Anexa nr. 2

la Hotărîrea Guvernului nr.686

din 13 septembrie 2012

METODELE DE PREPARARE 

a eşantioanelor pentru analiză şi exprimarea rezultatelor

  

1. PREPARAREA EŞANTIOANELOR PENTRU ANALIZĂ

1.1. Cerinţe generale
Procedurile descrise se referă la prepararea pentru examinarea eşantioanelor finale, trimise laboratorului naţional de referință, după eşantionare, conform indicaţiilor din anexa nr.1 la prezenta hotărîre. 

Prepararea acestor eşantioane trebuie efectuată astfel încît cantităţile prelevate, în conformitate cu dispoziţiile din metoda de analiză, să fie omogene şi reprezentative pentru eşantioanele finale.  

1.2. Măsuri de precauţie
Procedura de preparare a eşantioanelor care trebuie urmată este dependentă de metodele de analiză utilizată şi este de importanţă majoră pentru a se asigura ca procedura de preparare a eşantioanelor urmată trebuie să fie adecvată metodei de analiză utilizate. 

Toate operaţiunile necesare se efectuează pentru a se evita contaminarea eşantionului şi modificarea compoziţiei acestuia. 

Măcinarea, amestecarea şi cernerea se efectuează în condiţiile unei expuneri minime a eşantionului la aer şi la lumină. Nu se utilizează rîşniţe sau aparate de măcinat care ar putea cauza încălzirea semnificativă a eşantionului. 

Se recomandă ca nutreţurile foarte sensibile la căldură să fie măcinate manual. De asemenea, aparatura folosită nu trebuie să constituie o sursă de contaminare cu oligoelemente. 

Dacă prepararea nu poate fi efectuată fără modificări semnificative ale conţinutului umed al eşantionului, se determină conţinutul umed înainte şi după pregătire, în conformitate cu metoda menţionată în capitolul  I din anexa nr. 3 la prezenta hotărîre. 

1.3. Procedura de preparare
Se divizează eşantionul în subeşantioane, în vederea analizării şi trimiterii, prin utilizarea unor tehnici de separare, cum ar fi eşantionarea alternativă cu ajutorul lopeţii sau eşantionarea în condiţii staţionare sau rotative. 

Formarea unui con şi selectarea de sferturi nu este recomandată deoarece ar putea să se formeze subeşantioane care să dea naştere la erori de separare mari. 

Eşantionul de trimis se păstrează într-un recipient adecvat, curat şi uscat, prevăzut cu un capac ermetic, iar subeşantioanele de analizat, cu greutate de cel puţin 100 g se prepară în modul indicat în punctele 1.3.1.-1.3.4. din prezenta anexă.

1.3.1. Nutreţuri care pot fi măcinate ca atare

Se amestecă eşantionul final trecut prin sită și se introduce într-un recipient adecvat, curat şi uscat, dotat cu un capac ermetic. Se amestecă din nou pentru a asigura o omogenizare completă, imediat înainte de prelevarea cantităţii pentru analiză.

1.3.2. Nutreţuri care pot fi măcinate după uscare

Dacă nu se specifică altfel în metodele de analiză, eşantionul se deshidratează astfel încît umiditatea sa să fie redusă la 8-12%, în conformitate cu procedura de preuscare descrisă la punctul 1.4.3. din metoda de determinare a umidităţii, menţionată în capitolul I din anexa nr. 3 la prezenta hotărîre.

În continuare se procedează astfel cum se indică în punctul 1.3.1. din prezenta anexă. 

1.3.3. Nutreţuri lichide sau semilichide

Eşantioanele se recoltează într-un recipient adecvat, curat şi uscat, dotat cu un capac ermetic. Se amestecă minuţios pentru a se asigura o omogenizare completă, imediat înainte de prelevarea eşantionului de analizat. 

1.3.4. Alte nutreţuri

Eşantioanele care nu pot fi preparate conform unei proceduri indicate anterior se tratează prin orice altă procedură prin care se asigură că eşantioanele prelevate în vederea analizării sînt omogene şi reprezentative pentru eşantioanele finale. 

1.3.5. Proceduri specifice în cazul examinării vizuale sau la microscop dacă întregul eşantion se omogenizează

În cazul unei examinări prin inspecţie vizuală, fără a recurge la microscop, întregul eşantion de laborator se utilizează pentru examinare.

În cazul unei examinări microscopice, laboratorul poate reduce eşantionul agregat sau poate efectua o reducere ulterioară a eşantionului redus. Eşantioanele finale pentru apărare şi, în cele din urmă, pentru referinţă sînt prelevate în urma unei proceduri echivalente cu procedura urmată pentru eşantionul final.

Atunci cînd întregul eşantion agregat este omogenizat, eşantioanele finale sînt prelevate din eşantionul agregat omogenizat.

1.4. Depozitarea eşantioanelor
Eşantioanele trebuie păstrate în condiţii care nu afectează negativ caracteristicile fizico-chimice şi siguranţa produsului, astfel încît după prelevare eşantioanele sînt expediate la laborator, al cărora timp al expedierii nu va depăşi 48 de ore din momentul prelevării. Acestea fiind conservate prin refrigerare la temperatura de +2…+4ºC, în recipiente sterile din plastic. Eşantioanele destinate analizării prezenţei vitaminelor sau substanţelor foarte sensibile la lumină sînt păstrează în recipiente de sticlă brună. Toate eşantioanele trimise la laborator trebuie păstrate pînă la obţinerea rezultatelor finale.

