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KOMISJONI MAARUS (EU) nr 333/2007,
28. mirts 2007,

milles sitestatakse proovivotu- ja analiiiisimeetodid
mikroelementide ja toidu tootlemisel tekkivate saasteainete
sisalduse kontrolliks toiduainetes

(EMPs kohaldatav tekst)

Artikkel 1

M3
1. Miiruse (EU) nr 1881/2006 lisa 3., 4., 6. ja 9. jaos loetletud plii,
kaadmiumi, elavhobeda, anorgaanilise tina, anorgaanilise arseeni, 3-
monokloropropaan-1,2-diooli (3-MCPD), 3-MCPD rasvhappeestrite,
gliitsidooli rasvhappeestrite, poliitsiikliliste aromaatsete siisivesinike ja
perkloraadi sisalduse kontrolliks ning vastavalt komisjoni maéirusele
(EL) 2017/2158 (') akriitilamiidi sisalduse kontrolliks vdetakse proovid

ja tehakse analiilisid kooskolas kdesoleva médruse lisaga.

2. Ldike 1 kohaldamine ei piira miiruse (EU) nr 882/2004 sitteid.

Artikkel 2
Kéiesolevaga tunnistatak"se kehtetuks  direktiivid  2001/22/EU,
2004/16/EU ja 2005/10/EU.

Viiteid kehtetuks tunnistatud direktiividele késitatakse viidetena kéesole-
vale maarusele.

Artikkel 3
Kéesolev miérus joustub kahekiimnendal péeval pérast selle avaldamist
Euroopa Liidu Teatajas.
Kéesolevat mairust kohaldatakse alates 1. juunist 2007.

Kéesolev madrus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav kdikides
litkkmesriikides.

(") Komisjoni 20. novembri 2017. aasta maérus (EL) 2017/2158, millega kehtes-
tatakse riskivdhendusmeetmed ja vordlusvdértused akriitilamiidisisalduse
viahendamiseks toidus (ELT L 304, 21.11.2017, lk 24).
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LISA

A. OSA

MOISTED

Kéesolevas lisas kasutatakse jargmisi mdisteid:

partii: eristatav toidukogus, mis on tarnitud iihel ja samal
ajal ning mille puhul ametnik on kindlaks teinud
ithised omadused (niiteks paritolu, sort, pakkimisviis,
pakkija, saatja voi margistused). Kalade puhul peab
olema vorreldav ka kalade suurus;
osapartii: teatav suure partii osa, mille puhul kohaldatakse
proovivotumeetodit. Iga osapartii peab olema fiiiisili-
selt eraldatud ja kindlakstehtav;
valim: partii voi osapartii iihest kohast voetud proovikogus;
lahteproov: koigi partiist vOi osapartiist voetud valimite kogu-
hulk; lahteproovi peetakse representatiivseks partii
vOi osapartii suhtes, millest see on vdetud;
laboriproov: labori jaoks ettendhtud proov.
B. OSA
PROOVIVOTUMEETODID
B.1. ULDSATTED
B.1.1. Tootajad
Proove votab liikmesriigi méaratud volitatud isik.
B.1.2.  Materjal, millest proovid voetakse
Igast uuritavast partiist voi osapartiist voetakse proovid eraldi.
B.1.3.  Ettevaatusabinoud
Proovide votmise ja ettevalmistamise kdigus voetakse tarvitusele ette-
vaatusabindud, et viltida muutusi, mis vdivad mdjutada saasteainete
sisaldust ja analiilisitulemusi voi muuta ldhteproovid mitterepresentatiiv-
seks.
B.1.4.  Valimid
Voimaluse korral voetakse valimid iihtlaselt kogu partii vdi osapartii eri
kohtadest. Korvalekaldumine sellest menetlusest tuleb markida kdesole-
va lisa punktis B.1.8 ettendhtud protokolli.
B.1.5. Lihteproovi ettevalmistamine

Lahteproov saadakse valimite kokkusegamise teel.
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B.1.6.

B.1.7.

B.1.8.

B.2.1.

B.2.2.

Eeskirjade tditmise tagamise, kaubanduse Kkaitse- ja vordlemise
eesmiirgil voetavad proovid

Eeskirjade tditmise tagamise, kaitse- ja vordlemise eesmirgil vietavad
proovid voetakse homogeniseeritud lahteproovist, vilja arvatud juhul,
kui see on vastuolus litkmesriikides kehtestatud toidukditlejate digusi
kisitlevate eeskirjadega.

Proovide pakkimine ja vedu

Iga proov asetatakse puhtasse, inertsest materjalist ndusse, mis kaitseb
seda piisavalt saastumise ja veo ajal tekkida voivate vigastuste eest ning
hoiab &ra analiiiidi imendumise proovindu siseseintesse. Veo voi ladus-
tamise ajal proovi koostises tekkida voivate muutuste véltimiseks
voetakse tarvitusele koik vajalikud ettevaatusabindud.

