PRILOG 1
METODE UZORKOVANJA ZA KONTROLU NIVOA BILJNIH TOKSINA U HRANI

DIO |

OPSTE ODREDBE
A.1. Opste odredbe
A.1.1. Osoblje
Uzorkovanje sprovodi ovlaséeno lice u skladu sa vazecim propisima.
A.1.2. Materijal koji se uzorkuje
Svaka serija koja se ispituje uzorkuje se posebno. U skladu sa posebnim odredbama za
uzorkovanje za razliCite biljne toksine, velike serije dijele se u podserije koje se uzorkuju
posebno.
A.1.3. Mjere opreza
Tokom uzorkovanja i pripreme uzoraka preduzimaju se mjere opreza kako bi se izbjegle sve
promjene koje bi mogle:
— uticati na sadrzaj biljnog toksina, Stetno djelovati na analiticko odredivanje ili zbirne
uzorke uciniti nereprezentativnim;
— uticati na bezbjednost hrane u serijama koje se uzorkuju.
Takode se moraju preduzeti sve potrebne mjere za zastitu lica koja uzimaju uzorke.
A.1.4. Pojedinacni uzorci
Koliko je to moguce, pojedinaéni uzorci uzimaju se na razli¢itim mjestima u citavoj seriji ili
podseriji. Odstupanje od tog postupka unosi se u zapisnik iz dijela |. tacke A.1.8. ovog
Priloga.
A.1.5. Priprema zbirnog uzorka
Zbirni uzorak dobija se objedinjavanjem pojedinacnih uzoraka.
A.1.6. Ponovljeni uzorci
Ponovljeni uzorci za sprovodenje sluzbene kontrole, u svrhu odbrane i u referentne svrhe
uzimaju se iz homogenizovanog zbirnog uzorka, osim u sluCaju da je taj postupak u
suprotnosti pravilima u pogledu prava subjekta u poslovanju hranom utvrdenim propisima
o sluzbenim kontrolama.
A.1.7. Pakovanje i transport uzoraka
Svaki uzorak stavlja se u Cisti, inertni kontejner (posudu) koji obezbjeduje odgovarajucu
zastitu od kontaminacije i oStecenja u transportu. Preduzimaju se sve potrebne mjere opreza
kako bi se izbjegla promjena sastava uzorka do koje bi moglo doc¢i za vrijeme prevoza ili
skladistenja.
A.1.8. Zatvaranje (plombiranje/pecacenje) i ozna¢avanje uzoraka
Svaki uzorak uzet za sluzbene potrebe treba da bude zatvoren (plombiran/zapecacéen) na
mjestu uzorkovanja i oznaen na propisan nacin. O uzorkovanju se vodi zapisnik Kkoji
omogucava identifikaciju svake serije, a sadrzi podatke o vremenu i mjestu uzorkovanja i
druge podatke koji mogu biti od koristi analitiCaru pri ispitivanju.
A.2. Razli¢ite vrste serija
Prehrambeni proizvodi mogu se stavljati na trziSte u rasutom stanju, u kontejnerima ili u
pojedinacnim pakovanjima, kao Sto su kese, kesice i maloprodajna/pojedinacna pakovanja.
Metoda uzorkovanja moze se primijeniti na proizvode koji se stavljaju na trziSte u rasutom
stanju, u kontejnerima ili u pojedinacnim pakovanjima, kao Sto su kese, kesice,
maloprodajna/pojedinacna pakovanja ili u bilo kom drugom obliku.
Ne dovodeci u pitanje posebne odredbe o uzorkovanju utvrdene u drugim djelovima ovog
Priloga, slede¢a formula upotrebljava se kao smijernica za izraCunavanje frekvencije



uzorkovanja serija stavljenih na trZiste u pojedinaénim pakovanjima, kao $to su vrece,
vrecice i maloprodajna/pojedinacna pakovanja:

masa serije x masa pojedina¢nog uzorka

Ucestalost uzorkovanja (SF)n = —— ,
masa ukupnog uzorka x masa pojedina¢nog pakovanja

— masa: u kg
— ucestalost uzorkovanja (SF): svako n-to pojedinaéno pakovanje iz kojeg se uzima
pojedinacni uzorak (decimalni brojevi zaokruZuju se na najblizi cijeli broj).

