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PRILOHA
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uradnej kontroly obsahu kyseliny erukovej v potravinach a ktorym sa zruSuje smernica
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PRILOHA

CAST A: VYMEDZENIE POJMOV

Na ucely tejto prilohy sa uplatiiuje toto vymedzenie pojmov:

»sarza (davka)“: identifikovatel'né mnozstvo potravin, ktoré sii dodané naraz a ktor¢ st

uradne uréené ako potraviny so spoloénymi vlastnostami (ako pdvod,
odroda, typ balenia, baliaren, odosielatel’ tovaru alebo oznacenie);

»ciastkova Sarza“: urcena Cast’ vel'kej Sarze na ucely uplatnenia metody odberu vzorky na
takejto urcene;j Casti. Kazda Ciastkova Sarza musi byt’ fyzicky oddelend a
identifikovatelna;

,,Clastkova vzorka“: mnozstvo materialu, ktoré bolo odobrané z jedného miesta Sarze alebo

Ciastkovej Sarze;

,,suhrnna vzorka“: vzorka vytvorena spojenim a premiesanim vsetkych Ciastkovych vzoriek

odobratych zo Sarze alebo Ciastkovej Sarze; sthrnné vzorky sa povazuji
za reprezentativne pre Sarze alebo Ciastkové Sarze, z ktorych bol ich
odber vykonany;

,,Jaboratorna vzorka“: vzorka ur¢ena pre laboratorium.

B.1.

B.1.1.

B.1.2.

B.1.3.

B.1.4.

B.1.5.

CAST B: METODY ODBERU VZORIEK

VSEOBECNE USTANOVENIA

Personal

Odber vzoriek vykonava opravnena osoba, ktorti urcil ¢lensky Stat.
Material, z ktorého sa ma odobrat’ vzorka

Z kazdej Sarze alebo Ciastkovej Sarze, ktorda ma byt preskimand, sa vzorka odobera
samostatne.

Preventivne opatrenia, ktoré sa maju prijat’

V priebehu odberu vzoriek je nutné prijat’ preventivne opatrenia, ktoré¢ zabrania
akymkol'vek zmenam, ktoré by ovplyvnili obsah kyseliny erukovej, nepriaznivo
ovplyvnili analytické stanovenie, pripadne by zapri€inili stratu reprezentativnosti
suhrnnych vzoriek.

Ciastkové vzorky
Ciastkové vzorky sa v ¢o najvdcSej] moznej miere odoberaji z roéznych miest
rozloZenych v celej Sarzi alebo Ciastkovej Sarzi. Odchylenie sa od uvedeného postupu

sa zaznamenava do protokolu podl'a bodu B.1.8. tejto prilohy.

Priprava suhrnnej vzorky
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B.1.6.

B.1.7.

B.1.8.

B.2.

B.2.1.

B.2.2.

Sthrnnd vzorka sa ziskava zlucenim ¢iastkovych vzoriek.
Vzorky na ucely presadzovania, obhajoby a arbitraze

Odber vzoriek na ucely presadzovania, obhajoby a arbitrdze sa vykonava z
homogenizovanej stthrnnej vzorky za predpokladu, Ze takyto postup nie je v rozpore
s predpismi Clenskych Statov, pokial’ ide o prava prevadzkovatela potravinarskeho
podniku.

Balenie a preprava vzoriek

Kazda vzorka sa vkladd do Cdistej, inertnej nddoby, ktord poskytuje primeranu
ochranu pred kontaminaciou, pred stratou analytov v désledku adsorpcie na povrchu
vnutornej steny nadoby a pred poSkodenim pocas prepravy. S cielom zabranit
akymkol'vek zmenam v zlozeni vzorky, ktoré moézu nastat’ pocas prepravy alebo
skladovania, je nutné prijat’ vSetky potrebné preventivne opatrenia.

Pecatenie a oznacovanie vzoriek

Kazda vzorka odobrat4 na Gradné tcely sa zapecati na mieste odberu vzorky a oznaci
v stlade s predpismi prislusného ¢lenského Statu.

