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VYNOS

Ministerstva podohospodarstva Slovenskej republiky
a Ministerstva zdravotnictva Slovenskej republiky

z 25. novembra 2005 ¢. 3445/2005-100,

ktorym sa vydava hlava Potravinového kédexu Slovenskej republiky upravujica
metody odberu vzoriek a analytické metody skidSania na aradnu kontrolu
niektorych kontaminantov v potravinach

Ministerstvo poddohospodarstva Slovenskej re-
publiky a Ministerstvo zdravotnictva Slovenske;
republiky podl'a § 3 ods. 1 a § 30 ods. 1 zdkona Na-
rodnej rady Slovenskej republiky ¢. 152/1995 Z. z.
o0 potravinach ustanovuju:

PRVA CAST

VYMEDZENIE ZAKLADNYCH POJMOV
A SPOSOB SKUSANIA POTRAVIN
A TABAKOVYCH VYROBKOV

TRETIA HLAVA

METODY ODBERU VZORIEK
A ANALYTICKE METODY SKUSANIA
NA URADNU KONTROLU NIEKTORYCH
KONTAMINANTOV V POTRAVINACH

§1

Uvodné ustanovenia

(1) Tato hlava Potravinového kodexu Slo-
venskej republiky (d’alej len ,,potravinovy kddex*)
upravuje sposob odberu a pripravy kontrolnych
vzoriek potravin alebo surovin uréenych naich vy-
robu a analytické metody skuiSania na uradnt
kontrolu obsahu kontaminantov v potravinach.

(2) Ak sa v tejto hlave potravinového kddexu
neustanovuje inak, postupuje sa pri odbere a pri-

prave vzoriek jednotlivych vyrobkov alebo surovin
alebo komoditnych skupin vyrobkov alebo surovin
podl’a druhej hlavy prvej Casti potravinového ko-
dexu.

§2

Vymedzenie pojmov

(1) Vzorkovana davka (lot) je vymedzené iden-
tifikovatelné mnoZstvo potraviny alebo suroviny
dodanej v rovnakom cCase, pri ktorej uradna osoba
(zamestnanec organu potravinového dozoru) na
zaklade zistenia urci, Ze ma spolo¢né charak-
teristiky, ako je povod, druh, typ balenia, obal,
oznacenie a iné. Ak ide o ryby, musi byt porov-
natel'na aj ich velkost’.

(2) Cast’ vzorkovanej davky (sublot) je &ast’
celej vzorkovanej davky vymedzena za ti¢elom po-
uzitia urcitej metody odberu vzoriek. Kazda ast’
vzorkovanej davky musi byt fyzicky oddelena
a samostatne identifikovatel'na.

(3) Ciastkova vzorka (incremental sample) je
mnozstvo potravin alebo surovin odobraté jedno-

D Vynos Ministerstva pddohospodarstva Slovenskej republiky
a Ministerstva zdravotnictva Slovenskej republiky z 12. marca
2003 ¢. 451/2003-100, ktorym sa vydava hlava Potravino-
vého koédexu Slovenskej republiky upravujuca metddy odbe-
ru vzoriek a analytické metody skusSania zdravotnej neskod-
nosti a kvality potravin a tabakovych vyrobkov alebo surovin
na ich vyrobu (oznamenie ¢. 118/2003 Z. z.).



razovo z jedného miesta vzorkovanej davky alebo
jej Casti.

(4) Suhrnna vzorka (aggregated sample) je
vzorka zloZena zo vSetkych ¢iastkovych vzoriek
odobratych zo vzorkovanej davky alebo jej Casti.

(5) Laboratorna vzorka alebo podvzorka (sub-
sample) je vzorka pripravena na laboratorne
sktiSanie.

(6) Pri posudzovani vhodnosti analytickych
metod a vyhodnocovani vysledkov analyz sa po-
uzivaju najéastejsie tieto pojmy a skratky? :

r- opakovatel'nost' - hodnota, pod ktorou
mozno s urcitou pravdepodobnost’ou (ob-
vykle 95 %) ocakavat’, Ze absolitna hod-
nota rozdielu medzi dvomi vysledkami
jednotlivych skisok, ziskanymi v podmien-
kach opakovatel'nosti (t. j. ta istd vzorka,
ten isty pracovnik, to isté pristrojové vy-
bavenie, to isté laboratdrium a kratky casovy
interval) je menSia ako tato hodnota; z toho
vyplyva:r=2,8xs,

s.- smerodajna odchylka vypocitana z vy-
sledkov ziskanych v podmienkach opako-
vatel'nosti,

RSD - relativna smerodajna odchylka vypocitana
z vysledkov ziskanych v podmienkach
opakovatelnosti [(s/x ) x 100], kde ¥ je
priemernd hodnota vysledkov zo vSetkych
laboratoérii a vzoriek,

R - reprodukovatelnost’ je hodnota, pod ktorou
mozno s urcitou pravdepodobnost’ou (ob-
vykle 95 %) predpokladat’, Ze absolutna
hodnota rozdielu medzi dvomi vysledkami
skusok ziskanymi v podmienkach reprodu-
kovatelnosti (t. j. vysledky na rovnakom
materiali ziskané pracovnikmi v rdznych la-
boratdriach pomocou normalizovanej sku-
Sobnej metddy) je mensia ako tato hodnota;
z toho vyplyjvaR=28xs,,

2 STN ISO 3534-1 (01 0216) zjala 1999: Statistika. Slovnik
a znalky. Cast’ 1: Pravdepodobnost’ a vieobecné itatistické
terminy.

S, - smerodajna odchylka vypocitana z vy-
sledkov ziskanych v podmienkach re-
produkovatel'nosti.

RSD, - relativna smerodajna odchylka vypocita-
na z vysledkov ziskanych v podmienkach
reprodukovatelnosti [(s, / x ) x 100],

HORRAT - zistena hodnota RSD , delend hod-

notou RSD_vypocitanou z Hor-
witzovej rovnice za predpokladu,
ze r=0,66 R.

HORRAT - zistend hodnota RSD,, delena hod-

notou RSD, vypocitanou z Horwit-

ZOovej rovnice.

§3

VSseobecné ustanovenia

(1) Vzorky ur€ené na uradnu kontrolu mnozstva
kontaminantov v potravinach sa odoberaju meto-
dami uvedenymi v prilohe €. 1. Takto ziskané si-
hrnné vzorky sa povazuju za reprezentativne pre
vzorkovanu dévku, z ktorej boli odobraté. Mnoz-
stva kontaminantov zistené v laboratornych vzor-
kéch sa porovnaju s najvyssimi pripustnymi mnoz-
stvami kontaminantov uvedenymi v osobitnom
predpise?.

(2) Odber vzoriek na uradnu kontrolu vyko-
navaji zamestnanci organu potravinového dozoru,
ktori st kvalifikovani a odborne spdsobili®.

(3) Zkazdej vzorkovanej davky sa musia odo-
berat’ vzorky samostatne; ak ide o vel'ké davky,
tieto sa podl’a osobitnych ustanoveni pre jednotlivé
kontaminanty v prilohe €. 1 rozdelia na ¢asti vzor-
kovanej davky, z ktorych sa odoberaju vzorky sa-
mostatne.

(4) Pocas odberu vzorky sa musi zabranit’
akymkol'vek zmendm, ktoré by mohli ovplyvnit’

9 Nariadenie Komisie (ES) ¢. 466/2001 z 8. marca 2001, usta-
novujuce najvyssie pripustné mnozstva niektorych konta-
minantov v potravinach v platnom zneni (U. v. EU, L 077,
16. 3. 2001).

9 Vyhlaska Ministerstva pddohospodarstva Slovenskej repub-
liky €. 691/2002 Z. z. z 25. novembra 2002 o poziadavkach
na kvalifikdciu a odbornu sposobilost’ a d’alSie vzdelavanie
zamestnancov vykonavajucich potravinovy dozor.



mnoZzstvo kontaminantu, nepriaznivo ovplyvnit’
analytické stanovenie alebo sposobit’, Ze suhrnné
vzorky prestandl byt reprezentativnymi.

(5) Ak je to mozné, Ciastkové vzorky sa odo-
berajl na réznych miestach rozloZenych v celej
vzorkovanej davke alebo jej Casti. Nedodrzanie
tohto postupu sa musi uviest’ v protokole.

(6) Sthrnna vzorka sa pripravi spojenim vset-
kych ¢iastkovych vzoriek odobratych zo vzorko-
vanej davky alebo jej Casti. Po zmieSani sa sithrnna
vzorka rozdeli na rovnaké podvzorky.

(7) Kazda suhmna vzorka a laboratorna vzorka
samusi vlozit’ do Cistej inertnej nadoby, ktora po-
skytuje primerant ochranu pred znecistenim
a pred poskodenim pocas prepravy. Musia sa pri-
jat vSetky potrebné ochranné opatrenia, aby sa
zabranilo zmenam zloZenia sthrnnych vzoriek a la-
boratornych vzoriek, ku ktorym by mohlo prist
pocas ich prepravy alebo skladovania.

(8) Kazda vzorka odobraté na uradnu kontrolu
samusi v mieste odberu zapecatit’ a oznacit’. O
kazdom odbere vzorky sa musi vypracovat pro-
tokol", ktory umozni jednoznacne identifikovat
kazdu vzorkovanu davku.

(9) V zaujme uplatnenia prava, ochrany ob-
chodu a potrieb arbitraze sa musia laboratérne
vzorky ur¢ené na opakovanie analyzy odoberat’
z homogenizovanej suhrnnej vzorky; laboratorne
vzorky odoberané organmi potravinového dozoru
musia byt’ dostatoc¢ne vel’ké na to, aby bolo mozné
analyzu opakovat’.

(10) Priuprave vzorky v laboratoriu je zaklad-
nou poziadavkou ziskat’ reprezentativnu homo-
génnu laboratdrnu vzorku bez zanesenia sekun-
darnej kontamindcie.

(11) Na pripravu skuSobnej vzorky sa pouzije
cela vzorka materialu doruc¢ena do laboratoria.

(12) Sthrnna vzorka sa jemne zomelie (ak je
to vhodné) a dokladne premiesa za i€elom do-

siahnutia tiplnej homogenizacie. Dokladna homo-
genizacia vzorky je podmienkou ziskania repro-
dukovateI'nych vysledkov. Na pripravu vzorky
mozno pouZzit’ postup podl’a prislusnej technicke;j
normy® alebo iné spol’ahlivé postupy.

(13) Analytické metddy pouzivané na iradni
kontrolu potravin musia, ak je to mozné, spliat’
ustanovenia potravinového kodexu®.

(14) Laboratoria musia spiiiat’ poziadavky po-
dla osobitného predpisu”.

(15) Pri analyze potravin na mnoZstvo pritom-
nych kontaminantov sa okrem vSeobecnych usta-
noveni podl'a odsekov 1 az 14 postupuje, ak ide
0
a) olovo, kadmium, ortut’a 3-monochlérpropén-

1,2-diol (3-MCPD) v niektorych potravinach,

podl'a prilohy €. 1 Cast’ A,

b) dioxiny a dioxinom pribuzné polychlérované
bifenyly (PCB) v potravinach, podl'a prilohy

¢. 1 Cast’ B,
¢) cinv konzervovanych potravinach, podl’a pri-

lohy ¢. 1 ¢ast’ C,

d) benzo(a)pyrén v potravinach, podl'a prilohy

¢. 1 Cast’ D,

e) aflatoxiny v niektorych potravinach, podl’a pri-

lohy ¢. 1 ¢ast' E,

f) ochratoxin A v niektorych potravinach, podl'a
prilohy €. 1 Cast’F,
2) patulin v niektorych potravinach, podl’a prilohy

¢. 1 cast’ G,

h) toxiny Fusarium v potravinach, podl’a prilohy

¢. 1 cast H.

?  Napr. STN EN 13804 Pozivatiny. Stanovenie stopovych
prvkov — kritéria metdd, vSeobecné ustanovenia a priprava
vzorky.

© § 11 ods. 2 a3 vynosu Ministerstva pddohospodarstva Slo-
venskej republiky a Ministerstva zdravotnictva Slovenske;j
republiky z 12. marca 2003 ¢. 451/2003-100 (oznamenie
¢. 118/2003 Z. z.).

7 Cl. 12 nariadenia Eurépskeho parlamentu a Rady (ES) &. 882/
2004 z 29. aprila 2004 o uradnych kontrolach uskutoc¢io-
vanych za uc¢elom zabezpedenia overenia dodrziavania po-
travinového a krmivového prava a predpisov o zdravi zvierat
a o starostlivosti o zvieratd (U. v. EU, L 165, 30.4.2004).



§ 4
Transpozicia

Tymto vynosom sa preberaju pravne akty Eu-
ropskych spoloenstiev a Europskej unie uvedené
v prilohe €. 2.

§5

ZruSovacie ustanovenie
Zrusujusa § 3 ods. 7, priloha €. 3 abody 10 az
21 v prilohe €. 4 vynosu Ministerstva pddohospo-

darstva Slovenskej republiky a Ministerstva zdra-
votnictva Slovenskej republiky z 15. marca 2004

Minister zdravotnictva
Slovenskej republiky

Rudolf Zajac, v. r.
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¢. 608/3/2004-100, ktorym sa vydava hlava Po-
travinového kodexu Slovenskej republiky upra-
vujuca kontaminanty v potravinach, (ozndmenie
¢.241/2004 Z.z.), v zneni vynosu €. 1907/2004—100
(oznamenie €. 476/2004 Z. z.), vynosu €. 3372/
2004-100, (ozndmenie €. 67/2005 Z. z.) a vynosu
¢.2537/2005-100 (oznamenie ¢. 242/2005 Z. z.).

§6

Uc¢innost’

Tento vynos nadobuda Gc¢innost’ 1. januara
2006 okrem § 3 ods. 15 pism. h a prilohy €. 1 ¢ast’
H, ktoré nadobudaja ti¢innost’ 1. jula 2006.

Minister pédohospodarstva
Slovenskej republiky

Zsolt Simon, v. 1.



Priloha ¢. 1
k tretej hlave prvej casti
potravinového kodexu

Metdody odberu vzoriek a analytické metody skisania niektorych kontaminantov
v potravinach

Cast A

Metdody odberu vzoriek a analytické metédy skuSania pre uradni kontrolu mnozstva olova,

kadmia, ortuti a 3-monochlorpropan-1,2-diolu v niektorych potravinach

I. Metody odberu vzoriek pre iradni kontrolu mnoZstva olova, kadmia, ortuti a 3-monochlor-
propan-1,2-diolu (3-MCPD) v niektorych potravinach

1. Plany odberu vzoriek

I1.1.

1.2.

Vzorky je najvhodnejSie odoberat’ na tom mieste, v ktorom dana potravina vstupuje do potravinového
retazca a v ktorom sa jednotliva vyrobna davka stane identifikovatel'nou. PouZita metdda odberu
vzorky musi zabezpecit’, aby odobratd sihrnna vzorka bola reprezentativna pre davku, ktoru je po-
trebné kontrolovat’.

Pocet ¢iastkovych vzoriek

Sthrnna vzorka ma mat hmotnost’ najmene;j 1 kg, ak to nie je nepraktické, napr. ak sa odbera
vzorka z jednotlivého balenia.

Ak ide o kvapalné vyrobky, u ktorych mozno predpokladat’, Ze kontaminant je v davke homogénne
rozlozeny, sta¢i odobrat’ z jednej vzorkovanej davky jednu Ciastkovil vzorku, ktord tvori aj sihrnni
vzorku. Zaroven sa musi uviest’ odkaz na oznacenie tejto vzorkovanej davky. Kvapalné vyrobky
obsahujuce hydrolyzovant rastlinnt bielkovinu (HRB) alebo tekuti sojovii omacku sa musia pred
odberom ¢iastkovej vzorky dokladne premiesat’ alebo homogenizovat’ inymi vhodnymi sposobmi.
Pre ostatné vyrobky je minimalny pocet Ciastkovych vzoriek, ktoré treba odobrat’ z jedne;j
vzorkovanej davky uvedeny v tabul’ke &. 1. Ciastkové vzorky musia mat’ priblizne rovnaka hmotnost’.
NedodrZzanie tohto postupu sa musi zaznamenat’ do protokolu podl'a § 3 ods. 5.

Tabulka €. 1
Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’
z jednej vzorkovanej davky

Hmotnost’ vzorkovanej davky Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek,
(kg) ktoré sa musia odobrat’
<50 3
50 az 500 5
> 500 10
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Ak sa vzorkovana davka sklada z jednotlivych balent, pocet baleni, ktoré sa musia odobrat’, aby
vytvorili sthrnnt vzorku, je uvedeny v tabul’ke €. 2.