A.3. Uzorkovanje proizvoda sa visokim odnosom obima i mase

Uz izuzetak prehrambenih proizvoda obuhvaéenih tackama L i M dijela Il. propisa o
metodama uzimanja uzoraka za kontrolu nivoa mikotoksina u hrani (Prilog1, Dio II),

u slu€aju uzorkovanja prehrambenih proizvoda koji imaju veliku zapreminu u odnosu na
masu (ti. zapremina (dm?3®)/masa (kg) > 5), zahtjevi za masu mogu se zamijeniti
ekvivalentnim zahtjevom za zapreminu (tj. 1 kg se zamenjuje sa 1 dm?).

DIO Il.
METODE UZORKOVANJA
Za ispitivanjae/analizu biljnih toksina u hrani primjenjuju se metode uzorkovanja utvrdene
propisom o metodama uzimanja uzoraka za kontrolu nivoa mikotoksina u hrani (Prilog 1 Dio
[I). Medutim, za ispitivanje krompira i proizvoda od krompira (glikoalkaloidi) i meda
(pirolizidinski alkaloidi) primjenjuju se metode utvrdene propisom o nacinu uzimanja uzoraka
hrane i metodama laboratorijskih ispitivanja kontaminenata u hrani (Prilog Dio I).

PRILOG 2

KRITERIJUMI ZA PRIPREMU UZORAKA | ZA METODE LABORATORIJSKIH
ISPITIVANJA (ANALIZE) ZA KONTROLU NIVOA BILJNIH TOKSINA U HRANI

1. UVOD Mjere opreza

Buduci da je raspodjela biljnih toksina uopsteno neravnomjerna, uzorci se moraju izuzetno
paZzljivo pripremati i homogenizovatii. Homogenizuje se cijeli uzorak primljen u laboratoriju,
ako homogenizaciju vrsi laboratorija.

2 OBRADA UZORKA PRIMLJENOG U LABORATORIJU

Svaki laboratorijski uzorak dobro se promijesa postupkom koji po potrebi uklju¢uje mljevenje
na sitno i za koji je dokazano da se njim postiZze potpuna homogenizacija.

U slucaju da se maksimalno dozvoljena koli¢ina odnosi na suvu materiju, sadrzaj suve
materije u proizvodu odreduje se na dijelu homogenizovanog uzorka, upotrebom metode za
koju je dokazano da se tom metodom precizno odreduje sadrZaj suve materije.

3. PONOVLJENI UZORCI

Ponovljeni uzorci za vrSenje sluzbene kontrole, u svrhu odbrane i u referentne svrhe uzimaju
se iz homogenizovanog materijala, osim ako je takav postupak u suprotnosti sa propisanim
pravilima u pogledu prava subjekta u poslovanju hranom.

4. METODA LABORATORIJSKIH ISPITIVANJA (ANALIZE) KOJU PRIMJENJUJE
LABORATORIJA | ZAHTJEVI U POGLEDU LABORATORIJSKE KONTROLE



4.1. Opsti zahtjevi

Potvrdne metode analize za kontrolu hrane u skladu su sa zakonom o sluzbenoj kontroli..
Kad god je to moguce, istinitost metode trebalo bi redovno provjeravati analizom
certificikovanog referentnog materijala i/ili na osnovu uspjeSnog uces¢a u provjerama
kvaliteta rada.

4.2. Posebni zahtjevi

4.2.1. Posebni zahtjevi u pogledu potvrdnih metoda

4.2.1.1. Kriterijumi efikasnosti

Za potvrdne metode primjenjuju se slededi kriterijumii efikasnosti:

IskoriSéenje: prosjecno iskoriS¢enje trebalo bi da iznosi od 70 % do 120 %.

ProsjeCno iskoriScenje je prosjeCna vrijednost dobijena na osnovu ponavljanja tokom
validacije pri utvrdivanju parametara preciznosti RSDr i RSDwr. Kriterijum se primjenjuje na
sve koncentracije i sve pojedinacne toksine.

U izuzetnim slu€ajevima moze se prihvatiti prosje¢no iskoriS¢enje van navedenog raspona,
ali mora biti u rasponu 50-130 % i moraju biti ispunjeni kriterijimi preciznosti za RSDr i
RSDwr.

