Na temelju ¢lanka 17. stavak 2. i ¢lanka 72. Zakona o hrani ("Sluzbeni glasnik BiH", broj 50/04) i ¢lanka 17.
Zakona o Vijecu ministara Bosne i Hercegovine ("Sluzbeni glasnik BiH", br. 30/03, 42/03, 81/06, 76/07, 81/07,
94/07 i 24/08), Vijece ministara Bosne i Hercegovine, na prijedlog Agencije za sigurnost hrane Bosne i
Hercegovine, u suradnji s nadleZnim tijelima entiteta i Br¢ko Distrikta Bosne i Hercegovine, na 76. sjednici
odrzanoj 12. veljace 2009. godine, donijelo je

PRAVILNIK

O METODAMA UZORKOVANJA I ANALIZE ZA SLUZBENU KONTROLU KOLICINE OLOVA,
KADMIJA, ZIVE, ANORGANSKOG KOSITRA, 3-MONOKLORPROPANDIOLA (3-MPCD) I
BENZO(A)PIRENA U HRANI
DIO PRVI - OPCE ODREDBE
Clanak 1.
(Predmet)

(1) Pravilnikom o metodama uzorkovanja i analize za sluzbenu kontrolu koli¢ine olova, kadmija, Zive,
anorganskog kositra, 3-monoklorpropandiola (3-MPCD) i benzo(a)pirena u hrani (u daljnjem tekstu: Pravilnik)
utvrduju se metode uzorkovanja i analiza za sluzbenu kontrolu koli¢ine olova, kadmija, Zive, anorganskog
kositra, 3-monoklorpropandiola (3-MPCD) i benzo(a)pirena u hrani.

(2) Uzorkovanje, priprava uzoraka i analize za sluZbenu kontrolu koli¢ine olova, kadmija, Zive, anorganskog
kositra, 3-monoklorpropandiola (3-MPCD) i benzo(a)pirena u hrani provode se u skladu s metodama propisanim
u Aneksu, koji je sastavni dio ovoga Pravilnika.

DIO DRUGI - PRIJELAZNE I ZAVRSNE ODREDBE
Clanak 2.
(Uskladenost)

Koli¢ine olova, kadmija, Zive, anorganskog kositra, 3-monoklorpropandiola (3-MPCD) i benzo(a)pirena koje se
odreduju u hrani temeljem ovoga Pravilnika moraju se uskladiti s propisima o najve¢im dopustenim koli¢inama
odredenih kontaminanata u hrani.

Clanak 3.
(Prestanak vaZenja propisa)

Danom stupanja na snagu ovoga Pravilnika prestaju vaziti odredbe Upute o nac¢inu uzimanja uzoraka za vrSenje
analiza i superanaliza namirnica i predmeta opce upotrebe ("Sluzbeni list SFRJ", broj 60/78) koje se odnose na
provodenje sluzbene kontrole hrane za olovo, kadmij, Zivu, anorganski kositar, 3-monoklorpropandiol (3-MPCD)
i benzo(a)piren.

Clanak 4.
(Stupanje na snagu)

Ovaj Pravilnik stupa na snagu osmoga dana od dana objave u "Sluzbenom glasniku BiH".

VM broj 94/09
12. veljace 2009. godine
Sarajevo



Predsjedatelj
Vijec¢a ministara BiH
Dr. Nikola Spiri¢, v. r.



ANEKS

METODE UZORKOVANJA T ANALIZA ZA SLUZBENU KONTROLU
KOLICINE OLOVA, KADMIJA, ZIVE, ANORGANSKOG KOSITRA,

-MONOKLORPROPANDIOLA (3-MPCD) I BENZIOHA)PIRENA U HRANI
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DEFINICIIE

Serifa ili lot (u dalinjem tekstu: serija) jest kolidina hrane koju je mogude
identificirati, dostavljena u jednoj isporuct 1 za koju je ovladtena odoba utvrdila da
ima zajednifke karaktenistike, poput podrijetla, sorle, vrste pakiranja. pakirera,
podiljtelja ili oznake. U sluéaju ribe, veliGina ribe bit ¢e usporediva,

Podserija ili sublot (u daljnjem tekstu: podserija) jest odredeni dio velike serije na
kojem se primjenjuje metoda uzorkovanja. Svaka podserija mora biti fizicki
odvojena i takva da ju je moguce identificirati.

