Livsmedelsverkets

forfattningssamling

Foreskrifter om andring i Livsmedels- LIVSFS 2002:14
verkets foreskrifter (SLVFS 2000:43) (H 342)

om provtagnings- och analysmetoder Utkom fran trycket

vid offentlig kontroll av vissa fram- 2002-04-05

mande amnen:

beslutade den 21 mars 2002.

Med stod av 48 och 55 8§ livsmedelsforordningen (1971:807)1 beslutar
Livsmedelsverket i fraga om verkets foreskrifter (SLVFS 2000:43) om
provtagnings- och analysmetoder vid offentlig kontroll av vissa fraimmande
amnen

dels att 1 8 och bilaga 1 skall ha foljande lydelse, och

dels att en ny paragraf, 2 8§, och en ny bilaga, bilaga 2, med féljande
lydelse skall inforas.

Forfattningen kommer darfor att ha féljande lydelse fran och med den dag
denna forfattning trader i kraft.

1 82 Vid offentlig kontroll av halten av aflatoxiner i de livsmedel som anges
I kommissionens forordning (EG) nr 466/2001 av den 8 mars 2001 om fast-
stallande av hogsta tillatna halt for vissa frammande d&mnen i livsmedels skall
— provtagningen utforas enligt de metoder som anges i bilaga 1, avsnitt
1, och
— provberedningen och analysmetoderna uppfylla kriterierna i bilaga 1,
avsnitt 2.

1 Férordningen omtryckt 1990:310; senaste lydelse av 55 § 1998:133.
2 Andringen innebdr att hanvisningen till kommissionsforordningen andrats.
3EGT L 77, 16.3.2001, s. 1, Celex 301R0466.
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2 § Vid offentlig kontroll av halten av bly, kadmium, kvicksilver och 3-
monoklorpropan-1,2-diol (3-MCPD) i de livsmedel som anges i kommissio-
nens férordning (EG) nr 466/2001 av den 8 mars 2001 om faststallande av
hogsta tillatna halt for vissa fraimmande d&mnen i livsmedel4 skall
— provtagningen utféras enligt de metoder som anges i bilaga 2, avsnitt
1, och
— provberedningen och analysmetoderna uppfylla kriterierna i bilaga 2,
avsnitt 2.

Denna forfattning trader i kraft den dag den utkommer fran trycket.

BERTIL NORBELIE

Susanne Carlsson
(Regelavdelningen)

4EGT L 77, 16.3.2001, s. 1, Celex 301R0466.
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Bilaga 1
(till SLVFES 2000:43)

Avsnitt 1.

Provtagningsmetoder vid offentlig kontroll av aflatoxin-
halten i vissa livsmedel

1. Syfte och rackvidd

Prover avsedda for offentlig kontroll av aflatoxinhalten i livsmedel skall
tas enligt de metoder som anges nedan. Det eller de samlingsprov som da er-
halls skall betraktas som representativt for partiet. En tjanlighetsbedémning
med avseende pa aflatoxinhalten skall goras genom att de halter som kon-
staterats i laboratorieproverna jamfors med de halter som framgar av kom-
missionens forordning (EG) nr 466/2001.

2. Definitioner

| denna bilaga galler féljande definitioner.

Parti: en identifierbar méangd livsmedel levererad i en omgang
for vilken den ansvarige tjanstemannen faststallt att den
uppvisar samma egenskaper, exempelvis i fraga om ur-
sprung, sort, férpackningstyp, forpackare, avsandare eller

markning.
Delparti: en del av ett stort parti som valts ut for provtagning. Varje
delparti skall hallas fysiskt atskilt och vara identifierbart.
Delprov: en mangd material som tagits fran ett och samma stalle i

partiet eller delpartiet.

Samlingsprov:  en sammanslagning av alla delprover fran ett parti eller
delparti.

Laboratorieprov: prov avsett for laboratorium.

3. Allmanna bestammelser

3.1 Personal

Provtagningen skall utféras av en person som som ar kompetent for upp-
giften och som tillsynsmyndigheten utsett for detta andamal.
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3.2 Material som skall provtas

Varje parti som skall analyseras skall provtas separat. | enlighet med de
sarskilda bestdammelserna i punkt 5 i detta avsnitt skall de stora partierna de-
las upp i delpartier, for vilka urvalet for provtagning sker separat.

3.3 Sakerhetsatgarder

Vid provtagningen och beredningen av prover skall undersékningsmate-
rialet hanteras med sadan forsiktighet att forandringar undviks som kan pa-
verka aflatoxinhalten, analyserna eller provernas representativitet.

3.4 Delprover

Delproverna skall sa langt det ar mojligt tas fran olika stéllen i partiet eller
delpartiet. Alla avvikelser fran detta forfarande skall anges i det protokoll
som avses i punkt 3.8.