Preciznost

RSDr iznosi < 20 %.

RSDwR iznosi < 20 %.

RSDR trebao bi da iznosi < 25 %.

Ti kriterijimiu se primjenjuju na sve koncentracije.

Ako laboratorija dostavi dokaze da je kriterijum za RSDwR ispunjen, ne treba dostaviti i
dokaze za RSDr jer ispunjavanije kriterijuma za RSDwR garantuje ispunjavanje kriterijuma
za RSDr.

Ako se maksimalno dozvoljena koli€ina primjenjuje na zbir toksina, kriterijumi preciznosti
primjenjuju se i na zbiri na pojedinacnih toksina.

Granica kvantifikacije

Ako je u tableli 1 u nastavku utvrden poseban zahtjev u pogledu granice kvantifikacije za
biljni toksin, u metodi se primjenjuje granica kvantifikacije jednaka ili niza od te vrijednosti.

Tablela 1
Zahtjevi u pogledu granice kvantifikacije za odredene biljne toksine
Biljni Napomene Hrana Zahtjev u pogledu
toksin granice kvantifikacije
(ng/kg) ili (pgll)
Pirolizidinski [Zahtjev u pogledu granice [SuSeni proizvod <10
alkaloidi kvantifikacije za TecCni proizvod <0,15
pojedinacne pirolizidinske
alkaloide
Tropanski Zahtjev u pogledu granice |Preradena hrana na <1
alkaloidi kvantifikacije za atropini  |bazi zitarica za <2
skopolamin zasebno odoj¢ad i malu djecu < 5
Zitarice i proizvodi < 0,05
od Zitarica
Biljne infuzije
(suSeni proizvod)
Biljne infuzije
(te€nost)




Alkaloidi Zahtjev u pogledu granice |Pekarski proizvodi <500
opijuma kvantifikacije za morfij i
kodein zasebno

U svim ostalim slu€ajevima primjenjuje se sljedece:

granica kvantifikacije mora biti < 0,5 * maksimalno dozvoljene koli€ine, a po mogucnosti niza
(= 0,2 * maksimalno dozvoljene koliCine).

Ako se maksimalno dozvoljena koli€¢ina odnosi na zbir toksina, granica kvantifikacije za
pojedinacne toksine mora biti < 0,5 * maksimalno dozvoljene koli€ine/n, pri ¢emu je n broj
toksina uklju€enih u definiciju maksimalno dozvoljene koli€ine.

Identifikacija

Pri identifikaciji se primjenjuju kriterijmii utvrdeni u Smjernicama za identifikaciju mikotoksina
i bilinih toksina u hrani i hrani za Zivotinje (1).

4.2.1.2. ProsSirenje podrucja primjene metode

4.2.1.2.1. ProsSirenje podruéja primjene na druge biljne toksine:

Ako se podrucju primjene postojece potvrdne metode dodaju dodatni analiti, mora se izvrSiti
potpuna validacija kako bi se dokazala primjerenost metode.

4.2.1.2.2. ProsSirenje na druge proizvode:

Ako je poznato ili se oCekuje da je potvrdna metoda primjenljiva na druge proizvode,
provjerava se njena pouzdanost za te druge proizvode. Ako novi proizvod pripada grupi
proizvoda (vidjeti tabelu 2 u ovom Prilogu) za koju je veé¢ izvrSena pocetna validacija,
dovoljno je izvrsiti ograniCenu dodatnu validaciju.

4.2.2. Posebni zahtjevi u pogledu polukvantitativnih orijentacionih metoda

4.2.2.1. Podrucje primjene

Ovaj odjeljak odnosi se na bioanalitiCcke metode zasnovane na imunoloSkom prepoznavanju
ili vezivanju za receptore (kao $to su ELISA, mjerni Stapici, uredaji za testiranje lateralnog
toka, imunosenzori) i fizicko-hemijske metode zasnovane na hromatografiji ili direktnoj
detekciji pomocu spektrometrije masa (npr. ambijentalna spektrometrija masa). Druge
metode (npr. tankoslojna hromatografija) nisu iskljuene pod uslovom da su dobijeni signali
direktno povezani sa relevantnim biljnim toksinima i omogucavaju primjenu nacela opisanog
u nastavku.