Proovide votmisel PAH-analiitisiks tuleb voimaluse korral véltida plast-
ndusid, sest need vdivad muuta PAH-iihendite sisaldust proovis. Kui
vihegi voimalik, tuleb kasutada inertseid PAH-iihendeid mittesisalda-
vast klaasist tehtud ndusid, mis on asjakohaselt kaitstud valguse eest.
Kui see on tegelikkuses voimatu, siis tuleb viltida vahemalt proovide
vahetut kokkupuudet plastiga, nt tahkete proovide puhul keerata need
enne proovindusse asetamist alumiiniumfooliumisse.

Proovide pitseerimine ja miirgistamine

Iga ametlikuks kasutamiseks voetud proov pitseeritakse proovivotu-
kohas ja margistatakse vastavalt liikkmesriikide eeskirjadele.

Iga proovivotu kohta tuleb tdita protokoll, mis voimaldab igat partiid
vOi osapartiid (viitega partii numbrile) tiheselt kindlaks teha ning kuhu
margitakse proovivotu aeg ja koht ning muu lisateave, mis voib analiiii-
sijale abiks olla.

PROOVIVOTUPLAANID
Partiide jaotamine osapartiideks

Suured partiid jagatakse osapartiideks tingimusel, et osapartiid saab
futsiliselt eraldada. Miitigipakendita partiidena kaubeldavate toodete
(nt teravili) suhtes kohaldatakse tabelit 1. Muude toodete suhtes kohal-
datakse tabelit 2. Vottes arvesse, et partii mass ei ole alati osapartiide
massi tdiskordne, vOib osapartii mass iiletada ettendhtud massi kuni
20 %.

Valimite arv

Toiduainete puhul, vilja arvatud toidulisandid, kuivatatud viirtsid ja
maitsetaimed, kuivatatud seened, vetikad ja samblikud, peab ldhteproovi
mass olema vdhemalt 1 kilogramm v0i maht vdhemalt 1 liiter, vélja
arvatud juhul, kui see on vdimatu, nditeks kui valimi moodustab {iks
pakend voi iihik.

Toidulisandite, kuivatatud viirtside ja maitsetaimede, kuivatatud seente,
vetikate ja samblikute ldhteproovi mass peab olema vidhemalt
100 grammi voi maht vdhemalt 100 milliliitrit.

Toiduainete (v.a toidulisandid) puhul peab partiist voi osapartiist voeta-
vate valimite miinimumarv vastama tabelile 3.
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Miitigipakendita turustatavate vedelate toodete puhul segatakse partii
vOi osapartii vahetult enne proovivotmist késitsi voi mehaaniliste vahen-
dite abil vdimalikult pohjalikult 14bi, jdlgides, et see ei mdjutaks toote
kvaliteeti. Sellisel juhul v3ib eeldada, et saasteained on asjaomases
partiis vOi osapartiis iihtlaselt jaotunud. Seetdttu tuleb ldhteproovi
jaoks votta partiist vdi osapartiist kolm valimit.

Kui partii voi osapartii koosneb toiduainete (v.a toidulisandid) tiksikpa-
kenditest voi tihikutest, peab ldhteproovi saamiseks voetavate pakendite
voi tihikute (valimite) arv vastama tabelile 4a.

Valimid peavad olema iihesuguse massi voi mahuga. Toiduainete puhul,
vilja arvatud toidulisandid, kuivatatud viirtsid ja maitsetaimed, kuiva-
tatud seened, vetikad ja samblikud, peab valimi mass olema vdhemalt
100 grammi vOi maht vdhemalt 100 milliliitrit, mille tulemusena
saadakse ldhteproov massiga vidhemalt 1 kilogramm voi mahuga vihe-
malt 1 liiter.

Kuivatatud viirtside ja maitsetaimede, kuivatatud seente, vetikate ja
samblikute valimi mass peab olema vidhemalt 35 grammi vO0i maht
vahemalt 35 milliliitrit, mille tulemusena saadakse ldhteproov massiga
vihemalt 100 grammi vdi mahuga vdhemalt 100 milliliitrit.

Anorgaanilise tina piirnorme kohaldatakse iga konservikarbi sisu suhtes
eraldi, kuid praktilistel pohjustel voib kasutada ldhteproovi menetlust.
Kui ldhteproovi kontrollimisel saadud anorgaanilise tina sisaldus on
allpool piirnormi, kuid piirnormi ldhedal ja vdib oletada, et iiksikutes
konservikarpides vOib anorgaanilise tina sisaldus {iletada piirnormi,
tehakse lisauuringud.

Toidulisandite valimite miinimumarv ja suurus peab vastama tabelile
4b.

Kui kédesolevas punktis B.2 sétestatud proovivotumeetodit ei ole
voimalik rakendada vastuvoetamatute kaubanduslike tagajargede tottu
(nt pakendite kuju, partii kahjustumise jne tottu) voi kui kdesolevas
punktis B.2 sdtestatud proovivotumeetodit on praktiliselt voimatu raken-
dada, siis vOib rakendada teistsugust proovivotumeetodit tingimusel, et
see on kontrollitava partii vOi osapartii suhtes piisavalt representatiivne
ning taielikult dokumenteeritud. See tuleb méarkida punktis B.1.8 sites-
tatud protokolli.

