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REGLAMENTO (CE) N° 333/2007 DE LA COMISION
de 28 de marzo de 2007

por el que se establecen los métodos de muestreo y analisis para el
control de los niveles de elementos traza y de los contaminantes de
proceso en los productos alimenticios

(Texto pertinente a efectos del EEE)

Articulo 1

M3

1. El muestreo y el analisis para el control de los niveles de plomo,
cadmio, mercurio, estafio inorganico, arsénico inorganico, 3-monocloro-
propano-1,2-diol (3-MCPD), ésteres de acidos grasos de 3-MCPD, és-
teres glicidilicos de acidos grasos, hidrocarburos aromaticos policiclicos
(HAP) y perclorato que figuran en las secciones 3, 4, 6 y 9 del anexo
del Reglamento (CE) n.° 1881/2006, asi como para el control de los
niveles de acrilamida conforme a lo dispuesto en el Reglamento (UE)
2017/2158 de la Comision (1), se llevaran a cabo de conformidad con el
anexo del presente Reglamento.

2. El apartado 1 se aplicara sin perjuicio de lo dispuesto en el Re-
glamento (CE) n°® 882/2004.

Articulo 2
Quedan derogadas las Directivas 2001/22/CE, 2004/16/CE 'y
2005/10/CE.

Las referencias a las Directivas derogadas se entenderan hechas al pre-
sente Reglamento.

Articulo 3

El presente Reglamento entrara en vigor el vigésimo dia siguiente al de
su publicacion en el Diario Oficial de la Union Europea.

Sera aplicable a partir del 1 de junio de 2007.

El presente Reglamento serd obligatorio en todos sus elementos y di-
rectamente aplicable en cada Estado miembro.

(") Reglamento (UE) 2017/2158 de la Comision, de 20 de noviembre de 2017,
por el que se establecen medidas de mitigacion y niveles de referencia para
reducir la presencia de acrilamida en los alimentos (DO L 304 de 21.11.2017,
p. 24).
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ANEXO

PARTE A

DEFINICIONES

A los efectos del presente anexo se aplicaran las siguientes definiciones:

«lote»:

cantidad identificable de alimento entregada de una
sola vez y que presenta, a juicio del agente responsa-
ble, caracteristicas comunes, (tales como el origen, la
variedad, el tipo de envase, el envasador, el expedi-
dor o el etiquetado); en el caso del pescado, también
debera ser comparable su tamaiio;

«sublote»: parte de un lote grande designada para aplicar en ella

el método de muestreo; cada sublote debera estar
separado fisicamente y ser identificable;

«muestra elemental»: cantidad de material tomada en un unico punto del

lote o sublote;

«muestra global»: agregacion de todas las muestras elementales toma-

das del lote o sublote; las muestras globales se con-
siderardn representativas de los lotes o sublotes de
los que se obtengan;

«muestra de laboratorio»: muestra destinada al laboratorio.

B.1.
B.1.1.

B.1.2.

B.1.3.

B.1.5.

PARTE B
METODOS DE MUESTREO

DISPOSICIONES GENERALES
Personal

La toma de muestras sera efectuada por una persona autorizada desig-
nada por el Estado miembro.

Material objeto de muestreo

Todo lote o sublote que deba examinarse sera objeto de un muestreo
aparte.

Precauciones que deben tomarse

Durante el muestreo, deberan tomarse precauciones para evitar toda
alteracion que pueda afectar a los niveles de contaminantes, influir
negativamente en la determinacion analitica o hacer que las muestras
globales dejen de ser representativas.

Muestras elementales

En la medida de lo posible, las muestras elementales se tomaran en
distintos puntos del lote o sublote. Cuando no se siga este procedimien-
to, debera indicarse en el acta contemplada en el punto B.1.8 del
presente anexo.

Preparacion de la muestra global

La muestra global se obtendra agrupando las muestras elementales.
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B.1.6.

B.1.7.

B.1.8.

B.2.1.

Muestras tomadas para velar por el cumplimiento de la normativa,
o con fines de defensa o arbitraje

Las muestras tomadas para velar por el cumplimiento de la normativa, o
con fines de defensa o arbitraje, se extracran de la muestra global
homogeneizada, a menos que ello contravenga la normativa de los
Estados miembros relativa a los derechos del explotador de la empresa
alimentaria.

Embalaje y envio de las muestras

Toda muestra debera colocarse en un recipiente limpio e inerte que
ofrezca una proteccion adecuada contra la contaminacion, contra la
pérdida de analitos por adsorcion en su pared interna y contra dafios
durante el transporte. Se tomaran todas las precauciones necesarias para
evitar que se modifique la composicion de la muestra durante el trans-
porte o el almacenamiento.