Posebni zahtjevi i uobiCajeni statistiCki podaci primjenjuju se na metode Ciji je rezultat
mjerenja numeric¢ka vrijednost, na primjer (relativni) odgovor dobijen pomoc¢u mjernog
Stapica, signal teCne hromatografije — spektrometrije masa itd.

Zahtjevi se ne primjenjuju na metode koje ne daju numeri¢ke vrijednosti (npr. kad je rijec¢
samo o crti koja je prisutna ili nije prisutna) i koje zahtijevaju drugadcije pristupe validaciji.
Posebni zahtjevi u pogledu tih metoda utvrdeni su u tacki 4.2.3.

U ovom dokumentu opisuju se postupci za validaciju orijentacionih metoda
medulaboratorijskom validacijom, provjeru efikasnosti metode validovane u okviru
medulaboratorijske mjere i validaciju orijentacione metode u jednoj laboratoriji.

4.2.2.2. Postupak validacije

Cilj validacije je dokazati prikladnost orijentacione metode. To se postize odredivanjem
grani¢ne vrijednosti i odredivanjem postotka laZzno negativnih i lazno sumnjivih rezultata. Ta
dva parametra obuhvataju faktore efikasnost kao §to su sposobnost detekcije, selektivnost
i preciznost.

Orijentacione metode mogu se validovati medulaboratorijskom validacijom ili validacijom u
jednoj laboratoriji. Ako su za odredene kombinacije biljnog toksina/matrice/STC-a veé
dostupni podaci o medulaboratorijskoj validaciji, dovoljno je izvrSiti provjeru efikasnosti
metode u laboratoriji koja primjenjuje metodu.

4.2.2.2.1. Pocetna validacija pomocu validacije u jednoj laboratoriji

Biljni toksini



https://eur-lex.europa.eu/legal-content/HR/TXT/HTML/?uri=OJ:L_202302783#ntr1-L_202302783HR.000601-E0001

Validacija se sprovodi za svaki pojedinacni biljni toksin obuhvaéen podruc¢jem primjene. U
slu€aju bioanalitickih metoda kojima se dobija kombinovani odgovor za odredenu grupu
bilinih toksina (npr. pirolizidinski alkaloidi) dokazuje se primjenjivost te se u podrucju
primjene metode navode ograniCenja ispitivanja. Smatra se da nezeljena unakrsna
reaktivnost ne povecava postotak lazno negativnih rezultata u pogledu ciljnih biljnih toksina,
no moze doci do povecanja postotka lazno sumnjivih rezultata. To nezZeljeno povecanje
smanjuje se vrdenjem potvrdne analize radi nedvosmislene identifikacije i kvantifikacije
biljnih toksina.

Matrice

Pocetna validacija vrSi se za svaki proizvod odnosno, ako je poznato da se metoda moze
primijeniti na viSe proizvoda, za svaku grupu proizvoda. U poslednjem slu€aju se iz te grupe
odabere jedan reprezentativni i relevantni proizvod (vidjeti tabelu 2).

Skup uzoraka

Najmaniji broj razliitih uzoraka za vrsenje validacije je 20 homogenih negativnih kontrolnih
uzoraka | 20 homogenih pozitivnih kontrolnih uzoraka koji sadrze biljni toksin u STC-u, a
koje se analizira u uslovima obnovljivosti unutar laboratorije (RSDwr) tokom pet razli€itih
dana. U skup za validaciju mogu se dodati dodatni skupovi od 20 uzoraka koji sadre
drugacije nive biljnog toksina kako bi se stekao uvid u to u kojoj mjeri metoda moze
razlikovati razliCite koncentracije biljnog toksina.

Koncentracija

Validacija se mora izvrSiti za sve STC-e za rutinsku primjenu.

4.2.2.2.2. Pocetna validacija medulaboratorijskim ispitivanjima

Validacija medulaboratorijskim ispitivanjima vrsi se u skladu sa normom ISO 5725:1994 ili
Medunarodnim usuglasenim protokolom IUPAC-a ili drugim medunarodno priznatim
protokolom o medulaboratorijskim ispitivanjima na osnovu kojeg se zahtijeva ukljuCivanje
vazecih podataka iz najmanje osam razli€itih laboratorija. Jedina razlika u odnosu na
validaciju u jednoj laboratoriji je da se = 20 uzoraka po proizvodu/nivou moze ujednaceno
raspodijeliti medu laboratorijima koji u€estvuju, pri Eemu svaka laboratorija dobija najmanje
dva uzorka.

