386.
Na osnovu €lana 67 stav 6 Zakona o bezbjednosti hrane ("Sluzbeni list CG", broj
57/15), Ministarstvo poljoprivrede i ruralnog razvoja donijelo je

; PRAVILNIK
O NACINU UZIMANJA UZORAKA HRANE | METODAMA LABORATORIJSKIH
ISPITIVANJA KONTAMINENATA U HRANI*

Predmet
Clan 1
Ovim pravilnikom propisuje se nacin uzimanja uzoraka hrane, metode za
laboratorijska ispitivanja i nacin pracenja kontaminenata u hrani.

Znacenje izraza
Clan 2

Izrazi upotrijebljeni u ovom pravilniku imaju sljedec¢a znacenja:

1) proizvodna serija je odredena koli¢ina hrane koja ima zajedni¢ke osobine:
porijeklo, vrstu, nacin pakovanja, pravno lice koje pakuje proizvod, poSiljaoca ili veli€inu, u
slucaju ribe;

2) proizvodna podserija je odredeni, oznaceni dio veCe serije iz kojeg ¢e se uzimati
uzorci za ispitivanje, s tim da svaka podserija treba da je prepoznatljiva i fiziCki odvojena
od ostalih podserija;

3) pojedinacni uzorak je koliCina hrane uzeta sa jednog mjesta u seriji ili podseriji;

4 zbirni uzorak je uzorak koji je sastavljen od svih pojedinacnih uzoraka uzetih iz
serije ili podserije i predstavlja reprezentativni uzorak;

5) laboratorijski uzorak je uzorak koji je dostavljen za laboratorijska ispitivanja.

Uzimanje i laboratorijsko ispitivanje uzoraka
Clan 3
Uzorci hrane za ispitivanje kontaminenata u hrani i metode laboratorijskih ispitivanja
kontaminenata u hrani vr§e se na nacin dat u Prilogu koji je sastavni dio ovog pravilnika.

Stupanje na snagu
Clan 4

Ovaj pravilnik stupa na snagu osmog dana od dana objavljivanja u “Sluzbenom listu Crne Gore”.

* U ovaj pravilnik prenijete su odredbe Regulative (EZ) broj 333/2007 od 28. marta 2007. o metodama za uzimanje uzoraka i metodama za labpratorijska
ispitivanja nivoa elemenata u tragovima i procesnih kontaminenata u hrani.

Broj: 323-17/17-4
Podgorica, 20. marta 2017. godine

Ministar,
mr Milutin Simovig, s.r.



Prilog
NACIN UZIMANJA UZORAKA | METODE ZA LABORATORIJSKA ISPITIVANJA UZORAKA HRANE NA PRISUSTVO KONTAMINENATA

Uzimanje uzoraka
Dio |

Uzorci hrane za sluzbenu kontrolu nivoa kontaminenata (olova, kadmijuma, Zive, neorganskog kalaja i neorganskog arsena, 3-MCPD-a i

policiklickih aromati¢nih ugljo-vodonika-PAH) uzimaju se na nacin utvrden ovim prilogom.
Uzroci se uzimaju iz svake serije ili podserije i laboratorijski ispituju pojedinaéno.

Prilikom uzimanja uzoraka preduzimaju se mjere zastite od nastanka bilo kakvih promjena koje bi mogle uticati na prisutnost kontaminenata

u hrani i koje bi mogle Stetno uticati na laboratorijsko ispitivanje ili promjene zbirnog uzorka.
Pojedinacni uzorci se uzimaju na razli€itim mjestima u Citavoj seriji ili podseriji, ukoliko je to moguce.

Zbirni uzorak se priprema tako $to se objedine pojedinacni uzorci.

Kontrolni uzorci i uzorci za superanalizu uzimaju se iz homogenizovanog zbirnog uzorka u skladu sa propisanim zahtjevima utvrdenim

zakonom.

Svaki uzeti uzorak stavlja se u Cistu, inertnu posudu/kesu/kontejner koji pruza odgovarajucu zastitu od kontaminacije, gubitka analita
apsorpcijom sa unutrasnjih zidova posude/kese/kontejnera i od oSte¢enja tokom prenosa i/ili transporta uz preduzimanje potrebnih mjera

zastite kako bi se izbjegla promjena sastava uzorka koja moze nastati za vrijeme transporta ili skladiStenja uzorka.