Tabel 1

Miiiigipakendita turustatavate toodete partiide jagamine osapartii-

deks
Partii mass (tonnides) Osapartiide mass vdi arv
> 1500 500 tonni
> 300 ja < 1500 3 osapartiid
> 100 ja < 300 100 tonni
< 100 —




02007R0333 — ET — 19.05.2021 — 004.001 — 6

Tabel 2

Muude kui miiiigipakendita turustatavate toodete partiide jagamine
osapartiideks

Partii mass (tonnides)

Osapartiide mass vdi arv

> 15

15-30 tonni

<15

Tabel 3

Toiduainete (v.a toidulisandid) partiist voi osapartiist voetavate
valimite miinimumarv

Partii/osapartii n;?ii:it\)/ai maht (kg voi Voetavate valimite miinimumarv
< 50 3
> 50 ja < 500 5
> 500 10
Tabel 4a

Léhteproovi saamiseks vdetavate pakendite voi iihikute (valimite)
arv toiduainete (v.a toidulisandid) iiksikpakenditest voi iihikutest
koosneva partii voi osapartii puhul

Pakendite voi tihikute arv partiis/
osapartiis

Voetavate pakendite voi tihikute arv

<25 Vihemalt 1 pakend voi iihik
26-100 Umbes 5 %, vdhemalt 2 pakendit
voi iihikut
> 100 Umbes 5 %, kuni 10 pakendit voi
tihikut
Tabel 4b

Toidulisandite puhul vietavate valimite miinimumarv ja suurus

Partii suurus
(pakendite arv)

Proovi saamiseks voetavate
pakendite (valimite) arv

Valimi suurus

1-50 1 Kogu pakendi sisu
51-250 2 Kogu pakendi sisu
251 — 1000 4 Pool iga proovi jaoks voetud jaemiitigi-

pakendi sisust
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Partii suurus Proovi sgamiseks Yéetavate Valimi suurus
(pakendite arv) pakendite (valimite) arv
> 1000 4 + 1 pakendit 1 000 < 10 pakendit: pool iga jaemiiigipakendi
jaemiitigipakendi kohta, sisust
kuid maksimaalselt > 10 pakendit: igast pakendist sama
25 jaemiitigipakendit kogus, mille tulemusena saadav proov on
vordvadrne 5 pakendi sisuga
Teadmata 1 Kogu pakendi sisu
(kohaldatav
ainult e-kauban-
duses)

B.2.3.  Erisdtted proovivotuks suurte kalade suurte partiide puhul

Kui kontrollitav partii vi osapartii sisaldab suuri kalu (iga kala kaalub
ile 1 kg) ja partii voi osapartii kaalub rohkem kui 500 kg, siis peab
valim koosnema kala keskmisest osast. Iga valim peab kaaluma vahe-
malt 100 g.

B.3. PROOVIVOTT JAEMUUGIETAPIS

Jaemiitigietapis tuleb vdimaluse korral toiduainetest proove votta kées-
oleva lisa punkti B.2.2 sitete kohaselt.

Kui punktis B.2.2 sétestatud proovivotumeetodit ei ole vdimalik raken-
dada vastuvoetamatute kaubanduslike tagajargede tottu (nt pakendite
kuju, partii kahjustumise jne tottu) voi kui tegelikkuses on voimatu
kohaldada eelpool nimetatud proovivotumeetodit, siis vdib kohaldada
teistsugust meetodit tingimusel, et see on kontrollitava partii voi
osapartii suhtes piisavalt representatiivne ning tdielikult dokumentee-
ritud.

C. OSA
PROOVIDE ETTEVALMISTAMINE JA ANALUUS

C.1. LABORITE KVALITEEDINOUDED

Labor peab vastama madruse (EU) nr 882/2004
» Ml — < artiklis 12 sitestatud nduetele.

Labor peab osalema asjakohastes padevuskatsetes, mis vastavad IUPA-
C/ISO/AOAC egiidi all vilja todtatud ihtlustatud rahvusvahelisele
protokollile (keemilise) analiiiisi laborite paddevuskatsete kohta (“Inter-
national Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of (Chemical)
Analytical Laboratories™). ()

Laborid peavad suutma tdestada, et nad kohaldavad sisemist kvalitee-
dikontrolli. Siin on eeskujuks ISO/AOAC/IUPAC juhised analiiiitilise
keemia laborite sisemise kvaliteedikontrolli kohta (“ISO/AOAC/IUPAC
Guidelines on Internal Quality Control in Analytical Chemistry Labo-
ratories”). (%)

Voimaluse korral hinnatakse analiilisi oigsust, lisades analiiiisi kdigus
sobivaid sertifitseeritud etalonaineid.

(*) “The international harmonized protocol for the proficiency testing of analytical chemistry
laboratories,” M. Thompson, S.L.R. Ellison and R. Wood, Pure Appl. Chem., 2006, 78,
145-96.

(®) Edited by M. Thompson and R. Wood, Pure Appl. Chem., 1995,67,649-666.
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C.2.
C.2.1.

C.2.2.

C2.2.1.

C.2.22.

C.23.