4.2.2.3. Odredivanje grani¢ne vrijednosti i postotka lazno sumnjivih rezultata slijepih
uzoraka

(Relativni) odgovori za negativne i pozitivhe kontrolne uzorke osnova su za izraCunavanje
traZzenih parametara.

Orijentacione metode kod kojih je odgovor proporcionalan koncentraciji biljnog
toksina

Na orijentacione metode kod kojih je odgovor proporcionalan koncentraciji biljnog toksina
primjenjuje se sledece:

grani¢na vrijednost = Rstc — t-vrijednosto,0s * SDstc

Rstc =srednji odgovor pozitivnih kontrolnih uzoraka (pri STC-u)

t-vrijednost: jednosmjerna t-vrijednost za postotak lazno negativnih rezultata od 5 % (vidjeti
tablicu 3)

SDstc = standardna devijacija

Orijentacione metode kod kojih je odgovor obrnuto proporcionalan koncentraciji
biljnog toksina

Slicno tome, za orijentacione metode kod kojih je odgovor obrnuto proporcionalan
koncentraciji biljinog toksina grani¢na vrijednost odreduje se kao:

grani¢na vrijednost = Rstc + t-vrijednosto,os * SDstc

Primjenom te specifiCne t-vrijednosti radi utvrdivanja grani¢ne vrijednosti postotak lazno
negativnih rezultata standardno je utvrden na 5 %.

Procjena prikladnosti



Rezultati negativnih kontrolnih uzoraka upotrebljavaju se za procjenu odgovarajuceg
postotka lazno sumnijivih rezultata. t-vrijednost izraCunava se u skladu sa slu¢ajem kad
rezultat negativhog kontrolnog uzorka premasuje grani¢nu vrijednost, zbog Cega je
pogresno razvrstan kao sumnjiv.

t-vrijednost =(grani¢na vrijednost — srednja vrijednostsiiepi uzorak )/ S Dslijepi uzorak

za orijentacijske metode kod kojih je odgovor proporcionalan koncentraciji biljnog toksina
ili

t-vrijednost  =(srednja vrijednostsijepi uzorak — granic¢na vrijednost)/SD siijepi uzorak

za orijentacijske metode kod kojih je odgovor obrnuto proporcionalan koncentraciji biljnog
toksina

|z dobijene t-vrijednosti, na temelju stupnjeva slobode izraCunanih iz odredenog broja
pokusa, mozZe se izracunati vjerojatnost pojave lazno sumnjivih uzoraka za jednosmjernu
raspodjelu (npr. funkcija proracunske tablice ,TDIST”) ili preuzeti iz tablice t-raspodjele
(vidjeti tablicu 3).

Odgovaraju¢om vrijedno$¢u jednosmjerne t-raspodjele odreduje se postotak lazno
sumnjivih rezultata.

Taj je koncept uz primjer detaljno opisan u Casopisu Analytical and Bioanalytical
Chemistry DOI 10.1007/s00216 -013-6922-1.

4.2.2.4. ProSirenje podrucja primjene metode

4.2.2.4.1. ProSirenje podrucja primjene na druge biljne toksine:

Ako se podrucju primjene postojece orijentacijske metode dodaju novi biljni toksini, mora se
izvrsiti potpuna validacija kako bi se dokazala primjerenost metode.