O kazdom odbere vzorky sa vedie protokol, ktory umoZni jednozna¢nu identifikaciu
kazdej Sarze alebo Ciastkovej Sarze, z ktorych bola vzorka odobrana. Tento protokol
musi obsahovat’ vsetky tieto prvky:

1) referencné Cislo Sarze, z ktorej bola vzorka odobrana,

i1)  datum a miesto odberu vzorky,

ii1)  vSetky d’al$ie informacie, ktoré¢ by mohli byt pre analytika uzito¢né.
PLANY ODBERU VZORIEK

ROZDELENIE SARZI NA CIASTKOVE SARZE

Velké Sarze sa rozdelia na Ciastkové Sarze, ak su Ciastkové Sarze fyzicky oddelitelné.
Hmotnost’ alebo pocet ¢iastkovych Sarzi v pripade vyrobkov, s ktorymi sa obchoduje
vo forme volne loZenych zésielok, sa uvadza v tabulke 1. Hmotnost’ alebo pocet
¢iastkovych Sarzi v pripade ostatnych vyrobkov sa uvadza v tabulke 2. Vzhl'adom na
to, ze hmotnost’ Sarze nie je vZzdy presnym ndsobkom hmotnosti Ciastkovych Sarzi,
mozno hmotnost’ Ciastkovej Sarze uvedenej v tabul'kach 1 a 2 presiahnut’ najviac o
20 %.

POCET, HMOTNOST A OBJEM CIASTKOVYCH VZORIEK

Sthrnna vzorka musi mat hmotnost’ aspoit 1 kg alebo objem aspoii 11 okrem
pripadov, v ktorych to nie je mozné, napr. ak vzorka pozostava z jedné¢ho balenia
alebo jednotky.

Minimalny pocet Ciastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat’ zo SarZe alebo z
Ciastkovej Sarze, sa uvadza v tabul’ke 3.
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V pripade volne lozenych tekutych produktov sa Sarza alebo ciastkova Sarza
bezprostredne pred odberom vzorky ¢o najdokladnejSie manualne alebo mechanicky
premiesa, a to sposobom, ktory neovplyvni kvalitu produktu. Predpoklada sa, ze v
tom pripade dojde v danej Sarzi alebo Ciastkovej Sarzi k homogénnemu rozloZeniu
kontaminantov. Na vytvorenie suhrnnej vzorky preto zo Sarze alebo Ciastkovej Sarze
sta¢i odobrat’ tri Ciastkové vzorky.

Hmotnost’ alebo objem c¢iastkovych vzoriek maju byt podobné. Hmotnost' alebo
objem ciastkovej vzorky je najmenej 100 gramov alebo 100 mililitrov, takze
hmotnost’ alebo objem sthrnnej vzorky bude predstavovat’ priblizne 1 kg alebo 1
liter. Odchylenie sa od tejto metddy je nutné zaznamenat do protokolu podl'a bodu
B.1.8. tejto prilohy.

Tabul’ka 1: Rozdelenie $arzi na ¢iastkové Sarze v pripade produktov, s ktorymi
sa obchoduje vo forme vol'ne loZenych zasielok

Hmotnost’ §arze (v tonach) Hmotnost’ alebo pocet ¢iastkovych Sarzi
>1500 500 ton
>300a<1500 3 ciastkové Sarze
> 100 a <300 100 ton
<100 -

Tabul’ka 2: Rozdelenie Sarzi na Ciastkové Sarze v pripade ostatnych produktov

Hmotnost’ SarZe (v tonach) Hmotnost’ alebo pocet ¢iastkovych Sarzi
>15 15-30ton
<15 -

Tabul’ka 3: Minimalny pocet Ciastkovych vzoriek, ktoré sa maju odobrat’ zo
SarZe alebo Ciastkovej Sarze

Hmotnost’ alebo objem Sarze/Ciastkovej Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek,
SarzZe (v kg alebo 1) ktoré sa maju odobrat’
<50 3
>50a<500 5
> 500 10
4
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B.3.