U slu€aju uzimanja uzoraka za laboratorijska ispitivanja PAH-a treba izbjegavati plasticne posude, ako je moguce, jer mogu izmijeniti
sadrzaj PAH-a u uzorku, a po pravilu treba koristiti inertne posude od stakla bez PAH-a, koje Stite uzorak od svjetlosti na odgovarajuci
nacin, a ukoliko nije moguc¢e kori§éenje inertnih posuda od stakla treba izbjegavati direktan kontakt uzorka sa plastikom (u slu¢aju tvrdih

uzoraka umotavanjem uzorka u aluminijumsku folijju prije stavljanja u posudu za uzorke).

Svaki uzorak koji se uzima za sluzbenu kontrolu treba da se oznaci i plombira na mjestu uzimanja uzoraka, a o svakom uzetom uzorku
sacinjava se zapisnik koji sadrzi podatke na osnovu kojih se moze utvrditi serija i podserija (broj serije/podserije), datum i mjesto uzimanja

uzoraka sa dodatnim podacima koji mogu biti od koristi pri laboratorijskom ispitivanju.

Nacin uzimanja uzorka

Dio Il

Velike serije se dijele na podserije pod uslovom da se podserije mogu fizi¢ki odvojiti.

Za proizvode koji se stavljaju u promet u rasutom stanju (Zitarice) podjela se vrsi u skladu sa tabelom 1 ovog dijela, a za ostale, podjela

velike serije na podserije vrsi se u skladu sa tabelom 2.

Ukoliko ukupna serija ne predstavlja ta¢an zbir ukupnih podserija, koli¢ina podserije moze prelaziti tu koli¢inu za najvise 20 %.

Zbirni uzorak treba da je najmanje 1 kg ili 1 |, a ako to nije moguce, kada se uzorak sastoji od jednog pakovanja ili jedne jedinica, najmanji

broj pojedinacnih uzoraka koji se mora uzeti iz serije ili podserije dat je u tabeli 3 ovog dijela.

U slucaju da se radi o te€nim proizvodima u rasutom stanju, serija ili podserija moraju se dobro promijesati ru¢no ili pomoéu mehanickih

uredaja radi ravnomjernog rasporeda kontaminenata kroz cijelu seriju ili podseriju.

Za zbirni uzorak treba uzeti tri pojedina¢na uzorka iz serije ili podserije.
Pojedinacni uzorci treba da budu iste mase/zapremine, a masa/zapremina pojedinacnog uzorka ne smije biti manja od 100g ili 10ml, tako

da masa zbirnog uzorka bude najmanje 1kg ili 1l.

Tabela 1. Podjela serija na podserije za proizvode koji se prodaju u velikim poSiljkama u rasutom stanju

Masa serije (tona) Masa ili broj podserija
= 1500 500 tona
> 300i< 1500 3 podserije
2100i<300 100 tona
<100 —

Tabela 2: Podjela serija na podserije za ostale proizvode

Masa serije (tona)

Masa ili broj podserija

=15
<15

15-30 tona

Tabela3.Najmanji broj pojedinaénih uzoraka koji se uzimaju iz podserije ili serije

Masa ili volumen serije/podserije (u kg ili litrama)

Najmaniji broj pojedinaénih uzoraka koje

treba uzeti
<50 3
250 <500 5
> 500 10




Ako se serija ili podserija sastoji od pojedinacnih pakovanja ili jedinica, broj pakovanja ili jedinica uzima se u skladu sa tabelom 4 ovog
dijela.

Tabela 4. Broj pakovanija ili jedinica (pojedinaénih uzoraka) koji se uzorkuju za zbirni uzorak kada se serija ili podserija sastoji
od pojedinaénih pakovanjaili jedinica

Broj pakovanjaili jedinica u seriji/podseriji Broj pakovanjaili jedinica koje treba uzeti
<25 Najmanje 1 pakovanje ili jedinica

26 do 100 oko 5 %, a najmanje 2 pakovanija ili jedinice

> 100 oko 5 %, a najviSe 10 pakovanja ili jedinica

Maksimalno dozvoljene koliine za neorganski kalaj, primjenjuju se na sadrzaj svake limenke, a uzorci se uzimaju kao zbirni uzorci.

Kada se laboratorijskim ispitivanjima zbirnog uzorka limenki utvrdi da je neorganski kalaj blizu maksimalno dozvoljene koli¢ine i ako se posumnja

da pojedine limenke mogu prelaziti maksimalno dozvoljenu koli€inu, vrSe se dalja ispitivanja.