4.2.2.4.2. ProSirenje na druge proizvode:

Ako je poznato ili se oCekuje da je orijentaciona metoda primjenjiva na druge proizvode,
provjerava se njena pouzdanost za te druge proizvode. Ako novi proizvod pripada grupi
proizvoda (vidjeti tabelu 2 u ovom Prilogu) za koju je veé¢ izvrSena pocetna validacija,
dovoljno je izvrSiti ograniCenu dodatnu validaciju. Pritom se analizira najmanje 10
homogenih negativnih kontrolnih uzoraka i 10 homogenih pozitivnih kontrolnih uzoraka (pri
STC-u) u uslovima obnovljivosti unutar laboratorije. Svi pozitivni kontrolni uzorci moraju biti
iznad grani¢ne vrijednosti. Ako taj kriterijum nije ispunjen, mora se izvrsiti potpuna validacija.
4.2.2.5. Provjera metoda koje su ve¢ validovane medulaboratorijskim ispitivanjima
Kod orijentacionih metoda koje su ve¢ uspjeSno validovane medulaboratorijskim
ispitivanjem provjerava se efikasnost metode. Pritom se analizira najmanje Sest negativnih
kontrolnih uzoraka i Sest pozitivnih kontrolnih uzoraka (pri STC-u). Svi pozitivni kontrolni
uzorci moraju biti iznad grani¢ne vrijednosti. Ako taj kriterijum nije ispunjen, laboratorija mora
izvrsiti analizu osnovnog uzroka kako bi utvrdila zasto ne moze udovoljiti specifikacijama
koje su dobijene medulaboratorijskim ispitivanjem. Tek nakon sprovodenja korektivnih mjera
ponovno provjerava efikasnost metode u svojoj laboratoriji. Ako laboratorija ne moze
provjeriti rezultate medulaboratorijskog ispitivanja, treba utvrditi sopstvenu grani¢nu
vrijednost u potpunoj validaciji u jednoj laboratoriji.

4.2.2.6. Kontinuirana provjera metode/tec¢na validacija metode

Nakon pocetne validacije dodatni podaci o validaciji dobijaju se uklju€ivanjem najmanje dva
pozitivna kontrolna uzorka u svaku seriju uzoraka koji se provjeravaju. Jedan pozitivni
kontrolni uzorak je poznati uzorak (npr. onaj koji je upotrijebljen za poc¢etnu validaciju), a
drugi je razli€it proizvod iz iste grupe proizvoda (ako se analizira samo jedan proizvod,
upotrebljava se drugi uzorak tog proizvoda). Uklju€ivanje negativnog kontrolnog uzorka nije
obavezno. Rezultati dobijeni za dva pozitivha kontrolna uzorka dodaju se postojecem skupu
za validaciju.



Najmanje jednom godisnje ponovno se utvrduje grani¢na vrijednost i ponovno se procjenjuje
pouzdanost metode (ponovna evaluacija podataka o osiguranju kvaliteta/kontroli kvaliteta
dobijenih prosle godine). Kontinuirana provjera metode ima nekoliko svrha, medu ostalim:

- kontrola kvaliteta serije uzoraka koji se provjeravaju;

- prikupljanje podataka o otpornosti metode u uslovima laboratorije koja primjenjuje

metodu;
- opravdanje primjenjlivosti metode na razliCite proizvode;
- omogucivanje prilagodavanja grani¢nih vrijednosti u slu¢aju postupnih odstupanja
tiokom vremena.

4.2.2.7. lzvjestaj o validaciji
Izvjestaj o validaciji sadrzi:

- izjavu 0 STC-u;

- izjavu o utvrdenoj granicnoj vrijednosti.
Napomena:
grani¢na vrijednost ima jednak broj zna€ajnih faktora kao STC. Numeri¢ke vrijednosti koje
se upotrebljavaju za izraCunavanje grani¢ne vrijednosti moraju imati najmanje jednu
znacajnu karakteristiku vise od STC-a.

- izjavu o izraCunanom postotku lazno sumnjivih rezultata;

- izjavu o nacinu dobivanja postotka lazno sumnijivih rezultata.
Napomena:
U izjavi o izraCunanom postotku lazno sumnjivih rezultata utvrduje se je li metoda prikladna
jer se u njoj navodi broj slijepih uzoraka (ili uzoraka s niskom razinom kontaminacije) koji ¢e
se provjeravati.