C.1.

Pocet baleni alebo jednotiek, ktoré sa maju odobrat’ a zahrnut’ do suhrnnej vzorky, v
pripade, ze Sarza alebo Ciastkova Sarza pozostavaju zo samostatnych baleni alebo
jednotiek, sa uvadza v tabul’ke 4.

Tabulka 4: Pocet baleni alebo jednotiek (¢iastkovych vzoriek), ktoré sa majui
odobrat’ a zahrnut’ do sihrnnej vzorky, v pripade, Ze Sarza alebo ¢iastkova
$arZa pozostavaju zo samostatnych baleni alebo jednotiek

Pocet baleni alebo jednotiek v Pocet baleni alebo jednotiek, ktoré sa
Sarzi/CiastoCnej Sarzi maju odobrat’
<25 aspon | balenie alebo jednotka
26 — 100 priblizne 5 %, aspon 2 balenia alebo
jednotky
> 100 priblizne 5 %, najviac 10 baleni alebo
jednotiek

Ak by odber vzoriek metddou stanovenou v kapitole B.2 viedol k neprijatelnym
obchodnym doésledkom (napr. kvoli formam obalov, poskodeniu Sarze atd’.) alebo by
bol prakticky nemozny, mozno uplatnit’ alternativou metdédu odberu za predpokladu,
ze vzorka bude dostatoCne reprezentativna pre prislusna Sarzu alebo Ciastkovl Sarzu
a odber bude plne zdokumentovany v protokole podl'’a bodu B.1.8.

ODBER VZORIEK NA UROVNI MALOOBCHODU

Ak je to mozné, odber vzoriek potravin na irovni maloobchodu by sa mal realizovat’
v sulade s ustanoveniami o odbere vzoriek uvedenymi v bode B.2.2.

Ak by odber vzoriek metdédou stanovenou v bode B.2.2 viedol k neprijatelnym
obchodnym doésledkom (napr. kvoli formam obalov, poskodeniu Sarze atd’.) alebo by
bol prakticky nemozny, mozno uplatnit’ alternativou metdédu odberu za predpokladu,
ze vzorka bude dostatoCne reprezentativna pre prislusna Sarzu alebo ¢iastkovl Sarzu
a odber bude plne zdokumentovany v protokole podl'’a bodu B.1.8.

CAST C: PRIPRAVA VZORIEK A ANALYZA

NORMY KVALITY LABORATORI{
Laboratoria musia spiiiat’ ustanovenia ¢lanku 12 nariadenia (ES) &. 882/2004.

Laboratorid sa musia zucastiiovat’ prislusnych testov overovania sposobilosti, ktoré
sit v stlade s medzindrodnym harmonizovanym protokolom na overovanie
sposobilosti (chemickych) analytickych laboratérii’ a ktoré boli vypracované pod
zastitou IUPAC/ISO/AOAC.

»Medzindrodny harmonizovany protokol na overovanie spdsobilosti (chemickych) analytickych
laboratorii®, M. Thompson, S.L.R. Ellison a R. Wood, Pure Appl. Chem., 2006, 78, 145 — 196.
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C.2.

C.2.1.

C.2.2.

C.3.

CJ3.1.

Laboratéria musia byt schopné preukdzat, ze maji zavedené interné postupy
kontroly kvality. Priklady postupov sa uvadzaji v usmerneniach ISO/AOAC/IUPAC
o internej kontrole kvality v chemickych analytickych laboratoriach?.

Pokial’ je to mozné, na zaklade zahrnutych vhodnych certifikovanych referen¢nych
materialov sa vykona odhad spravnosti analyzy.

PRiPRAVA VZORKY
Preventivne opatrenia a v§eobecné uvahy

Zakladnou poziadavkou je ziskanie reprezentativnej a homogénnej laboratornej
vzorky bez toho, aby doslo k sekundarnej kontaminacii.