Ako nije moguce uzorkovanje zbog neprihvatljivih komercijalnih posljedica (zbog oblika pakovanja, oSte¢enja u seriji) uzorkovanje se moze vrsiti

alternativnom metodom koja je reprezentativna i dokumentovana, za uzorkovanu seriju ili podseriju.

3. Kada serija ili podserija iz koje ze uzimaju uzorci, sadrzi veée ribe (svaka riba je teza od 1kg), a serija ili podserija tezi vise od 500kg,
pojedinacni uzorak, treba da se sastoji od srednjeg dijela ribe, a svaki pojedina¢ni uzorak treba da je najmanje 100g.

4.  Uzimanje uzoraka hrane u objektima za prodaju na malo vrsi se, kada je to moguce, u skladu sa tatkom 2 ovog dijela.

Ukoliko nije moguée sprovesti uzimanje uzoraka u skladu tatkom 2 ovog dijela zbog nastupanja moguéih komercijalnih Steta (npr: zbog oblika

pakovanja, oStec¢enja u seriji) uzimanje uzoraka moze se vrsiti alternativnom metodom koja je reprezentativna i dokumentovana, za uzorkovanu

seriju ili podseriju.

5. Laboratorije koje vrSe ispitivanja hrane na prisustvo kontaminenata treba da ucestvuju na odgovaraju¢im laboratorisjkim provjerama
kvaliteta rada u skladu sa Medunarodnim uskladenim protokolom za provjeru kvaliteta rada (hemijskih) analitickih laboratorija u skladu sa
IUPAC/ISO/OAC-a.

Pripremanje uzoraka
Dio Il

1. Laboratorisko ispitivanje hrane vrsi se na reprezentativnom i homogeneom uzorku uz preduzimanje zastitnih mjera za spreCavanje
naknadne kontaminacije.

2.  Laboratorija za vrijeme pripremanja uzorka treba da obezbijedi zastitu uzorka od kontaminacije, a uredaji i oprema koji dolaze u kontakt sa
uzorkom ne smiju da sadrze metale Cija se prisutnost utvrduje i moraju biti izgradeni od inertnih materijala (plastike-polipropilena,
politetrafluoretilena (PTFE)) i ociS¢eni kisjelinom radi smanjenja opasnosti od kontaminacije, a za rezanje krajeva moze se upotrijebiti
visokokvalitetni nerdajuci Celik.

Za pripremanje uzorka koji se mogu koristiti za ispitivanja primjenjuju se postupci CEN ,Hrana: Odredivanje elemenata i njihove hemijske
vrste i Opsta nacela i posebni zahtjevi” ili druge metode, a u sluaju neorganskog kalaja, potrebno je sav materijal unijeti u rastvor zbog
hidrolize netopivog oblika Sn(lV) Kalaj-oksida.

3.  Zastita uzoraka od kontaminacije tokom pripremanja uzoraka za laboratorijsko ispitivanje, obezbjeduje se tako da se posude isperu
acetonom ili heksanom visoke Cistoce prije koriS¢enja kako bi se rizik od kontaminacije sveo na minimum.
Aparatura i oprema koji dolaze u kontakt sa uzorkom treba da budu izradeni od inertnih materijala, kao $to je aluminijum, staklo ili polirani
nerdajuci Celik, a plastiku kao $to je polipropilen ili politetrafluoroetilen (PTFE), treba izbjegavati buduéi da analit moze da adsorbuje na te
materijale.
Za laboratorijsko ispitivanje policiklickih aromati¢nih ugljo-vodonika u kakau i proizvoda dobijenih od kakaoa, utvrdivanje sadrzaja masti vrsi
se u skladu sa metodom AOAC 963.15, a za utvrdivanje sadrzaja masti u kakau u zrnu mogu se primijeniti i druge metode ¢iji je postupak
istovjetan postupku utvrdivanja sadrzaja masti za koji se moze dokazati da se upotrijebljenim postupkom za utvrdivanje sadrzaja masti
dobija jednaka vrijednost sadrzaja masti.

4.  Kompletan zbirni uzorak se melje na sitno (kad je to primjenljivo) i detaljno se izmijeSa postupkom kojim se dokazano postize potpuna

homogenizacija.
5. Kontrolni uzorak i uzorak za superanalizu uzimaju se iz homogenizovanog materijala u skladu sa zakonom.