En caso de toma de muestras para analizar HAP deberan evitarse, en la
medida posible, los recipientes de plastico, ya que podrian alterar el
contenido de HAP de la muestra. Siempre que sea posible, se utilizaran
recipientes de vidrio sin HAP e inertes, protegiendo la muestra adecua-
damente de la luz. Cuando esto resulte practicamente imposible, al
menos debera evitarse el contacto directo de la muestra con los plasti-
cos. Por ejemplo, en caso de muestras solidas, pueden envolverse en
papel de aluminio antes de ponerlas en el recipiente de muestreo.

Precintado y etiquetado de las muestras

Toda muestra tomada para uso oficial se precintard en el lugar de
muestreo y se identificara segun las normas de los Estados miembros.

De cada toma de muestras debera levantarse un acta que permita iden-
tificar sin ambigiiedad cada lote o sublote (se indicara el nimero de
lote) y que indique la fecha y el lugar del muestreo, asi como toda
informacion adicional que pueda resultar util al analista.

PLANES DE MUESTREO
Subdivision de los lotes en sublotes

Los lotes de gran tamafo se dividiran en sublotes, a condicion de que
estos puedan separarse fisicamente. En el caso de productos que se
comercialicen en partidas a granel (por ejemplo, cereales), sera de apli-
cacion el cuadro 1. En relacion con otros productos sera de aplicacion
el cuadro 2. Dado que el peso del lote no es siempre un multiplo exacto
del peso de los sublotes, estos podran superar el peso indicado en un
maximo del 20 %.

Niumero de muestras elementales

En el caso de los alimentos distintos de los complementos alimenticios,
las especias o hierbas secas y los hongos, algas o liquenes secos, la
muestra global serda de al menos 1 kg o 1 1, salvo cuando no sea
posible, como ocurre, por ejemplo, cuando la muestra se compone de
un envase o una unidad.

En el caso de los complementos alimenticios, las especias o hierbas
secas y los hongos, algas o liquenes secos, la muestra global sera de al
menos 100 g o 100 ml.

En el caso de los alimentos distintos de los complementos alimenticios,
el nimero minimo de muestras elementales que deben tomarse del lote
o sublote sera el indicado en el cuadro 3.
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Cuando se trate de productos liquidos a granel, el lote o sublote se
mezclara bien, en la medida de lo posible y siempre que ello no afecte a
la calidad del producto, por medios manuales o mecanicos inmediata-
mente antes de procederse al muestreo. En este caso, se dara por hecho
que los contaminantes estan distribuidos homogéneamente en un lote o
sublote determinado. Por tanto, el nimero de muestras elementales de
un lote o sublote para formar la muestra global sera de tres.

Cuando el lote o sublote se componga de envases o unidades indivi-
duales, en el caso de los alimentos distintos de los complementos
alimenticios el numero de envases o unidades (muestras elementales)
que deben tomarse para formar la muestra global sera el indicado en el
cuadro 4a.

Las muestras elementales tendran un peso o volumen parecidos. En el
caso de los alimentos distintos de los complementos alimenticios, las
especias o hierbas secas y los hongos, algas o liquenes secos, el peso o
volumen de una muestra elemental debera ser de 100 g o 100 ml como
minimo, lo que dard como resultado una muestra global de al menos 1
kg o 1 1 aproximadamente.

En el caso de las especias o hierbas secas y los hongos, algas o liquenes
secos, el peso o volumen de una muestra elemental debera ser de 35 g o
35 ml como minimo, lo que dard como resultado una muestra global de
al menos 100 g o 100 ml.

Los niveles maximos de estaio inorganico se aplican a los contenidos
de cada lata, pero, por razones préacticas, puede utilizarse una muestra
global. Si el resultado de la prueba realizada sobre una muestra global
de latas fuera inferior, aunque cercano, al nivel maximo de estafio
inorganico y se sospechara que las latas individuales podrian superar
el nivel maximo, se llevaran a cabo investigaciones complementarias.

En el caso de los complementos alimenticios, el nimero minimo y el
tamafio de las muestras elementales seran los indicados en el cuadro 4b.

Cuando no sea posible llevar a cabo el método de toma de muestras que
figura en este punto B.2 por sus inaceptables consecuencias comerciales
(por ejemplo, debido a las formas de envasado o a los dafios ocasio-
nados al lote) o cuando resulte practicamente imposible aplicar el mé-
todo de muestreo contemplado en este punto B.2, podra aplicarse un
método alternativo de muestreo a condicion de que sea suficientemente
representativo del lote o sublote objeto de muestreo y esté plenamente
fundamentado. Esto se indicard en el acta contemplada en el punto
B.1.8.