Pojedinacni wzorak jest kolitina materijala uzeta s jednog mjesta u seriji ili
podseriji.

Skupni uzorak je zbroj svih pojedinaénih uzoraka uzetih iz dane serije ili podserije.
Skupni uzorct smatrat ¢e se reprezentativoim za serije ili podserije iz koje su uzeti.
Laboratorijski uzorak je uvzorak namijenjen analizi u laboratoriju.

Analit je sastavnica uzorka o kojoj se traZi analiticka informacija.

METODE U£ORKEOVANTA
Opde odredbe

Osoblje

Uzorkovanje obavlja osoba koju ovlasti nadleini organ,

Materijal koji se uzorkuje

Svaka serija il podserija koja se spituje mora se zasebno uzorkovati,

Mjere opreza

Za vrijeme uzorkovanja 1 priprave laboratorijskih uzoraka moraju se poduzeti mjere
opreza kako bi se izbjegle bilo kakve promjene koje bi wijecale na kolifinu
kontaminanta i negativino  utjecale na analize ili skupne wzorke udinile
nereprezentativinima.

Pojedinadni uzorci

Ako je mogude, pojedinadni uzorel uzimaju se s raznih myesta iz seryje ili podserije.
Odstupanje od takvog postupka mora biti navedeno u zapisniku koji je propisan u
tocki 2.1.8. ovoga Aneksa,

Priprava skupnog nzorka

Skupni uzorak dobiva se objedinjavanjem svih pojedinaénih uzoraka,
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2.2

Lzorel

Uzorel s¢ moraju uzimati iz homogeniziranog skupnog uzorka,

Pakiranje
Pakiranje i prijenos uzoraka

Svaki uzorak stavlja se u &ist spremmnik od mertnog materijala koji nudi prikladnu
zastitu od kontaminacije, od gubitka analita adsorpeijom na unutarnjo] stijenci
spremnika i od ofteéenja pri prijevozu. Potrebno je poduzeti sve mjere opreza kako
bi se izbjegla promjena sastava uzoraka do koje bi moglo dodi tijekom prijevoza ili
skladistenja.

Pecacenje | ognacavanje uzoraka

Svaki wrorak koji je uzet za slufbenu upotrebu mora se zapeCatiti na mjestu
uzorkovanja i oznaditi.

O svakom uzorkovanju mora se sastavitl zapisnik, koji emogudéava nedvojbeno
identificiranje svake serije ili podserije. uz navodenje vremena i mjesta uzorkovanja
i bilo kojih dodatnih informacija koje bi mogle biti od pomodi analitiCarn,

Planovi uzerkovanja

Velike serije dijele se na podserije, pod uvjetom da se podserija moze fizicki
odvojiti. Za proizvode koji se stavljaju na trzifte u rasutom stanju (u rinfuzi, npr.
Zitarice) primjenjuje se Tablica 1. Za druge proizvode koristi se Tablica 2.
Uzimajuéi u obzir da masa serije nije uvijek tofan umnozak mase podserija, masa
podserija mofe premasiti navedenu masu za najvise 20%.

Masa skupnog uzorka mora iznositi najmanje 1 kg ili 1 1, osim aki to nije moguce
(npr. kada s¢ uzorak sastoji od jednog paketa ili jedimce).

MNajmanji broj uzoraka koji trebaju biti uzeti iz serije ili podserije dan je u Tablici 3.
U slucaju tekuéih proizvoda velike mase. serije ili podserije moraju se temeljito
rmijedati ruéno il mehanicki neposredno prije uzorkovanja, onolike koliko je to
moguce i da to ne utjete na kvalitetu proizvoda. Tada se podrazumijeva ujednacena
raspodjela navedenog kontaminanta u toj seriji ili podseriji. Dovoljno je uzeti iri
pojedinacna uzorka iz serije ili podserije da bi se dobio skupni uzorak.

Pojedinacni uzorci trebaju biti sliéne mase. Masa pojedinaénog uzorka mora
iznositi nagmanje 100 g ili 100 ml, éime ¢e masa skupnog uzorka iznositi najmanje
1 kg ili 1 1. Svako odstupanje od ove metode mora se unijeti u zapisnik iz totke
2.1.8. ovoga Aneksa.