Metode laboratorijskih ispitivanja
Dio IV

1.  Zalaboratorijska ispitivanja koli¢ine neorganskog kalaja primjenjuju se laboratorijske metode koje se primjenjuju za ukupni kalaj.
Za laboratorijska ispitivanja olova u vinu primjenjuju se metode i pravila koje je utvrdio OIV (Organisation international de la vigne et du vin),
u skladu sa posebnim propisom.
Za laboratorijska ispitivanja neorganskog arsena primjenjuju se metode za laboratorijsko ispitivanje ukupnog arsena, a ako je ukupna
koncentracija arsena ispod maksimalno dozvoljene koli¢ine za neorganski arsen, ne vr§e se dodatna laboratorisjka ispitivanja i smatra se
da je uzorak u skladu sa maksimalno dozvoljenom koli¢inom za neorganski arsen, a ako je ukupna koncentracija arsena u dozvoljenim
koli¢inama za anorganski arsen ili iznad nje, vrSe se dodatna laboratorijska ispitivanja.

2. Kada nije propisana metoda za odredivanje kontaminenata u hrani, laboratorije mogu odabrati bilo koju validovanu metodu za laboratorijsko
ispitivanje odredenog kontaminenta pod uslovom da ta metoda ispunjava kriterijume iz tab. 5, 6 i 7 ovog dijela.



Tabela 5

Parametar Kriterijum

Primjenljivost Hrana utvrdena Uredbom o maksimalno dozvoljenim koli¢inama kontaminenata u hrani (“Sluzbeni list CG”,

broj 48/16)
Bez spektralnih interferencija ili uticaja matrice

Specifi¢nost

Ponovljivost (RSDy) HORRAT, manje od 2

Obnovljivost (RSDg) HORRATR manje od 2

Iskori§éenje Primjenjuju se odredbe tacke 2 Dijela V
LOD = tri desetine LOQ-a
LOQ neorganski kalaj |< 10 mg/kg
Olovo ML < 0,010,001 < ML £ 0,02|0,02 < ML < 0,1|ML20,1 mgkg
mg/kg mg/kg mo/kg
<ML < dvije tre¢ine ML-a |< dvije petine ML-a  |< jedna petina ML-a
Kadmijum, Ziva, ML je < 0,100 mg/kg ML je = 0,100 mg/kg
neorganski
arsen < dvije petine ML-a < jedna petina ML-a
Tabela 6.
Parametar Kriterijum

Primjenljivost Hrana utvrdena Uredbom o maksimalno dozvoljenim koli¢inama kontaminenata u

hrani (“Sluzbeni list CG”, broj 48/16)

Specifi¢nost Bez spektralnih interferencija ili uticaja matrice

Terenski slijepa proba

Manje od granice detekcije

Ponovljivost (RSDr)

0,66 puta RSDrkako je dobijena iz (izmijenjene) Horwitzove jednacine

Obnovljivost (RSDR)

Dobijena iz (izmijenjene) Horwitzove jednacine

Iskoristenje

75-110 %

Granica detekcije < 5 pg/kg (izrazeno na suvu materiju)

Granica kvantifikacije < 10 pg/kg (izraZzeno na suvu materiju)

3.Cetiri policikliéna aromatiéna ugljo-vodonika na koje se ovi kriterijumi odnose su benzo(a)piren, benzo(a)antracen, benzo(b)fluoranten i krizen.

Tabela 7.
Parametar Kriterijum
Primjenljivost Hrana utvrdena Uredbom o maksimalno dozvoljenim koli¢inama kontaminenata u
hrani (“Sluzbeni list CG”, broj 48/16)
Specifi¢nost Bez spektralnih interferencija ili uticaja matrice, provjera pozitivne detekcije
Ponovljivost (RSDr) HORRATvrijednosti manje od 2
Obnovljivost (RSDR) HORRATRuvrijednosti manje od 2
Iskoris¢enje 50-120 %
LOD < 0,30 pg/kg za svaku od Cetiri supstance
LOQ < 0,90 pg/kg za svaku od Cetiri supstance

4. Horwitzova jednaéina (za koncentracije 1,2 x 107 < C < 0,138) i izmijenjena Horwitzova jednadina (za koncentracije C < 1,2 x 107) su
generalizovane jednacine za preciznost koje su nezavisne od analita i matriksa i zavise isklju¢ivo od koncentracije za sve rutinske metode
laboratorijskih ispitivanja.