PROOVIDE ETTEVALMISTAMINE
Ettevaatusabindud ja iildnouded

Pohindudeks on saada representatiivne ja homogeenne laboriproov
teisese saastumiseta.

Laborisse saabunud proovimaterjal tuleb proovi ettevalmistamiseks téie-
likult dra kasutada.

Miiruses (EU) nr 1881/2006 sitestatud piirnormidele vastavus tehakse
kindlaks laboriproovides méadratud sisalduste alusel.

Proovide ettevalmistamise erimenetlused

Plii, kaadmiumi, elavhobeda, anorgaanilise tina ja
anorgaanilise arseeni proovide erimenetlused

Analiiiisija peab tagama, et proovid ei saastuks analiitisiks ettevalmista-
mise kdigus. Voimaluse korral ei tohiks prooviga kokku puutuv apara-
tuur ja seadmed sisaldada uuritavaid metalle ja peaks olema valmistatud
inertsetest materjalidest, nditeks plastist nagu poliipropiileen, poliitetraf-
luoroetiileen (PTFE) vms. Saastumisohu vdhendamiseks tuleb neid
puhastada happega. Ldikepinnad vdivad olla kvaliteetsest roostevabast
terasest.

Asjaomaste toodete puhul on mitmeid nduetekohaseid proovide etteval-
mistuse erimenetlusi, mida vOib kasutada. Kéesolevas maédruses
konkreetselt késitlemata aspektide kohta késitatakse nouetele vastavana
CEN-standardis ,,Foodstuffs. Determination of elements and their
chemical species. General considerations and specific requirements” (1)
esitatud prooviettevalmistuse meetodeid, kuid ka muud meetodid vdivad
nduetele vastata.

Anorgaanilise tina puhul tuleb jdlgida, et oleks tagatud kogu materjali
asetamine analiiiisitavasse lahusesse, sest lahustumatute hiidratiseerunud
Sn(IV) oksiidideks hiidroliiiisumise tottu voib kergesti tekkida materjali
kadu.

Erimenetlused poliitsiikliliste aromaatsete siisive-
sinike puhul

Analiiiisija peab tagama, et proovid ei saastuks analiiiisiks ettevalmista-
mise kdigus. Saastumisohu vdhendamiseks tuleb mahuteid enne kasuta-
mist loputada kdrge puhtusastmega atsetooni voi heksaaniga. Vimaluse
korral peaks prooviga kokkupuutuvad seade ja vahendid olema valmis-
tatud inertsetest materjalidest, nditeks alumiiniumist, klaasist voi
lihvitud roostevabast terasest. Plaste nagu poliipropiileen vdi PTFE
tuleb véltida, sest analiitidid vdivad nende materjalide pinnale adsorbee-
ruda.

Poliitsiikliliste aromaatsete silisivesinike analiitisimiseks kakaoubades ja
nendest saadud toodetes médratakse rasvasisaldus vastavalt AOAC
ametlikule meetodile 963.15 rasvasisalduse médramiseks kakaoubades
ja nendest saadud toodetes. Kasutada voib samavéirseid rasvasisalduse
médramise meetodeid, mille puhul on vdimalik tdestada, et kasutatav
meetod annab vdrdse (samavéirse) rasvasisalduse véirtuse.

Laborisse saabunud proovi téotlemine

Kogu lahteproov segatakse pohjalikult 14bi ja vajaduse korral peenesta-
takse pulbriks, kasutades meetodit, mille puhul on tdestatud, et see
tagab téieliku homogeniseerumise.

(") Standard EN 13804:2013, ,,Foodstuffs. Determination of elements and their chemical

species. General considerations and specific requirements”, CEN, Rue de Stassart 36,
B-1050 Briissel.
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C.2.4.  Proovide votmine eeskirjade tditmise tagamise, kaubanduse kaitse-
ja vordlemise eesméirgil

Homogeniseeritud materjalist voetakse eeskirjade tditmise tagamise,
kaubanduse kaitse ja vOrdlemise eesmirgil proovid, vélja arvatud
juhul, kui see on vastuolus liikmesriikide proovivotueeskirjadega, mis
kasitlevad toidukditlejate digusi.

C3. ANALUUSIMEETODID
C.3.1. Mboisted

Kasutatud on jirgmisi mdisteid:

r= korratavus — niitaja, millest allpool jadb korrata-
vuse tingimustel (sama proov, sama analiilisija,
samad seadmed, sama labor ja lithike ajavahemik)
tehtud kahe iiksikkatse tulemuste absoluutne
erinevus teatava tdendosuse piiresse (harilikult
95 %), ja seega r = 2,8 X s.

S, = standardhdlve, arvutatakse korratavuse tingimustel
saadud tulemuste pohjal.

RSD, = suhteline standardhélve, arvutatakse korratavuse
tingimustel saadud tulemuste pdhjal [(s/x) * 100].

R = reprodutseeritavus — nditaja, millest allpool jadb
reprodutseeritavuse tingimustel (sama katsematerjal,
eri laborid, eri sooritajad, eri seadmed, standard-
meetod) tehtud iiksikkatsete tulemuste absoluutne
erinevus teatava tdendosuse piiresse (harilikult
95 %); R = 2,8 x sp.