Tablica 1. Podiela serija na podserife za proizvede kofi se prodafu u rasutom stanju

frinfiuza)
Masa serije (1) Masa ili broj podserija
= 1500 00 tona
= 300 5= 1500 3 podserne
= 1000 =300 100 tona
< 100 -




Tablica 2. Podjela serija na podserife za druge proizvode

Masa serija (1) Masa ili broj podserija
=15 15 - 30 tona
<15

Tablica 3. Najmanyi brof pojedinadnih uzoraka koje je potrebno uzeti iz serije ili

podserije
Masa ili volumen serije/podserije Majmanji broj pojedinaénih uzoraka koje je potrebno
(kg ili L) uzeti
< 50 3
= 50 i< 500 5
= 500 10

Tablica 4. Brof pakirvanja ili fedinica {pojedinadnih uzorakal koje je potrebno wuzeti da
bi se dobio skupni uzorak kada se serifa ili podserifa sastefi od pojedinadnih
pakiranja ili jedinica

Braj pakiranja ili jedinica u seriji ili podseriji Broj pakiranja ili jedinica koje je potrebno uzeti
= 25 Maymanje jedno pakirame il jedinica
26 - 1040 Oko 5%, najmanje dva pakiranja ili jedinice
=100 Clko 5%, najvide 10 pakiranja il jedinica

MNajveéa koliina za anorganski Kositar odnosi se na sadrzaj svake konzerve, ali iz
praktiénih je razloga potrebno primjeniti metodu skupnog uzorka, Ako je rezuliat testa za
skupni uzorak konzervi manji. ali blizu najveée dopuitene koli¢ine anorganskog Kositra, |
ako se¢ sumnja da pojedinaéne konzerve mogu premadivati najvede dopuStene kolidine,
potrebno je provesti dodatna ispitivanja,

2.3 Uzorkovanje u fazi maloprodaje
Uzorkovanje hrane u fazi maloprodaje provodi se kad god je to moguée u skladu s
todkama 2.1. 1 2.2, Ancksa,
Ako to nije mogude, mogu se primijeniti drugi uéinkoviti postupei vzorkovanja u
fazi maloprodaje. pod uvjetom da je vzorkovana serija ili podserija reprezentativna.

3 PRIPRAVA UZORKA T ANALIZA

3.1.  Laboraterijski standardi kvalitete

Laboratoriji postupaju u skladu s propisima o sluzbenoj kontroli,

Laboratoriji moraju sudjelovati u odgovarajuéim shemama ispitivanja sposobnosti
koje su sukladne Medunarodnom uskladenom protokolu za medulaboratorijska
ispitivanja, testovi toénosti (eng. Proficiency Testingl kemijskih analitiCkih
laboratorija® " i razvijene pod okriljem ITUPAC/ISO/AQAC-a.

Laboratoriji moraju dokazati da primjenjuju procedure unutamje kontrole kvalitete,
Primjeri toga su , Smjernice ISOAQAC/TUPAC-a o unutarnjoj kontroli kvalitete u
ispitnim kemijskim laboratorijima™ ',

Kada god je mogude. istimitost analiza procjenjuje se ukljuéivanjem odgovarajudih
certificiranih referentnih materijala u analizu,
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Priprava uzoraka

Mjere opreza i opdi preduvjeti
Csnovni zahtjev je dobiti reprezentativan i homogen laboratorijski uzorak, bez
uvodenja sekundame kontaminacije.

Sav wzorkovan materijal primljen u laboratoriju mora se iskoristiti za pripravu
laboratorijskog uzorka,

Uskladenost s najvecim dopuitenim koliG¢inama utvrdenim propisima o najvecim
dopugtenim koli¢inama odredenih kontaminanata u hrani wivrduje se na temelju
koligine koja je odredena u laboratorijskim nzorcima.

Posebni postupci za pripravi uzoraka

3.2.2.1. Posebni postupci za olove, kadmij, Siva i anorganski kositar

Analiticar je duzan osigurati da uzorci ne budu kontaminirani za vrijeme priprave
uzorka. Kada god je to mogude, uredaji 1 oprema koji dolaze u dodir s uzorkom ne
smiju sadrizavati metale koji se odreduju 1 trebaju biti izradeni od inerinih
materijala. npr. od plastike poput polipropilena, politetrafluoroetilena (PTFE) itd.
Moraju biti ofisceni kiselinom kako bi se rizik kontaminacije sveo na najmanju
moguén mjeru, £a rezanje rubova moze se koristiti visokokvalitetni nehrdajuci
celik.