2. CERINŢELE FAŢĂ DE REACTIVI ŞI 

APARATURA UTILIZATĂ ÎN METODELE DE ANALIZĂ

2.1. Dacă nu se specifică altfel în metodele de analiză, toţi reactivii destinaţi analizelor trebuie să fie puri din punct de vedere analitic. Pentru analiza prezenţei oligoelementelor, puritatea reactivilor se controlează printr-un test martor. În funcţie de rezultatele obţinute, poate fi necesară o purificare suplimentară a reactivilor. 

2.2. Pentru orice operaţie care implică prepararea soluţiilor, diluţia, clătirea sau spălarea, menţionate în metodele de analiză şi pentru care nu există indicaţii referitoare la natura solventului sau diluantului, se utilizează apa. Ca regulă generală, se utilizează apă demineralizată sau distilată. În cazuri speciale, care sînt indicate în metodele de analiză, apa trebuie supusă unor proceduri de purificare speciale. 

Avînd în vedere dotarea uzuală a laboratoarelor de control, în metodele de analiză se menţionează doar instrumentele şi aparatura destinată pentru acest scop. Ele trebuie să fie curate.

3. APLICAREA METODELOR DE ANALIZĂ

 ŞI EXPRIMAREA REZULTATELOR 

3.1. Procedura de extracţie
O serie de metode determină o procedură de extracţie specifică. Ca regulă generală, se pot aplica alte proceduri de extracţie decît cea la care se face referire în metodă, dacă s-a dovedit că procedura de extracţie utilizată are pentru matricea analizată, o eficienţă de extracţie echivalentă cu procedura menţionată în metodă. 

3.2. Procedura de purificare
O serie de metode determină o procedură de purificare specifică. Ca regulă generală, se pot aplica alte proceduri de purificare decît cea la care se face referire în metodă, dacă s-a dovedit că procedura de purificare utilizată determină, pentru matricea analizată, rezultate analitice echivalente cu procedura menţionată în metodă. 

3.3. Raportarea metodei de analiză utilizate
În general, pentru determinarea fiecărei substanţe în nutreţuri se stabileşte o singură metodă de analiză. În cazul în care sînt indicate mai multe metode, în buletinul de analiză se specifică metoda aplicată de laboratorul national de referință.

3.4. Numărul determinărilor
Rezultatul indicat în buletinul de analiză reprezintă valoarea medie obţinută în urma a cel puţin două determinări efectuate pe porţiuni distincte ale eşantionului.

În cazul analizelor de detectare a substanţelor indezirabile, dacă rezultatul primei determinări este semnificativ (>50%) mai mic decît specificaţia de control, nu sînt necesare alte determinări, cu condiţia să fie aplicate proceduri calitative. 

În cazul controlului privind conţinutul declarat pentru o anumită substanţă sau un anumit ingredient, dacă rezultatul primei determinări confirmă conţinutul declarat, adică rezultatul analizei se situează în interiorul intervalului de variaţie acceptat, nu sînt necesare alte determinări, cu condiţia să fie aplicate proceduri calitative. 

3.5. Raportarea rezultatului analitic
Rezultatul analitic se exprimă în modul indicat în metoda de analiză, printr-un număr adecvat de cifre semnificative şi se ajustează, dacă este cazul, la conţinutul de umiditate al eşantionului final înainte de preparare. 

3.6. Incertitudinea de măsurare şi rata de recuperare în cazul analizelor de detectare a substanţelor nedorite
În ceea ce priveşte substanţele nedorite, prevăzute în anexa nr. 5 la prezenta hotărîre, inclusiv dioxina şi policlorobifenil (în continuare – PCB) asemănători dioxinei, un produs destinat utilizării în nutreţuri se consideră neconform privind conţinutul maxim acceptat, referitor la un nutreţ cu un conţinut de umiditate de 12%, dacă rezultatul analitic este considerat că depăşeşte conţinutul maxim, ţinînd cont de incertitudinea de măsurare extinsă şi ajustarea pentru recuperare. Pentru a evalua conformitatea, concentraţia analizată se utilizează după ce a fost corectată pentru recuperare şi după deducerea incertitudinii de măsurare extinse. Această procedură este aplicabilă doar în cazurile în care metoda de analiză permite estimarea incertitudinii de măsurare şi ajustarea pentru recuperare, procedură care este imposibilă în cazul analizelor la microscop.

În măsura în care metoda de analiză utilizată permite estimarea incertitudinii de măsurare şi a ratei de recuperare, rezultatul analitic se raportează în modul următor:

1) ajustat pentru recuperare, nivelul de recuperare fiind indicat. Ajustarea pentru recuperare nu este necesară în cazul în care rata de recuperare este între 90 şi 110%;

2) ca indicele x+/–U, unde x este rezultatul analitic şi U este incertitudinea de măsurare extinsă, folosind un factor de acoperire 2, care dă un nivel de încredere de aproximativ 95%. 


Dacă rezultatul analizei este semnificativ (>50%) mai mic decît specificaţia de control şi cu condiţia ca procedurile calitative corespunzătoare să fie aplicate şi analiza să servească doar verificării conformităţii cu prevederile legale, rezultatul analitic ar putea fi raportat fără ajustare pentru recuperare, iar raportarea ratei de recuperare şi a incertitudinii de măsurare ar putea fi omisă în aceste cazuri.