SR = standardhdlve,  arvutatakse  reprodutseeritavuse
tingimustel saadud tulemuste pohjal.

RSDy = suhteline standardhilve, arvutatakse reprodutseeri-
tavuse tingimustel saadud tulemuste pdhjal [(sr/x )
% 100].

LOD = avastamispiir — véikseim moddetud sisaldus, mille

pohjal on analiiiidi olemasolu voimalik teha kind-
laks piisava statistilise kindlusega.

LOQ = madramispiir — véikseim analiitidi sisaldus, mida
saab modta piisava statistilise kindlusega.

HORRAT ('), =  analiiiisitulemuste pdhjal arvutatud RSD,, mis on
jagatud modifitseeritud Horwitzi vorrandi (%) pdhjal
arvutatud RSD,-véddrtusega (vt punktis C.3.3.1
,Mirkused suutlikkusnditajate kohta”) tingimusel,
et r = 0,66 R.

(') Horwitz W. and Albert, R., 2006, The Horwitz Ratio (HorRat): A useful Index of

Method Performance with respect to Precision, Journal of AOAC International, Vol.
89, 1095-1109.
(®) Thompson, Analyst, 2000, 125, 385-386.
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HORRAT () = analiiisitulemuste pdhjal arvutatud RSDg, mis on
jagatud modifitseeritud Horwitzi vorrandi (%) pdhjal
arvutatud RSDg-védrtusega (vt punktis C.3.3.1
,Mirkused suutlikkusniitajate kohta”).

u= kombineeritud  standardmodtemédramatus, — mis
arvutatakse kasutades iiksikuid standardmodtemad-
ramatusi, mis on seotud mddtemudeli sisendandme-

tega (3).

U= laiendatud mootemédramatus, kui arvutamisel kasu-
tatakse kattetegurit 2, annab see analiiiisitulemusele
ligikaudu 95protsendilise usaldusvéarsuse (U = 2u).

Uf = maksimaalne standardméadramatus.

C.3.2.  Uldnéuded

Toiduainete kontrollimiseks kasutatavad ~analiitisimeetodid ~peavad
vastama madruse (EU) nr 882/2004 III lisa sitetele.

Anorgaanilise tina sisalduse kontrolliks sobivad tina iildsisalduse
analiilisimeetodid.

Veini pliisisalduse analiiiisiks kohaldatakse meetodeid ja eeskirju, mille
on sitestanud OIV (*) kooskdlas Euroopa Parlamendi ja ndukogu
madruse (EL) nr 1308/2013 (%) artikli 80 15ikega 5.

Anorgaanilise arseeni sisalduse kontrolliks sobivad arseeni iildsisalduse
analiilisimeetodid. Kui arseeni tildsisaldus on véiksem kui anorgaanilise
arseeni piirnorm, ei ole edasiste katsete tegemine vajalik ning proovi
loetakse anorgaanilise arseeni piirnormile vastavaks. Kui arseeni tildsi-
saldus on anorgaanilise arseeni piirnormiga vordne voi sellest suurem,
tuleb teha korduvkatsed, et teha kindlaks, kas anorgaanilise arseeni
sisaldus {iiletab anorgaanilise arseeni piirnormi.

C.3.3. Erinduded
C3.3.1. Suutlikkusnéditajad

Kui saasteainesisalduse méadramiseks toiduainetes ei ole Euroopa Liidu
tasandil erimeetodeid ette ndhtud, vdivad laborid valida mis tahes
vastava aine jaoks valideeritud analiilisimeetodi tingimusel, et valitud
meetod vastab tabelites 5, 6 ja 7 sitestatud suutlikkusniitajatele.

Kui on asjakohane ning voimalik, siis soovitatakse kasutada tdielikult
valideeritud meetodeid (st meetodeid, mis on vastava maatriksi suhtes
valideeritud ringtestiga). Muid asjakohaselt valideeritud meetodeid (nt
vastava aine jaoks laborisiseselt valideeritud meetodeid) voib samuti
kasutada tingimusel, et nad vastavad tabelites 5, 6 ja 7 sidtestatud suut-
likkusnditajatele.

(") Horwitz W. and Albert, R., 2006, The Horwitz Ratio (HorRat): A useful Index of

Method Performance with respect to Precision, Journal of AOAC International, Vol.
89, 1095-1109.

(?) Thompson, Analyst, 2000, 125, 385-386.

(®) International vocabulary of metrology — Basic and general concepts and associated terms
(VIM), JCGM 200:2008.

(%) Rahvusvaheline Viinamarja- ja Veiniorganisatsioon (Organisation internationale de la
vigne et du vin).