Cuadro 1

Subdivisién de los lotes en sublotes con productos que se comercia-
lizan en partidas a granel

Peso del lote (t) Peso o numero de sublotes
> 1500 500 toneladas
> 300 y < 1500 3 sublotes
> 100 y < 300 100 toneladas
< 100 —
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Cuadro 2

Subdivisién de los lotes en sublotes con productos que no se comer-
cializan en partidas a granel

Peso del lote (t)

Peso o niimero de sublotes

> 15

15-30 toneladas

Cuadro 3

Numero minimo de muestras elementales que deben tomarse del
lote o sublote de alimentos distintos de los complementos alimenti-
cios

Peso o volumen del lote/sublote (en kg [ Numero minimo de muestras elemen-
ol) tales que deben tomarse
< 50 3
> 50 y < 500 5
> 500 10
Cuadro 4a

Numero de envases o unidades (muestras elementales) que deben

tomarse para formar la muestra global cuando el lote o sublote se

componga de envases individuales o unidades de alimentos distintos
de los complementos alimenticios

Nuamero de envases o unidades del lote
o sublote

Nuamero de envases o unidades que
deben tomarse

<25 1 envase o unidad como minimo

26-100 aproximadamente un 5 %, 2 en-
vases o unidades como minimo

> 100 Aproximadamente un 5 %, 10

envases 0 unidades como maximo

Cuadro 4b

Nimero minimo y tamafio de las muestras elementales para los complementos

alimenticios

Tamafio del lote | Numero de envases (muestras

(niimero de enva- elementales) que deben to- Tamafio de la muestra elemental
ses) marse para la muestra
1-50 1 Todo el contenido del envase
51-250 2 Todo el contenido del envase
251-1 000 4 De cada envase para el comercio mino-

rista tomado para la muestra, la mitad del
contenido
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Tamaiio del lote | Numero de envases (muestras

(ntimero de enva- | elementales) que deben to- Tamafio de la muestra elemental
ses) marse para la muestra
> 1000 4 + 1 envases por cada | < 10 envases: de cada envase para el

1 000 envases para el co- | comercio minorista, la mitad del conte-
mercio minorista, con un | nido

maximo de 25 envases > 10 envases: de cada envase, la misma
cantidad, hasta constituir una muestra con
el equivalente al contenido de 5 envases

Desconocido 1 Todo el contenido del envase
(solo aplicable al
comercio elec-
tronico)

B.2.3. Disposiciones especificas para el muestreo de peces grandes que
lleguen en lotes grandes

En caso de que el lote o sublote que vaya a ser objeto de muestreo
contenga peces grandes (cada uno con un peso superior a 1 kg, apro-
ximadamente) y el lote o sublote pese mas de 500 kg, la muestra
elemental estara compuesta por la parte media del pescado. Cada mues-
tra elemental debera pesar como minimo 100 g.

B.3. MUESTREO EN LA FASE DE COMERCIO MINORISTA

La toma de muestras de productos alimenticios en la fase de comercio
minorista se realizara, siempre que sea posible, de conformidad con las
normas de muestreo establecidas en el punto B.2.2 del presente anexo.

Cuando no sea posible llevar a cabo el método de toma de muestras que
figura en el punto B.2.2 por sus inaceptables consecuencias comerciales
(por ejemplo, debido a las formas de envasado, los dafios ocasionados
al lote, etc.) o cuando resulte practicamente imposible aplicar el método
anteriormente mencionado, podra aplicarse un método alternativo de
muestreo a condiciéon de que sea suficientemente representativo del
lote o sublote objeto de muestreo y esté plenamente fundamentado.

PARTE C
PREPARACION Y ANALISIS DE LAS MUESTRAS

C.1. NORMAS DE CALIDAD APLICABLES A LOS LABORATORIOS

Los laboratorios deberan cumplir lo dispuesto en el articulo 12 del
Reglamento (CE) n° 882/2004 »M1 ——— «.

Los laboratorios participaran en planes apropiados de ensayos de apti-
tud que se ajusten al International Harmonised Protocol for the Profi-
ciency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories ('), elaborado bajo
los auspicios de IUPAC/ISO/AOAC.

Los laboratorios deberan ser capaces de demostrar que siguen procedi-
mientos internos de control de la calidad. Por ejemplo, las ISO/AOAC/
IUPAC Guidelines on Internal Quality Control in Analytical Chemistry
Laboratories () .

Siempre que sea posible, se estimara la veracidad de los analisis inclu-
yendo en ellos los adecuados materiales de referencia certificados.

() M. Thompson, S.L.R. Ellison y R. Wood: «The international harmonized protocol for the
proficiency testing of analytical chemistry laboratories», Pure Appl. Chem., 2006, 78, pp.
145-96.

(») Editadas por M. Thompson y R. Wood en Pure Appl. Chem., 1995, 67, pp. 649-666.
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C.2.
C.2.1.