Tabulka €. 2
Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’ na vytvorenie sithrnnej vzorky,
ak sa vzorkovana davka sklada z jednotlivych baleni

Pocet baleni alebo jednotiek vo Pocet baleni alebo jednotiek
vzorkovanej davke ktoré sa musia odobrat’
1 az 25 1 balenie alebo 1 jednotka
26 az 100 asi 5 %, najmenej 2 balenia alebo 2 jednotky
> 100 asi 5 %, najviac 10 baleni alebo 10 jednotiek

2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti

Kontrolné laboratérium analyzuje laboratornu vzorku na tcely Gradnej kontroly najmenej dvomi

nezéavislymi analyzami a vypocita priemernt hodnotu vysledkov.

Vzorkovana davka alebo jej Cast’ sa posudi ako

a) vyhovujuca, ak priemerna hodnota nepresiahne prislu$né najvyssie pripustné mnozstvo ustanovené
v osobitnom predpise"” po zohl'adneni neistoty merania a opravy (korekcie) vysledku vzh'adom na
vytaznost,

b) nevyhovujuica, ak priemerna hodnota jednoznacne presiahne prislu$né najvyssie pripustné mnozstvo"
po zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom na vyt'aznost’.

Uvedené pravidla interpretacie vysledkov su uplatniteI'né na analytické vysledky ziskané zo vzorky

odobratej na uradnu kontrolu.

Ak ide o analyzu na ti¢el obhajoby alebo rozhodovacieho konania, uplatiiuja sa vnutro$tatne pravidla.

IL. Priprava laboratornych vzoriek a kritéria analytickych metéd pouzivanych na iradni kontrolu
mnoZstva olova, kadmia, ortuti a 3-MCPD v niektorych potravinach

1. Uvod
Zakladnou poziadavkou je ziskat reprezentativnu a homogénnu laboratornu vzorku bez toho, aby
doslo k sekundarnej kontaminécii.

2. Specifické postupy pripravy vzoriek na stanovenie olova, kadmia a ortuti
Existuje viacero Specifickych postupov pripravy vzoriek na ur€ovanie mnozstva olova, kadmia a ortuti,
ktoré mozno pouzivat pre prislusné potraviny. Postupy podla technickej normy? sa povazuju za
uspokojivé, ale aj iné metddy mozu byt rovnako vhodné.

Pre d’alej uvedené skupiny potravin plati

a) akide o dvojchlopiiové mikkyse, kdrovce a malé ryby, ktoré sa za normalnych okolnosti konzumujt
celé, analyzuja sa celé vratane vnutornosti,

b) ak ide o zeleninu, analyzuje sa iba jedla Cast’, ak tak ustanovuje osobitny predpis’.

D Nariadenie Komisie (ES) ¢ 466/2001 z 8. marca 2001, ustanovujlice najvy$Sie pripustné mnozstva niektorych kontaminantov v po-
travinach v platnom zneni (U. v. EU, L 077, 16. 3. 2001).
2 Napriklad STN EN 13804 Pozivatiny. Stanovenie stopovych prvkov — kritérid metdd, vieobecné ustanovenia a priprava vzorky.
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3. Analytickd metdda, ktori pouZziva laboratérium a poziadavky laboratérnej kontroly
3.1. VSeobecné poziadavky

Metody, ktora sa maja pouzivat na analyzu mnozstva olova vo vine ustanovuje osobitny predpis®.
3.2. Osobitné poziadavky

3.2.1. Analyzy olova, kadmia a ortuti
Specifické metody stanovenia mnoZstva olova, kadmia a ortuti nie st predpisané. V laboratériach
by sa mala pouZivat’ validovana metéda, ktora spiiia kritéria uvedené v tabul’ke &. 3. Ak je to moz-
né, pri schval'ovani musi byt medzi materidlmi pouZivanymi pri spolo¢ne vykonavanych experimen-
talnych skuskach aj certifikovany referen¢ny material.

Tabulka €. 3
Kritéria analytickych metéd na stanovenie mnoZstva olova, kadmia a ortuti

Parameter Hodnota/komentar
Aplikovatel'nost’ potraviny uvedené v osobitnom predpise”
Detekeny limit (medza dokézatel'nosti) najviac jedna desatina hodnoty ustanovenej

v osobitnom predpise" okrem potravin, pre
ktor¢ je hodnota ustanovena pre olovo mensia
ako 0,1 mg/kg; vtedy najviac jedna pitina
stanovenej hodnoty.

Kvantifikacny limit najviac jedna pétina hodnoty ustanovene;j

v osobitnom predpise", okrem potravin, pre
ktor¢ je hodnota ustanovend pre olovo mensia
ako 0,1 mg/kg; vtedy najviac dve pitiny
hodnoty.

Presnost’ (spravnost’ a zhodnost) pri validovanych spolo¢ne vykonavanych
skuskach st hodnoty HORRAT  alebo
HORRAT, mensie ako 1,5.

Vytaznost 80 % az 120 % (podl'a udajov uvedenych pri
spolo¢ne vykonavanych experimentalnych
skuskach).

Specificita neexistuje matricova alebo spektralna
interferencia.

3 Kapitola 35 prilohy k nariadeniu Komisie (ES) ¢. 2676/90, ktorym sa uréuju metody spoloGenstva (U. v. ES, L 272, 3. 10. 1990).

13



3.2.2. Analyza 3-MCPD
Specifické metody stanovenia mnozstva 3-MCPD nie st predpisané. V laboratériach by
sa mala pouzivat’ schvalend metdda, ktora spiiia kritéria uvedené v tabulke &. 4. Ak je to
mozné, pri schvalovani musi byt medzi materialmi pouzivanymi pri spolocne
vykonéavanych experimentalnych skuskach aj certifikovany referenény material.

Tabulka 4
Kritéria na analytické metody stanovenia obsahu 3-MCPD
Kritérium Odporti¢and hodnota Koncentracia
Slepy pokus mensia ako limit detekcie -
Vytaznost 75 % az 110 % vsetky
Kvantifika¢ny limit najviac 10 pg/kg v susine -
Smerodajna odchylka slepého menej ako 4 pg/kg -
pokusu
Odhady internej (vlastnej) presnosti <4 ug/kg 20 pg/kg
— smerodajna odchylka <6 pg/kg 30 pg/kg
opakovanych merani pri réznych <7 pg/kg 40 pg/kg
koncentraciach <8 ng/ke 50 pg/kg
<15 pg/kg 100 pg/kg

3.2.3. Kritéria spolahlivosti — koncepcia neistoty
Vhodnost’ metody analyzy, ktorta pouziva laboratérium, mozno posudit’ aj pomocou
koncepcie neistoty merania. Laboratorium méze pouzit’ metodu, ktora poskytuje vysledky
v ramci maximalnej Standardnej neistoty. Maximalnu Standardnt neistotu mozno
vypocitat’ podla vzorca:

U=N(@LOD2) + (aC)?

v ktorom

ur je maximdlna Standardna neistota,

LOD je detekény limit metody,

C je prislusna koncentracia,

a je numericky faktor zavisly od hodnoty C; jeho hodnoty, ktoré sa pouzivaji, su uvedené
v tejto tabul’ke:

C (ng/kg) o
<50 0,2
51— 500 0,18
501 — 1 000 0,15
1001 —10 000 0,12
> 10 000 0,1
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3.3.

3.4.

U je roz8irend neistota merania pri pouziti koeficientu pokrytia 2, ktory poskytuje troveii spol’ahlivosti
priblizne 95 %.

Ak analyticka metoda poskytuje vysledky s neistotou merania mensou ako maximalna Standardna
neistota, metoda je rovnako vhodna ako met6da, ktora spiiia vyssie uvedené kritéria spol'ahlivosti.”.

Odhad analytickej presnosti, vypocet vyt’aznosti a uvadzanie vysledkov

Presnost’ analyzy sa vSade, kde je to mozné, odhaduje zaradenim vhodnych certifikovanych
referencnych materidlov do analyzy.

Analyticky vysledok sa uvadza opraveny (korigovany) vzhl'adom na vytaznost’ alebo bez opravy
vzhl'adom na vytaznost’. Sposob uvadzania vysledku a hodnota vytaznosti sa musia uviest.

Pri analyzach sa odportca prihliadat na ,,Spravu Eurdpskej komisie o vztahu medzi analytickymi
vysledkami, neistotou merania, faktormi obnovy a ustanoveniami pravnych predpisov EU v oblasti
potravin®, 2004.

Analyticky vysledok sa uvadza ako x + U, kde x je analyticky vysledok a U je neistota merania.

Vysledky analyz sa vyjadruja v tych istych jednotkach ako najvyssie pripustné hodnoty ustanovené
v osobitnom predpise.
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Cast' B

Metody odberu vzoriek a analytické metédy skiSania na iradnu kontrolu mnoZstva
dioxinov a dioxinom pribuznych polychlorovanych bifenylov (PCB) v niektorych
potravinach

I. Metody odberu vzoriek na uradnu kontrolu mnoZstva dioxinov (PCDD/PCDF) a
dioxinom pribuznych PCB v niektorych potravinach

1. Uéel a rozsah platnosti

Vzorky ur€ené na tradnt kontrolu mnoZstva dioxinov (PCDD/PCDF) a dioxinom pribuznych
PCB* v potravinach sa odoberaju metédami uvedenymi v tejto Gasti. Takto ziskané sihrnné
vzorky sa povazuju za reprezentativne pre celil vzorkovanu davku alebo jej cast. Mnozstvo
dioxinov (PCDD/PCDF) a dioxinom pribuznych PCB, zistené v laboratornych vzorkéch, sa
porovna s najvysSim pripustnym mnozstvom dioxinov (PCDD/PCDF) a dioxinom pribuznych
PCB v osobitnom predpise’.

2.Plany odberu vzoriek

Kongenér hodnota TEF Kongenér hodnota TEF
dibenzo-p-dioxiny (PCDD) dioxinom pribuzné PCB: non-orto-PCB
2.3,7.8-TCDD 1 a mono-orto-PCB

1,2,3,7,8-PeCDD 1 non-orto-PCB

1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,01
OCDD 0,0001

dibenzofuriny (PCDF) mono-orto-PCB

2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05 PCB 114 0,0005
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 118 0,0001
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,0005
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,0005
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00001
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,0001
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

OCDF 0,0001

Pouzité skratky: T = tetra, Pe = penta, Hx = hexa, Hp = hepta, O = okta, CDF = chlordibenzofuran, CB = chlorbifenyl.

» Tabulka hodnét WHO TEF pre odhad rizika u Pudi na zaklade zéverov konferencie Svetovej zdravotnickej organizacie v Stokholme,
Svédsko, 15. - 18. juna 1997 (Van der Berg a kol. (1998), Faktory ekvivalentnosti toxicity (TEF) pre PCB, PCDD, PCDF pre l'udi a volne
Zijucu zver. Enviromental Health Perspectives, 106(12), 775.
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2.1.

2.2.

Pouzita metdda odberu vzoriek musi zabezpecit, aby sthrnna vzorka bola reprezentativna pre
vzorkovanu davku.

Pocet ¢iastkovych vzoriek

Ak ide o mlieko a oleje, u ktorych sa predpokladd homogénne rozptylenie sledovanych kontaminantov
vo vzorkovanej davke, je postacujuci odber troch ¢iastkovych vzoriek na kazdu vzorkovana davku,
ktoré potom vytvaraji sthrnnd vzorku. Suhrnné vzorka sa musi oznacit’ ¢islom vzorkovanej davky.
Pre iné potraviny je najmensi pocet odoberanych ¢iastkovych vzoriek uvedeny v tabul’ke €. 1.

Suhrnna vzorka vytvorena zo vSetkych ¢iastkovych vzoriek ma mat” hmotnost’ najmenej 1 kg, okrem
pripadov, ak je to nepraktické, napr. ak sa ma skusat’ jedno balenie. Ciastkové vzorky maju mat’
priblizne rovnakd hmotnost’. Hmotnost’ ¢iastkovej vzorky mé byt najmenej 100 gramov. Hmotnost’
ciastkovych vzoriek zavisi od vel'kosti zloZiek vzorkovanej davky. Nedodrzanie tohto postupu sa
musi zaznamenat’ do protokolu podl'a § 3 ods.5. Velkost vzorky slepacich vajec je podl’a osobitného
predpisu® najmene;j 12 vajec (pre vel’koobjemové dodavky ako aj pre vzorkované davky pozo-
stavajuce z individudlnych baleni, tabul’ka 1 a 2).

Tabulka ¢. 1

Najmensi pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’ z jednej vzorkovanej davky

Hmotnost’ vzorkovanej davky NajmenSi pocet odoberanych
(kg) ¢iastkovych vzoriek
<50 3
50 az 500 5
> 500 10

Ak vzorkovana davka pozostava z individualnych baleni, potom je pocet baleni, ktoré sa odoberti
na vytvorenie suhrnnej vzorky, uvedeny v tabul’ke 2.

Tabulka¢. 2

Najmensi pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’ na vytvorenie sithrnnej vzorky,

ak sa vzorkovana davka sklada z jednotlivych baleni

Pocet baleni alebo jednotiek vo Pocet odoberanych baleni
vzorkovanej davke alebo jednotiek
laz25 1 balenie alebo 1 jednotka
26 az 100 priblizne 5 %, najmene;j 2 balenia alebo 2 jednotky
>100 priblizne 5 %, najviac 10 baleni alebo 10 jednotiek

3 Rozhodnutie Komisie 97/747/ES z 27. oktobra 1997, ktorym sa uruji mnozstva a frekvencia odberu vzoriek, ustanovené v smernici
rady 96/23/ES pre monitorovanie niektorych latok a ich rezidui v niektorych zivoc¢isnych produktoch (U. v. ES, L 110, 6.11.1997).
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2.3.  Osobitné ustanovenia pre odber vzoriek z davok obsahujtcich celé ryby
Pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa odoberajii zo vzorkovanej davky, je uvedeny v tabul’ke €.1.
Suhrnné vzorka, ktora sa sklada zo vSetkych ¢iastkovych vzoriek, musi mat’ hmotnost’ najmene;j
1 kg, ak to nie je nepraktické, napr. ak sa ma sktisat’ jedno balenie.

2.3.1. Akvzorkovana davka, z ktorej sa méa odobrat’ vzorka, obsahuje malé ryby (jednotlivé ryby o
hmotnosti menej ako 1 kg), odobera sa ako ¢iastkovéa vzorka na vytvorenie suhrnnej vzorky cela
ryba. Ak hmotnost’ vyslednej sihrnnej vzorky je viac ako 3 kg, ¢iastkova vzorka o hmotnosti
najmenej 100 g moze pozostavat’ zo strednej Casti ryby, ktora tvori sthrnnu vzorku. Celé cast’, na
ktort sa vzt'ahuje najvyssie pripustné mnozstvo, sa pouziva na homogenizaciu vzorky.

2.3.2. Ak vzorkovana davka, z ktorej sa ma odobrat’ vzorka, obsahuje véicsie ryby (jednotlivé ryby
o hmotnosti viac ako 1 kg), ako ¢iastkova vzorka sa odoberd stredna Cast’ ryby. Kazda Ciastkova
vzorka musi mat’ hmotnost’ najmenej 100 g. Ak vzorkovana davka, z ktorej sa mé odobrat’ vzorka,
pozostava z vel'mi velkych ryb (t.j. viac ako 6 kg) a odobratie kusa zo strednej ¢asti ryby by
spdsobilo zavaznll hospodarsku skodu, za dostatocné mozno povazovat’ odobratie troch Ciast-
kovych vzoriek, kazda o hmotnosti najmenej 350 g, bez ohl'adu na vel’kost’ davky.

3. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti

Vzorkovana ddvka sa posudi ako

a) vyhovujlca, ak analyticky vysledok jednotlivych analyz nepresahuje prislu$né najvyssie pripustné
mnozstvo podl’a osobitného predpisu pri zohl'adnenineistoty merania,

b) nevyhovujica vzhl'adom na najvyssie pripustné mnozstvo podl’a osobitného predpisu”, ak analyticky
vysledok potvrdeny opakovanou analyzou a vypocitany ako priemerna hodnota najmenej dvoch
nezavislych stanoveni bez akychkol'vek pochybnosti presahuje najvyssie pripustné mnozstvo pri
zohl'adnenineistoty merania.

Zohl'adnenie neistoty merania mozno vykonat’ tymito postupmi:

a) vypoctom roz$irenej neistoty merania pri pouziti koeficientu pokrytia 2, ktory poskytuje troven
spol’ahlivosti priblizne 95 %,

b) zavedenim rozhodovacieho limitu (CCa) - podl'a bodu 3.1.2.5 prilohy osobitného predpisu® (latky
s ustanovenym povolenym limitom).