3.5 Beredning av samlingsprov och laboratorieprover

Samlingsprovet erhalls genom att delproverna blandas tillfredsstallande.
Efter denna blandning skall samlingsprovet delas upp i lika stora laboratorie -
prover enligt de sarskilda bestdmmelserna i punkt 5. Blandningen ar nédvan-
dig for att garantera att varje laboratorieprov ar representativt for hela partiet
eller delpartiet.

3.6 Uppdelning av prover

For atgarder inom den offentliga kontrollen, for handelns behov och sasom
referensprov skall flera identiska prover tas fran det homogeniserade labora-
torieprovet eller samlingsprovet.

3.7 Emballering och transport av laboratorieprover

Varje prov skall placeras i en ren behallare som inte paverkar provets
sammansattning och som ger tillrackligt skydd mot féroreningar och skador
under transporten.

Nodvandiga atgarder skall ocksa vidtas for att undvika att provets sam-
manséttning forédndras under transport eller lagring.

3.8 Forsegling och méarkning av prover

Varje prov skall forseglas pa provtagningsstallet och identifieras enligt
Livsmedelsverkets foreskrifter.
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For varje provtagning skall ett protokoll upprattas, som gor det mojligt att
entydigt identifiera partiet. Dessutom skall datum och plats for provtag-
ningen anges tillsammans med all ytterligare information som kan vara till
hjalp fér den som utfér analysen.

4. Forklarande bestammelser

4.1 Olika typer av partier

Produkter kan forekomma i bulk, i behallare eller i enskilda forpackningar
(sackar eller pasar, forpackningar for detaljhandeln m.m.). Provtagnings-
metoden kan tillampas pa alla de olika former i vilka varorna saluhalls.

Utan att det paverkar de sarskilda foreskrifter som avses i punkt 5 kan
foljande formel anvandas som vagledning for provtagning pa partier som
saluhalls i sackar eller pasar eller i enskilda forpackningar etc.

Partiets vikt (kg) x delprovets vikt (kg)
Provtagningsfrekvens (n):

Samlingsprovets vikt (kg) x den enskilda forpackningens vikt (kg)

Provtagningsfrekvens: Var n-te sack eller pase fran vilken ett prov maste
tas. Decimaltal avrundas till ndrmaste heltal.

4.2 Delprovets vikt

Delprovets vikt skall vara omkring 300 g, om inte annat framgar av punkt
5. Om det ror sig om partier férpackade for detaljhandeln ar delprovets vikt
avhangigt av detaljhandelsforpackningens vikt.

4.3 Antal delprover for partier under 15 ton

Om inget annat anges i punkt 5 ar det antal delprover som skall tas av-
hangigt av partiets vikt, med ett minsta antal pa 10 och ett hogsta pa 100.

Siffrorna i tabellen nedan kan anvéndas for att faststélla det antal delpro-
ver som skall tas.
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Tabell 1: Antal delprover som skall tas beroende pa partiets vikt

Partiets vikt (ton) Antal delprover
< 0,1 10
> 0,1-< 0,2 15
> 0,2-< 05 20
> 0,5-< 10 30
> 10-< 20 40
> 2,0-< 50 60
> 5,0-<10,0 80
>10,0-<15,0 100

5. Sarskilda bestammelser

5.1 Allman 6versikt 6ver provtagningsmetoden for jordnotter, notter,
torkad frukt och spannmal

Tabell 2: Uppdelning av partier i delpartier beroende pa vara och
partiets vikt

Vara Partiets vikt Delpartier-  Antal del- Samlings-

(ton) nas vikt prover provets

eller antal vikt (kg)

Torkade fikon och > 15 15-30 ton 100 30
annan torkad frukt <15 -- 10-100* <30
Jordnétter, pistasch- > 500 100 ton 100 30
mandel, paranottter > 125 och <500 5 delpartier 100 30
och andra notter > 15 och < 125 25 ton 100 30

<15 -- 10-100* <30
Spannmal > 1500 500 ton 100 30

> 300 och <1500 3 delpartier 100 30

> 50 och < 300 100 ton 100 30

<50 -- 10-100* 1-10

*peroende pa partiets vikt - se punkt 4.3 eller punkt 5.3
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5.2 Jordnotter, pistaschmandlar, parandtter och torkade fikon, samt
spannmalspartier pa minst 50 ton

521

5.2.2

Provtagningsmetod

Under forutsattning att delpartierna fysiskt kan atskiljas skall varije
parti delas upp i delpartier enligt tabell 2 i punkt 5.1. Eftersom partiets
vikt inte alltid &r en exakt multipel av delpartiernas vikt far delpartier-
nas vikt dverskrida den angivna vikten med hogst 20 %.
Provtagningen skall ske separat for varje delparti.