C.2.2.

C2.2.1.

C222.

C.23.

PREPARACION DE LAS MUESTRAS
Precauciones y consideraciones generales

El requisito bésico es obtener una muestra de laboratorio representativa
y homogénea sin que se produzca una contaminacion secundaria.

El material de muestra recibido por el laboratorio debera usarse en su
totalidad para preparar la muestra de laboratorio.

El respeto de los niveles maximos establecidos en el Reglamento (CE)
n® 1881/2006 se determinard sobre la base de los niveles encontrados
en las muestras de laboratorio.

Procedimientos especificos de preparacion de las muestras

Procedimientos especificos para el plomo, el cad-
mio, el mercurio, el estano inorganico y el arsé-
nico inorganico

El analista velara por que las muestras no se contaminen al prepararlas.
Siempre que sea posible, el instrumental y el equipo que entren en
contacto con la muestra no deberan contener los metales objeto de la
determinacion y deberan estar hechos de materiales inertes, por ejemplo
plasticos como el polipropileno, el politetrafluoroetileno (PTFE), etc.
Ademas, deberan limpiarse con acido para minimizar el riesgo de con-
taminacion. Podra utilizarse acero inoxidable de alta calidad para los
instrumentos cortantes.

Existen muchos procedimientos especificos para la preparacion de
muestras que son satisfactorios y pueden utilizarse con los productos
en cuestion. Para los aspectos no cubiertos especificamente por el pre-
sente Reglamento, se han considerado satisfactorios los descritos en la
norma CEN «Productos alimenticios. Determinacion de elementos y sus
especies quimicas. Consideraciones generales y requisitos especifi-
cos» (1), pero otros métodos de preparacion de la muestra pueden ser
igualmente validos.

En el caso del estailo inorganico, debera prestarse atencion para que
todo el material esté¢ disuelto, pues se sabe que pueden producirse
pérdidas con facilidad, en particular por la hidrolisis en especies hidra-
tadas insolubles de 6xidos de Sn(IV).

Procedimientos especificos para los hidrocarburos
aromaticos policiclicos

El analista velara por que las muestras no se contaminen al prepararlas.
Antes de utilizarlos, los recipientes deberan lavarse con acetona o he-
xano de gran pureza, a fin de minimizar el riesgo de contaminacion.
Siempre que sea posible, el instrumental y el equipo que vayan a estar
en contacto con la muestra deberan estar fabricados con materiales
inertes, como aluminio, vidrio o acero inoxidable pulido. Se evitaran
plasticos como el polipropileno, el PTFE, etc., ya que los analitos
pueden ser adsorbidos por estos materiales.

Para el analisis de HAP en el cacao y en sus productos derivados, la
determinacion del contenido de materia grasa se realizard de conformi-
dad con el Método Oficial 963.15 de la AOAC para la determinacion
del contenido de materia grasa de los granos de cacao y de sus pro-
ductos derivados. Podran aplicarse procedimientos equivalentes de de-
terminacion de materia grasa siempre que esté demostrado que el pro-
cedimiento de determinacion de materia grasa utilizado proporciona un
valor igual (equivalente) de contenido de materia grasa.

Tratamiento de la muestra recibida en el laboratorio

La muestra global debera triturarse finamente (cuando proceda) y mez-
clarse bien siguiendo un proceso con el que est¢ demostrado que se
obtiene una completa homogeneizacion.

(") Norma EN 13804:2013: «Productos alimenticios. Determinacion de elementos y sus

especies quimicas. Consideraciones generales y requisitos especificos», CEN, Rue de
Stassart 36, 1050 Bruselas (Bélgica).
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C.2.4. Muestras tomadas para velar por el cumplimiento de la normativa,
o con fines de defensa o arbitraje

Las muestras tomadas para velar por el cumplimiento de la normativa, o
con fines de defensa o arbitraje, se extraeran del material homogenei-
zado, a menos que ello contravenga la normativa de los Estados miem-
bros relativa a los derechos del explotador de la empresa alimentaria.

C.3. METODOS DE ANALISIS

C.3.1. Definiciones

Se entenderd por:

«» = Repetibilidad: valor por debajo del cual cabe espe-
rar que la diferencia absoluta entre los resultados de
pruebas particulares obtenidos en condiciones de
repetibilidad (es decir, con la misma muestra, el
mismo operario, el mismo instrumental, en el
mismo laboratorio y en un breve intervalo de tiem-
po) se situe dentro de los limites de una probabili-
dad especifica (tipicamente 95 %); de donde r = 2,8
X S,

«sy = Desviacion estandar calculada a partir de resultados
obtenidos en condiciones de repetibilidad

«RSD» = Desviacion estandar relativa calculada a partir de
resultados obtenidos en condiciones de repetibili-
dad [(s/x) * 100]