Uvedené pravidla interpretacie vysledkov st uplatnitelné na analyticky vysledok ziskany zo vzorky na

Uradnt kontrolu.

II. Priprava vzorky a kritéria analytickych metéd na iradnu kontrolu mnoZzstva dioxinov (PCDD/
PCDF) a na stanovenie dioxinom pribuznych PCB v niektorych potravinach

1. Ukel a oblast’ pouZitia
Tieto poziadavky sa vztahuji na analyzy potravin na ucely tiradnej kontroly mnoZstva dioxinov (po-

lychlorovanych dibenzo-p-dioxinov/PCDDY) a polychlérovanych dibenzofuranov /PCDF/) a na sta-
novenie dioxinom pribuznych PCB.

®  Rozhodnutie Komisie 2002/657/ES z 12. augusta 2002, ktorym sa vykondva smernica Rady 96/23/ES tykajica sa vykonavania
analytickych metdd a interpretacie vysledkov v platnom zneni (U. v. ES L 221, 17.8.2002).
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Monitorovanie pritomnosti dioxinov v potravinach sa méze uskutociiovat’ stratégiou zahfiiajicou
screeningovu (orientacntl) metddu na vyclenenie takych vzoriek, v ktorych je mnozstvo dioxinov a dio-
xinom pribuznych PCB menej ako 30 az 40 % pod alebo nad najvyssim pripustnym mnozstvom.
Mnozstvo dioxinov vo vzorkéach s vyznamnymi hladinami je potrebné stanovit’ potvrdzujucou (kon-
firmac¢nou) metodou.

Screeningové metody su metody, ktoré sa pouzivaju na priame zistenie pritomnosti dioxinov a dioxinom
pribuznych PCB v sledovanych hladinach. Tymito metddami mozno analyzovat’ vel’ky pocet vzoriek,
pouzivaju sa na orientacné vyclenenie potencialne pozitivnych vzoriek. St osobitne navrhnuté tak, aby
zabranili chybne (falosne) negativnym vysledkom.

Konfirmaéné metody st metddy poskytujice tiplni alebo rozsirent informéciu umoziujicu, aby mnozstvo
dioxinov a dioxinom pribuznych PCB bolo jednoznacne identifikované a kvantifikované.

2. Zaklady analyzy

PretoZe environmentalne a biologické vzorky (vratane vzoriek potravin) obsahuju vo vSeobecnosti
zlozitl zmes r6znych dioxinom pribuznych latok, bol zavedeny pojem faktorov ekvivalentnej toxicity
(TEF) naumoznenie odhadu rizika. Hodnoty TEF boli zavedené na vyjadrenie mnozstva zmesi 2,3,7,8-
substituovanych PCDD a PCDF a najnovsie aj niektorych non-orto- a mono-orto- chlorom
substituovanych PCB, ktoré majt dioxinom pribuznu aktivitu v ekvivalentoch toxicity (TEQ) s 2,3,7,8-
TCDD?.

Mnozstva jednotlivych latok v danej vzorke sa vyndsobia ich prisluSnymi hodnotami TEF a nasledne
sCitaju, aby dali celkovi koncentraciu dioxinom pribuznych zlucenin vyjadrenych ako TEQ.

Koncepcia ,,hornej medze* vyZzaduje pouzitie hodnoty medze stanoviteI'nosti (LOQ) pre podiel kazdého
nekvantifikovaného kongeneru k TEQ.

Koncepcia ,,dolnej medze* vyzaduje pouZitie nulového podielu kazdého nekvantifikovaného kongenéru
k TEQ.

Koncepcia, strednej medze* vyzaduje pouZitie polovi¢nej hodnoty medze stanovitelnosti (LOQ) podielu
kazdého nekvantifikovaného kongenéru k TEQ.

Len na ti¢ely tohto vynosu je akceptovanou Specifickou hranicou uréenia jednotlivého kongenéru
koncentrécia analytu v extrakte vzorky, ktora sposobuje reakciu meracieho pristroja na dvoch rozlicnych
iénoch, ktoré sa musia sledovat’ s pomerom signal/Sum 3 : 1 pri menej citlivom signale a ktora spiiia
zakladné poziadavky, ako napr. reten¢ny €as a pomer izotopov v stilade s ur€enim postupu, ako je to
opisané v metdde EPA 1613 revizia B.

3. Zavizné poziadavky na zabezpecenie kvality pri priprave vzoriek

3.1. Musia byt prijaté opatrenia, ktoré zabrania krizovej kontaminécii v kazdom stupni odberu vzoriek
aprocesov analyzy.
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3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

Vzorky mozno skladovat’a prepravovat’ len v sklenych, hlinikovych, polypropylénovych alebo po-
lyetylénovych obaloch. Z obalov na vzorky sa musia odstranit’ zvysky prachu z papiera. PouZivané
sklo sa oplachuje rozpust'adlami, ktoré boli vopred testované na pritomnost’ dioxinov.

Skladovanie a preprava vzorky sa musi uskutoctiovat’ spdsobom, ktory zachovava celistvost’
potravinovej vzorky.

Ak je to mozné, jemné rozomletie a dokladné premieSanie kazdej laboratornej vzorky sa uskutociiuje
postupom, ktory preukazatel'ne zabezpeci dokonali homogenizaciu (napr. rozomiel'anie do stupnia
schopnosti prechodu 1 mm sitom); vzorky musia byt’ pred rozomiel'anim vysusené, ak obsahujt
prili§ vel'a vihkosti.

Slepy pokus sa vykonava tak, Ze z Gplného postupu analyzy sa vynecha len pridanie vzorky.

Hmotnost’ vzorky pouZitej na extrakciu musi byt’ dostatocna na splnenie poziadaviek so zretel'om
nacitlivost’.

Existuje vel'a vyhovujicich postupov (metdd) na pripravu vzoriek s ohl'adom na vyrobok (matricu).
Opravnenost postupov (metdd) musi byt’ potvrdend v stilade s medzinarodne prijatymi usmerneniami.

4. Poziadavky na laboratoria

4.1.

4.2.

4.3.

44.

Laboratorid preukazuji schopnost’ uplatnit’ metddu v rozsahu najvysSieho pripustného mnozstva,
napr. 0,5-, 1- a 2-ndsobku najvyssieho pripustného mnozstva s prijatelnym variaénym koeficientom
na opakovant analyzu. Podrobnosti o prijatel'nych kritériach st uvedené v bode 5.

Medza stanovitel'nosti (LOQ) konfirmacnej metody by mala byt v rozsahu priblizne okolo jednej
pétiny najvyssieho pripustného mnoZstva, aby bolo zarucené, Ze v rozsahu najvyssieho pripustného
mnozstva sa ziskaju prijatené hodnoty variaénych koeficientov.

Na internu kontrolu kvality by sa mali pravidelne vykonavat’ analyzy bez vzorky (slepy pokus)
a analyzy s pridavkom Standardov alebo analyzy kontrolnych vzoriek (prednostne certifikovanych
referen¢nych materialov, ak st dostupné).

Najlepsi sposob ako potvrdit’ kompetentnost’ laboratorii pre Specifické analyzy je ich ispesna tiCast’
v medzilaboratdrnych testoch, ktoré posudia odbornost’ laboratorii. Ale tispesna ucast’ v medzi-
laboratérnych testoch, napr. vzoriek pody alebo odpadovych vod, nepotvrdzuje nevyhnutne kom-
petentnost’ aj v oblasti vzoriek potravin alebo krmiv, v ktorych st pritomné mensie mnozstva kon-
taminantov. Preto je povinna trvald ucast’ v medzilaboratornych testoch stanovenia dioxinov a dio-
xinom pribuznych PCB v prislusnych krmivovych alebo potravinovych matriciach.

5. Poziadavky na analyticky postup pre dioxiny a dioxinom pribuzné PCB

Zakladné poziadavky pre prijatel'nost’ analytickych postupov:

5.1.
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Vysoka citlivost a nizke medze detekcie. Pre PCDD a PCDF musia byt’ detekovate'né mnozstva
v rozsahu pikogramov TEQ (102 g) z d6vodu extrémnej toxicity niektorych z tychto zli¢enin. Je



5.2

5.3.

zname, ze PCB sa vyskytuju vo vysSich mnoZzstvach ako PCDD a PCDF. Pre vacsinu kongenérov
PCB je postacujiica medza detekcie uz v nanogramoch (10 g). Na meranie toxickejsich kongenérov
dioxinom pribuznych PCB (najméi non-orto-substituovanych kongenérov) vS§ak musi byt’ dosiahnuta
rovnakéd medza dokazu ako pre PCDD a PCDF.

Vysoka selektivita (Specificita). Vyzaduje sa rozliSenie PCDD, PCDF a dioxinom pribuznych
PCB od inych latok, s ktorymi su spolo¢ne extrahované a pravdepodobne interferujice a ktoré su
pritomné v koncentraciach aj o niekol’ko poriadkov vyssich ako tie, ktoré st predmetom analyzy.
Pre metddy plynovej chromatografie/hmotnostnej spektroskopie (GC/MS) je potrebna diferencidcia
medzi réznymi pribuznymi latkami, tak ako medzi toxickymi (napr. sedemnast’ 2,3,7,8-
substituovanych PCDD, PCDF a dioxinom pribuznych PCB) a ostatnymi kongenérmi. Biotesty
(bioassays) by mali byt schopné vyselektovat’ hodnoty TEQ ako sucet PCDD, PCDF a dioxinom
pribuznych PCB.

Vysoka spolahlivost (spravnost a presnost merania). Stanovenie by malo poskytnut’ spolahlivy
odhad skuto¢nych koncentrécii vo vzorke. Je potrebné dosahovat vysoku spol’ahlivost’ (spol'ahlivost’
merania: blizkost’k zhode medzi vysledkom merania a meranim so skuto¢nou alebo uréenou hodnotou
z merania), aby sa predislo odmietnutiu analytického vysledku vzorky na zaklade nizkej spol’ahlivosti
odhadu TEQ. Spol’ahlivost’ je vyjadrena spravnostou (rozdielom medzi priemernou hodnotou z me-
rania analytu v certifikovanom materidli a certifikovanou hodnotou, vyjadrenym v percentach z tejto
hodnoty) a presnost’ou (presnost’ je zvycajne vypocitana ako smerodajna odchylka zahriujica
opakovatelnost’ a reprodukovatel'nost’; indikuje blizkost’ k zhode medzi vysledkami ziskanymi viac-
nasobnym aplikovanim experimentalneho postupu za predpisanych podmienok).

Screeningové metody mozu zahfiat’ biotesty a GC/MS metddy; konfirmacné metddy st metody
vysokorozliSovace] plynovej chromatografie/vysokorozliSovacej hmotnostnej spektroskopie (HRGC/
HRMS). Tieto kritéria musia byt’ v sulade s celkovou hodnotou TEQ:

Screeningové metody Konfirmaéné metody
Podiel chybne (falosne) <1%
negativnych vysledkov
Spravnost’ -20%az+20%
Varia¢ny koeficient <30 % <15%

6. Specifické poziadavky na metédy GC/MS, aby boli vyhovujiice na screeningové a konfirmaé&né
ucely

6.1.

Na zaciatku analyzy sa musia pridat’ '*C-oznacené 2,3,7,8-chlorsubstituované interné Standardy
PCDD/PCDF (a "*C-oznadené interné Standardy dioxinom pribuznych PCB, ak maju byt
stanovované dioxinom pribuzné PCB), napr. pred extrakciou, aby sa potvrdila platnost’ analytického
postupu. Pridany musi byt’ najmenej jeden z kongenérov pre kazdu tetra- az oktachlérovanu
homologicku skupinu pre PCDD/PCDF (a najmene;j jeden z kongenérov pre kazdi homologicku
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

22

skupinu dioxinom pribuznych PCB, ak maji byt stanovované dioxinom pribuzné PCB); alternativne
musi byt pridany najmenej jeden kongenér pre kazdy i6n vybrany (vyselektovany) hmotnostnou
spektrometriou, vyuzivany pri monitorovani PCDD/PCDF a dioxinom pribuznych PCB. Jednoznacne
sa odporuca, najmé ak ide o konfirma¢né metody, pouZitie vSetkych 17 *C-oznaéenych 2,3,7,8-
chlérsubstituovanych internych standardov PCDD/PCDF a vsetkych 12 *C-oznacenych internych
Standardov dioxinom pribuznych PCB (ak maji byt stanovované dioxinom pribuzné PCB).

Relativne odozvové faktory maji byt’ stanovené tieZ pre tie kongenéry, pre ktoré sa nepridali
C-oznacené analogy, a to pouzitim zodpovedajtcich kalibra¢nych roztokov.

Pridanie internych Standardov je povinné pred extrakciou, ak ide o potraviny rastlinného pévodu
apotraviny Zivo¢iSneho pdvodu obsahujticich menej ako 10 % tuku. Ak ide o potraviny Zivocisneho
pdvodu obsahujtice viac ako 10 % tuku, mézu byt’ interné Standardy pridané bud’ pred extrakciou
alebo po extrakcii tuku. Malo by sa uskutocnit’ primerané overenie Gi€innosti extrakcie v zavislosti
na $tadiu, v ktorom sa pridavaji interné Standardy a na tom, ¢i sa vysledky uvadzaji na hmotnost’
vzorky alebo na tukovy podiel.

Pred GC/MS analyzami sa musi pridat’ jeden Standard alebo dva Standardy na stanovenie vytaznosti.

Potrebna je kontrola vytaznosti Standardov. Pre konfirma¢né metody by vyt'aznosti jednotlivych
internych Standardov mali byt’ v rozpéti od 60 % do 120 %. NiZsie alebo vyssie vyt'aznosti individual-
nych kongenérov, najma niektorych hepta- alebo oktachlorovanych dibenzodioxinov a dibenzo-
furanov, su akceptovatel'né za podmienky, Ze ich podiel na hodnote TEQ nepresahuje 10 % z celkovej
hodnoty TEQ (zaloZenej len na PCDD/PCDF). Pre screeningové metddy by vytaznost’ mala byt
v rozpiti od 30 % do 140 %.

Oddelenie dioxinov od interferujticich chlérovanych zlucenin ako st PCB a chlorované difenylétery
sama vykonavat’ vhodnymi chromatografickymi postupmi (pokial’ mozno s florsilovou, oxido-hlinitou
kolonou a/alebo kolonou s aktivnym uhlim).

Rozdelenie izomérov pomocou plynovej chromatografie by malo byt  postacujiice (< 25 % prekrytia
pikov medzi 1,2,3,4,7,8-HxCDF a 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

Stanovenie sa ma uskuto¢nit’ metdédou EPA 1613, revizia B: tetra- aZ po oktachlorované dioxiny
a furany pomocou izotopového zriedenia HRGC/HRMS alebo inou metddou s porovnatelnymi
kritériami G¢innosti.

Rozdiel medzi hladinami obsahu pri koncepcii hornej medze a dolnej medze by nemal presiahnut’
20 %, ak ide o potraviny kontaminované dioxinmi okolo 1 pg WHO-TEQ/g tuku (zaloZenej len na
PCDD/PCDF). Ak ide o potraviny s nizkym obsahom tuku, musia sa uplatiiovat’ rovnaké poziadavky
namnozstvo kontaminantov —okolo 1 pg WHO-TEQ/g produktu. Pre nizSie mnozstva kontaminantov,
napriklad 0,50 pg WHO-TEQ/g produktu, rozdiel medzi mnoZstvom pri koncepcii hornej medze a dol-
nej medze by mal byt’ v intervale od 25 do 40 %.



7. Screeningové metody analyzy

7.1.

7.1.1.

7.2.

7.2.1.

Uvod
Pri pouziti screeningovej metddy mozno realizovat’ rozdielne analytické pristupy, a to screeningovy
pristup a kvantitativny pristup.

Screeningovy pristup

Vysledky zo vzoriek sa porovnavaju s vysledkami referencénej vzorky. Vzorky s vysledkom niz§im
ako v referencnej vzorke sa vyhlasia za negativne; vzorky s vysledkom vy$§im ako v referencnej
vzorke sa pokladaji za pozitivne.

Poziadavky:

Slepa vzorka a referen¢nd (kontrolna) vzorka musia byt zahrnuté do kazdej série testov, ktora je
extrahovana a analyzovana stiCasne za rovnakych podmienok. Referen¢na vzorka musi jasne pre-
ukazat’ vyssi vysledok v porovnani so slepou vzorkou.

Mozu byt’ zahrnuté d’alSie referencné vzorky s 0,5- a 2-ndsobnym mnozstvom ako dokaz zod-
povedajiceho vykonu testu v rozsahu hodnoteného intervalu.