Postoji mnogo prikladnih posebnih postupaka priprave uzoraka Koje je mogude
primijeniti. Metode opisane u standardu CEN Hrana - odredivanje elemenata u
tragovima — izvedbeni kriteriji i opéa razmatranja”™ pokazale su se prikladnim(’). ali
i druge mogu biti jednako validne.

U sluéaju anorganskog kositra, mora se obratiti posebna pozornost na to da sav
materijal bude stavljen u otopinu, jer se &esto javljaju gubici uslijed hidrolize u
netopivom hidrainom Sn (IV) oksidu.

3.2.2.2. Posebni postupei za benzofalpirene
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3.2.4

Analiti¢ar je duZan osigurati da uzorci ne budu kontaminirani za vrijeme priprave
uzorka. Posude prije upotrebe moraju biti isprane acetonom ili heksanom visoke
Cistode kako bi se rizik kontaminacije sveo na najmanju mogudéu mjeru, Kad god je
to mogudée, uredaji 1 oprema koji dolaze u dodir s uzorkom trebaju biti tzradeni od
inertnih materijala. npr. aluminija. stakla ili poliranog nehrdajuceg Celika. Potrebno
je izbjegavati plastiku, poput polipropilena, PTFE-a itd.. jer analit {uzorak koji se
ispituje) moie adsorbirati ove materijale.

Obrada nzorka dopremljenog u laboratorij

Cijeli je skupni uzorak potrebno fino samljeti {gdje je nuzno) i temeljito izmijedati
primjenjujuci postupak koji dokazano postize punu homogenizaciju.

Uzorei

Uzorel se moraju uzimati iz homogeniziranog skupnog uzorka,
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Metode analiza

Definicije

Za potrebe ovoga Aneksa koriste se sljedece definicije:

r=  ponovljivoest, za apsolutnu vrijednost razlike dvaju rezultata dobivenih u
ponovljivim uvjetima (isti uwzorak. isti ispitivad, isti instrument, isti
laboratorij 1 kratki vremenski razmak), uz vjerojatnost od 953% olekuje se da
bude manja od r (1. [%; — x4 < 1), gdje jer= 2.8 = s,

g =  standardna devijacija izrafunata iz rezultata dobivenih u ponovljivim

uvjetima.

RSD)y = relativna standardna dr:vijncii'n izratunata iz rezultata dobivenih u

E =

ponovljivim uvjetima [(s, ,ﬁ x lﬂﬂ].

obnovljivost, za apsolutnu vrijednost razlike izmedu pojedinaénih rezultata
dobivenih v obnovljivim wvjetima (na istome materijalu koji dobiju
ispitivacéi u razlicitim laboratorijima  koristeéi standardizirane ispitne
metode), uz vierojainost od 93% ocekuje se da bude manja od R, gdje je:
R=28 =sp

sp = standardna devijacija izradunata iz rezultata dobivenih u obnovljivim uvjetima.

R51y = relativna standardna devijacija izraunata 1z rezultata dobivenih u

obnovljivim uvjetima [511 ﬂ)x lﬂﬂ].

SLOD* = gdranica detekeije, najmanja kolidina analita v uzorku koju je moguée

odrediti uz razumnu statistiku vjerojatnost. Granica detekceije numericki je
jednaka trostrukoj standardnoj devijaciji srednje vrijednosti slijepih proba (n
=200,

SO = gramica kvantifikacije, najmanja koli¢ina analita koji se mofe odrediti uz

odredenu  statisticku  vjerojatnost. Ako su 1 toénost 1 preciznost
konstantne v koncentracijskom rasponu oko granice detekcije, tada je
granica  kvantifikacije  numericki  jednaka  festerostrukoj  ili
deseterostrukoj standardnoj devijaciji srednje vrijednosti slijepih proba
(n = 20).