«R» = Reproducibilidad: valor por debajo del cual cabe
esperar que la diferencia absoluta entre resultados
de pruebas particulares obtenidos en condiciones de
reproducibilidad (es decir, con material idéntico
obtenido por operarios en distintos laboratorios, uti-
lizando el método de ensayo normalizado) se situe
dentro de los limites de una probabilidad especifica
(tipicamente 95 %); R = 2,8 x sg

«SR» = Desviacion estandar calculada a partir de resultados
obtenidos en condiciones de reproducibilidad

«RSDg» = Desviacion estandar relativa calculada a partir de
resultados obtenidos en condiciones de reproduci-
bilidad [(sg/%) * 100]

«LODy» = Limite de deteccion: el contenido medido minimo
del que es posible deducir la presencia del analito
con una certeza estadistica razonable

«LOQ» = Limite de cuantificacion: el contenido minimo de
analito que puede medirse con una certeza estadis-
tica razonable

«HORRAT (')» = La RSD, observada dividida por el valor RSD,
estimado con la ecuacion de Horwitz (modifica-
da) (?) [véase el punto C.3.3.1 («Observaciones so-
bre los criterios de funcionamiento»)] utilizando la
hipotesis r = 0,66 R.

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

Performance with respect to Precision», Journal of AOAC International, Vol. 89, pp.
1095-1109.
(®» M. Thompson, Analyst, 2000, pp. 125 y 385-386.
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«HORRAT (")r» = La RSDy observada dividida por el valor RSDg
estimado con la ecuacion de Horwitz (modifica-
da) (?) [véase el punto C.3.3.1 («Observaciones so-
bre los criterios de eficacia»)].

«y» = Incertidumbre estandar combinada de medida obte-
nida utilizando las incertidumbres estandar combi-
nadas de medida asociadas con las cantidades de
insumos en un modelo de medida (3).

«Uy» = La incertidumbre ampliada de medida, aplicando
un factor de cobertura de 2 que da un nivel de
confianza del 95 % aproximadamente (U = 2u)

«Uby = Incertidumbre estandar maxima de medida.

C.3.2.  Requisitos generales

Los métodos de analisis utilizados para el control de los alimentos
deben cumplir las disposiciones del anexo III del Reglamento (CE)
n.° 882/2004.

Los métodos de analisis para el estaiio total son apropiados para el
control de los niveles de estafio inorganico.

Para el analisis del plomo en el vino, son aplicables los métodos y
normas establecidos por la OIV (*) con arreglo al articulo 80, apartado
5, del Reglamento (UE) n.° 1308/2013 del Consejo (°).

Los métodos de analisis para el arsénico total son apropiados con fines
de cribado para el control de los niveles de arsénico inorganico. Si la
concentracion de arsénico total es inferior al nivel maximo de arsénico
inorganico, no se exigiran ensayos adicionales y se considerara que la
muestra respeta el nivel maximo de arsénico inorganico. Si la concen-
tracion de arsénico total es igual o superior al nivel maximo de arsénico
inorgéanico, se llevaran a cabo pruebas posteriores para determinar si la
concentracion de arsénico inorganico es superior al nivel maximo de
arsénico inorganico.

C.3.3. Requisitos especificos

C.3.3.1. Criterios de funcionamiento

Cuando no se haya prescrito a nivel de la Unién Europea ningin
método especifico para la determinacion de la presencia de contaminan-
tes en productos alimenticios, los laboratorios podran escoger cualquier
método de analisis validado para la matriz correspondiente, siempre que
el método seleccionado cumpla los criterios de funcionamiento especi-
ficos que se establecen en los cuadros 5, 6 y 7.

Se recomienda la utilizacion de métodos plenamente validados (es de-
cir, métodos validados por ensayo colectivo para la matriz correspon-
diente) cuando resulte oportuno y posible. También pueden utilizarse
otros métodos validados adecuados (por ejemplo, métodos validados
internamente para la matriz correspondiente) siempre que cumplan los
criterios de funcionamiento establecidos en los cuadros 5, 6 y 7.

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

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

(®) M. Thompson, Analyst, 2000, p. 125 y 385-386.

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

(%) Organizacion Internacional de la Vifia y el Vino.