Pri testovani inych matric musi byt’ preukazana vhodnost referen¢nej vzorky/vzoriek, prednostne
zahrnutim vzoriek, ktoré vykazuju podl'a HRGC/HRMS hladiny TEQ okolo (blizke) hodnoty
referencnej vzorky alebo tiez, Ze slepa vzorka nevykazuje tito hladinu.

Ked’Ze interné Standardy nemozno pouZivat’ pri biotestoch, testy opakovatel'nosti st vel'mi dolezité
na ziskanie informécie o Standardnej odchylke v rdmci jednej série testov. Variaény koeficient by
mal byt pod 30 %.

Pri biotestoch by sa pre stanovované zli¢eniny mali definovat’ mozné interferencie a najvyssie
tolerovatel'né vysledky pre slepé pokusy.

. Kvantitativny pristup

Kvantitativny pristup vyZaduje Standardne zriedené série, dvakrat az trikrat opakované Cistenie a
meranie, ako aj slepé pokusy a kontroly vytaznosti. Vysledok méze byt’ vyjadreny ako TEQ,
vychadzajtc z predpokladu, ze zli¢eniny zodpovedné za signal zodpovedaji TEQ principu. Toto
samoze uskutocnit’ pouzitim TCDD (alebo dioxinovo-furanovej Standardnej zmesi) na vytvorenie
kalibra¢nej krivky pre vypocet hladiny TEQ v extrakte a tym aj vo vzorke. Vypocitand hodnota sa
nasledne koriguje podl'a hladiny TEQ vypocitanej pre slepy pokus (aby sa zahrnuli ne€istoty z po-
uzitych rozpustadiel a chemikalii) a podl'a vytaznosti (vypocitanej z hladiny TEQ vo vzorke na
kontrolu kvality s hodnotou priblizne na sledovanej tirovni). Je doleZité poznamenat’, Ze Cast’ strat
vytaznosti moze byt’ spdsobend matricovym efektom a/alebo rozdielmi medzi hodnotami TEF
z biotestov a oficidlnymi hodnotami TEF podl'a WHO.

Poziadavky na metody analyzy pouZivané na screeningoveé testovanie
Metody GC/MS analyzy a biotesty mozno pouZivat’ na screeningové testovanie. Na metody GC/

MS st poziadavky, ktoré maju byt splnené, uvedené v bode 6. Specifické poziadavky pre bunkové
biotesty stiuvedené v bode 7.3. a na biotesty pomocou stiprav v bode 7.4.
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7.2.2.

7.2.3.

Je potrebnd informécia o pocte faloSne pozitivnych a faloSne negativnych vysledkov z velkého
stboru vzoriek pod a nad najvysSou pripustnou hladinou obsahu alebo u¢inkujiicou hladinou obsahu,
v porovnani s obsahom TEQ), aky bol stanoveny konfirmacnou metédou analyzy. Bezny podiel fa-
lo$ne negativnych vysledkov by mal byt pod 1 %. Podiel falo$ne pozitivnych vysledkov by mal
byt’ dostato¢ne nizky, aby bolo vyhodné pouzivat’ dant screeningovi metodu.

Pozitivne vysledky musia byt’ vzdy potvrdené konfirmacnou metdédou analyzy (HRGC/HRMS).
Okrem toho vzorky so Sirokym intervalom TEQ hodn6t by mali byt’ potvrdené HRGC/HRMS
(priblizne 2 % az 10 % negativnych vzoriek). Mala by byt dostupna informacia o vzdjomnom
stilade medzi biotestami a vysledkami HRGC/HRMS.

7.3.  Specifické poziadavky na bunkové biotesty

7.3.1.

7.3.2.

7.3.3.

7.3.4.

7.3.5.

7.3.6.

Pri uskuto¢novani biotestu kazdy vykonany test vyzaduje sériu referencnych koncentracii TCDD
alebo dioxinovo-furanovej zmesi (krivka vysledkov s plnou davkou s R*>0.95). Ale na orienta¢né
ucely mozno pouzit’ krivku rozSirent o €ast’s oblastou nizkych hladin obsahu pre analyzu vzoriek
s nizkou hladinou obsahu.

Na liste regula¢nych diagramov by mala byt uvedena referencné koncentracia TCDD (priblizne 3-né-
sobok medze stanovitel'nosti) pre vystup testu za rovnaky ¢asovy tsek. Alternativou moéze byt
relativny vysledok referen¢nej vzorky porovnany s kalibra¢nou krivkou TCDD, pretoze vysledok
na bunkach moze zavisiet' od mnozstva faktorov.

Regulacné diagramy pre kazdy typ referencného materidlu by sa mali zaznamendvat’ a overovat’
tak, aby sa zabezpecilo, ze vysledky su v stlade s uréenymi usmerneniami.

Ak ide o kvantitativne vypocty, po€iato¢na Cast’ vysledkov na kalibra¢nej krivke, zodpovedajtica
zriedenym vzorkam, musi davat’ linearnu zavislost. Vzorky, ktorych vysledky st nad linearnou
cast'ou krivky, sa musia zriedit’ a znova testovat’. Preto sa odportca naraz testovat’ aspon tri rie-
denia alebo viac réznych riedeni.

Percento Standardnej odchylky by nemalo byt nad 15 % pri trojndsobnom stanoveni pre kazdé
zriedenie vzorky a nie nad 30 % medzi tromi nezavislymi pokusmi.

Detekény limit méze byt nastaveny ako 3-nasobok Standardnej odchylky slepého pokusu s roz-
pustadlom alebo vysledku pozadia. Iny pristup vyuziva vysledok, ktory je nad pozadim (pociato¢ny
5-nasobny faktor oproti slepému pokusu s rozpustadlom), vypocitany z dennej kalibracnej krivky.
Medza stanovitel'nosti mdze byt’ nastavend ako 5- az 6-ndsobok Standardnej odchylky slepého
pokusu s rozptstadlom alebo vysledku pozadia alebo uplatnenim vysledku, ktory je nad pozadim
(pociatocny 10-nasobny faktor oproti slepému pokusu s rozpistadlom), vypocitany z kalibracnej
krivky z daného dna.

7.4. Specifické poziadavky na biotesty so supravou’®

®  Doteraz nebola zaznamenana infomacia o komer¢ne dostupnej stiprave na biotesty, ktord by mala dostatoéni medzu ddkazu a spo-
lahlivost’ na pouzitie pre orienta¢né testovanie pritomnosti dioxinov vo vyzadovanych hladinach obsahu vo vzorkach potravin a kr-

miv.
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7.4.1. Musia sa dodrziavat’ pokyny vyrobcu pre pripravu vzoriek a uskutocnenie analyz.
7.4.2. Testovacie stipravy sa nemajil pouZivat’ po datume expiracie.
7.4.3. Materialy alebo sti€asti ur¢ené na pouzitie v inych supravach sa nesmui pouzivat’.

7.4.4. Testovacie supravy sa musia uchovavat’ pri odporucanych skladovacich podmienkach (napr. teplota,
vlhkost’, tmava miestnost’ a pod.) a pouzivat’ pri odporacanych pracovnych podmienkach.

7.4.5. Detekény limit pre imunologické skusky je stanoveny ako 3-ndsobok Standardnej odchylky,
odvodenej z 10 opakovani analyz slepej vzorky, vydelenej hodnotou smernice linedrnej regresnej
zavislosti.

7.4.6. Na testy v laboratoriach by sa mali pouzivat’ referencné Standardy na overenie, ¢i citlivost’
k $tandardu je v rdmci prijatelného intervalu.

8. Sprava o vysledku

Pokial to pouzité analytické postupy umoziuju, analytické vysledky by mali obsahovat’ hladiny obsahu
jednotlivych PCDD/PCDF a PCB pribuznych latok a mali by byt’ uvedené podl'a koncepcie dolnej,
hornej a strednej medze, aby zahfnali ¢o najviac informécii pri dokladovani vysledkov a aby tym
umoziovali interpretaciu (vyklad) vysledkov podl'a Specifickych poziadaviek.

Sprava by mala tieZ obsahovat’ informéciu o obsahu tukov vo vzorke, rovnako ako o metode pouzitej
na extrakciu tukov.

Udaje o vyt'aznosti jednotlivych internych §tandardov musia byt spristupnené, ak ich hodnoty leZia

mimo intervalu uvedeného v bode 6, pri presiahnuti najvyssich pripustnych mnozZstiev a na poziadanie
aj v ostatnych pripadoch.
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Cast' C

Metdody odberu vzoriek a analytické metédy skisSania na iradni kontrolu mnoZstva cinu

v konzervovanych potravinach

I. Metody odberu vzoriek na uradni kontrolu mnoZstva cinu v konzervovanych potravinach

1. Plany odberu vzoriek

1.1.

Pouzitd metdda odberu vzoriek musi zabezpecit', Ze sihrnna vzorka je reprezentativna pre kontrolovani
davku.

Pocet ¢iastkovych vzoriek.

Najmensi pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré treba odobrat’ z konzerv z jednej vzorkovanej davky
musi zodpovedat’ udaju v tabul’ke ¢&. 1. Ciastkové vzorky odobraté z kazdej konzervy musia mat’
priblizne rovnak(l hmotnost’a vytvarat’ spolu sthrnnu vzorku.

Tabulka¢. 1

Pocet konzerv (¢iastkovych vzoriek), ktoré sa musia odobrat’ na vytvorenie sithrnnej vzorky

Pocet konzerv v davke Pocet konzerv,
alebo jej Casti ktoré sa musia odobrat’
1 az 25 najmenej 1 konzerva
26 az 100 najmenej 2 konzervy
> 100 5 konzerv

1.2.

Najvyssie pripustné mnozstva cinu uvedené v osobitnom predpise” sa vzt'ahuji na obsah kazdej
konzervy, ale na ul'ahcenie skusky je treba pracovat’ so sithrnnou vzorkou. Ak je vysledok skusky
pre sthrnt1 vzorku nizsi, ale tesne pod najvyssou hodnotou a ak je podozrenie, ze jednotlivé konzervy
mdZzu presiahnut’ najvyssiu hodnotu, potom mozno pozadovat’ d’alSie vySetrenia.

Odber vzoriek v §tadiu maloobchodného predaja

Odber vzoriek potravin v §tadiu maloobchodného predaja sa vykonéva, ak je to mozné, v stlade s
uvedenymi ustanoveniami na odber vzoriek. Ak to nie je mozné, v §tddiu maloobchodného predaja
mozno pouzit’ iny u¢inny postup odberu vzoriek, ak sa zabezpeci dostatocna reprezentativnost’
odoberanej vzorky.

2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej ¢asti
Kontrolné laboratérium analyzuje laboratdrnu vzorku na ti¢ely tradnej kontroly najmenej v dvoch
paralelnych analyzach a vypocita priemernt hodnotu vysledkov.

Vzorkovana ddvka sa posudi ako
a) vyhovujlca, ak priemerna hodnota vysledkov nepresiahla prislusni najvyssiu hodnotu ustanovenu

v osobitnom predpise” po zohl'adneni neistoty merania a po korekcii na vytaznost’,

b) nevyhovujuca, ak priemer vysledkov, po zohl'adneni neistoty merania a po korekcii na vytaznost’,
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II. Priprava vzorKky a kritéria analytickych metéd na iradnua kontrolu mnoZzstva cinu
v konzervovanych potravinach

1. Preventivne opatrenia a vSeobecné opatrenia

Zakladnou poziadavkou je ziskat’ reprezentativnu a homogénnu laboratérnu vzorku bez zanesenia
sekundarnej kontaminacie.

Zamestnanec vykonavajuci analyzu zabezpeci, aby sa vzorky pocas ich pripravy ekontaminovali.
Pristroje prichaddzajice do kontaktu so vzorkou musia byt podl'a moznosti vyrobené z inertnych
materidlov, napriklad z plastov, ako su polypropylén, polytetrafluoretylén (PTFE), ktoré su
oCistené¢ kyselinou, aby sa minimalizovalo riziko kontaminéacie. Na otvaranie konzerv sa
pouzivaju nastroje z vysokokvalitnej nehrdzavejicej ocele.

Celd vzorka materialu dorucend do laboratéria sa pouzije na pripravu skiSobnej vzorky.
Dokladna homogenizacia vzorky je podmienkou ziskania reprodukovatel'nych vysledkov.

2. Analyticka metdéda, ktord pouziva laboratérium a poziadavky laboratérnej kontroly

2.1. Osobitné poziadavky
Ak na trovni Spolocenstva nie su predpisané ziadne osobitné metddy na stanovenie cinu
v konzervovanych potravinéach, laboratérid si mézu vybrat’ akukol'vek validovanii metodu,
ak tato spiiia kritéria spolahlivosti uvedené v tabulke &. 2. Ak je to mozné, validacia ma
zahfnat aj certifikovany referen¢ny material.

Tabulka ¢. 2
Kritéria spolahlivosti metod analyzy pre cin

Parameter Hodnota/poznamka

Pouzitel'nost’ potraviny blizSie uréené v nariadeni (ES)
¢. 242/2004

Limit detekcie najviac 5 mg/kg

Limit kvantifikacie najviac 10 mg/kg

Presnost’ hodnoty HORRAT, alebo HORRATR menej ako 1,5 pri
validacii

Vytaznost 80 % az 105 % (ako je uvedené vo vysledkoch valida¢ného
procesu)

Specifickost’ nezavislé od matrice alebo bez spektralnych interferencii

2.1.1. Kiritéria spol'ahlivosti — koncepcia neistoty
Vhodnost” metddy analyzy, ktoru pouZziva laboratdrium, mozno posudit’ aj pomocou
koncepcie neistoty merania. Laboratorium méze pouzit’ metddu, ktord poskytuje vysledky
v ramci maximalnej Standardnej neistoty. Maximalnu Standardni neistotu mozno
vypocitat’ podla tohto vzorca:

Ur=N(LoD/2) + (0,10)°
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kde:
uf

je maximalna Standardna neistota

LOD  jelimit detekcie metody

C

2.2.

2.3.

je prislusna koncentracia

Ak analyticka metdda poskytne vysledky s neistotou merania nizSou ako je maximalna Standardna
neistota, metoda je rovnako vhodna ako metoda, ktord splita kritéria spol'ahlivosti uvedené v tabul’ke
¢. 2.

Vypocet vytaznosti a uvadzanie vysledkov

Analyticky vysledok sa uvadza opraveny (korigovany) na vytaznost’ alebo bez korekcie
na vytaznost. Musi sa uviest’ spdsob uvedenia vysledku a hodnota vytaznosti. Pri kontrole zhody
sa pouziva analyticky vysledok korigovany na vytaznost’. Odportca sa postupovat’ podl’a ,,Zosu-

ladeného usmernenia na pouzitie vyt'aznosti pri analytickom merani?.

Vysledok analyzy sa uvadza vo forme x + U, pricom x je vysledok analyzy a U je neistota merania.

Ostatné faktory, ktoré sa zohl'adiiuju pri analyze

Skuska spdsobilosti

Sposobilost’ laboratoria na vykonavanie analyz mozno posudzovat’ podla Gi¢asti vo vhodnych
sktskach sposobilosti®.

Niektoré z tychto programov st osobitne orientované najma na stanovenie cinu v potravinach a ucast’
na takomto programe sa odporuca prednostne pred uplatnenim vSeobecného programu stanovovania
kovov v potravinach.

Internd kontrola kvality
Laboratoria musia byt’ schopné preukazat’, ze vyuZzivajl interné postupy na kontrolu kvality.

Priprava vzorky

Pri priprave vzorky treba zabezpecit', aby sa do roztoku na analyzu dostal vSetok cin zo vzorky.
Postup rozpustania vzorky musi prebiehat’ tak, aby sa nevyzrazali Ziadne hydrolyzované zliceniny
SnlV (t,j. druhy, ako napr. oxid cini¢ity SnO,, Sn(OH),, SnO,.H,0).

Pripravené vzorky sa musia uchovavat’ v roztoku HCl o koncentracii 5 mol/l. Vzhl'adom na to, Ze
SnCl, je 'ahko prchavy, nemali by sa roztoky varit’.

7 ISO/AOAC/IUPAC Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical Measurement. Edited Michael Thompson,
Steven L R Ellison, Ales Fajgelj, Paul Willetts and Roger Wood, Pure Appl. Chem., 1999.

® Napriklad ISO/AOAC/IUPAC International Harmonised Protocol for Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories
(uverejnené v J. AOAC International, 1993, 76, 926).
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Cast D

Metoédy odberu vzoriek a analytické metody skuSania na iradnu kontrolu mnoZstva
benzo(a)pyrénu v potravinach

I. Metody odberu vzoriek na iradni kontrolu mnoZstva benzo(a)pyrénu v potraviniach

1. Plany odberu vzoriek

Pouzita metoda odberu vzoriek musi zabezpecit,, Ze siihrna vzorka je reprezentativna pre kontrolovanti
davku.