—Tabela 2

Grupe proizvoda za validaciju potvrdnih i orijentacionih metoda

Grupe proizvoda

Kategorije proizvoda

Tipi¢ni reprezentativni
proizvodi obuhvaéeni
kategorijom

\Visok sadrzaj vode

Pica

\VocCe i povrce

Pirei na bazi zitarica ili voca
Svjeze zacinsko bilje

Biljne infuzije (te€nost), listovi
bora¢a, krompir, pirei
namijenjeni odoj¢adi i maloj
djeci

\Visok sadrzaj ulja

OraSasti plodovi

Uljarice i proizvodi dobijeni od
njih

Uljasto voce i proizvodi
dobijeni od njih

Bademi, jezgre marelice,
uljana repica, sjeme pamuka,
sjemenke lana, sjemenke
lupine, sjeme maka, sjemenke
konoplje itd.

Ulja i paste

Visok sadrzaj Skroba i/ili
bjelan€evina i nizak
sadrZaj vode i masti

Zitarice i proizvodi dobiveni od
njih
Dijetetski proizvodi

Kukuruz, heljda, proso, sirak,
brasno od kasave, proizvodi od
krumpira

Kruh, pekarski proizvodi,
krekeri, Zitarice za dorucak,
tiestenina

Suhi prasci za pripremu hrane
za dojencCad i malu djecu

Visok sadrzaj kiseline i
visok sadrzaj vode (')

Proizvodi od citrusa

,Komplikovani ili
jedinstveni proizvodi” (*?)

Pelud i proizvodi od peludi,
dodaci ishrani, biljne infuzije
(suSeni proizvod),

Caj (suSeni proizvod)

Zacini, slatki korijen

\Visok sadrzaj Secera,
nizak sadrzaj vode

Suseno voce

Smokve, grozdice (sve vrste),
med

Mlijeko i mlijecni Mlijeko Kravlje, kozje i bivolje mlijeko
proizvodi Sir Kravlji sir, kozji sir

Mlije€ni proizvodi (npr. mlijeko [Jogurt, vrhnje

u prahu)
Tabela 3

Jednosmjerna t-vrijednost za postotak lazno negativnih rezultata od 5 %

Stepen slobode Broj ponavljanja t-vrijednost (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
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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
o0 o 1,645

4.2.3. Zahtjevi u pogledu kvalitativnih orijentacionih metoda (metode koje ne daju
numericke vrijednosti)

lzradom smjernica za validaciju binarnih ispitnih metoda trenutno se bave razna tijela za
normizaciju (npr. AOAC, ISO). AOAC je izradio smjernice za validaciju binarnih ispitnih
metoda, koje se mogu smatrati najnovijim dokumentom u tom podrucju. Zbog toga metode
koje daju binarne rezultate (npr. vizuelni pregled rezultata ispitivanja mjernim Stapi¢em)
treba validovati u skladu sa Medunarodnim smjernicama za validaciju kvalitativnih binarnih
hemijskih metoda koje je izradio AOAC (3).

Medutim, mogu se upotrebljavati i druge priznate smjernice za validaciju, npr: pristup iz
norme ISO/TS 23758:2021 | IDF/RM 251 - Smjernice za validaciju kvalitativnih
orijentacionin metoda za otkrivanje ostataka veterinarskih ljekova u mlijeku i mlije¢nim
proizvodima.

4.3. Procjena mjerne nesigurnosti, izraCunavanje iskoriS¢enja i izvjeStavanje o
rezultatima (3)

4.3.1. Potvrdne metode

AnalitiCki rezultat prikazuje se kako slijedi:

(a) ispravljen za iskoriSéenje, prema potrebi i ako je relevantno, navodi se ako je ispravljen.
Navodi se postotak iskoriS¢enja, osim ako je korekcija bitha za mjerno odstupanje i sastavni
je dio postupka. Korekcija za iskoris¢enje nije potrebna ako postotak iskoriS¢enja iznosi od
90 % do 110 %.

(b) kao x +/- U, pri €¢emu je x analitiCki rezultat, a U proSirena nesigurnost u analitickom
mjerenju uz upotrebu faktora pokrivanja 2, ¢ime se postiZze nivo pouzdanosti od oko 95 %.
Standardna proSirena mjerna nesigurnost od 50 % moze se navesti ako laboratorija
ispunjava sve zahtjeve u pogledu preciznosti iz taCke 4.2. Pojedina¢na laboratorija to moze
dokazati ispunjavanjem kriterijuma za ponovljivost (RSDr) i obnovljivost unutar laboratorije
(RSDwR), uz uspjesno uceS¢e u provjerama kvaliteta rada (osim ako nije dostupan
odgovarajuci program provjere kvaliteta rada), jer srednji z-rezultat pri kojem je |z| <2
pokazuje da je ispunjen trazeni kriterijum za obnovljivost (RSDr) (na osnovu ciljne
standardne devijacije od 25 %).