Antal delprover: 100. Om det ror sig om partier under 15 ton &r antalet
delprover avhangigt av partiets vikt, med ett minsta antal pa 10 och ett
hogsta pa 100 prover (se punkt 4.3).

Samlingsprovets vikt: 30 kg, som blandas och delas upp i tre lika stora
laboratorieprover pa 10 kg fore malning. Uppdelning av samlingspro-
vet ar inte nodvandig nar det géller jordnotter, notter och torkad frukt
som skall genomga ytterligare sortering eller annan fysisk behandling
och det finns tillgang till utrustning med kapacitet att homogenisera ett
prov pa 30 kg. Samlingsprover under 10 kg bor inte delas upp i labo-
ratorieprover.

Laboratorieprov: ett laboratorieprov pa 10 kg. Varje laboratorieprov
bor finmalas separat och blandas noggrant for att garantera en fullstan-
dig homogenisering i enlighet med bestammelserna i avsnitt 2.

Om det inte & majligt att tillampa ovan angivna provtagningsmetod
utan att det fororsakar betydande ekonomiska forluster, till exempel pa
grund av forpackningstyper eller transportmedel, far en alternativ
provtagningsmetod anvéndas pa villkor att den ger sa representativa
resultat som mojligt och att den beskrivs och dokumenteras fullstén-
digt.

BedOmning av om ett parti eller delparti ar tjanligt

For jordnotter, notter och torkad frukt som skall genomga sortering
eller annan fysisk behandling:

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet eller medelvardet av afla-
toxinhalterna i laboratorieproven inte Overskrider gransvérdet ar
delpartiet tjanligt.

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet eller medelvardet av afla-
toxinhalterna i laboratorieproven 6verskrider gransvardet ar del -
partiet otjanligt.
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— FOr jordnotter, notter och torkad frukt som ar avsedda for direkt
konsumtion som livsmedel:
— Om inget av laboratorieproverna har en aflatoxinhalt som over-
skrider gransvardet ar delpartiet tjanligt.
— Om ett eller flera laboratorieprov(er) har en aflatoxinhalt som
Overskrider gréansvérdet ar delpartiet otjanligt.
— Om det ror sig om ett samlingsprov under 10 kg:
— Om aflatoxinhalten i provet inte 6éverskrider gransvérdet ar
partiet tjanligt.
— Om aflatoxinhalten i provet dverskrider gransvardet ar partiet
otjanligt.

5.3 Andra nétter an jordnotter, pistaschmandlar, paranétter och annan
torkad frukt &n torkade fikon, samt spannmalspartier under 50 ton

5.3.1 Provtagningsmetod

For dessa varor far provtagningsmetoden i punkt 5.2.1 anvandas. Med
hé&nsyn till den ringa méngd fororeningar som forekommer i dessa produkter
och de nya typer av forpackningar som dessa produkter salufors i, far en al -
ternativ provtagningsmetod anvandas pa villkor att den ger sa representativa
resultat som mojligt.

For spannmalspartier under 50 ton kan en provtagningsmetod anvandas
som utgar ifran partiets vikt och som omfattar mellan 10 och 100 delprover
om 100 g sammanforda i ett samlingsprov pa 1 till 10 kg.

Siffrorna i tabellen nedan kan anvéndas for att bestdmma det antal del-
prover som skall tas.

Tabell 3: Antal delprover som skall tas beroende pa spannmalspartiets vikt

Partiets vikt (ton) Antal delprover
<1 10
> 1-< 3 20
> 3-<10 40
>10-<20 60
>20-<50 100

5.3.2 Beddmning av om ett parti eller ett delparti ar tjanligt
Se punkt 5.2.2.
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5.4 Mjolk

5.4.1 Provtagningsmetod

Provtagningsmetod enligt kommissionens beslut 91/180/EEG av den 14
februari 1991 om faststallande av vissa metoder fér analys och provning av
obehandlad och varmebehandlad mj6IKks.

Antal delprover: minst 5.

Samlingsprovets vikt: minst 0,5 kg eller 0,5 liter.

5.4.2 Beddmning av om ett parti eller delparti ar tjanligt

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet inte dverskrider gransvardet ar
partiet eller delpartiet tjanligt.

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet 6verskrider gransvérdet &r partiet
eller delpartiet otjanligt.

5.5 Bearbetade produkter och sammansatta livsmedel
5.5.1 Mjolkprodukter

5.5.1.1 Provtagningsmetod

Provtagningsmetod enligt kommissionens direktiv 87/524 av den 6 oktober
1987 om gemenskapens stickprovsmetoder for kemisk analys for kontrollen
av konserverade mjolkprodukters,

Antal delprover: minst 5.

For ovriga mjolkprodukter skall en likvérdig provtagningsmetod anvandas.

