docs/ISPAM/Qual_Chem_Guideline_Final_Approved_031412.pdf
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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Ta pravila o razlagi rezultata analize glede na sprejemljivost ali zavrnitev lota se nanaSajo na rezultate analize

vzorca, pridobljenega za uradni nadzor. V primeru analize, ki se opravlja za namene pritozbe ali razsojanja,
veljajo nacionalna pravila.

4.4.2 Presejalne metode

Rezultat presejanja se navede kot skladen ali s sumom na neskladnost.

,S sumom na neskladnost’ pomeni, da vzorec presega izlocilno vrednost in lahko vsebuje mikotoksin, katerega

raven je vi§ja od STC. Vsak sumljiv rezultat sprozi potrditveno analizo za nedvoumno identifikacijo in kvanti-
fikacijo mikotoksina.

,Skladen‘ pomeni, da je vsebnost mikotoksina v vzorcu s 95-odstotno zanesljivostjo < STC (to pomeni, da

obstaja 5-odstotna verjetnost, da se vzorce nepravilno sporodi kot negativne). Rezultat analize se sporo¢i kot
,< raven STC pri doloceni ravni STC.”



	UREDBA KOMISIJE (EU) št. 519/2014 z dne 16. maja 2014 o spremembi Uredbe (ES) št. 401/2006 glede metod vzorčenja za velike lote, začimbe in prehranska dopolnila, izvedbenih meril za toksina T-2 in HT-2 ter citrinin in presejalnih analitskih metod (Besedilo velja za EGP) 