Na pripravu laboratdrnej vzorky sa vyuzije celé mnozstvo vzorky, ktort laboratérium
prijalo.

DodrZanie maximalnych hodnot stanovenych v nariadeni (ES) €. 1881/2006 sa urci
na zaklade urovni stanovenych v laboratornych vzorkach.

Spracovanie vzorky prijatej v laboratériu

Uplna suhrnna vzorka sa jemne rozomelie (podl'a potreby) a dokladne premiesa
postupom, v pripade ktorého sa preukazalo, Ze sa nim dd dosiahnut uplna
homogenizacia.

KRITERIA UCINNOSTI ANALYTICKYCH METOD
Vymedzenie pojmov

Uplatiiuje sa toto vymedzenie pojmov:

= opakovatelnost, hodnota, pod ktorou mozno predpokladat, Ze absolutny
rozdiel medzi jednotlivymi vysledkami testu ziskanymi za podmienok
opakovatelnosti (t. j. rovnaka vzorka, ten isty obsluzny pracovnik, rovnaky
pristroj, rovnaké laboratorium a kratky ¢asovy interval) sa nachadza v rdmci

danej pravdepodobnosti (obvykle 95 %), a preto r =2,8 X s;;

S = smerodajna odchylka, ktora sa pocita z vysledkov ziskanych za podmienok
opakovatelnosti;
»RSD,*“ = relativna smerodajnd odchylka vypocitand z vysledkov ziskanych za

podmienok opakovatelnosti [(s/X ) x 100];

»R* = reprodukovatel'nost’, hodnota, pod ktorou mozno predpokladat’, Ze absolutny
rozdiel medzi jednotlivymi vysledkami testu ziskanymi za podmienok
reprodukovatelnosti (t. j. rovnaky material ziskany obsluznymi pracovnikmi
v roéznych laboratériach pri pouziti Standardizovanej metody testovania) sa

nachadza v ramci urcitej pravdepodobnosti (obvykle 95 %); R = 2,8 x sg;

113

»SR
reprodukovatelnosti;

Zostavili M. Thompson a R. Wood, Pure Appl. Chem., 1995, 67, 649 — 666.

= smerodajna odchylka, ktora sa pocita z vysledkov ziskanych za podmienok
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C.3.2.

C.3.3.

C33.1.

,»RSDR* = relativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych za

podmienok reprodukovatelnosti [(sg/ X ) x 100];

,,LOD* = detekény limit (medza detekcie), najmensi merany obsah, z ktorého mozno
vyvodit’ pritomnost’ analytu s primeranou Statistickou istotou. Detekény limit
sa Ciselne rovna trojnasobku smerodajnej odchylky strednej hodnoty slepych

pokusov (n > 20);

,LOQ = kvantifika¢ny limit (medza stanovenia), najnizsi obsah analytu, ktory mozno
merat’ s primeranou Statistickou istotou. Ak su spravnost’ a presnost’ merania
konStantné v rozsahu koncentracie, ktora sa priblizuje k detekénému limitu,
kvantifikacny limit sa ciselne rovna Sestnasobku alebo desatnasobku

smerodajnej odchylky strednej hodnoty slepych pokusov (n > 20);

LU= kombinovana Standardnd neistota merania ziskana z jednotlivych
Standardnych neistdt merania stvisiacich so vstupnymi mnozstvami v modeli
merania®.

»U“ = roz$irend neistota merania s pouzitim koeficientu pokrytia 2, ktory zodpoveda

konfidenénej pravdepodobnosti priblizne 95 % (U = 2u);
,Uf = maximalna Standardna neistota merania.
VSeobecné poziadavky

Metddy analyzy pouzité na ucely kontroly potravin musia byt v sulade s
ustanoveniami prilohy III k nariadeniu (ES) ¢. 882/2004.