5.5.1.2 Bedbmning av om ett parti eller ett delparti ar tjanligt

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet inte Overskrider gransvardet ar
partiet eller delpartiet tjanligt.

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet overskrider gransvardet ar partiet
eller delpartiet otjanligt.

SEGT L 93, 13.4.1991, s. 1, Celex 391L0180.
6 EGT L 306, 28.10.1987, s. 24, Celex 387L0524.
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5.5.2 Andra bearbetade produkter med mycket liten partikelstorlek sasom
mjol, fikonpasta, jordnotssmor (homogen fordelning av aflatoxinférore-
ningar)

5.5.2.1 Provtagningsmetod

— Antal delprover: 100. Om det ror sig om partier under 50 ton skall an-
talet delprover ligga mellan 10 och 100. Antalet &r avhéngigt av parti-
ets vikt (se tabell 3, punkt 5.3.1 i detta avsnitt).

— Delprovets vikt skall vara omkring 100 g. Om det ror sig om partier
forpackade for detaljhandeln ar delprovets vikt avhangigt av detaljhan-
delsforpackningens vikt.

— Samlingsprovets vikt: 1 till 10 kg, tillrackligt blandat.

5.5.2.2 Antal prover som skall tas

— Det antal samlingsprover som skall tas ar avhangigt av partiets vikt. De
stora partierna skall delas upp i delpartier sasom anges i punkt 5.2 for
spannmal.

— Provtagningen skall ske separat for varje delparti.

5.5.2.3 Beddmning av om ett parti eller delparti ar tjanligt

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet underskrider gransvérdet &r par-
tiet eller delpartiet tjanligt.

— Om aflatoxinhalten i samlingsprovet Overskrider gransvéardet ar partiet
eller delpartiet otjanligt.

5.6 Andra beredda produkter med relativt stor partikelstorlek (ojamn
fordelning av aflatoxinféroreningar)

Provtagningsmetod samt bedémning av tjanlighet i enlighet med bestam-
melserna i punkterna 5.2 och 5.3 for icke beredda jordbruksprodukter.
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Avsnitt 2.

Beredningen av prover och kriterierna for analysmetoder
for den offentliga kontrollen av aflatoxinhalten i vissa livs-
medel

1. Inledning

1.1 Forsiktighetsatgarder

Dagsljus bor sa langt som det ar mojligt undvikas under analysen, efter-
som aflatoxinet bryts ned successivt om det utsatts for ultraviolett stralning.
Eftersom aflatoxinets férdelning ar extremt heterogen bor proverna beredas
och homogeniseras med storsta noggrannhet.

Allt material som stélls till laboratoriets forfogande skall anvéndas vid be-
redningen av analysprov. Nedanstaende metod har visat sig vara tillfreds-
stallande.

1.2 Berakning av proportionen skal/karna i hela notter

De grénsvarden som faststalls for aflatoxiner i kommissionens forordning
(EG) nr 466/2001 avser den atliga delen.

Aflatoxinhalten i den &tliga delen kan bestammas pa foljande sétt:

— Hela notter tagna ur varuproverna skalas och analysen av aflatoxinhal -
ten sker direkt i den &tliga delen.

— Notter med skal homogeniseras i provberedningsproceduren.
Provtagningsmetoden och analysen skall berdkna karnans vikt i sam-
lingsprovet. Notkarnans vikt i samlingsprovet berdknas genom att en
lamplig faktor faststalls for proportionen skal i forhallande till karna i
hela notter. Denna proportion anvands for att bestimma mangden karna
i hela det samlingsprov som tagits for beredning och analys av provet.
Ungefar hundra hela notter skall for detta andamal slumpmassigt tas ut
fran partiet eller samlingsprovet. Proportionen far fér varje laboratorie-
prov berdknas genom att forst vdga de hela nétterna och sedan skala
dem och véga skal- och karndelen var for sig. Nar laboratoriet berdknat
proportionen skal i férhallande till karna i ett antal prover kan denna be-
rakning anvandas i kommande analysarbete. Dock skall, om ett sérskilt
laboratorieprov konstateras dverskrida ett gransvarde, proportionen for
detta prov bestdmmas genom att anvanda de ungefar 100 notter som all -
tid skall ha plockats undan.
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2. Behandling av laboratorieprovet

Alla laboratorieprover som tas skall finmalas och blandas noggrant med en
metod som garanterar fullstdndig homogenisering.

3. Uppdelning av proverna

For atgarder inom den offentliga kontrollen, for handelns behov och som
referensmaterial skall flera identiska prover tas fran det homogeniserade
materialet.