() Reglamento (UE) n.° 1308/2013 del Parlamento Europeo y del Consejo, de 17 de
diciembre de 2013, por el que se crea la organizacion comun de mercados de los
productos agrarios y por el que se derogan los Reglamentos (CEE) n.° 922/72, (CEE)
n.° 234/79, (CE) n.° 1037/2001 y (CE) n.° 1234/2007 (DO L 347 de 20.12.2013,
p. 671).
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Cuando sea posible, la validacion de métodos validados internamente
incluird material de referencia certificado.

a) Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de analisis para
el plomo, el cadmio, el mercurio, el estafio inorganico y el arsénico

inorganico

Cuadro 5

Parametro

Criterio

Aplicabilidad

Alimentos especificados en el Reglamento (CE) n.° 1881/2006

Especificidad

Libre de interferencias matriciales o espectrales

Repetibilidad HORRAT, inferior a 2
(RSD,)
Reproducibilidad HORRATY inferior a 2
(RSDg)
Recuperacion Se aplica lo dispuesto en el punto D.1.2
LOD = tres décimos de LOQ
LOQ Estailo inor- | < 10 mg/kg
ganico
Plomo Nivel maximo | 0,02 < mnivel ma- | Nivel maximo > 0,1
< 0,02 mg/kg ximo < 0,1 mg/kg | mg/kg

< nivel maximo

< dos tercios del ni-
vel maximo

< un quinto del nivel
maximo

Cadmio, mer-
curio, arsénico
inorganico

Nivel maximo
< 0,02 mg/kg

0,02 < nivel ma-
ximo < 0,1 mg/kg

Nivel maximo > 0,1
mg/kg

< dos quintos del
nivel maximo

< dos quintos del
nivel maximo

< un quinto del nivel
maximo

b) Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de analisis para
el 3-monocloropropano-1,2-diol (3-MCPD), los ésteres de acidos
grasos del 3-MCPD vy los ésteres glicidilicos de acidos grasos:

— Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de analisis
para el 3-MCPD en los alimentos especificados en el punto 4.1
del anexo del Reglamento (CE) n.° 1881/2006

Cuadro 6 bis
Parametro Criterio
Aplicabilidad Alimentos especificados en el
punto 4.1 del anexo del Regla-
mento (CE) n.° 1881/2006
Especificidad Libre de interferencias de la

matriz o del espectro

Blancos de campo

Inferior al LOD

Repetibilidad (RSD;)

0,66 veces la RSDy derivada
de la ecuacion de Horwitz
(modificada)

Reproducibilidad (RSDg)

Derivada de la ecuacion de
Horwitz (modificada)

Recuperacion

75-110 %

Limite de deteccion (LOD)

< 5 pg/kg (en materia seca)

Limite de cuantificacion

LOQ)

< 10 pg/kg (en materia seca)
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— Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de andlisis
para el 3-MCPD en los alimentos especificados en el punto 4.3
del anexo del Reglamento (CE) n.° 1881/2006

Cuadro 6 ter

Parametro Criterio

Aplicabilidad Alimentos especificados en el
punto 4.3 del anexo del Regla-
mento (CE) n.° 1881/2006

Especificidad Libre de interferencias de la
matriz o del espectro

Blancos de campo Inferior al LOD

Repetibilidad (RSD,) 0,66 veces la RSDg derivada
de la ecuacion de Horwitz
(modificada)

Reproducibilidad (RSDg) Derivada de la ecuacion de

Horwitz (modificada)

Recuperacion 75-110 %

Limite de deteccion (LOD) <7 pg/kg

Limite  de  cuantificacion | < 14 pg/kg

(LOQ) -

— Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de andlisis
para los ésteres de acidos grasos del 3-MCPD (expresados como
3-MCPD) en los alimentos especificados en el punto 4.3 del
anexo del Reglamento (CE) n.° 1881/2006

Cuadro 6 quater

Parametro Criterio

Aplicabilidad Alimentos especificados en el
punto 4.3 del anexo del Regla-
mento (CE) n.° 1881/2006

Especificidad Libre de interferencias de la
matriz o del espectro

Repetibilidad (RSD,) 0,66 veces la RSDy derivada
de la ecuacion de Horwitz
(modificada)

Reproducibilidad (RSDg) Derivada de la ecuacion de

Horwitz (modificada)

Recuperacion 70-125 %
Limite de deteccion (LOD) tres décimos del LOQ

Limite  de cuantificacion | < 100 pg/kg en aceites y gra-
(LOQ) sas

por lo que respecta a los ali-
mentos especificados en los
puntos 4.3.1 y 4.3.2

Limite  de cuantificacion | < dos quintos del nivel maxi-
(LOQ) mo

por lo que respecta a los ali-
mentos especificados en los
puntos 4.3.3 y 4.3.4 con un
contenido de grasa < 40 %

Limite  de cuantificacion | < 15 pg/kg
(LOQ)

por lo que respecta a los ali-
mentos especificados en el
punto 4.3.4 con un contenido
de grasa > 40 %

— Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de analisis
para los ésteres glicidilicos de acidos grasos (expresados como
glicidol) en los alimentos especificados en el punto 4.2 del anexo
del Reglamento (CE) n.° 1881/2006
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Cuadro 6 quinquies