LJHAORRATS = lzratunata vrijednost RSDr podijeljena s vrijednoiéu RSDr koja je

dobivena na osnovi Horwitzove jednadibe ('), polazed od
pretpostavke da r = 0,66R.

SHORRATR™ = tzradunata vrijednost RSDyg podijeljena s vrijednodéu RSDy

i)
U

,..Uf“

dobivena na osnovi Horwitzove jednadizbe.
standardna mjerna nesigurnost.

prodirena mjema nesigumost, uz obuhvatm fakior 2 koji daje razinu
pouzdanosti od oko 93% (L1 = 2u),
najveda standardna mjermna nesigurnost.

3.3.2. Opdi zahtjevi

Metode analize koje se koriste u svrhu kontrole hrane moraju biti sukladne
propisima o sluzbenoj kontroli.



Metode analiza za ukupni kositar mogu se koristiti za sluzbenu kontrolu kolidine

anorganskog kositra.

Za analizu olova u vinu koriste se propisi o metodama za analizu vina.

333 Posebni zahtjevi

3.3.3.1. Izvedbeni kriteriji

Ako nisu propisane posebne metode za odredivanje kontaminanta w hrani,
laboratoriji mogu odabrati bilo koju validiranu metodu analize (gdje je 1o mogude,
validacija ukljuéuje certificirani referentni materijal), pod uvjetom da odabrana
metoda odgovara posebnim izvedbenim kriterijima, propisanim u tablicama 5, 6. i

7.

Tablica 3, Tzvedbeni kriterifi za metode analize olova, kadmija, Sive | anorganskog

Kositra
Parametar Vrijednost [ komentar
Primjenjivost Hrana koja je specificirana propisima o najvedim dopustenim kolidinama
odredenih kontaminanata u hram.
LoD Za anorganski kositar manje od 5 mg'kg
Za druge elemente mame od jedne desetine vrijednosti nagveds dopustens
kolidine koja je odredena propisom o najveéim dopudtenim kolidinama
odredenth kontaminanata w hrani, osim ako je najveda koli€ing za olovo
mamja od 100 pg'ke U drugom sludaju, ne vise od jedne petine najvede
koligine.
LOg Za anorganski kositar manje od 10 mg'kg.
Za druge elemente manje od jedne peting vrijednosti najvede dopustens
kolifine odredene propisom o najveéim dopudtenim koliéinama odredenth
kontaminanata u hrand, osim ako je najveda kolifina za olove manja od
100 pg/'kg. 1 drugom sluéaju, ne vise od dvije petine najvece koliGine.
Preciznost HORRAT, ili HORRAT;, vrijednosti kaje su manje od 2.
Iskonitenje (eng. Recovery) Vrjede odredbe propisane todkom 4.1.2.
Specififnost Bez spektralnih interferencija il utjecaja matrice.

Tablica 6. Jzvedbeni kriterifi za metode analize 3-MCFPD

Kriterij Preporutena vrijednost Koncentracija
Slyepa proba Mamje od gramice detekenje (LOD) -
Iskoridtenje (eng. Recovery) 75 -110% Sve

LoD

5 (ili manje] % na osnovl sube tvan -

Ly 10 (ili mampe) pe'ke na osnovi suhe tvari S

Preciznost <4 kg 20 pe'kg
< 6 po'ke 30 pe/ke
-7 pglke 40 pe/ke
< B pp'kp S0 ue ke

<15 pg/kg 100 pgkg




Tablica 7. Izvedbeni kriterifi za metode analize benzofalpirena

Paramelar ¥rijednost/komentar
Primjenjivost Hrana koja je specificirana propisem o najveéim dopudtenmm koliéinama odredenth
kontaminanata u hrani.
LOD MNe vide od 0.3 pokp.
LOQ) Me vide od 0.9 pgkg.
Preciznost HORRAT, ili HORRATy vrijednosti manje od 2.
Iskoristenje 500= 1200 %,

(eng. Recovery)

Specifitnost Bez spektralmih interferencija 1li utjecaja matrice, venfikacija pozitivne detekeije

3.3.3 2 Pristup prikladnoesti za svrhu” (eng. Fimess for Purpose)

Ako postoji ograniceni broj potpuno validiranih metoda analize, altemativino se
moFe primijeniti pristup prikladnosti za svrhu® kako bi se procijenila valjanost
metode analize. Metode koje su valjane za sluZbenu kontrolu moraju davati
rezuliate sa standardnom mjermom nesigurnoiéu koje su manje od najvece
standardne mjerne nesigurnosti izradunate prema navedenoj formuli:

UF = {(LOD/ 2)° + (aC)*

gdje je:
UF  najveda standardna mjema nesigurnost (pg/kg)

LOD granica detekeije metode (ug/'ke )

C relevantna koncentracija ( pg/kg )

[V} numericki faktor koji se koristi neovisno o viijednosti C. Vrjednosti koje se
koriste dane su u Tablici 8.