4. Krav pa analysmetoder och laboratorier

4.1 Definitioner

| denna bilaga géller foljande definitioner.

r: Repeterbarhet det varde under vilket den absoluta skillnaden
mellan tva enskilda analysresultat, som erhallits under repeterbara
forhallanden (dvs. samma prov, samma analytiker, samma
apparatur, samma laboratorium och ett kort tidsintervall), kan
forvéntas ligga inom en viss sannolikhetsgrans, vanligen 95 %,
varav foljer att r = 2,8xs,.

Sy Standardavvikelse berdaknad utifran de resultat som erhallits under
repeterbara forhallanden.
RSD, : Relativ standardavvikelse berdknad utifran de resultat som

erhallits under repeterbara forhallanden [(s,/x)100], dar x ar
medelvardet av resultaten fran alla laboratorier och prover.

R: Reproducerbarhet: det varde under vilket den absoluta skillnaden
mellan tva individuella analysresultat som erhallits under
reproducerbara forhallanden (det vill saga resultat som erhallits av
analytiker i olika laboratorier med identiskt provmaterial enligt
den standardiserade analysmetoden), kan férvantas ligga inom en
viss sannolikhet (vanligen 95 %), varav foljer att R = 2,8xsg.

SR - Standardavvikelse beraknad utifran de resultat som erhallits under
reproducerbara forhallanden.

RSDg: Relativ standardavvikelse berdknad utifran de resultat som
erhallits under reproducerbara forhallanden [(sg/x)100].

4.2 Allméanna krav

De analysmetoder som anvands for kontroll av livsmedel skall i méjligaste
man uppfylla kraven i punkterna 1 och 2 i bilagan till radets direktiv
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85/591/EEG av den 20 december 1985 om inférande av provtagnings- och
analysmetoder vid kontroll av livsmedel inom gemenskapen?.

4.3 Sarskilda krav

Om ingen specifik metod foreskrivs for faststadllande av aflatoxinhalten i
livsmedel far laboratorierna anvéanda valfri metod pa villkor att den uppfyller
foljande kriterier:

Kriterium Koncentrations- Rekommenderat Hogsta tillatna
omrade varde varde
Blankprov Alla Forsumbart

Atervinningav  0,01-0,05 pg/kg 60 till 120 %
aflatoxin M1 > 0,05 pg/kg 70 till 110 %

Atervinningav < 1,0 pg/kg 50 till 120 %

aflatoxin By, B,, 1 - 10 pg/kg 70 till 110 %

G; och G, > 10 ng/kg 80 till 110 %

RSDg-precision  Alla Harlett ur 2 ggr det varde
Horwitz’ som harletts ur
ekvation Horwitz’ ekvation

RSD; -precisionen kan beréknas som 0,66 ganger RSDg-precisionen vid en
relevant koncentration.

— Vardena skall tillampas bade pa B, och pa summan av
B:+B,+ G +G,.

— Om summan av de enskilda aflatoxinerna B; + B, + G; + G, skall
registreras, skall varje enskild aflatoxins atervinningsgrad pa analysme-
toden vara antingen kand eller likvérdig.

— De anvédnda metodernas detektionsgrénser behover inte anges om preci-
sionsvérdena for relevanta koncentrationer anges.

— Precisionsvirdena skall berdknas genom Horwitz’ ekvation,

RSD, = 2(1-0,5109C) dar

— RSD, motsvarar standardavvikelsen beraknad utifran de resultat som
erhallits under reproducerbara forhallanden [(sgr/x)100] och

— C motsvarar koncentrationsgraden (dvs. 1 = 100g/100g, 0,001 = 1000
mg/kg).

TEGT L 372, 31.12.1985, s 50, Celex 385L0591.
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Detta &r en generell precisionsekvation som beddéms vara oberoende av
analys och matris och uteslutande ar avhangig av koncentrationen for de
flesta rutinanalysmetoder.

4.4 Rapportering av analysresultat

Av analysrapporten skall det framga om analysresultatet ar korrigerat for
atervinningsgraden eller inte. Aven atervinningsgraden skall rapporteras.

4.5 Kvalitetsnormer for laboratorierna

Laboratorierna skall vara ackrediterade och iaktta bestimmelserna i radets
direktiv 93/99/EEG av den 29 oktober 1993 om ytterligare atgarder for of -
fentlig kontroll av livsmedels.

8 EGT L 290, 24.11.1993, s. 14, Celex 393L0099.
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Bilaga 2
(till SLVFES 2000:43)

Avsnitt 1.

Provtagningsmetoder for offentlig kontroll av halterna av
bly, kadmium, kvicksilver och 3-MCPD i vissa livsmedel

1. Syfte och omfattning

Prover avsedda for offentlig kontroll av halten bly, kadmium, kvicksilver
och 3-MCPD i livsmedel skall tas enligt de metoder som anges nedan. De
samlingsprover som man da far skall betraktas som representativa for de
partier eller delpartier fran vilka de togs. En tjanlighetsbedémning med avse-
ende pa de hogsta tillatna halterna enligt forordning (EG) nr 466/2001 skall
goras pa grundval av de halter som detekteras i laboratorieproverna.