(°) Euroopa Parlamendi ja ndukogu méérus (EL) nr 1308/2013, 17. detsember 2013, millega
kehtestatakse pdllumajandustoodete iihine turukorraldus ning millega tunnistatakse kehte-
tuks ndukogu miirused (EMU) nr 922/72, (EMU) nr 234/79, (EU) nr 1037/2001 ja (EU)
nr 1234/2007 (ELT L 347, 20.12.2013, 1k 671).
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Kui voimalik, siis peavad laborisisese valideerimise meetodid hdlmama
sertifitseeritud etalonaine kasutamist.

a) Plii, kaadmiumi, elavhdbeda, anorgaanilise tina ja anorgaanilise
arseeni analiiiisimeetodite suutlikkusnditajad

Tabel 5
Naitaja Kriteerium
Rakendusala Miiruses (EU) nr 1881/2006 nimetatud toiduained
Spetsiifilisus Puudub vastasmdju maatriksiga ja puuduvad spektraalhdired

Korduvus (RSD,)

HORRAT, viiksem kui 2

Korratavus HORRATYy viiksem kui 2
(RSDR)
Saagis Kohaldatakse punkti D.1.2 sitteid.
LOD = kolm kiimnendikku LOQst
LOQ Anorgaaniline | < 10 mg/kg
tina
Plii ML < 0,02 mg/kg | 0,02 < ML | ML > 0,1 mg/kg
< 0,1 mg/kg
<ML kuni kaks kolman- | kuni ks viiendik
dikku piirnormist piirnormist
Kaadmium, ML < 0,02 mg/kg | 0,02 < ML | ML > 0,1 mg/kg
elavhdbe, < 0,1 mg/kg
anorgaaniline
arseen kuni kaks viien- | kuni kaks viien- | kuni iiks viiendik
dikku piirnormist | dikku piirnormist piirnormist

b) 3-monokloropropaan-1,2-diooli (3-MCPD), 3-MCPD rasvhappees-
trite, gliitsidooli rasvhappeestrite analiiiisimeetodite suutlikkusndi-

tajad:

— 3-MCPD sisalduse kontrolliks méiruse (EU) nr 1881/2006 lisa
punktis 4.1 nimetatud toiduainetes kasutatavate analiilisimeeto-
dite suutlikkusnditajad

Tabel 6a
Naitaja Kriteerium

Rakendusala Miiruse (EU) nr 1881/2006
lisa punktis 4.1 nimetatud
toiduained

Spetsiifilisus Puudub vastasmdju maatrik-
siga ja puuduvad
spektraalhdired

Tiihikatse Alla avastamispiiri (LOD)

Korduvus (RSD,)

0,66 korda RSDy (modifitsee-
ritud) Horwitzi vorrandi alusel

Korratavus (RSDg)

Tuletatakse  (modifitseeritud)
Horwitzi vorrandi alusel

Saagis 75-110 %
Avastamispiir (LOD) < 5 pg/kg (kuivaine kohta)
Maééramispiir (LOQ) < 10 pg/kg (kuivaine kohta)
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— 3-MCPD sisalduse kontrolliks mairuse (EU) nr 1881/2006 lisa
punktis 4.3 nimetatud toiduainetes kasutatavate analiilisimeeto-
dite suutlikkusnditajad

Tabel 6b
Niitaja Kriteerium

Rakendusala Misruse (EU) nr 1881/2006
lisa punktis 4.3 nimetatud
toiduained

Spetsiifilisus Puudub vastasmdju maatrik-
siga ja puuduvad
spektraalhdired

Tiihikatse Alla avastamispiiri (LOD)

Korduvus (RSD,) 0,66 korda RSDy (modifitsee-

ritud) Horwitzi vorrandi alusel

Korratavus (RSDg) Tuletatakse  (modifitseeritud)
Horwitzi vorrandi alusel

Saagis 75-110 %
Avastamispiir (LOD) <7 ng/kg
Maédramispiir (LOQ) < 14 ng/kg

— 3-MCPDna viljendatud 3-MCPD rasvhappeestrite ~sisalduse
kontrolliks médruse (EU) nr 1881/2006 lisa punktis 4.3 nime-
tatud toiduainetes kasutatavate analiiisimeetodite suutlikkusnai-

tajad
Tabel 6¢
Niitaja Kriteerium

Rakendusala Miiruse (EU) nr 1881/2006
lisa punktis 4.3 nimetatud
toiduained

Spetsiifilisus Puudub vastasmdju maatrik-
siga ja puuduvad
spektraalhdired

Korduvus (RSD,) 0,66 korda RSDg (modifitsee-
ritud) Horwitzi vorrandi alusel

Korratavus (RSDg) Tuletatakse  (modifitseeritud)
Horwitzi vorrandi alusel

Saagis 70-125 %

Avastamispiir (LOD) Kolm kiimnendikku
madramispiirist

Madramispiir (LOQ) < 100 pg/kg dlides ja rasvades

punktides 4.3.1 ja 4.3.2 nime-

tatud toiduainete puhul:

Maééramispiir (LOQ) kuni kaks viiendikku

punktides 4.3.3 ja 4.3.4 nime- | piirnormist

tatud toiduainete puhul, mille

rasvasisaldus on < 40 %

Madramispiir (LOQ) < 15 pg/kg rasva kohta

punktis 434 nimetatud

toiduainete puhul, mille rasva-

sisaldus on > 40 %

— gliitsidoolina viljendatud gliitsidooli rasvhappeestrite sisalduse
kontrolliks mééruse (EU) nr 1881/2006 lisa punktis 4.2 nime-
tatud toiduainetes kasutatavate analiiiisimeetodite suutlikkusnai-
tajad
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Tabel 6d
Niitaja Kriteerium