Osobitné poziadavky
Kritéria ucinnosti

V pripade, Ze na Grovni Eurdpskej inie nie su predpisané Ziadne Specifické metddy
zistovania kontaminujtcich latok v potravinach, laboratoria si mozu pre prislusnu
maticu zvolit' akikol'vek validovanu metédu analyzy za predpokladu, Zze zvolena
metdda spliia osobitné kritéria G¢innosti, ktoré sa uvadzaju v tabulke 5.

Odporutca sa, aby sa pouzivali uplne validované metddy (t. j. metody pre prislusna
maticu validované v kruhovom teste), ak st vhodné a dostupné. Dalsie vhodné
validované metody (napr. interne validované metody pre prislusni maticu) mozno
takisto pouzit’ za predpokladu, Ze spifiaju kritéria G¢innosti uvedené v tabul’ke 5.

DalSie podrobnosti sa uvadzaji v poznamkach ku kritéridm uc€innosti, ako sa
stanovuje v tomto bode.

Valid4cia interne validovanych metéd zahfna, pokial mozno, certifikovany
referen¢ny material.

Tabul’ka 5: Kritéria acinnosti analytickych metéd stanovovania kyseliny
erukovej

Medzinarodny slovnik metrologie — Zakladné a vSeobecné pojmy a suvisiace terminy (VIM), JCGM

200:2008.
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Ukazovatel’ Kritérium

UplatniteI'nost’ potraviny Specifikované v nariadeni (ES) ¢.
1881/2006

Specifickost’ bez maticovych alebo spektralnych interferencii

Opakovatel'nost’ (RSD;) 0,66-krat RSDg, ako sa odvodzuje z (upravenej)
Horwitzovej rovnice

Reprodukovatelnost’ (RSDg) 2-x hodnota odvodena z (upravenej) Horwitzovej
rovnice

Vytaznost 95 -105%

LOD <1 g/kg

LOQ <5 g/kg

Poznamky ku kritériam tcinnosti:

Horwitzova rovnica® (pre koncentracie 1,2x 107 < C < 0,138) a upravena
Horwitzova rovnica’ (pre koncentracie C < 1,2 x 107) st zoveobecnené rovnice pre
presnost’, podla ktorych pri vac¢Sine beznych metdd analyzy nezaleZi na analyte a
matrici, ale iba na koncentracii.

, . . , . _7
Upravena Horwitzova rovnica pre koncentracie C <1.2 x 10™":

RSDR =22 %
kde:

— RSDR je relativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych za
podmienok reprodukovatelnosti [(sR / X) x 100];

— C je koncentra¢ny pomer (t. j. 1 = 100g/100g, 0,001 = 1 000 mg/kg). Upravena
Horwitzova rovnica sa vztahuje na koncentracie C < 1,2 x 1077,

Horwitzova rovnica pre koncentracie 1,2 x 107<C< 0,138:

RSDR =2C(-0,15)
kde:

— RSDR je relativna smerodajna odchylka vypocitana z vysledkov ziskanych za
podmienok reprodukovatel'nosti [(sR / X) x 100];

W. Horwitz, L. R. Kamps. K. W. Boyer, J. Assoc. Off. Analy. Chem.,1980, 63, 1344.
M. Thompson, Analyst, 2000, 125, 385 — 386.



— C je koncentracny pomer (t. j. 1 = 100g/100g, 0,001 = 1000 mg/kg).
Horwitzova rovnica sa vztahuje na koncentracie 1,2 x 107 <C<0,138.

C.3.3.2. Pristup pod nazvom ,,vhodnost’ na dany ucel*

D.1.

D.1.1.