2. Definitioner

| denna bilaga galler féljande definitioner.

Parti: en identifierbar méangd livsmedel levererad i en omgang
for vilken den ansvarige tjanstemannen faststallt att den
uppvisar samma egenskaper, exempelvis i fraga om ur-
sprung, sort, férpackningstyp, foérpackare, avsandare eller
markning. Néar det galler fisk skall ocksa fiskarnas storlek

vara jamforbar.
Delparti: en del av ett stort parti som valts ut for provtagning. Varje
delparti skall hallas fysiskt atskilt och vara identifierbart.
Delprov: en viss mangd material som tagits fran ett och samma

stalle i partiet eller delpartiet.

Samlingsprov:  en sammanslagning av alla delprover fran ett parti eller
delparti.

Laboratorieprov: prov avsett for laboratorium.

3. Allmanna bestammelser

3.1 Personal

Provtagningen skall utféras av en person som ar kompetent for uppgiften
och som tillsynsmyndigheten utsett for detta andamal.
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3.2 Material som skall provtas
Varje parti som skall analyseras skall provtas separat.

3.3 Sakerhetsatgarder

Vid provtagningen och beredningen av prover skall undersékningsmate-
rialet hanteras med sadan forsiktighet att forandringar undviks som kan pa-
verka bly-, kadmium-, kvicksilver- och 3-MCPD-halterna, eller som kan pa-
verka analyserna eller samlingsprovernas representativitet.

3.4 Delprov

Delprov skall sa langt det &r mojligt tas fran olika stallen i partiet eller
delpartiet. Alla avvikelser fran detta forfarande skall anges i det protokoll
som avses i punkt 3.8.

3.5 Beredning av samlingsprov

Samlingsprovet erhalls genom sammanslagning av alla delproverna. Det
skall vdga minst 1 kg, utom ndr detta ar praktiskt omagjligt, t.ex. nar endast en
forpackning har provtagits.

3.6 Uppdelning av samlingsprov

For atgarder inom den offentliga kontrollen, for handelns behov och sasom
referensprov skall laboratorieprover tas fran det homogeniserade samlings-
provet. Laboratorieprover for atgarder inom den offentliga kontrollen skall
vara sa stora att de racker till atminstone dubbelbestamningar.

3.7 Emballering och transport av samlings- och laboratorieprover

Varje samlings- och laboratorieprov skall placeras i en ren behallare som
inte paverkar provets sammansattning och som ger tillrackligt skydd mot
forlust av analyter genom adsorption till behallarens innervéagg och skador
under transporten.

Nodvandiga atgarder skall ocksa vidtas for att undvika att samlings- och
laboratorieprovens sammanséttning férandras under transport eller lagring.

3.8 Forsegling och markning av samlings- och laboratorieprover

Varje prov skall forseglas pa provtagningsstéllet och identifieras enligt
Livsmedelsverkets foreskrifter.

For varje provtagning skall ett protokoll uppréttas, som gor det mojligt att
entydigt identifiera partiet. Dessutom skall datum och plats for provtag-
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ningen anges tillsammans med all ytterligare information som kan vara till
hjalp for den som utfor analysen.

4. Provtagningsmetod

Provtagningen skall helst ske vid den punkt dar varan kommer in i livsme-
delskedjan och ett sarskilt parti kan identifieras. Man skall genom provtag-
ningsmetoden se till att samlingsprovet ar representativt for det parti som
skall kontrolleras.

4.1 Antal delprover

Nar det géller flytande produkter for vilka man kan anta att det fraimmande
amnet i fraga ar jamnt fordelat i ett visst parti racker det att ta ett delprov per
parti, vilket sedan utgor samlingsprovet. Partiets nummer skall anges. Fly-
tande produkter som innehaller hydrolyserat vegetabiliskt protein (HVP) el-
ler flytande sojasas skall skakas vél eller homogeniseras pa annat lampligt
sdtt innan delprovet tas.

For andra produkter anges det minsta antal delprover som skall tas fran
partiet i tabell 1. Delproverna skall ha i stort sett samma vikt. Alla avvikelser
fran detta forfarande skall anges i det protokoll som avses i punkt 3.8.

Tabell 1: Minsta antal delprov som skall tas fran ett parti

Partiets vikt (kg) Minsta antal delprov
<50 3
50-500 5
> 500 10
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| tabell 2 anges hur manga forpackningar som skall tas ut for att slas sam-
man till ett samlingsprov i de fall da partiet bestar av enskilda forpackningar.