Rakendusala Miiruse (EU) nr 1881/2006
lisa punktis 4.2 nimetatud
toiduained

Spetsiifilisus Puudub vastasmoju maatrik-
siga ja puuduvad
spektraalhdired

Korduvus (RSD,) 0,66 korda RSDy (modifitsee-
ritud) Horwitzi vorrandi alusel

Korratavus (RSDg) Tuletatakse  (modifitseeritud)
Horwitzi vorrandi alusel

Saagis 70-125 %

Avastamispiir (LOD) Kolm kiimnendikku

madramispiirist

Maééramispiir (LOQ) < 100 pg/kg odlides ja rasvades
punktides 4.2.1 ja 4.2.2 nime-
tatud toiduainete puhul:

Maéramispiir (LOQ) kuni kaks viiendikku
punktis 423 nimetatud | piirnormist

toiduainete puhul, mille rasva-
sisaldus on < 65 %, ja punktis
4.2.4 nimetatud toiduainete
puhul, mille rasvasisaldus on
<8%

Maéramispiir (LOQ) < 31 pg/kg rasva kohta
punktis 423 nimetatud
toiduainete puhul, mille rasva-
sisaldus on > 65 %, ja punktis
4.2.4 nimetatud toiduainete
puhul, mille rasvasisaldus on
>8%

c) Poliitsiikliliste aromaatsete siisivesinike analiilisimeetodite suutlik-
kusnéitajad

Konealuseid suutlikkusniitajaid kohaldatakse nelja poliitsiiklilise
aromaatse stisivesiniku suhtes: benso(a)piireen, bens(a)antratseen,
benso(b)fluoranteen ja kriiseen.

Tabel 7

Niitaja Kriteerium

Rakendusala Midruses (EU) nr 1881/2006 nime-
tatud toiduained.

Spetsiifilisus Vaba maatriksi voi spektraalinterfe-
rentsi mojust

Korratavus (RSD,) HORRAT, viiksem kui 2
Reprodutseeritavus HORRATyR viiksem kui 2

(RSDg)

Saagis 50-120 %

LOD < 0,30 pg/kg iga aine puhul neljast

LOQ < 0,90 pg/kg iga aine puhul neljast
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d) Akriitilamiidi analiiisimeetodite suutlikkusnditajad

Tabel 8
Naitaja Kriteerium
Rakendusala Koik toiduained
Spetsiifilisus Puudub vastasmdju maatriksiga

ja puuduvad spektraalhdired

Tiihikatse Alla avastamispiiri (LOD)

Korduvus (RSD,) 0,66 korda RSDg (modifitsee-
ritud) Horwitzi vorrandi alusel

Korratavus (RSDg) Tuletatakse (modifitseeritud)
Horwitzi vorrandi alusel

Saagis 75-110 %

Avastamispiir (LOD) Kolm kiimnendikku
médramispiirist

Maéramispiir (LOQ) Toiduainete puhul, mille vord-

lusvédrtus on < 125 pg/kg: <
kaks viiendikku vordlusvaartu-
sest, kuid ei pea olema alla 20
ug/kg

Toiduainete puhul, mille vord-
lusvéadrtus on > 125 pg/kg: <
50 ng/kg

e) Perkloraadi analiiisimeetodite suutlikkusniitajad

Tabel 9
Niitaja Kriteerium
Rakendusala Koik toiduained
Spetsiifilisus Puudub vastasmdju maatriksiga

ja puuduvad spektraalhdired

Korduvus (RSD,) 0,66 korda RSDg (modifitsee-
ritud) Horwitzi vorrandi alusel

Korratavus (RSDg) Tuletatakse (modifitseeritud)
Horwitzi vorrandi alusel

Saagis 70-110 %

Avastamispiir (LOD) Kolm kiimnendikku
madramispiirist

Maéramispiir (LOQ) kuni kaks viiendikku
piirnormist

f) Mairkused suutlikkusnéitajate kohta

Horwitzi vorrand (') (sisalduste vahemiku 1,2 x 1077 < C < 0,138
jaoks) ja modifitseeritud Horwitzi varrand (?) (sisalduste vahemiku C
< 1,2 x 1077 jaoks) on iildised tipsuse arvutamise vdrrandid, mis ei
soltu enamiku analiitisimeetodite puhul analtitidist ja maatriksist,
vaid tiksnes sisaldusest.

Modifitseeritud Horwitzi vorrand sisalduste vahemiku C < 1,2 x 1077
jaoks:

RSDr =22 %

(') W. Horwitz, L.R. Kamps, K.W. Boyer, J.Assoc.Off. Analy.Chem.,63, 1980, 1344-1354.
(®) M. Thompson, Analyst, 125, 2000, 385-386.
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C.3.3.2.

kus:

— RSDg on suhteline standardhdlve, mis arvutatakse korratavuse
tingimustes [(sg/) x 100] saadud tulemuste pdhjal.