V pripade interne validovanych metdéd mozno na postdenie ich vhodnosti na tiradnu
kontrolu alternativne pouZit’ pristup ,,vhodnost' na dany G&el“. Metédy vhodné na
uradni kontrolu musia zabezpefovat vysledky s kombinovanou Standardnou
neistotou merania (u) mensou, ako je maximalna Standardnd neistota merania, ktora
sa pocita pomocou tohto vzorca:

Uf =+/(LOD/2Y +(aC)
kde:
—  Ufje maximalna Standardnd neistota merania (pg/kg);

— LOD je detekény limit metody (ug/kg). LOD musi spifiat’ kritéria uéinnosti
stanovené v bode C.3.3.1 pre pozadovanu koncentraciu;

— C je poZzadovana koncentracia (ug/kg);

— a je Ciselny koeficient, ktory sa ma pouzit’ v zavislosti od hodnoty C. Hodnoty,
ktoré sa maju pouzit’, sa uvadzaju v tabulke 6.

Tabulka 6: Ciselné hodnoty, ktoré sa maji pouZit’ pre o ako konitantu vo
vzorci uvedenom v tomto bode v zavislosti od prislu$nej koncentracie

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

CAST D: PREZENTACIA A INTERPRETACIA VYSLEDKOV

PREZENTACIA
Vyjadrenie vysledkov

Vysledky sa vyjadruju v rovnakych jednotkach a s rovnakym poc¢tom platnych ¢islic
ako maximalne hodnoty stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006.

M. Thompson a R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, 10, 471 —478.
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D.1.2.

D.1.3.

D.2.

D.2.1.

D.2.2.

D.2.3.

Vypocty vytaznosti

Ak sa pri analytickej metdéde vyuziva ako jeden z krokov extrakcia, analyticky
vysledok sa koriguje na vytaznost. V tomto pripade je nutné uviest hodnotu
vytaznosti.

Ak sa pri analytickej metode nevyuziva ako jeden z krokov extrakcia, vysledok sa
nemusi korigovat’ na vytaznost, ak sa predlozi dokaz, v idedlnom pripade vyuzitim
vhodného certifikovaného referencného materialu, ze sa dosiahla certifikovana
koncentracia s prihliadnutim na neistotu merania (napr. vysoka presnost’ merania), a
teda ze metdda je objektivna. Ak sa vysledok uvadza nekorigovany na vytaznost,
tato skutocnost’ sa uvedie.

Neistota merania

Analyticky vysledok sa uvadza v tvare x +/— U, kde x je analyticky vysledok a U je
roz§irend neistota merania s pouzitim koeficientu pokrytia 2, ktory zodpoveda
konfiden¢nej pravdepodobnosti priblizne 95 % (U = 2u).

Je nutné, aby si analytik preStudoval spravu ,,Report on the relationship between
analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and the provisions of
EU food and feed legislation* (Sprava o vztahu medzi analytickymi vysledkami,
neistotou merania, koeficientmi vytaznosti a ustanoveniami pravnych predpisov EU
o potravinach a krmivach)’.

INTERPRETACIA VYSLEDKOV
Prijatie SarZe alebo ¢iastkovej Sarze

Sarza alebo Ciastkova Sarza sa akceptuje, ak analyticky vysledok laboratornej vzorky
nepresahuje prislusn maximalnu hodnotu stanovent v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006,
pricom sa zohladiiuje roz§irend neistota merania a korekcia vysledku na vytaznost,
ak sa pri pouzitej analytickej metdde ako jeden z krokov vyuzila extrakcia.

Zamietnutie SarZe alebo Ciastkovej Sarze

Sarza alebo &iastkova $arza sa zamietne, ak analyticky vysledok laboratornej vzorky
nepochybne presahuje prislusSni maximalnu hodnotu stanovent v nariadeni (ES) ¢.
1881/2006, pricom sa zohl'adiiuje roz§irena neistota merania a korekcia vysledku na
vytaznost, ak sa pri pouzitej analytickej metdode ako jeden z krokov vyuzila
extrakcia.

Uplatnitenost’

Pravidla interpretacie stanovené v bodoch D.2.1. a D.2.2. sa vztahuju na analyticky
vysledok ziskany v pripade vzorky na tcely presadzovania. V pripade analyzy na
ucely obhajoby alebo arbitraze sa uplatiiuju vnuatrostatne predpisy.

7

http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analysis 2004 _en.pdf

10

SK