Parametro Criterio

Aplicabilidad Alimentos especificados en el
punto 4.2 del anexo del Regla-
mento (CE) n.° 1881/2006

Especificidad Libre de interferencias de la
matriz o del espectro

Repetibilidad (RSD,) 0,66 veces la RSDg derivada
de la ecuacion de Horwitz
(modificada)

Reproducibilidad (RSDg) Derivada de la ecuacion de

Horwitz (modificada)

Recuperacion 70-125 %

Limite de deteccion (LOD) tres décimos del LOQ

Limite  de  cuantificacion | < 100 pg/kg en aceites y gra-
(LOQ) sas

por lo que respecta a los ali-
mentos especificados en los
puntos 4.2.1 y 4.2.2

Limite  de cuantificacion | < dos quintos del nivel maxi-
(LOQ) mo

por lo que respecta a los ali-
mentos especificados en el
punto 4.2.3 con un contenido
de grasa < 65 % y en el punto
424 con un contenido de
grasa < 8 %

Limite  de cuantificacion | < 31 pg/kg de grasa
(LOQ)

por lo que respecta a los ali-
mentos especificados en el
punto 4.2.3 con un contenido
de grasa > 65 % y en el punto
424 con un contenido de
grasa > 8 %

c¢) Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de analisis para
los hidrocarburos aromaticos policiclicos:

Los cuatro hidrocarburos aromaticos policiclicos a los que son apli-
cables estos criterios son el benzo(a)pireno, el benzo(a)antraceno, el
benzo(b)fluoranteno y el criseno.

Cuadro 7
Parametro Criterio

Aplicabilidad Alimentos especificados en el Regla-
mento (CE) n° 1881/2006

Especificidad Libre de interferencias de la matriz o
del espectro, verificacion de deteccion
positiva

Repetibilidad (RSD,) HORRAT, inferior a 2

Reproducibilidad (RSDg) | HORRATY inferior a 2

Recuperacion 50-120 %

LOD < 0,30 pg/kg para cada una de las
cuatro sustancias

LOQ < 0,90 pg/kg para cada una de las
cuatro sustancias
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d) Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de anélisis para
la acrilamida:

Cuadro 8
Parametro Criterio
Aplicabilidad Todos los alimentos
Especificidad Libre de interferencias de la ma-

triz o del espectro

Blancos de campo Inferior al limite de deteccion
(LOD)

Repetibilidad (RSD,) 0,66 veces la RSDy derivada de
la ecuacion de Horwitz (modifi-
cada)

Reproducibilidad (RSDg) Derivada de la ecuacion de Hor-
witz (modificada)

Recuperacion 75-110 %

Limite de deteccion (LOD) tres décimos del LOQ

Limite de cuantificacion (LOQ) | Por lo que respecta a los ali-
mentos con niveles de referencia
< 125 pg/kg: < dos quintos del
nivel de referencia (sin embar-
g0, no se exigira que sea infe-
rior a 20 pg/kg)

Por lo que respecta a los ali-
mentos con niveles de referencia
> 125 pg/kg: < 50 pgkg

e) Criterios de funcionamiento aplicables a los métodos de andlisis para
el perclorato:

Cuadro 9
Parametro Criterio
Aplicabilidad Todos los alimentos
Especificidad Libre de interferencias de la ma-

triz o del espectro

Repetibilidad (RSD,) 0,66 veces la RSDy derivada de
la ecuacion de Horwitz (modifi-
cada)

Reproducibilidad (RSDg) Derivada de la ecuacion de Hor-
witz (modificada)

Recuperacion 70-110 %

Limite de deteccion (LOD) tres décimos del LOQ

Limite de cuantificacion (LOQ) | < dos quintos del nivel maximo

f) Observaciones sobre los criterios de funcionamiento:

La ecuacion de Horwitz (') (para concentraciones de 1,2 x 107
< C <£0,138) y la ecuacion de Horwitz modificada (?) (para concen-
traciones de C < 1,2 x 107) son ecuaciones de precision generali-
zada independientes del analito y de la matriz, y dependientes tni-
camente de la concentracion en la mayoria de los métodos habituales
de analisis.