Tabell 2: Antal forpackningar (delprov) som skall tas ut till ett samlingsprov
fran partier bestaende av enskilda forpackningar

Antal forpackningar eller en- | Antal forpackningar eller enheter som skall inga i
heter i partiet ett samlingsprov
1-25 1
26-100 Cirka 5 %, dock minst 2
> 100 Cirka 5 %, dock hogst 10

5 Partiets eller delpartiets 6verensstammelse med gallande
krav

Laboratoriet skall utféra minst tva av varandra oberoende analyser av
sadana laboratorieprover som ar avsedda for tillsynsatgarder. Darefter skall
resultatens medelvarde berdknas.

Partiet eller delpartiet bedoms vara tjanligt, om medelvéardet inte oversti-
ger de hogsta tillatna halterna enligt férordning (EG) nr 466/2001.

Partiet eller delpartiet bedoms vara otjanligt, om medelvérdet dverstiger de
hogsta tillatna halterna.
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Avsnitt 2.

Beredningen av prov och kriterierna for analysmetoder for
offentlig kontroll av halterna av bly, kadmium, kvicksilver
och 3-MCPD i vissa livsmedel

1. Inledning

Det grundlédggande kravet &r att ett representativt och homogent laborato-
rieprov utan tillférande av sekundéara fororeningar skall erhallas.

2. Sarskilda provberedningsforfaranden for bly, kadmium
och kvicksilver

Det finns manga provberedningsforfaranden som ger tillfredstallande re-
sultat och som kan anvandas for produkterna i fraga. De forfaranden som be-
skrivs i utkastet till CEN-standarden Foodstuffs - Determination of trace
elements - Performance criteria and general consideration® (Bestdmning av
sparelement - kvalitetskrav och allméanna évervaganden) har bedémts som
tillrackliga, men dven andra kan vara lika lampliga.

Oberoende av forfarande skall foljande iakttas:

— Tvaskaliga blotdjur, kraftdjur och smafisk: Om dessa normalt ats hela,

skall inalvorna inga i det material som analyseras.

— Gronsaker: Endast den atliga delen skall undersdkas, med beaktande av

kraven i férordning (EG) nr 466/2001.

9 Utkast till standard prEN 13804, Foodstuffs - Determination of Trace Elements - Performance
Criteria and General Considerations, CEN, Rue de Stassart 36, BE-1050 Bryssel.
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3. Krav pa analysmetoder och laboratorier

3.1 Definitioner

| denna bilaga géller féljande definitioner.

r: Repeterbarhet det varde under vilket den absoluta skillnaden
mellan tva individuella analysresultat, som erhallits under re-
peterbara forhallanden (dvs. samma prov, samma analytiker,
samma apparatur, samma laboratorium och ett kort tidsinter-
vall), kan forvantas ligga med en viss sannolikhet, vanligen 95
%, varav foljer att r = 2,8 x s,.

Sy - Standardavvikelse beraknad utifran de resultat som erhallits
under repeterbara forhallanden.
RSD,; : Relativ standardavvikelse beraknad utifran de resultat som er-

hallits under repeterbara forhallanden [(s,/x) x 100], dar x ar
medelvérdet av resultat fran alla laboratorier och prov.

R: Reproducerbarhet: det varde under vilket den absoluta skillna-
den mellan tva individuella analysresultat, som erhallits under
reproducerbara forhallanden (dvs. resultat som erhallits av
analytiker i olika laboratorier med identiskt provmaterial enligt
den standardiserade analysmetoden), kan forvantas ligga med
en viss sannolikhet (vanligen 95 %), varav foljer att R = 2,8%spg.

SR - Standardavvikelse beraknad utifran de resultat som erhallits
under reproducerbara forhallanden.
RSDk : Relativ standardavvikelse berdknad utifran de resultat som er-

hallits under reproducerbara forhallanden [(sg/x)100].
HORRAT, : Uppmatt RSD,-varde delat med det RSD,-varde som beréknats
med hjalp av Horwitzekvationen utifran antagandet r = 0,66xR.
HORRATR: Uppmatt RSDg-vérde delat med det RSDg-vérde som berdknats
med hjélp av Horwitzekvationen?o,

3.2. Allméanna krav

De analysmetoder som anvands for kontroll av livsmedel skall sa langt
som mojligt uppfylla kraven i punkterna 1 och 2 i bilagan till radets direktiv
85/591/EEG av den 20 december 1985 om inférande av provtagnings- och
analysmetoder vid kontroll av livsmedel inom gemenskapen?t.