1.1. Pocet Ciastkovych vzoriek.

Ak ide o oleje, u ktorych mozno predpokladat’ homogénne rozloZenie benzo(a)pyrénu vo vzor-
kovanej davke, sta¢i na vytvorenie stihrnnej vzorky odobrat’ z kazdej vzorkovanej davky tri €iastkové
vzorky, pricom sa musi uviest odkaz na cislo vzorkovanej davky. DalSie informécie o odbere vzoriek
zolivového oleja a olivovych vyliskov st uvedené v osobitnom predpise?.

Pre ostatné vyrobky st minimélne pocty ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa majii odobrat’ zo vzorkovane;j
davky, uvedené v tabul’ke &. 1. Ciastkové vzorky musia mat’ priblizne rovnakt hmotnost’, kazda
najmenej 100 g, z ktorych vznikne suhrmna vzorka s hmotnost'ou najmenej 300 g.

Tabul’ka ¢.1
Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa maju odobrat’
zo vzorkovanej davky

Hmotnost’ vzorkovanej davky Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek,
(kg) ktoré sa maju odobrat’
<50 3
50az 500 5
> 500 10

Ak vzorkovanu davku tvoria jednotlivé balenia, pocet baleni, ktoré sa musia odobrat’ na vytvorenie
stuhrnnej vzorky, je uvedeny v tabulke €. 2.

Tabulka ¢. 2
Pocet baleni (¢iastkovych vzoriek), ktory sa musi odobrat’ do sithrnnej vzorky, ak vzorkovanu
davku tvoria jednotlivé balenia

Pocet baleni alebo jednotiek vo Pocet baleni alebo jednotiek
vzorkovanej davke alebo v jej Casti ktoré sa maju odobrat’
1 az 25 1 balenie alebo jednotka
26 az 100 priblizne 5 %, najmene;j 2 balenia alebo 2 jednotky
> 100 priblizne 5 %, najviac 10 baleni alebo 10 jednotiek

% Nariadenie Komisie (ES) & 1989/2003 zo 6. novembra 2003, ktorym sa meni a dopiita nariadenie (EHS) &. 2568/91 o charakteristikach
olivového oleja a zvyskového olivového oleja a o prislusnych analytickych metodach (U. v. EU, L 295, 13.11.2003).
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1.2. Odber vzoriek v §tadiu maloobchodného predaja

2.

II.

Odber vzoriek potravin v §tddiu maloobchodného predaja sa vykonava, ak je to mozné, v sulade
s uvedenymi ustanoveniami o odbere vzoriek. Ak to nie je mozné, v Stadiu maloobchodného predaja
mozno pouzit’ in€ U€inné postupy odberu vzoriek, ak sa zabezpeci dostatocna reprezentativnost’
odoberanej vzorky.

Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti

Kontrolné laboratdrium vykond analyzu laboratornej vzorky na ucely tiradnej kontroly najmenej dvojmo

vtedy, ak vysledok prvej analyzy je menej ako 20 % pod alebo nad najvyssim pripustnym mnozstvom

a vypocita priemernt hodnotu vysledku.

Vzorkovana davka sa posudi ako

a) vyhovujuca, ak vysledok prvej analyzy alebo priemerna hodnota vysledku v pripade, ak bola potrebna
dvojita analyza, nepresiahne prislusné najvyssie pripustné mnozstvo ustanovené v osobitnom predpise"
po zohl'adneni neistoty merania a po korekcii na vytaznost’,

b) nevyhovujica, ak vysledok prvej analyzy alebo priemernd hodnota vysledku, ak bola potrebna aj
druhd analyza, po zohl'adneni neistoty merania a po korekcii na vytaznost’, presahuje najvyssie pri-
pustné mnozstvo podla osobitného predpisu? bez akychkol'vek pochybnosti.

Priprava vzorky a kritéria analytickych metdd na uradnu kontrolu mnoZstva benzo(a)pyrénu
v potravinach

. Preventivne opatrenia a v§eobecné opatrenia

Zakladnou poziadavkou je ziskat reprezentativnu a homogénnu laboratérnu vzorku bez zanesenia
sekundarnej kontaminacie.

Zamestnanec vykondvajlci analyzu zabezpeci, aby sa vzorky pocas ich pripravy nekontaminovali.
Nadoby sa pred pouzitim vyplachnu acetonom alebo hexanom vysokej Cistoty (p.a., stupfia HLPC
alebo rovnocenného stupiia), aby sa minimalizovalo riziko kontaminécie. Pristroje prichadzajuce do
kontaktu so vzorkou musia byt podl'a moznosti vyrobené z inertnych materialov, napr. hlinika, skla
alebo vysokokvalitnej nehrdzavejtcej ocele. Plasty, ako st polypropylén, PTFE a i., by sa nemali po-
uzivat’, pretoze analyzovana latka moZe do seba tieto materialy absorbovat'.

Cela vzorka materidlu doruc¢ena do laboratdria sa pouzije na pripravu skaSobnej vzorky. Dokladna
homogenizécia vzorky je podmienkou ziskania reprodukovatelnych vysledkov.

2. Analyticka metdda, ktoru pouZziva laboratérium a poZiadavky laboratérnej kontroly

2.1.
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Osobitné poziadavky

Ak natirovni Spoloc¢enstva nie st predpisané Ziadne osobitné metddy na stanovenie benzo(a)pyrénu
v potravinach, laboratéria si mdzu vybrat’ akukol'vek validovanti metodu, ak tato spiia kritéria
spol'ahlivosti uvedené v tabulke €. 2. Ak je to mozné, validacia ma zahfiiat’ aj certifikovany referencny
material.



Tabulka ¢. 2
Kritéria spol’ahlivosti metod analyzy benzo(a)pyrénu

Parameter Hodnota/poznamka
Pouzitelnost’ potraviny blizSie uréené v nariadeni (ES)
¢. 208/2005
Limit detekcie najviac 0,3 pg/kg
Limit kvantifikacie najviac 0,9 pg/kg
Presnost’ hodnoty HORRAT; alebo HORRATR menej ako
1,5 pri validacii
Vytaznost 50 % az 120 %
Specifickost’ nezavislé od matrice alebo bez spektralnych interferencii,

overovanie pozitivnou detekciou

2.1.1.

kde:

uf
LOD

2.2.

2.3.

Kritéria spolahlivosti — koncepcia neistoty

Vhodnost” metddy analyzy, ktoru pouZziva laboratérium, mozno posudit’ aj pomocou
koncepcie neistoty merania. Laboratorium méze pouzit’ metddu, ktord poskytuje vysledky
v ramci maximalnej Standardnej neistoty. Maximalnu Standardni neistotu mozno
vypocitat’ podla tohto vzorca:

U=N(LoD/2) + (0,20)°

je maximalna Standardna neistota

je limit detekcie metody

je prislusna koncentracia

Ak analytickd metdda poskytne vysledky s neistotou merania nizSou ako je maximalna
Standardnd neistota, metoéda je rovnako vhodna ako metdda, ktora spiiia kritéria
spol'ahlivosti uvedené v tabul’ke €. 2.

Vypocet vytaznosti a uvadzanie vysledkov

Analyticky vysledok sa uvadza opraveny (korigovany) na vytaznost’ alebo bez korekcie na
vytaznost. Musi sa uviest’ spdsob uvedenia vysledku a hodnota vytaznosti. Pri kontrole
zhody sa pouziva analyticky vysledok korigovany na vytaznost.

Pri analyzach sa odporuc¢a zohladnit' ,,Spravu Eurdpskej komisie o vztahu medzi
analytickymi vysledkami, neistotou merania, faktormi obnovy a ustanoveniami pravnych
predpisov EU v oblasti potravin®, 2004.

Vysledok analyzy sa uvddza vo forme x = U, pricom x je vysledok analyzy a U je neistota
merania.

Ostatné faktory, ktoré sa zohl'adiiuju pri analyze

Skuska sposobilosti

Sposobilost’ laboratéria na vykonavanie analyz mozno posudzovat podla ucasti vo
vhodnych skuskach sposobilosti Y.

Interna kontrola kvality
Laboratdria musia byt’ schopné preukazat’, Ze vyuzivaju interné postupy na kontrolu kvality.
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Cast’E

Metddy odberu vzoriek a analytické metddy skiiSania na iradnu kontrolu mnoZstva
aflatoxinov v niektorych potravinach

I. Metdédy odberu vzoriek a analytické metody skuiiSania na iradnu kontrolu mnoZstva aflatoxinov
v niektorych potravinach

1. Plany odberu vzoriek

1.1.

Frekvencia odberu vzoriek =

Vzorky je najvhodnejSie odoberat’ na tom mieste, v ktorom potravina vstupuje do potravinového
ret'azca a v ktorom sa jednotliva vzorkovana davka stane identifikovatel'nou. PouZzita metdda odberu
vzorky musi zabezpecit, aby bola tato sihrnna vzorka reprezentativna pre davku, ktorti je potrebné
kontrolovat’. Postup odberu vzoriek sa méze uplatiiovat’ pri vSetkych formach, v ktorych sa jednotlivé
druhy potravin uvadzaji do obehu.

Bez toho, aby boli dotknuté osobitné ustanovenia uvedené v bode 2, ako ndvod na odber vzoriek
zo vzorkovanych davok, s ktorymi sa obchoduje v jednotlivych baleniach (vreckd, iné maloobchodné
balenia a pod.), moZno pouzivat’ tento vzorec:

hmotnost’ vzorkovanej davky x hmotnost’ ¢iastkovej vzorky

(FOV) hmotnost’ sihrnnej vzorky x hmotnost’ jednotlivého balenia
[Sampling frequency (SF)]

1.2.

1.3.
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Hmotnost’ sa vyjadruje v kg.

Frekvencia odberu vzoriek (FOV) je kazdé n-té jednotlivé balenie, z ktorého sa musi odobrat’
Ciastkova vzorka (desatinné ¢isla sa zaokruhl'ujii na najblizsie celé ¢islo).

Hmotnost’ ¢iastkovej vzorky

Hmotnost’ Ciastkovej vzorky ma byt’ asi 300 g, ak nie je v bode 2 uvedené inak a ak ide o koreniny,
hmotnost’ ¢iastkovej vzorky mé byt’ asi 100 g. Ak sa odoberaju vzorky z maloobchodnych balent,
zavisi hmotnost’ ¢iastkovej vzorky od hmotnosti maloobchodného balenia.

Pocet ¢iastkovych vzoriek pre vzorkované davky mensie ako 15 ton

Pocet Ciastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’, zavisi od hmotnosti vzorkovanej davky, a to
v pocte najmenej 10 a najviac 100, ak v bode 2 nie je uvedené inak. Na urcenie poctu Ciastkovych
vzoriek, ktoré sa maju odobrat’, mozno pouzit’ idaje uvedené v tabul’ke €. 1.



Tabulka ¢. 1

Pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat’ v zavislosti od hmotnosti vzorkovanej

davky

Hmotnost’ vzorkovanej davky (v tonach)

Pocet ¢iastkovych vzoriek

<0,1
>0,1a<0,2
>0,2a<0,5
>0,5a<1,0
>1,0a<2,0
>2,0a<5,0
>5,0a<10,0

>10,0a<15,0

10
15
20
30
40
60
80
100

2. Osobitné ustanovenia

2.1. Vseobecny prehl’ad o postupe pri odbere vzoriek arasidov, orechov, suseného ovocia,
korenin a obilia
Rozdelenie vzorkovanej davky do ¢asti vzorkovanej davky v zavislosti od potraviny
a hmotnosti davky je uvedené v tabulke €. 2.

Tabulka ¢. 2

Rozdelenie vzorkovanej davky do ¢asti davky v zavislosti od potraviny a hmotnosti

vzorkovanej davky

Potravina Hmotnost’ Hmotnost’ alebo pocet Pocet Hmotnost’
vzorkovanej Casti vzorkovanej davky | ciastkovych | suhrnnej vzorky
davky vzoriek (v kg)
(vt
susené figy a iné >15 15az30t 100 30
susené ovocie <15 — 10 az 100 <30
arasidy, pistacie, >3500 100 t 100 30
brazilske orechy >125a<500 5 Casti davky 100 30
a iné orechy >15a<125 25t 100 30
<15 = 10 az 100 <30
obilie >1500 500t 100 30
>300a<1500 3 Casti davky 100 30
>50a<300 100 t 100 30
<50 - 10 az 100 1az 10
koreniny >15 25t 100 10
<15 - 1027100 12z 10

'y zavislosti od hmotnosti vzorkovanej davky, ako je uvedené v bode 1.3 alebo v bode 2
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2.2. AraSidy, pistacie, brazilske orechy
Susené figy
Obilie (vzorkované davky = 50 ton)
Koreniny

2.2.1. Postup pri odbere vzoriek

2.2.1.1.

22.1.2.

2.2.13.

22.14.

2.2.15.

2.2.1.6.

Ak Cast’ vzorkovanej davky mozno fyzicky oddelit, musi sa kazda davka rozdelit’ do Casti dav-
ky podl'a tabul’ky €. 2. Ked’Ze hmotnost’ vzorkovanej davky nie je vzdy presnym nasobkom
hmotnosti jej Casti, mdZe hmotnost’ kazdej Casti vzorkovanej davky uvedent hmotnost’ presiahnut’
najviac 0 20 %.

Z kazdej Casti vzorkovanej davky sa musi odobrat’ vzorka osobitne.

Pocet ciastkovych vzoriek je 100. Ak ide o vzorkovant davku do 15 t, zavisi pocet odoberanych
¢iastkovych vzoriek od hmotnosti vzorkovanej davky, a to v pocte najmenej 10 a najviac 100
(bod 1.3).

Hmotnost’ suhrnnej vzorky je 30 kg, ktord sa musi zmiesat’ a rozdelit’ pred zomletim na tri
rovnaké podvzorky o hmotnosti 10 kg; ak ide o arasidy, orechy, suSené ovocie a kukuricu, ur-
¢ené na d’alSie triedenie alebo int1 fyzikalnu upravu, nie je toto rozdelenie na tri podvzorky nutné,
avSak zavisi to od dostupnosti zariadenia schopného homogenizovat’ 30 kg vzorky. Ak sthrnna
vzorka méa hmotnost’ do 10 kg, nesmie sa rozdelit’ na tri podvzorky. Ak ide o koreniny, je hmot-
nost’ suthrnnej vzorky najviac 10 kg a delenie na podvzorky nie je nutné.

Laboratérna vzorka je podvzorka vaziaca 10 kg; kazda podvzorka musi byt’ samostatne jemne
zomleta a dokladne zmieSand, aby sa dosiahla tplnd homogenizécia podla bodu II tejto Casti.

Ak nie je mozné uplatnit’ horeuvedenti metédu odberu vzoriek z dovodu ekonomickej ujmy
vyplyvajucej z poSkodenia vzorkovanej davky (formy balenia, dopravné prostriedky a pod.),
mozno pouzit’ alternativnu metddu odberu vzoriek za predpokladu, Ze tato je Co najreprezen-
tativnejSia a Gplne opisand a zdokumentovana.

2.2.2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti

22.2.1.

2222
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Ak ide o araSidy, orechy, susené ovocie a kukuricu ur¢ené na triedenie alebo int1 fyzikalnu tipravu

alebo o koreniny, vzorkovana ddvka alebo jej ¢ast’ sa posudi ako

a) vyhovujiica, ak suhrnna vzorka alebo priemer podvzoriek spiiia najvyssie pripustné mnozstvo
pre prisluSnu potravinu pri zohl'adneni neistoty merania a opravy (korekcie) vysledku vzhl'adom
na vytaznost,

b) ako nevyhovujuca, ak sihrnna vzorka alebo priemer podvzoriek presahuje bez akychkol'vek
pochybnosti najvyssie pripustné mnozstvo pre prisluSnu potravinu pri zohl'adneni neistoty
merania a opravy vysledku vzhI'adom na vytaznost,

ak ide o arasidy, orechy, suSené ovocie a obilie ur¢ené na priamu I'udsku spotrebu s vynimkou

kukurice ur¢enej na triedenie alebo int fyzikalnu ipravu, vzorkovana davka alebo jej Cast’ sa po-

sudi ako

a) vyhovujuca, ak ziadna z ¢iastkovych vzoriek nepresahuje najvyssie pripustné mnozstvo pre
prislusnu potravinu pri zohl'adneni neistoty meraniaa opravy vysledku vzhl'adom na vytaznost,



b) nevyhovujuca, ak jedna alebo viac podvzoriek presahuje bez akychkol'vek pochybnosti
najvyssie pripustné mnozstvo pre prislusnii potravinu pri zohladneni neistoty merania a
opravy vysledku vzhl'adom na vytaznost,
c) ak suhrnna vzorka ma hmotnost’ menej ako 10 kg, vzorkovana davka alebo jej cast’ sa posudi
ako
- vyhovujuca, ak suhrnnd vzorka je v sulade s najvySSim pripustnym mnoZstvom pre
prislusnu potravinu pri zohladneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom na
vytaznost’,

- nevyhovujuca, ak suhrnna vzorka presahuje bez akychkol'vek pochybnosti najvyssie
pripustné mnozstvo pre prisluSni potravinu pri zohl'adneni neistoty merania a opravy
vysledku vzhl'adom na vytaznost.