Tablica 5. Numeridke vrijednosti koje se koriste za o kao konstantu u formuli iz ove

fodke, ovisno o relevantnogf koncentraciyi

C (pg/ks) o
= 50 0,2

51 - 500 0,18
501 - 1000 0,15
1001 - 10000 0,12
= 500 0,1

4.1.

4.1.1

4.1.2

IZVIESCIVANJE I TUMACENJE REZULTATA
Izvjeicivanje

IzraZavanje rezultata

Rezultati se moraju izraziti v istim jedinicama kao i najveca dopudtena kolicina
utvrdena propisom o najvedim dopuitenim koliGinama odredenih kontaminanata u
hrani.

Izradun iskoriitenja (eng. Recovery)

Ako je u analitickoj metodi primijenjen postupak ekstrakeije, rezultat analize
korigira se za iskoristenje. U tom je sluéaju potrebno navesti postotak iskoristenja,
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Kada se v analitickoj metodi ne primjenjuje ekstrakcija (npr. metali). rezultat se ne
mora korgirati za iskoristenje ako je korigten prikladm certificirami referentni
materijal koji pokaruje da je dobivena certificirana koncentracija unutar granica
mjerme nesigumosti (4. velika toénost mjerenja). Ako je rerultat izrazen bez
korekeije za iskorigtenje, to treba biti navedeno,

Mjerna nesigurnost

Rezultati analize moraju se iskazati kao x +/- U, gdje je x rezultat analize, a 17 je
progirena mjema nesigurnost uz faktor pokrivanja 2, ¢ime se dobiva razina
pouzdanosti od priblizne 95% (17 = 2u).

Analitidar wzima u obzir lzvieSée o odnosu izmedu rezultata analize, mjerne
nesigurnosti, faktora iskoridtenja i odredaba v zakonodavstvu o hrani i hrani za
Zivotinge,

Tumadenje rezultata
Prilvvacanje serija/podserija

Serija ili podserija se prihvaéa 1 smatra ispravnom ako rezultat analize
laboratorijskog uzorka ne premaguje najvedu dopuitenu kolidinu utvrdenu propisom
o najvedim dopuitenim koliéinama odredenih kontaminanata u hrani, uzimajuéi u
obzir mjemu nesigurnost 1 korekeiju rezultata za iskoridtenje ako je u analiticko)
metodi primijenjena ekstrakeija,

Odbijanje serija/pedserifa

Serija ili podserija se¢ ne prihvaéa 1 smatra neispravnom ako rexzultat analize
laboratorijskog wzorka izvan svake sumnje premasuje najvedi dopudtenu koliinu
utvrdenu propisom o najvedim dopustenim koli¢inama odredenih kontaminanata v

hrani. wzimajuéi u obzir povedanu mjernu nesigumost i korekeiju rezultata za
1skoriftenje ako je u analiticko) metodi primijenjena ekstrakeija,

Primjenfivost
Navedena pravila tumadenja rezultata odnose se na rezultat analize dobiven za
svrhu sluzbene kontrole hrane.

{J_‘.I whdedunarodni uskladeni protokel za testiranje kompetentnosti (emg. Proficiency) analitickih laboratorija
78 kemijus, autor: M, Thompson, 5.L K. Ellison 1 K. Wood, Pure Appl. Chemistry, 2006, T8, 145-96,

{:] Uredili M. Thompson 1| K. Weod, Pure Appl. Chemistry, 1995, 67, 649-666.

fI} Standard EN 138042002 Hrana - Odredivanje elemenata u tragovima - Tevedbeni knterji, opéa
razmatranja i priprava uzorka”, CEN. Rue de Stassart 36, B-1050 Bruxelles.