10 W Horwitz, Evaluation of Analytical Methods for Regulation of Foods and Drugs, Anal.
Chem., 1982, nr 54, 67A-76A.

11 EGT L 372, 31.12.1985, s. 50, Celex 385L0591.
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For bestdmning av halten av bly i vin faststalls analysmetod i kapitel 35 i
bilagan till kommissionens forordning (EEG) nr 2676/90 om faststéllande av
gemensamma analysmetoder for vini2,

3.3. Sarskilda krav

3.3.1 Bly-, kadmium- och kvicksilveranalyser

Det foreskrivs inga sarskilda metoder for bestdmningen av bly-, kadmium-
och kvicksilverhalterna. Laboratorierna skall anvanda en validerad metod
som uppfyller kvalitetskraven i tabell 3. Om mdjligt skall man vid valide-
ringen inkludera ett certifierat referensmaterial bland provmaterialen.

Tabell 3: Kvalitetskrav pa metoder for analys av bly, kadmium och kvicksil -
ver,

Parameter Vérde/anmérkning
Tillamplighet Livsmedel enligt férordning (EG) nr 466/2001
Detektionsgréns Hogst en tiondel av det gransvéarde som anges i for-

ordning (EG) nr 466/2001. Nar det gransvarde som
anges for bly &r lagre &n 0,1 mg/kg galler dock hogst
en femtedel av det angivna gransvérdet.

Kvantifieringsgrans Hogst en femtedel av det gransvéarde som anges i for-
ordning (EG) nr 466/2001. Nar det gransvarde som
anges for bly ar lagre an 0,1 mg/kg géller dock hogst
tva femtedelar av det specificerade gransvardet.

Precision HORRAT,- eller HORRATg-varden under 1,5 i vali-
deringens provningsjamforelse.

Utbyte 80-120 % (enligt vad som anges i provningsjamfoérel -
sen).

Selektivitet Fri fran matrisinterferenser eller spektrala interfe-
renser.

12 EGT L 272, 3.10.1990, s. 1, Celex 390R2676.
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3.3.2 3-MCPD-analys

Inga sarskilda metoder foreskrivs for bestamningen av 3-MCPD-halterna.
Laboratorierna skall anvanda en validerad metod som uppfyller kraven i ta-
bell 4. Om mojligt skall man vid valideringen inkludera ett certifierat refe-
rensmaterial bland avprévningsmaterialen. En sérskild metod har validerats i
en kollaborativ avprovning och har visat sig uppfylla kraven i tabell 413,

Tabell 4: Kvalitetskrav pa metoder for 3-MCPD-analys

Kriterium Rekommenderat varde Koncentration
Blankprov Under detektionsgrénsen -
Utbyte 75-110 % Alla
Kvantifieringsgrans Hogst 10 pg/kg i torrsub- |-

stans

Blankprovets standardavvi- |Under 4 pg/kg -

kelse

Intern uppskattning av pre- |< 4 pg/kg 20 ng/kg

cisionen - standardavvikelse |< 6 pg/kg 30 ng/kg

av upprepade méatningar < 7 ug/kg 40 ng/kg

med olika koncentrationer |« g ug/kg 50 ug/kg
<15 ug/kg 100 ng/kg

3.4 Uppskattningen av analysens tillforlitlighet och berdkningen av
utbyte

Analysernas riktighet skall dar det & mdjligt uppskattas genom att man in-
kluderar lampliga certifierade referensmaterial i analysserien.

Vederborlig hansyn skall ocksa tas till Harmonised Guidelines for the Use
of Recovery Information in Analytical Measurement4 (Harmoniserade

13 Analysmetod fér bestamning av halten av 3-monoklorpropan-1,2-diol i livsmedel och
livsmedelsingredienser med hjélp av masspektroskopi, framlagd infor CEN TC 275 och AOAC
International, finns &ven som Report of the Scientific Cooperation task 3.2.6: Provision of
validated methods to support the Scientific Committee on Food's recommendations regarding 3-
MCPD in hydrolysed protein and other foods).

14 1SO/AOAC/IUPAC:s Harmonised Guidelines for the use of Recovery Information in
Analytical Measurement. Redaktion: Michael Thompson, Steven I. R Ellison, Ales Fajgelj, Paul
Willetts och Roger Wood, Pure Appl. Chem., 1999, nr 71, 337-348.
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riktlinjer for anvandningen av uppgifter om utbyte i analytiska matningar),
som utarbetas under IUPAC/ISO/AOAC:s Overinseende.

3.5 Kvalitetskrav pa laboratorierna

Laboratorierna skall vara ackrediterade och iaktta kraven i direktiv
93/99/EEG av den 29 oktober 1993 om ytterligare atgarder for offentlig
kontroll av livsmedel?5.

3.6 Angivandet av resultaten

Resultaten skall uttryckas i samma enheter som anges for de hogsta tillatna
halterna som faststalls i férordning (EG) nr 466/2001.

Av analysrapporten skall det framga om analysresultatet ar korrigerat for
utbytet eller inte. Aven utbytet skall rapporteras.

15 EGT L 290, 24.11.1993, s. 14, Celex 393L0099.
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