2.3. Orechy okrem arasidov, pistacii a brazilskych orechov
Susené ovocie okrem fig
Obilie (davky do 50 t)

2.3.1. Postup pri odbere vzoriek

Pre tieto potraviny mozno uplatnit’ metodu odberu vzoriek podl'a bodu 2.2.1. Ak sa berie
do uvahy nizky vyskyt kontamindcie tychto potravin alebo novSie formy obalov, v
ktorych sa potraviny uvadzaji do obehu, mozno uplatitovat’ jednoduchsie metody odberu
vzoriek.

Ak ide o vzorkované davky obilia do 50 t, mozno pouzit’ plan odberu vzoriek v zavislosti
od hmotnosti davky pozostavajuci z 10 az 100 c¢iastkovych vzoriek, pricom kazdd ma
hmotnost’ 100 g; ziska sa sthrnna vzorka o hmotnosti 1 kg az 10 kg. Udaje v tabulke &. 3
mozno pouzit’ na urcenie poctu Ciastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat’.

Tabulka €. 3
Pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa maju odobrat’ v zavislosti od hmotnosti vzorkovanej

davky obilia
hmotnost’ vzorkovanej davky pocet ¢iastkovych vzoriek

vt

<1 10

>1la<3 20

>3a<10 40

>10a<20 60

>20a<50 100

2.3.2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti
Postupuje sa podl'a bodu 2.2.2.

2.4. Mlieko

2.4.1. Postup pri odbere vzoriek

Odber vzoriek sa vykonava podl'a osobitnych predpisovio), pricom
a) pocCet Ciastkovych vzoriek je najmenej 5,
b) hmotnost’ stthrnnej vzorky je najmenej 0,5 kg alebo 0,5 litra.

19 Rozhodnutie Komisie 91/180/EHS zo 14. februara 1991, ktoré ustanovuje urcité analytické metody a testovanie surového mlieka
a tepelne upraveného mlieka, (U. v. L 93, 13.4.1991).
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2.4.2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti
Vzorkovana davka alebo jej Cast’ sa posudi ako
a) vyhovujuca, ak sthrnné vzorka je v stlade s najvysSim pripustnym mnoZzstvom pre prislusnti
potravinu pri zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom na vyt'aznost’,
b) nevyhovujica, ak sihrnna vzorka presahuje bez akychkol'vek pochybnosti najvyssie pripustné
mnozstvo pre prislusna potravinu pri zohI'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom
na vytaznost.

2.5. Upravené potraviny a zmesné potraviny
2.5.1. Vyrobky zmlieka
2.5.1.1. Postup pri odbere vzoriek
Odber vzoriek sa vykonava podla osobitného predpisu

najmene;j 5.
Pre ostatné vyrobky z mlieka sa pouZije ekvivalentna metoda odberu vzoriek.

D, pricom pocet Ciastkovych vzoriek je

2.5.1.2. Prevzatie davky alebo jej Casti
Vzorkovana davka alebo jej Cast’ sa posudi ako
a) vyhovujuca, ak suhrnnd vzorka je v stilade s najvyss$im pripustnym mnozZstvom pre prislu$ni potravinu
pri zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom na vyt'aznost,
b) nevyhovujuca, ak sthrmna vzorka presahuje bez akychkol'vek pochybnosti najvyssie pripustné mnozstvo
pre prislu$nt potravinu pri zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhI'adom na vytaznost.

2.5.2. Ostatné odvodené vyrobky s ve'mi malou hmotnost'ou ¢astic, ako st napr. muka, figova pasta,
orieSkové maslo (homogénne rozloZenie kontamin4cie aflatoxinmi)

2.5.2.1. Postup odberu vzoriek

2.5.2.1.1. Pocet Ciastkovych vzoriek je 100; ak ide o ddvky do 50 t pocet Ciastkovych vzoriek ma byt
10 az 100 v z&vislosti od hmotnosti vzorkovanej davky (tabul’ka €. 3).

2.5.2.1.2. Hmotnost’ ¢iastkove] vzorky ma byt asi 100 g; ak ide o potraviny v maloobchodnych baleniach,
hmotnost’ ¢iastkovej vzorky zavisi od hmotnosti maloobchodného balenia.

2.5.2.1.3. Hmotnost stthrnnej vzorky je 1 kg az 10 kg, musi byt’ dobre premieSana.

2.5.2.1.4. Pocet sthrnnych vzoriek, ktoré sa maji odobrat’, zavisi od hmotnosti vzorkovanej davky;
vel’ké davky sa musia rozdelit’ na Casti tak, ako je to uvedené pri obili v tabul’ke €. 2.

2.5.2.1.5. Z kazdej ¢asti vzorkovanej davky sa musi odobrat’ vzorka osobitne.

2.5.2.2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti
Vzorkovana davka alebo jej Cast’ sa posudi ako

" Vynos Ministerstva pddohospodarstva Slovenskej republiky a Ministerstva zdravotnictva Slovenskej republiky z 9.septembra 2004
¢. 2264/2004-100, ktorym sa vydava hlava Potravinového kédexu SR upravujuca zahustené mlieko, susené mlieko, kazeiny
a kazeinaty (oznamenie ¢. 531/2004-100 Z. z.).
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2.6.

2.7.

2.7.1.

2.7.2.

a) vyhovujuca, ak sthrnna vzorka je v sulade s najvyssim pripustnym mnozstvom pre prislusnti
potravinu pri zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom na vyt'aznost’,

b) nevyhovujlca, ak sihrnna vzorka presahuje bez akychkol'vek pochybnosti najvyssie pripustné
mnozstvo pre prislusnd potravinu pri zohI'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom
na vytaznost.

Ostatné odvodené vyrobky s pomerne vel'kymi rozmermi astic (heterogénne rozlozenie kontaminécie
aflatoxinmi)
Postup pri odbere vzoriek a ich vyhodnotenie sa vykonava podl'a bodov 2.2 a 2.3.

Potraviny ur¢ené pre dojcata a malé deti

Postup odberu vzoriek
Pouzije sa postup odberu vzoriek ako pre mlieko, upravené a zmesné potraviny a odvodené
vyrobky podl'abodov 2.4.az2.6.

Prevzatie davky

Vzorkovana davka sa posudi ako

a) vyhovujlca, ak sihrnna vzorka je v sulade s najvyssim pripustnym mnoZstvom pri zohl'adneni
neistoty merania a opravy (korekcie) vysledku vzhl'adom na vyt'aznost,

b) nevyhovujica, ak sihrnna vzorka bez akychkol'vek pochybnosti presahuje najvyssie pripustné
mnozstvo pri zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku vzhl'adom na vytaznost..

3. Odber vzoriek v $§tadiu maloobchodného predaja

Odber vzoriek potravin v §tadiu maloobchodného predaja sa vykondva, ak je to mozné, v sulade
s uvedenymi ustanoveniami o odbere vzoriek. Ak to nie je mozné, v §tddiu maloobchodného predaja
mozno pouzit’ iné u¢inné postupy odberu vzoriek, ak sa zabezpeci dostatocna reprezentativnost’ odo-
beranej vzorky.

II. Priprava laboratérnych vzoriek a Kritéria analytickych metéd na iradnu kontrolu mnozZstva
aflatoxinov v niektorych potravinach

1. Uvod

1.1.

1.2.

Opatrenia na ochranu vzoriek

Pocas pripravy a spracovania laboratérnych vzoriek je potrebné ¢o najviac vylucit denné svetlo,
pretoze aflatoxin sa postupne vplyvom ultrafialového svetla rozklada. VzhI'adom na nerovnomerné
rozloZenie aflatoxinu, vzorky sa pripravuji déslednou homogenizaciou.

Vsetok materidl, ktory laboratorium obdrzi, sa pouzije na pripravu testovacieho materialu.

Vypocet podielu Skrupiny alebo jadra z celych orechov

Najvyssie pripustné mnozstva aflatoxinov, utanovené v osobitnom predpise”, sa vzt'ahuju na jedla
Cast’.

Mnozstvo aflatoxinov v jedlej ¢asti mozno stanovit’ dvomi sposobmi:
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1.2.1.

1.2.2.

vylipanim vzoriek orechov v Skrupine — v laboratoriu sa orechy vylipu a mnozstvo
aflatoxinov sa stanovi priamo v jedlej Casti,

homogenizovanim orechov v Skrupine pricom sa musi pred zhomogenizovanim vzoriek
odhadnit’ hmotnost” orechového jadra v sthrnnej vzorke. Hmotnost’ orechového jadra v
suhrnnej vzorke sa odhadne po stanoveni vhodného faktora pre podiel orechovej Skrupiny
k orechovému jadru v celom orechu. Tento podiel sa pouziva na stanovenie mnozstva
jadra v sthrnnej vzorke odobratej prostrednictvom pripravy vzoriek a analytického
postupu. Priblizne 100 celych orechov sa nahodne jednotlivo odoberie zo vzorkovanej
davky, alebo sa oddeli od kazdej stihrnnej vzorky. Podiel je mozné pre kazdl laboratornu
vzorku ziskat vazenim celych orechov, vylipanim a opdtovnym vaZzenim podielu
Skrupiny a jadra. Pre odhad podielu Skrupiny k jadru mozno pouzit’ aj zistenia z
predchéadzajucich stanoveni, ak ide o rovnaky druh alebo odrodu, a ten sa mdze pouzivat
v budicej analytickej praci; ak sa vSak pri takomto stanoveni zisti presiahnutie
najvyssSieho pripustného mnozstva, musi sa pre tato vzorku stanovit’ podiel s vyuzitim
priblizne 100 orechov, ktoré sa na tento ucel odlozili.

2. Uprava vzorky

Kazda laboratorna vzorka sa pripravi jemnym zomletim a dokladnym premieSanim postupom,
ktorym sa preukazatel'ne dosiahne jej Giplna homogenizacia.

Ak sa najvysSSie pripustné mnozstvo vztahuje na suSinu, stanovi sa obsah suSiny v casti
zhomogenizovanej vzorky, pricom sa pouzije postup stanovenia suSiny, ktory je pre tento typ
materialu preukazatel'ne presny.

3. Analyticka metéda, ktord pouziva laboratérium a poziadavky laboratérnej kontroly

3.1. Osobitné poziadavky

Ak nie su predpisané osobitné metddy na stanovenie aflatoxinov v potravinach na trovni
spolo¢enstva, mozu si laboratérid zvolit’ ktorukol'vek metddu, ak zvolend metdda splia tieto
kritéria:

Kritérium Medze koncentracie Odporacana hodnota Najvyssia povolena
hodnota
slepé pokusy Vsetky Zanedbatel'na
Vytaznost’ — 0,01 - 0,05 pg/kg 60 % az 120 %
aflatoxin M1 > 0,05 pg/kg 70 % az 110 %
Vytaznost’ — < 1,0 pg/kg 50 % az 120 %
aﬂatoxiny Bi, By, Gl, Gz 1-10 ug/kg 70 % az 110 %
> 10 pg/kg 80 % az 110 %
Presnost’ RSDg Vsetky odvodené z Horwitzovej | 2 x hodnota odvodend z
rovnice Horwitzovej rovnice
Presnost’ RSDr mozno vypocitat’ ako 0,66 krat presnost’ RSDg pri koncentracii, s ktorou sa pracuje.

Poznamky:

Hodnoty sa vzt'ahuju aj na B1, aj na sucet Bi+B2+Gi+ Ga.

Ak sa oznami sucet jednotlivych aflatoxinov Bi1 +B2+Gi1+ Gz, potom odpoved’ kazdého do
analytického systému musi byt bud’ zndma alebo rovnaka.
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3.3.

Detekéné hranice pouzitych metodd sa neuvadzaju, ked’ze hodnoty presnosti su uvedené pri

koncentraciach, s ktorymi sa pracuje.

Hodnoty presnosti sa vypocitajii z Horwitzovej rovnice, t. j. RSD = 2(1-031¢©

kde

- RSD, jerelativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych v podmienkach
reprodukovatel'nosti [(S,/x) x 100]

- Cjepomer koncentracie (t.j. 1 =100 g/100 g, 0,001 =1 000 mg/kg).

Toto je zovSeobecnena rovnica presnosti, ktord sa povazuje za nezavisli od analytu a matrice, ale
vyhradne zavislu od koncentracie pre vacsinu beznych analytickych metod.

Vypocet vytaznosti

Analyticky vysledok sa uvadza opraveny vzhl'adom na vytaznost’ alebo bez opravy vzhl'adom na
vytaznost’. Spdsob uvadzania vysledku a hodnota vyt'aznosti sa musia uviest’.

Pri kontrole zhody sa pouZiva analyticky vysledok korigovany na vytaznost’.

Vysledok analyzy sa uvadza vo forme x + U, pricom x je vysledok analyzy a U je roz$irend neistota
merania pri pouziti faktora pokrytia 2, ktory poskytuje stupeni spol'ahlivosti priblizne 95 %.
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CastF

Metody odberu vzoriek a analytické met6dy skiiSania na iradnu kontrolu mnoZstva
ochratoxinu A v niektorych potravinach

I. Metédy odberu vzoriek na iradni kontrolu mnoZstva ochratoxinu A v niektorych potravinach

1. Plany odberu vzoriek

1.1.

Frekvencia odberu vzoriek =

Vzorky je najvhodnejsie odoberat’ na tom mieste, v ktorom dand potravina vstupuje do potravinového
retazca a v ktorom sa jednotliva vyrobna davka stane identifikovatelnou. Pouzita metdda odberu
vzorky musi zabezpecit, aby bola tato sihrnna vzorka reprezentativna pre davku, ktorti je potrebné
kontrolovat’. Postup odberu vzoriek sa mdze uplatiiovat’ pri vSetkych formach, v ktorych sa jednotlivé
druhy potravin uvadzaji do obehu.

Bez toho, aby boli dotknuté ustanovenia uvedené v bodoch 1.3 az 1.5, ako navod na odber vzoriek
zo vzorkovanych davok, s ktorymi sa obchoduje v jednotlivych baleniach (vreckd, iné maloobchodné
balenia a pod.), mozno pouzivat’ tento vzorec:

hmotnost’ vzorkovanej davky x hmotnost’ ¢iastkovej vzorky

(FOV) hmotnost’ sihrnnej vzorky x hmotnost’ jednotlivého balenia
[Sampling frequency (SF)]

1.2.

1.3.
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Hmotnost’ sa vyjadruje v kg.

Frekvencia odberu vzoriek (FOV) je kazdé n-té jednotlivé balenie, z ktorého sa musi odobrat’
Ciastkova vzorka (desatinné ¢isla sa zaokruhl'ujii na najblizsie celé ¢islo).

Hmotnost sthrmnej vzorky

Hmotnost’ ¢iastkovej vzorky musi byt priblizne 100 g, ak nie je v tejto prilohe uvedené inak. Ak ide
o dodavky v spotrebitel’skych obaloch, hmotnost’ ¢iastkovej vzorky zavisi od hmotnosti spotrebi-
tel'ského balenia.

Vseobecny prehl'ad postupu odberu vzoriek obilia, suSenych hrozienok a prazenej kavy



Tabulka ¢. 1

Rozdelenie vzorkovanej davky na ¢asti davky v zavislosti od potraviny (vyrobku)
a hmotnosti vzorkovanej davky

Skupina potravin Hmotnost’ Hmotnost alebo Pocet Hmotnost’
vzorkovanej pocet Casti davky Ciastkovych suhrnnej
davky (1) vzoriek vzorky(kg)

Obilie a vyrobky >1500 500t 100 10

z obilia >300a<1500 3 Casti davky 100 10
>50a<300 100 t 100 10
<50 — 3-100(*) 1-10

SusSené hrozienka (korintky, | > 15 15-30t 100 10

hrozienka a sultanky) <15 — 10-100 (**) 1-10

PraZena kava, mleta prazend | > 15 15-30t 100 10

kava <15 — 10-100 (**) 1-10

a rozpustna kéva

(*) Podl'a hmotnosti davky — pozri tabul’ku €. 2 tejto Casti.

(**) Podl'a hmotnosti davky — pozri tabul’ku €. 3 tejto Casti.