Ako je maksimalno dozvoljena koli¢ina utvrdena za zbir toksina, navode se analitiCki rezultati
svih pojedinacnih toksina.


https://eur-lex.europa.eu/legal-content/HR/TXT/HTML/?uri=OJ:L_202302783#ntr2-L_202302783HR.000601-E0004
https://eur-lex.europa.eu/legal-content/HR/TXT/HTML/?uri=OJ:L_202302783#ntr3-L_202302783HR.000601-E0005

Korekcija iskoriS¢enja, ako je primjenljivo, vr8i se za svaki pojedinacni toksin prije zbira
koncentracija.

Za provjeru usaglasenosti sa zbirom maksimalno dozvoljenih koli€ina primjenjuje se pristup
donje granice, Sto znaci da se pri izraCunavanju zbira rezultati za pojedinacne toksine ispod
granice kvantifikacije zamjenjuju nulom.

Navedena pravila tumacenja analitickog rezultata s obzirom na prihvatanje ili odbijanje serije
primjenjuju se na analitiCki rezultat dobijen za uzorak za sluzbenu kontrolu. Ako se analiza
vrSi u svrhu odbrane ili u referentne svrhe, primjenjuju se nacionalna pravila. Konkretno:
ako analiticki rezultat uzorka za sluzbenu kontrolu nedvosmisleno ukazuje na
neuskladenost, uzimajuci u obzir proSirenu mjernu nesigurnost, i

analiticki rezultat uzorka za odbranu ukazuje na neuskladenost, ali ne nedvosmislenu i uz
vecu prosirenu mjernu nesigurnost od one u pogledu sluzbene kontrole,

analiticki rezultat uzorka za obranu ne moze zamijeniti nesuskladenost utvrdenu za uzorak
za sluzbenu kontrolu.

4.3.2. Orijentacione metode

Rezultat orijentacijone metode oznaCava se kao uskladen ili se izrazava sumnja na
neuskladenost.

»~oumnja na nesuskladenoat” znaci da uzorak premas$uje grani¢nu vrijednost i da moze da
sadrzi koli€ine biljnog toksina veée od STC-a. Svaki sumnjivi rezultat povod je za pokretanje
potvrdne analize radi nedvosmislene identifikacije i kvantifikacije toksina.

,Uskladen” znaci da je sadrzaj biljnog toksina u uzorku sa 95 %-thom pouzdano$éu maniji
od STC-a (tj. postoji 5 %-tna moguénost da ¢e uzorci biti netaéno utvrdeni kao negativni).
AnalitiCki rezultat prikazuje se kao ,< razina STC-a”, pri Cemu se navodi razina STC-a.

4.4. Laboratorijski standardi kvalitete

Laboratorij postupa u skladu s odredbama ¢lanka 37. stavaka 4. i 5. Uredbe (EU) 2017/625.

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

(") Ako se tokom ekstrakcije za stabilizaciju promjena pH upotrebljava puferski rastvor, ta
grupa proizvoda moZze se objediniti u jednu grupu proizvoda ,Visok sadrzaj vode”.

(?) ,Komplikovane ili jedinstvene proizvode” treba potpuno validovati samo ako se uéestalo
analiziraju. Ako se analiziraju samo povremeno, validacija se mozZe ograniciti na provjeru
nivoa o kojima se izvjeStava uz primjenu obogacenih ekstrakata slijepog uzorka.

(?) Dostupno na: https://academic.oup.com/jaoac/article-
pdf/97/5/1492/32425003/jaoac1492.pdf.

() Vise pojedinosti o postupcima za procjenu mjerne nesigurnosti i postupcima za procjenu
iskoriS¢enja dostupno je u izvjeStaju naslovljenom Report on the relationship between
analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and the provisions of EU food
and feed legislation https://food.ec.europa.eu/system/files/2016-
10/cs_contaminants_sampling_analysis-report_2004_en.pdf.
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