— C on sisaldus massisuhtena (st 1 = 100 g/100 g, 0,001 = 1 000
mg/kg). Modifitseeritud Horwitzi vorrandit kasutatakse sisalduste
vahemikus C < 1,2 x 107

Horwitzi vorrand sisalduste vahemiku 1,2 x 1077 < C < 0,138 jaoks:

RSDg = 2C°*1
kus:

— RSDg on suhteline standardhélve, mis arvutatakse korratavuse
tingimustes [(sy/X) x 100] saadud tulemuste pdhjal.

— C on sisaldus massisuhtena (st 1 = 100 g/100 g, 0,001 = 1000
mg/kg). Horwitzi valemit kasutatakse sisalduste vahemikus 1,2 x
107 < C <0,138.

,Sobivus ettendhtud otstarbeks”

Laborisiseselt valideeritud meetodite korral voib analiiiisimeetodi sobi-
vust ametlikuks kontrolliks hinnata ettendhtud otstarbe seisukohast. (1)
Ametlikuks kontrolliks sobiv meetod peab andma tulemuse, mille puhul
standardmodtemédramatus on vidiksem kui maksimaalne standardmdo-
teméddramatus (u), mis arvutatakse jirgmise valemi jérgi:

Uf = 4/ (LOD/2)* + (aC)’

kus:
— Uf on maksimaalne standardmdotemédramatus (pg/kg);

— LOD on meetodi avastamispiir (pg/kg); LOD peab vaadeldava kont-
sentratsiooni puhul vastama punktis C.3.3.1 sdtestatud suutlikkus-
nditajale;

— C on vaadeldav kontsentratsioon (ug/kg);

— a on kontsentratsioonivadrtusest (C) soltuv konstant. Kasutatavad
viirtused on esitatud »M3 tabelis 10 <.

Tabel 10

Kiesolevas punktis esitatud valemis konstandi o jaoks kasutatavad
numbrilised véirtused séltuvalt vaadeldavast kontsentratsioonist

C (ng/kg) o
<50 0,2
51-500 0,18
501-1 000 0,15
1 001-10 000 0,12
> 10 000 0,1

(") M. Thompson and R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, k. 10 ja 471-478.
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D.1.

D.1.1.

D.1.2.

D.1.3.

D.2.

D.2.1.

D.2.2.

Analiiiisija peab jérgima komisjoni dokumenti ,,Report on the rela-
tionship between analytical results, measurement uncertainty, recovery
factors and the provisions of EU food and feed legislation” (*).

D. OSA
TULEMUSTE ESITAMINE JA TOLGENDAMINE

TULEMUSTE ESITAMINE
Tulemuste esitamine

Tulemused esitatakse samades ihikutes ja sama tdpsusega nagu
miiruses (EU) nr 1881/2006 kehtestatud piirnormid.

Saagise arvutamine

Kui analiitisimeetodis kasutatakse ekstraheerimist, esitatakse tulemus
saagiseparandiga. Sellisel juhul tuleb esitada saagise véaartus.

Kui analiiiisimeetodis ei kasutata ekstraheerimist (nditeks metallide
puhul), voib tulemuse esitada saagiseparandita, kui esitatakse toendid
(ideaaljuhul kasutades sobivat sertifitseeritud etalonainet), et mootemaa-
ramatust arvesse vottes on saavutatud kinnitatud kontsentratsioon (st
mdodtmise iilim tdpsus) ning seega ei esine selle meetodi puhul olulist
nihet. Kui tulemus esitatakse saagiseparandita, tuleb see markida aruan-
desse.

Mooteméadramatus

Analiitisitulemused tuleb esitada kujul x +/— U, kus x on analiilisitu-
lemus ja U on laiendmédramatus, mille arvutamisel kasutatakse katte-
tegurit 2, mis annab usaldusvéérsuse tasemeks ligikaudu 95 % (U = 2u).

Analiiiisija peab jargima dokumenti ,,Report on the relationship between
analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and the
provisions of EU food and feed legislation” (?).

TULEMUSTE TOLGENDAMINE
Partii/osapartii nduetekohasus

Partii vOi osapartii loetakse nouetekohaseks, kui saasteaine sisaldus
laboriproovis ei iileta mairuses (EU) nr 1881/2006 kehtestatud piir-
normi, vottes arvesse laiendméadramatust ja saagise parandust, kui kasu-
tatud analiiiisimeetod holmab ekstraheerimist.

Partii/osapartii nouetele mittevastavus

Partii vOi osapartii loetakse nduetele mittevastavaks, kui saasteaine
sisaldus laboriproovis iiletab kahtluseta miiruses (EU) nr 1881/2006
kehtestatud piirnormi, vottes arvesse laiendmédramatust ja saagise
parandust, kui kasutatud analtiisimeetod holmab ekstraheerimist.

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

2004 en.pdf
() http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analysis_
2004 en.pdf
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D.2.3.

Kohaldatavus

Kéesolevaid tdlgenduseeskirju kohaldatakse eeskirjade tditmise tagami-
seks voetud proovide analiiiisitulemuste suhtes. Kaubanduse kaitse- voi
vordlemise eesmaérgil tehtud analiitiside puhul kohaldatakse siseriiklikke
eeskirju.
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