Anexa nr. 3

 la Hotărîrea Guvernului nr.115
din 8 februarie  2013
METODE DE ANALIZĂ 
pentru controlul oficial al conţinutului

 de nitraţi în produsele alimentare de origine vegetală 

Capitolul I. Terminologie

1. În sensul prezentelor metode, indicii utilizaţi au următoarele semnificaţii:

r (repetabilitatea) – valoarea sub care se preconizează că diferenţa absolută dintre rezultatele a două încercări individuale, obţinute în condiţii de repetabilitate, precum aceeaşi probă, acelaşi operator, aceeaşi aparatură, acelaşi laborator şi un interval scurt de timp se situează într-o anumită limită de probabilitate (de obicei 95 %), de unde rezultă că r = 2,8 × sr;
sr (deviaţia standard) – calculată din rezultatele obţinute în condiţii de repetabilitate;
RSDr (deviaţia standard relativă) – calculată din rezultatele obţinute în condiţii de repetabilitate        _
                              ((sr/x)× 100);
R (reproductibilitatea) – valoarea sub care se poate preconiza că diferenţa absolută dintre rezultatele testelor individuale, obţinute în condiţii de reproductibilitate (adică pentru un material identic obţinut de operatorii din diferite laboratoare, care utilizează metoda de testare standardizată), se situează într-o anumită limită de probabilitate (de obicei 95 %), R = 2,8 × sR;
sR (deviaţia standard) – calculată din rezultatele obţinute în condiţii de reproductibilitate;
RSDR (deviaţia standard relativă) – calculată din rezultatele obţinute în condiţii de reproductibilitate                _

                                           ((sR/x)× 100).

Capitolul II. Cerinţe generale

2. Metodele de analiză de laborator utilizate pentru controlul produselor alimentare de origine vegetală se caracterizează prin următoarele criterii:

1) exactitudine;

2) aplicabilitate (matrice şi gama concentraţiei);

3) limită de detectare;

4) limită de determinare;

5) precizie;

6) repetabilitate;

7) reproductibilitate;

8) recuperare;

9) selectivitate;

10) sensibilitate;

11) linearitate;

12) marjă de eroare;

13) alte criterii care pot fi selectate după caz.
3. Valorile de precizie menţionate la punctul 2 subpunctul 5) se obţin printr-un studiu colectiv, realizat în conformitate cu standardele naţionale şi internaţionale privind studiile de colaborare, în cazul în care s-au stabilit criterii de performanţă pentru metodele de analiză, se bazează pe teste de respectare a criteriilor. 
4. Valorile repetabilităţii şi reproductibilităţii respective se exprimă în forma definită de standardele naţionale. Rezultatele studiului de colaborare se publică pe site-ul oficial al autorităţii competente şi se pun la dispoziţia publicului fără restricţie.

Capitolul III. Cerinţe specifice
Secţiunea 1. Procedura de extracţie

5. Procedurile de extracţie, printre care metoda de extracţie cu apă fierbinte sau cu metanol/apă (30/70), asigură o extracţie eficientă a nitraţilor.
6. Metoda de extracţie cu apă rece poate fi folosită numai în cazul în care proba de laborator a fost congelată înainte de extracţie.

Secţiunea 2. Criterii de performanţă

7. Criteriile specifice pentru metodele de analiză utilizate pentru controlul conţinutului de nitraţi sînt următoarele:
	Criteriu
	Intervalul

de concentraţie
	Valoarea recomandată


	Valoarea

maximă admisă

	Recuperare
	< 500 mg/kg
	60-120 %
	

	
	     ≥ 500 mg/kg

	90-110 %

	

	Precizia RSDR
	Toate
	Derivată din ecuaţia lui Horwitz
	2×valoarea derivată din ecuaţia lui Horwitz

	Precizia RSDr poate fi calculată înmulţind cu 0,66 precizia RSDR la concentraţia care prezintă interes.


8. Note privind criteriile de performanţă:
1) intervalele de concentraţie nu sînt precizate, dat fiind că valorile de precizie sînt calculate la concentraţiile care prezintă interes;

2) valorile de precizie sînt calculate din ecuaţia Horwitz, adică:

RSDR  = 2(1– 0,5 logC)

unde: RSDR este deviaţia standard relativă, calculată din rezultatele obţinute în condiţii de reproductibilitate   
                                                  _

                                          ((sR/ x) × 100); 

C – este rata de concentraţie (adică 1 = 100 g/100 g, 0,001 = 1000 mg/kg).

Secţiunea 3. Raportarea rezultatelor, estimarea incertitudinii de măsurare şi calcularea nivelului de recuperare
9. Rezultatul analitic va fi înregistrat fie sub formă corectată, fie necorectată, pentru recuperare. Se va preciza modul de înregistrare şi nivelul de recuperare. Rezultatul analitic corectat pentru recuperare va fi utilizat pentru verificarea conformităţii.
10. Rezultatul analitic va fi înregistrat ca x +/– U, unde: x este rezultatul analitic, iar U – incertitudinea de măsurare extinsă.
U este incertitudinea de măsurare extinsă, utilizîndu-se un factor de acoperire 2 care conduce la un nivel de încredere de aproximativ 95 %.
11. Prezentele norme de interpretare a rezultatului analitic în vederea acceptării sau respingerii lotului se aplică rezultatului analitic obţinut din proba destinată controlului oficial. 
12. În cazul analizei realizate în scopuri de apărare sau de arbitraj, se aplică standardele naţionale.
13. Autoritatea competentă abilitează laboratoarele acreditate în domeniu, responsabile de efectuarea analizelor de laborator a probelor din produsele alimentare de origine vegetală prelevate în cadrul controalelor oficiale. 