Ecuacion de Horwitz modificada para concentraciones de C < 1,2 x
107

RSDr =22 %

() W. Horwitz, L.R. Kamps, K.W. Boyer, J.A4ssoc. Off. Analy. Chem.,1980, 1980, 1344.
(®) M. Thompson, Analyst, 125, pp. 2000 y 385-386.
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C33.2.

donde:

— RSDgy es la desviacion estandar relativa calculada a partir de los
resultados  obtenidos en condiciones de reproducibilidad
[(se/X) x 100]

— C es la tasa de concentracion (es decir, 1 = 100 g/100 g, 0,001 =
1 000 mg/kg). La ecuacién de Horwitz modificada es aplicable a
las concentraciones de C < 1,2 x 107,

Ecuacion de Horwitz para concentraciones de 1,2 x 107 < C <
0,138:

RSDg = 2C* %19
donde:

— RSDg es la desviacion estandar relativa calculada a partir de los
resultados  obtenidos en condiciones de reproducibilidad
[(se/X) x 100]

— C es la tasa de concentracion (es decir, 1 = 100 g/100 g, 0,001 =
1 000 mg/kg). La ecuacion de Horwitz es aplicable a las concen-
traciones de 1,2 x 107 < C < 0,138.

Enfoque de la adecuacion a los fines

Para los métodos validados internamente, como alternativa puede utili-
zarse un enfoque de la «adecuacion a los fines» (') para evaluar su
adecuacion para control oficial. Los métodos adecuados para el control
oficial deben arrojar resultados con una incertidumbre estandar combi-
nada de medida (u) inferior a la incertidumbre estindar maxima de
medida calculada con la siguiente formula:

Uf = 4/ (LOD/2)* + (aC)?

donde:
— Uf es la incertidumbre estdndar maxima de medida (png/kg),

— LOD es el limite de deteccion del método (ng/kg). E1 LOD debe
cumplir los criterios de funcionamiento establecidos en el punto
C.3.3.1. para la concentracion de interés,

— C es la concentracion de interés (ug/kg),

— a es un factor numérico que debe utilizarse segtin el valor de C. Los
valores que han de utilizarse se presentan en el »M3 cuadro 10 «.

Cuadro 10

Valores numéricos que deben darse a a como constante de la for-
mula establecida en el presente punto, dependiendo de la concen-
tracion de interés

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 y R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, pp. 10 y 471-478.
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El analista debera tener en cuenta el informe sobre la relacion existente
entre los resultados analiticos, la incertidumbre de medida, los factores
de recuperacion y las disposiciones establecidas en la legislacion de la
UE sobre alimentos y piensos (1).

PARTE D

COMUNICACION E INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

D.1.
D.1.1.

D.1.2.

D.1.3.

D.2.
D.2.1.

D.2.2.

COMUNICACION
Expresion de los resultados

Los resultados deberan expresarse en las mismas unidades y con el
mismo numero de cifras significativas que los niveles maximos esta-
blecidos en el Reglamento (CE) n° 1881/2006.

Calculo de la recuperacion

Si el método analitico incluye una fase de extraccion, debera corregirse
el resultado del analisis en funcion de la recuperacion. En este caso
debera hacerse constar el nivel de recuperacion.

Si el método analitico no incluye ninguna fase de extraccion (por
ejemplo, en el caso de los metales), el resultado podra comunicarse
sin la correccion en funcion de la recuperacion, si se demuestra, ideal-
mente mediante un adecuado material de referencia certificado, que se
alcanza la concentracion certificada teniendo en cuenta la incertidumbre
de medida (exactitud elevada de la medicion), y que por lo tanto el
método no esta sesgado. Si el resultado se comunica sin la correccion
en funcion de la recuperacion, debera indicarse.

Incertidumbre de medida

El resultado analitico debera expresarse como x +/— U, donde x es el
resultado analitico y U la incertidumbre expandida de medida, apli-
cando un factor de cobertura de 2, que ofrece un nivel de confianza
aproximado del 95 % (U=2u).

El analista debera tener en cuenta el informe sobre la relacion existente
entre los resultados analiticos, la incertidumbre de medida, los factores
de recuperacion y las disposiciones establecidas en la legislacion de la
UE sobre alimentos y piensos (?).

INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS
Aceptacion de un lote o sublote

El lote o sublote se aceptara si el resultado analitico de la muestra de
laboratorio no supera el nivel maximo respectivo establecido en el
Reglamento (CE) n° 1881/2006, teniendo en cuenta la incertidumbre
expandida de medida y la correccion del resultado en funcion de la
recuperacion si el método de andlisis incluia una fase de extraccion.

Rechazo de un lote o sublote

El lote o sublote se rechazara si el resultado analitico de la muestra de
laboratorio supera, mas alla de toda duda razonable, el nivel maximo
respectivo establecido en el Reglamento (CE) n° 1881/2006, teniendo
en cuenta la incertidumbre expandida de medida y la correccion del
resultado en funcion de la recuperacion si el método de analisis incluia
una fase de extraccion.

(") 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.

Aplicabilidad

Las presentes normas de interpretacion se aplicaran al resultado anali-
tico obtenido con la muestra tomada para velar por el cumplimiento de
la normativa. En caso de analisis con fines de defensa o de referencia,
seran de aplicacion las normas nacionales.
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