1.4. Postup odberu vzoriek obilia, vyrobkov z obilia (davky € 50 t), prazenej kavy, mletej
prazenej kavy, rozpustnej kavy a suSenych hrozienok (davky € 15 t)

1.4.1. Ak casti vzorkovanej davky mozno fyzicky oddelit, kazda davka sa rozdeli na ¢asti davky
podrla tabul’ky €. 1. Ked’Zze hmotnost’ vzorkovanej davky nie je vzdy presnym nasobkom
hmotnosti jej Casti, hmotnost’ Casti vzorkovanej davky sa moéze odchyl'ovat’ od uvedenej
hmotnosti najviac o 20 %.

1.4.2. Vzorky sa musia odoberat’ z kazdej Casti davky samostatne.
1.4.3. Pocet Ciastkovych vzoriek je 100.
1.4.4. Hmotnost’ suhrnnej vzorky je 10 kg.

1.4.5. Ak nemozno uplatnit horeuvedeny postup odberu vzoriek z dovodu ekonomickych
dosledkov vyplyvajucich z poskodenia davky (vzhl'adom na spdsoby balenia, sposoby
prepravy atd’.), mozno uplatnit’ alternativny postup odberu za predpokladu, Ze tento je ¢o
najreprezentativnejsi a podrobne opisany a zdokumentovany.

1.5. Odber vzoriek obilia, vyrobkov z obilia (davky < 50 t), prazenej kavy, mletej prazenej kavy,
rozpustnej kavy a suSenych hrozienok (davky < 15 t)
Ak ide o davky obilia mensSie ako 50 t a davky prazenej kavy, mletej prazenej kavy,
rozpustnej kavy a suSenych hrozienok mensie ako 15 t, pouZije sa odberovy plan s 10 az
100 ciastkovymi vzorkami v zavislosti od hmotnosti davky, ktorého vysledkom bude
sthrnnd vzorka o hmotnosti 1 kg az 10 kg.
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Ak ide o vel'mi malé davky obilia a vyrobkov z obilia (80,5 t) mozno odobrat’ menej ¢iastkovych
vzoriek, ale v takomto pripade suhrnné vzorka, ktord vznikne spojenim vsetkych ciastkovych
vzoriek, musi mat’ hmotnost’ najmenej 1 kg.

Pri stanoveni poctu Ciastkovych vzoriek, ktoré treba odobrat’, mozno postupovat’ podl'a tabul’ky
¢. 2.

Tabulka €. 2
Odporucany pocet ¢iastkovych vzoriek v zavislosti od hmotnosti vzorkovanej davky obilia
a vyrobkov z obilia

Hmotnost’ vzorkovanej davky Pocet ¢iastkovych vzoriek
()
<0,05 3
>0,05a<0,5 5
>0,5a<l 10
>1a<3 20
>3a<10 40
>10a<20 60
>20a<50 100

Tabulka ¢. 3
Odporucany pocet ¢iastkovych vzoriek v zavislosti od hmotnosti vzorkovanej davky
praZenej kavy, mletej praZenej kavy, rozpustnej kavy a suSenych hrozienok

Hmotnost’ vzorkovanej davky Pocet ¢iastkovych vzoriek
(@)

<0,1 10

>0,1a<0,2 15
>0,2a<0,5 20
>0,5a<1,0 30
>1,0a<2,0 40
>2,0a<5,0 60
>5,0a<10,0 80
>10,0a<15,0 100

1.6. Postup pri odbere vzoriek potravin ur¢enych pre dojcata a malé deti

Pri odbere vzoriek sa pouzije postup ako pre obilie a vyrobky z obilia uvedeny v bode 1.5.
Pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’, je v zavislosti od hmotnosti vzorkovane;j
davky najmenej 10 a najviac 100 podla tabul’ky ¢. 2 v bode 1.5.

Hmotnost' Ciastkovej vzorky mé byt asi 100 g. Ak ide o potraviny v maloobchodnom
baleni, zavisi hmotnost’ ¢iastkovej vzorky od hmotnosti maloobchodného balenia.
Hmotnost’ dokladne premiesanej suhrnnej vzorky je 1kg az 10 kg.“.
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1.7. Postup pri odbere vzoriek vina a hroznovej stavy
Sthrnna vzorka musi mat’ najmenej 1 kg okrem pripadov, ked’ to nie je mozné, napr. ked’
vzorkou je jedna fl'asa.
Minimalny pocet Ciastkovych vzoriek, ktoré treba odobrat’ zo vzorkovanej davky, musi byt
v stlade s tabul'kou ¢. 4. Pocet Ciastkovych vzoriek zavisi od formy, v akej sa prislusné
vyrobky dodéavaju. Ak ide o tekuté vyrobky v nadobach, treba davku tesne pred odberom
vzorky dokladne premiesat’ ru¢ne alebo mechanicky tak, aby nedoslo k poskodeniu kvality
vyrobku. V takomto pripade mozno predpokladat’ homogénne rozptylenie ochratoxinu A v
ramci vzorkovanej davky. Preto staci zo vzorkovanej davky odobrat’ tri ¢iastkové vzorky a
z nich vytvorit’ sthrnna vzorku.
Ciastkové vzorky, ktorymi mozu byt fl'aga alebo balenie, musia mat’ priblizne rovnaku
hmotnost’. Hmotnost’ jednej Ciastkovej vzorky musi byt najmenej 100 gramov, priCom
suhrnna vzorka musi mat’ najmenej 1 kg. Nedodrzanie tohto postupu sa musi zaznamenat’
do protokolu podl'a § 3 ods. 5.

Tabulka ¢. 4
Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré treba odobrat’ zo vzorkovanej davky

Forma obchodného Vzorkovana davka Minimalny pocet Ciastkovych
balenia Q)] vzoriek, ktoré treba odobrat’
Velkoobjemové balenie . 3
- hroznova §t’ava, vino
FTaSe/balenia - hroznova stava <50 3
FTaSe/balenia - hroznova $tava 50 az 500 5
FTaSe/balenia - hroznova $tava > 500 10
FlaSe/balenia — vino <50 1
FlaSe/balenia - vino 50 az 500 2
FTase/balenia - vino > 500 3

1.8. Odber vzoriek v stadiu maloobchodného predaja
Odber vzoriek potravin v Stadiu maloobchodného predaja sa vykondva, ak je to mozné, v
sulade s uvedenymi ustanoveniami na odber vzoriek. Ak to nie je mozné, v Stadiu
maloobchodného predaja mozno pouzit’ iny u€inny postup odberu vzoriek, ak sa zabezpeci
dostato¢nd reprezentativnostodoberanej vzorky.

2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej Casti
Vzorkovana davka sa posudi ako

a) vyhovujica, ak suhrnna vzorka spifia najvysSie pripustné mnoZstvo podla osobitného
predpisun pri zohladneni neistoty merania a opravy (korekcie) vysledku vzhladom na
vytaznost,

b) nevyhovujlca, ak sihrnna vzorka bez akychkol'vek pochybnosti presahuje najvyssie pripustné

mnozstvo podl'a osobitného predpisu” pri zohl'adneni neistoty merania a oprave vysledku
vzhl'adom na vytaznost'.
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II. Priprava vzorky a Kkritéria analytickych metéd na iradnu kontrolu mnoZstva
ochratoxinu A v uréitych potravinach

1. Preventivne opatrenia

Vzhl'adom na nerovnomerné rozlozenie ochratoxinu A, vzorky sa pripravuju ddslednou
homogenizéciou.
Sthrnna vzorka, ktort laboratérium obdrzi, sa pouzije na pripravu laboratérnej vzorky.

2. Uprava vzorky

Kazd4 laboratorna vzorka sa pripravi jemnym zomletim a dokladnym premieSanim postupom,
ktorym sa preukézateI'ne dosiahne jej Gplnd homogenizécia.

Ak sa najvysSie pripustné mnozstvo vzt'ahuje na suSinu, stanovi sa obsah suSiny v casti
zhomogenizovanej vzorky, pricom sa pouzije postup stanovenia suSiny, ktory je pre tento typ
materidlu preukdzatelne presny.

3. Analytick4 metdda, ktori pouZiva laboratérium a poZiadavky laboratérnej kontroly
3.1. Osobitné poziadavky
Ak na urovni spolocenstva nie su predpisané ziadne osobitné metody stanovovania hladin
ochratoxinu A v potravinach, laboratoria si mozu vybrat’ I'ubovol'nii metodu, ak zvolend

metdda splia tieto kritéria:
Pracovné charakteristiky stanovenia mnoZstva ochratoxinu A v potravinach

hladina ochratoxin A
peg/kg RSD, RSDy navratnost’
(%) (%) (%)
<1 <40 <60 50 az 120
1-10 <20 <30 70 az 110

Medze stanovitel'nosti pouzitych metdd sa neuvadzaju, nakol’ko presné hodnoty st uvedené
pre stanovované koncentracie.
Presné hodnoty savypocitaji pomocou Horwitzovej rovnice:

RSDR: 2(1—0,510gC)’

pricom
RSD; je relativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych

v podmienkach reprodukovatelnosti [(sy/ x ) x 100],
C je pomer koncentracii (t. j. 1 = 100g/100g), 0,001 = 1,000 mg/kg).
Je to zovSeobecnena presnd rovnica, v ktorej sa zistilo, Ze je nezavisla od stanovovanej
zlozky a od zékladnej latky, ale je zavisla vyhradne od koncentracie vo vacSine beznych
analytickych metod.

3.2. Vypocet vytaznosti a uvadzanie vysledkov

Analyticky vysledok sa uvadza opraveny vzh'adom na vytaznost’ alebo bez opravy vzhl'adom na
vytaznost’. Sposob uvadzania vysledku a hodnota vyt'aznosti sa musia uviest. Ak ide o uradnti
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kontrolu zhody s predpismi, pouzije sa analyticky vysledok opraveny vzhI'adom na vyt'aznost’ (Cast’
I bod 2).

Vysledok analyzy sa uvadza ako x + U, pri¢om x je vysledok analyzy a U je roz$irend neistota
merania.

U je rozSirena neistota merania pri pouZiti faktora pokrytia 2, ktory poskytuje stupen spolahlivosti
priblizne 95 %.
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Cast G

Metdody odberu vzoriek a analytické metody skuiSania na iradni kontrolu mnoZstva patulinu

v niektorych potravinach

I. Metody odberu vzoriek na iradnu kontrolu mnoZstva patulinu v niektorych potravinach

1. Plany odberu vzoriek

1.1.

1.2.

Pouzita metoda odberu vzoriek musi zabezpecit', aby sthrmné vzorka bola reprezentativna pre davku,
ktoru je potrebné kontrolovat’.

Pocet ¢iastkovych vzoriek.
Suhrnnd vzorka ma mat’ hmotnost’ najmenej 1 kg okrem pripadov, kedy to nie je mozné, napr. ak
sa odbera vzorka ako jednotlivé balenie.

Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa maju odobrat’ zo vzorkovanej davky, je uvedeny v
tabul’ke €. 1. Ak ide o kvapalné produkty, ddvka sa musi dokladne premiesat’, ak je to mozné, ma-
nuélnymi alebo mechanickymi prostriedkami bezprostredne pred odberom vzorky. V takomto pripade
mozno predpokladat’ homogénne rozloZenie patulinu v rdmci vzorkovanej davky. Preto na vytvorenie
sthrnnej vzorky staci z davky odobrat’ tri ¢iastkové vzorky.

Ciastkové vzorky maji mat’ priblizne rovnaki hmotnost’. Hmotnost’ &iastkovej vzorky mé byt
asponi 100 g, coho vysledkom je sthrnna vzorka s hmotnost'ou najmene;j 1 kg. Nedodrzanie tohto
postupu sa musi zaznamenat’ do protokolu podl’a § 3 ods. 5.

Tabulka €. 1
Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat’
z jednej vzorkovanej davky

Hmotnost’ vzorkovanej davky Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek,
(kg) ktoré sa musia odobrat’
<50 3
50 az 500 5
> 500 10
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Ak sa davka sklada z jednotlivych baleni, pocet balent, ktoré sa musia odobrat’, aby vytvorili sthrnni
vzorku, je uvedeny v tabul’ke €. 2.



Tabulka ¢. 2

Pocet baleni (¢iastkovych vzoriek), ktoré treba odobrat’ na vytvorenie sithrnnej vzorky,

ak sa vzorkovana davka sklada z jednotlivych baleni

Pocet baleni alebo jednotiek vo vzorkovanej davke Pocet baleni alebo jednotiek,ktoré sa musia odobrat’
1az25 1 balenie alebo 1 jednotka
26 az 100 asi 5 %, najmenej 2 balenia alebo 2 jednotky
> 100 asi 5 %, najviac 10 baleni alebo 10 jednotiek

2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej casti

II.

Kontrolné laboratérium vykona analyzu laboratornej vzorky dvojmo (paralelne) v pripade, ak

vysledok prvej analyzy je menej ako 20 % pod alebo nad najvyssim pripustnym mnozstvom a

vypocita priemernu hodnotu vysledku.

Vzorkovana davka sa posudi ako

a) vyhovujtca, ak vysledok prvej analyzy je viac ako 20 % pod najvysSim pripustnym
mnozstvom alebo v pripade, ak bola potrebna dvojitd analyza, ak priemerna hodnota
vysledku nepresiahla prislusné najvyssie pripustné mnozstvo ustanovené v osobitnom

predpiser po zohl'adneni neistoty

b) nevyhovujlca, ak priemer, po zohl'adneni neistoty merania a po korekcii na vytaznost,
presahuje najvyssSie pripustné mnozstvo podla osobitného predpisu” bez akychkol'vek
pochybnosti.

Priprava vzorky a Kkritéria analytickych metéd na uradnu kontrolu mnoZstva patulinu
v niektorych potravinach

Preventivne opatrenia

Rozlozenie patulinu v niektorych potravinach méze byt nerovnomerné, vzorky sa pripravuju
doslednou homogenizaciou. Suhrnnd vzorka, ktoru laboratorium obdrzi, sa pouzije na
pripravu laboratornej vzorky.

2. Analyticka metdda, ktord pouziva laboratérium a poziadavky laboratornej kontroly

2.1. Osobitné poziadavky

Ak na urovni SpoloCenstva nie su predpisané ziadne osobitné metdody na stanovenie
patulinu v potravinach, laboratoria si mézu vybrat’ aktikol'vek metodu za predpokladu, ze
zvolena metdda splna tieto kritéria:

Charakteristiky spol'ahlivosti pre patulin

Hladina Patulin
ngkg RSD,% RSDy% Vytazost %
<20 <30 <40 50-120
20-50 <20 <30 70-150
> 50 <15 <25 75-105

47



2.2.
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Medze stanovitel'nosti pouzitych metdd sa neuvadzaju, nakol’ko presné hodnoty st uvedené pre
stanovovan¢ koncentracie.

Presné hodnoty sa vypocitaji pomocou Horwitzovej rovnice:

RSDR = D(1-0510gC),

RSD, jerelativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych v podmienkach

reprodukovatelnosti [(s,/ x ) x 100],
C je pomer koncentrécii (t.j. 1 =100g/100g), 0,001 = 1,000 mg/kg).

Je to zovSeobecnend presnd rovnica, v ktorej sa zistilo, Ze je nezavisla od stanovovanej zlozky a od
zakladnej latky, ale vo vacSine beznych analytickych metod je zavisla vyhradne od koncentracie.

Vypocet vytaznosti a uvadzanie vysledkov

Analyticky vysledok sa uvadza upraveny (korigovany) na vytaznost alebo bez korekcie na vytaznost’.
Musi sauviest’, akym sposobom je vysledok uvadzany a hladina vytaznosti. Ak ide o uradnti kontrolu
zhody, pouziva sa analyticky vysledok korigovany na vytaznost’ (Cast’ I, bod 2).

Analyticky vysledok sa oznamuje vo forme x +£U, kde x je analyticky vysledok a U je neistota
merania.



Cast H
Metody odberu vzoriek a analytické metédy skusania na iradni kontrolu mnoZstva
toxinov Fusarium v potravinach

I. Metody odberu vzoriek na uradni kontrolu mnoZstva toxinov Fusarium v niektorych
potravinach

1. Osobitné ustanovenia

1.1. Rodzne typy vzorkovanych davok
S potravinovymi komoditami mozno obchodovat vo velkoobjemovom baleni,
v kontajneroch (nadobach) alebo v jednotlivych baleniach, napr. vo vreckach, taskach alebo
inych maloobchodnych baleniach. Proces odoberania vzoriek mozno uplatiiovat’ na vsetky
rozne formy, ktorymi sa tovar uvadza na trh.
Bez toho, aby boli dotknuté ustanovenia uvedené v bodoch 1.3 az 1.5, ako ndvod na odber
vzoriek zo vzorkovanych davok, s ktorymi sa obchoduje v jednotlivych baleniach (vrecka,

iné maloobchodné balenia a pod.), mozno pouzivat’ tento vzorec:

hmotnost’ vzorkovanej davky x hmotnost’ ¢iastkovej vzorky

Frekvencia odberu vzoriek =
(FOV)
[Sampling frequency (SF)]

hmotnost’ sthrnnej vzorky x hmotnost’ jednotlivého balenia

Hmotnost sa vyjadruje v kg.

Frekvencia odberu vzoriek (FOV) je kazdé n-té jednotlivé balenie, z ktorého sa musi
odobrat’ ¢iastkova vzorka (desatinné ¢isla sa zaokrihl'uji na najblizsie celé ¢islo).

1.2. Hmotnost ¢iastkovej vzorky

Hmotnost™ ¢iastkovej vzorky musi byt priblizne 100 gramov, ak nie je v prilohe uvedené
inak. Ak ide o o vzorkované davky v maloobchodnych baleniach, je hmotnost’ Ciastkovej
vzorky z&visla od hmotnosti maloobchodného balenia.

1.3. VSeobecny prehl'ad postupu pri odbere vzoriek obilia a vyrobkov z obilia
Tabulka €. 1

Rozdelenie vzorkovanej davky na Casti davky v zavislosti od potraviny a hmotnosti
vzorkovanej davky

Skupina potravin Hmotnost’ Hmotnost” alebo Pocet Hmotnost’
vzorkovanej pocet Casti davky ¢iastkovych sthrnnej
davky (t) vzoriek vzorky(kg)
Obilie a vyrobky >1500 500t 100 10
z obilia >300a<1500 3 Casti davky 100 10
>50a<300 100 t 100 10
<50 — 3-100(*) 1-10
(*) V zavislosti od hmotnosti vzorkovanej davky — pozri tabul’ku €. 2.
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1.4. Postup pri odbere vzoriek obilia a vyrobkov z obilia (davky = 50 t)

1.4.1.

1.4.2.

1.4.3.

1.44.

1.4.5.

Ak Casti vzorkovanej davky mozno fyzicky oddelit’, kazda davka sa rozdeli na Casti davky
podla tabul’ky ¢. 1. Ked’Ze hmotnost’ vzorkovanej davky nie je vzdy presnym nasobkom
hmotnosti jej Casti, hmotnost’ Casti vzorkovanej davky sa méze odchyl'ovat’ od uvedene;j
hmotnosti najviac o 20 %.

Vzorky sa musia odoberat’ z kazdej Casti davky samostatne.

Pocet Ciastkovych vzoriek je 100.

Hmotnost’ suhrnnej vzorky je 10 kg.

Ak nemozno uplatnit’ horeuvedeny postup odberu vzoriek z dovodu ekonomickych
dosledkov vyplyvajacich z poskodenia davky (vzhl'adom na spdsoby balenia, sposoby

prepravy atd’.), mozno uplatnit’ alternativny postup odberu za predpokladu, ze tento je ¢o
najreprezentativnejsi a podrobne opisany a zdokumentovany.

1.5. Odber vzoriek obilia a vyrobkov z obilia (davky < 50 t)

Ak ide o davky obilia mensie ako 50 t pouzije sa odberovy plan s 10 az 100 ¢iastkovymi
vzorkami v zavislosti od hmotnosti davky, ktorého vysledkom bude stthrnné vzorka o
hmotnosti 1 kg az 10 kg.

Ak ide o veI'mi malé davky obilia a vyrobkov z obilia (< 0,5 t) mozno odobrat’ mene;j
¢iastkovych vzoriek, ale v takomto pripade sthrnna vzorka, ktora vznikne spojenim
vSetkych Ciastkovych vzoriek, musi mat’ hmotnost’ najmenej 1 kg.

Pri stanoveni poctu ¢iastkovych vzoriek, ktoré treba odobrat’, mozno postupovat’ podl'a
tabul’ky €. 2.
Tabulka €. 2

Odporucany pocet iastkovych vzoriek v zavislosti od hmotnosti vzorkovanej davky obilia

1.6.

50

a vyrobkov z obilia

Hmotnost’ vzorkovanej davky Pocet ¢iastkovych vzoriek
(@)
<0,05 3
>0,05a2<0,5 5
>0,5a<l 10
>1a<3 20
>3a<10 40
>10a<20 60
>20a<50 100

Postup pri odbere vzoriek potravin uréenych pre dojcata a malé deti

Pri odbere vzoriek sa pouzije postup ako pre obilie a vyrobky z obilia uvedeny v bode 1.5.
tejto prilohy. Pocet cCiastkovych vzoriek, ktoré sa musia odobrat, je v zavislosti od
hmotnosti vzorkovanej davky najmenej 10 a najviac 100 podla tabul’ky ¢. 2 v bode 1.5. Ak
ide o vel'mi malé davky obilia a vyrobkov z obilia (£0,5 t) mozno odobrat mene;j
¢iastkovych vzoriek, ale v takomto pripade suhrnna vzorka, ktora vznikne spojenim
vSetkych Ciastkovych vzoriek, musi mat hmotnost’ najmenej 1 kg.



Hmotnost ¢iastkovej vzorky ma byt asi 100 g. Ak ide o potraviny v maloobchodnom
baleni, zavisi hmotnost’ ¢iastkovej vzorky od hmotnosti maloobchodného balenia.
Hmotnost’ dokladne premieSanej suhrnnej vzorky je lkg az 10 kg.

1.7. Odber vzoriek v §tadiu maloobchodného predaja
Odber vzoriek potravin v Stadiu maloobchodného predaja sa vykondva, ak je to mozné, v
sulade s uvedenymi ustanoveniami na odber vzoriek v bodoch 1.4. a 1.5.. Ak to nie je
mozné, v Stadiu maloobchodného predaja mozno pouzit’ iny Gcinny postup odberu vzoriek,
ak sa zabezpeci dostatocna reprezentativnost’ odoberanej vzorky.

2. Vyhodnotenie vzorkovanej davky alebo jej ¢asti

Vzorkovana davka sa posudi ako

a) vyhovujica, ak suhrnna vzorka spifia najvysSie pripustné mnoZstvo podla osobitného
predpisun pri zohladneni neistoty merania a opravy (korekcie) vysledku vzhladom na
vytaznost,

b) nevyhovujlca, ak sihrnné vzorka bez akychkol'vek pochybnosti presahuje najvyssie pripustné
mnozstvo podla osobitného predpisui pri zohl'adneni neistoty merania a opravy vysledku
vzhl'adom na vytaznost’.

I1. Priprava vzorky a kritéria analytickych metéd na iradni kontrolu mnoZstva toxinov
Fusariumv niektorych potravinach

1. Preventivne opatrenia

Vzhl'adom na nerovnomerné rozlozenie toxinov Fusarium, vzorky sa musia mimoriadne
starostlivo pripravovat’ a Specidlne homogenizovat. Sthrnna vzorka, ktoru laboratérium
obdrzi, sa pouzije na pripravu laboratérnej vzorky.

2. Uprava vzorky

Kazda laboratorna vzorka sa pripravi jemnym zomletim a dokladnym premieSanim postupom,
ktorym sa preukazatel'ne dosiahne jej iplna homogenizacia.

Ak sa najvyssie pripustné mnozstvo vztahuje na suSinu, stanovi sa obsah suSiny v Casti
zhomogenizovanej vzorky, pricom sa pouZije postup stanovenia susiny, ktory je pre tento typ
materialu preukazatel'ne presny.

3. Analytick4 metoda, ktoru pouziva laboratérium a poziadavky laboratérnej kontroly
3.1. Osobitné poziadavky
3.1.1. Kritéria spolahlivosti
Ak na irovni spolocenstva nie st predpisané Ziadne osobitné metddy stanovovania
toxinov Fusarium v potravinach, laboratdria si mézu vybrat’ l'ubovolnii metddu za

predpokladu, Ze zvolena metoda spiiia tieto kritéri:

a) Pracovné charakteristiky pri deoxynivalenole

Hladina Deoxynivalenol
pg/kg RSD; RSDgr navratnost’
%) (%) (%)
> 100—< 500 <20 <40 60 az 110
> 500 <20 <40 70 az 120
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b) Pracovné charakteristiky pri zearalenone

hladina Zearalenon
pg/kg RSD, RSDg navratnost’
(%) (%) (%)
<50 <40 <30 60 az 120
> 50 <25 <40 70 az 120

c¢) Pracovné charakteristiky pri fumonizine B1 a B2

hladina Fumonizin B1 alebo B2
pg/kg RSD, (%) RSDy (%) Néavratnost’ (%)
<500 <30 <60 60 az 120
> 500 <20 <30 70 az 110
d) Pracovné charakteristiky pri toxinoch T-2 a HT-2
hladina toxin T-2
pg/kg RSD, (%) RSDr (%) Navratnost’ (%)
50-250 <40 <60 60 az 130
> 250 <30 <50 60 az 130
hladina toxin HT-2
pg/kg RSD; (%) RSDy (%) Néavratnost’ (%)
100-200 <40 <60 60 az 130
> 200 <30 <50 60 az 130

Medze stanoviteI'nosti pouzitych metdd sa neuvadzaji, nakol’ko presné hodnoty su uvedené
pre stanovované koncentracie.
Presné hodnoty sa vypocitaju pomocou Horwitzovej rovnice:
RSDR — 2(1-0,510gC)’
pricom
RSDy je relativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych v podmienkach
v podmienkach reprodukovatelnosti [(sy/X ) x 100],
C je pomer koncentracii (t. j. 1 = 100g/100g), 0,001 = 1,000 mg/kg).

Je to zovSeobecnend presna rovnica, v ktorej sa zistilo, Ze je nezdvisla od stanovovanej zlozky
a od zadkladnej latky, ale vo vacSine beznych analytickych metod je zavisla vyhradne od
koncentracie.

3.1.2. Pristup zalozeny na ,,vhodnosti na ucel pouzitia*“

Ak pocet plne validovanych metdd analyzy je obmedzeny, moze sa alternativne
pouzit’ pristup zaloZeny na ,,vhodnosti pre dany ucel®, pri ktorom vymedzuje jediny
parameter, funkcia vhodnosti, na hodnotenie prijatelnosti metdod analyzy. Funkcia
vhodnosti je funkcia neistoty, ktora Specifikuje maximalny stupeni neistoty
povazovany za vhodny na tento ucel.

Pri obmedzenom pocte metdd analyzy plne validovanych medzilaboratornymi
sktiSkami, najma pri ureni toxinov T-2 a HT-2, moZno pouzit’ na posudenie vhodnosti
metody analyzy, ktora pouziva
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laboratérium, aj koncepciu neistoty merania. Laboratorium mdéze pouzit’ metodu, ktora
poskytuje vysledky v ramci maximalnej Standardnej neistoty. Maximalnu Standardna
neistotu mozno vypocitat’ podla tohto vzorca:

U=N@LOD2) + (aC)?
v ktorom

uf je maximalna Standardna neistota,
LOD je detekény limit metody,

C je prislusna koncentrécia,
a je konstanta, Ciselny faktor, ktory je zavisly od hodnoty C; hodnoty, ktoré sa maja
pouzivat, st uvedené v tabulke ¢.3.
C (ng/kg) o
<50 0,2
51-500 0,18
501 — 1000 0,15
1001 —-10000 0,12
>10 000 0,1

Ak analytickd metdda poskytuje vysledky s neistotou merania mensou ako maximalna
Standardna neistota, metdda je rovnako vhodné ako metoda, ktora splia kritéria
spolahlivosti uvedené v bode 3.1.1.

3.2. Odhad analytickej presnosti, vypocet vyt'aznosti a uvadzanie vysledkov
Analyticky vysledok sa uvadza opraveny (korigovany) vzhladom na vytaznost alebo bez
opravy vzhladom na vytaznost. Musi sa uviest, akym sposobom sa vysledok uvadza a
hodnota vytaznosti. Analyticky vysledok sa uvadza ako x + U, kde x je analyticky vysledok
a U je neistota merania.*.

U je rozSirend neistota merania pri pouziti koeficientu pokrytia 2, ktory poskytuje uroven
spol’ahlivosti priblizne 95 %.
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Priloha ¢. 2
k tretej hlave prvej casti
potravinového kodexu

Zoznam preberanych pravnych aktov Eurdpskych spolocenstiev a Eurépskej tinie

. Smernica Komisie 2001/22/ES, ktorou sa urcuji metddy odberu vzoriek a metody analyzy pre uradnt

kontrolu obsahu olova, kadmia, ortuti a 3-MCPD v potravinach (U. v. ES, L 77, 16.3.2001) v zneni
smernice Komisie 2005/4/ES z 19. januara 2005, ktorou sa meni a dopliia smernica 2001/22/ES,
ktorou sa urcuji metddy odberu vzoriek a metddy analyzy pre iradnt kontrolu obsahu olova, kadmia,
ortuti a 3-MCPD v potravinach (U. v. EU, L 19, 21.1.2005),

. Smernica Komisie 2002/69/ES z 30. jula 2002, ktorou sa stanovuji metédy odoberania vzoriek

aanalytické metody pre uradnu kontrolu dioxinov a stanovenie dioxinom pribuznych PCB v potravinach
(U.v.ES, L 209, 6.8.2002) v zneni smernice Komisie 2004/44/ES z 13. aprila 2004, ktora meni
a dopliia smernicu 2002/69/ES, ktorou sa ustanovujii metody odberu vzoriek a metody analyzy na
tiradnu kontrolu dioxinov a na stanovenie dioxinom podobnych PCB v potravinach (U. v.EU, L 113,
20.4.2004),

. Smernica Komisie 2004/16/ES z 12. februara 2004, ktorou sa ustanovujil metody na odoberanie vzo-

riek a metody analyzy na tiradn kontrolu obsahu cinu v konzervovanych potravinach (U. v. EU, L 042,
13.2.2004),

. Smernica Komisie 2005/10/ES z 8. februara 2005, ktorou sa ustanovuji metddy odberu vzoriek

a analytické metody na Giradnti kontrolu obsahu benzo(a)pyrénu v potravinach (U. v. EU, L 034, 8. 2.
2005),

. Smernica Komisie 98/53/ES zo 16. jila 1998 ustanovujiica metody odberu vzoriek a analytické metody

pre tiradni kontrolu hodnét uréitych kontaminantov v potravinach (U. v. ES, L 201, 17.7.1998) v zneni
smernice Komisie 2002/27/ES z 13. marca 2002 ktorou sa meni a dopiia smernica Komisie 98/53/
ES zo 16. jila 1998 ustanovujica metddy odberu vzoriek a analytické metddy pre tradnt kontrolu
hodnét uritych kontaminantov v potravinach (U. v. ES, L 75, 16.3.2002) a Smernica komisie 2004/
43/ES z 13. aprila 2004, ktorou sa meni a dopliia smernica 98/53/ES a smernice 2002/26/ES, pokial
ide o0 metddy odberu vzoriek a analytické metddy na uradnti kontrolu obsahu aflatoxinov a ochratoxinu
A v potravinach pre doj¢ata a malé deti (U. v. EU, L 113, 20.4.2004),

. Smernica komisie 2002/26/ES z 13. marca 2002,ktorou sa stanovuji spdsoby odoberania vzoriek

aanalytické metody pre tiradni kontrolu hladin ochratoxinu A v potravinach (U. v. ES, L 75, 16.3.2002)
v zneni smernice komisie 2004/43/ES z 13. aprila 2004, ktorou sa meni a dopliiia smernica 98/53/ES
a smernica 2002/26/ES, pokial ide o metddy odberu vzoriek a analytické metddy na tiradnt kontrolu
obsahu aflatoxinov a ochratoxinu A v potravinach pre dojéata a malé deti (U. v. EU, L 113,20.4.2004)
a smernice Komisie 2005/5/ES z 26. januara 2005, ktorou sa meni a dopiiia smernica 2002/26/ES
ustanovujuca metddy odberu vzoriek a metddy analyzy priuradnej kontrole mnoZstiev ochratoxinu A
v niektorych potravinach (U. v.EU,L27,29.1 .2005),

. Smernica Komisie 2003/78/ES z 11. augusta 2003, ktorou sa stanovuju postupy odberu vzoriek

ametédy analyzy pre iradn kontrolu hladin patulinu v potravinach (U. v. EU, L 203, 12.8.2003),

. Smernica Komisie 2005/38/ES zo 6. juna 2005, ktorou sa stanovuju metddy odberu vzoriek a metody

analyzy hodnot toxinov Fusarium v potravinach pri tiradnych kontrolach (U. v. EU, L 143, 7.6.2005).