Izmijenjena Horwitzova jednadina za koncentracije C < 1,2 x 107
RSDR = 22 % u kojoj je:

— RSDR relativna standardna devijacija izradunata iz rezultata dobijenih u uslovima obnovljivosti [(Sg /X ) x 100]

— C odnos ko7ncentracije (tj. 1 = 100 g/100g, 0,001 = 1 000mg/kg). Izmijenjena Horwitzova jednacina primjenjuje se za koncentracije
C<12x10".



Horwitzova jednacina za koncentracije 1,2 x 107<C<0,138:
RSDg = 2C%19 4 kojoj je:

— RSDg relativna standardna devijacija izradunata iz rezultata dobijenih u uslovima obnovljivosti [(Sg /X ) x 100]

— C omijer koncentracije (tj. 1 = 100 g/100g, 0,001 = 1 000mg/kg). Izmijenjena Horwitzova jednacina primjenjuje se za koncentracije
1,2x107<C<0,138.

5. Za interno validovane metode, ,pristup primjerenosti za primjenu”, moze se Kkoristiti kao alternativa za procjenu njihove primjerenosti za

sluzbenu kontrolu, a metode koje odgovaraju za sluzbenu kontrolu treba da daju rezultate sa kombinovanom standardnom mjernom
nesigurno$cu (u) koja je manja od majksimalne standardne mjerne nesigurnosti izratunate pomoc¢u formule:

Uf = 1/(LOD/2)? + («C)?

u kojoj je:

— Uf najveca standardna mjerna nesigurnost (ug/kg);

— granica detekcije znaci granica detekcije metode (ug/kg); mora ispunjavati kriterijume iz tacke 3 ovog dijela za relevantnu koncentraciju;
— C relevantna koncentracija (ug/kg);

— a broj¢ani faktor koji se koristi u zavisnosti od vrijednosti C a vrijednosti koje se koriste date su u tabeli 8.

Tabela 8: Brojéane vrijednosti koje se upotrebljavaju za a kao konstantu u formuli za relevantnu koncentraciju

C (uglkg) a
<50 0,2
51-500 0,18
501-1 000 0,15
1.001-10 000 0,12
> 10 000 0,1

Napomena:

“r” = ponovljivost, vrijednost ispod koje se moze sa odredenom vjerovatnocom (obi¢no 95 %) oCekivati da Ce iznositi apsolutna razlika izmedu
vrijednosti rezultata pojedinacnih testova izvrSenih u uslovima ponovljivosti(npr: isti uzorak, isti izvodac, isti uredaj, ista laboratorija i kratak
vremenski razmak izvodenja) te je zbog toga r = 2,8 x sr;

s,” = standardna devijacija izraCunata iz rezultata dobijenih pod uslovima ponovljivosti;

“RSDr” - relativno standardna devijacija izradunata iz rezultata dobijenih pod uslovima ponovljivosti [(sz/X ) x 100] ;

“R” -obnovljivost, vrijednost ispod koje se moze, sa odredenom vjerovatno¢om (obi¢no 95 %), oCekivati da ¢e iznositi apsolutna razlika izmedu
vrijednosti rezultata pojedinacnih testova izvrSenih u uslovima obnovljivosti (npr: na identicnom materijalu koji su izvodaci dobili koristeci
standardizovanu metodu za testiranje u razli¢itim laboratorijima,); R = 2,8 x sR;

“SR” =standardna devijacija, izradunava se iz rezultata dobiJenih pod uslovima obnoviljivosti;

“RSDgR” -relativna standardna devijacija koje se izradunava iz rezultata dobijenih pod uslovima obnovljivosti [(S/X ) x 100];

“LOD” - granica detekcije, najmanji izmjereni sadrzaj iz kojeg se sa opravdanom statistickom sigurno$¢u moze utvrditi prisutnost analita.
Broj¢ano je granica detekcije istovrijedna trostrukoj standardnoj devijaciji srednje vrijednosti dobijene slijepim probama (n > 20);

“LOQ" -granica kvantifikacije, najmanji sadrzaj analita koji se mozZe izmjeriti sa opravdanom statistickom sigurno$¢u. Ako su tacnost i preciznost
stalno u podrucju raspona oko granice detekcije, granica kvantifikacije brojéano je istovrijedna deseterostrukoj standardnoj devijaciji od srednje
vrijednosti dobijene slijepim probama matrice (n = 20);

“HORRAT -dobijena vrijednost RSDr podijeljena sa vrijednodéu RSDr koja je dobijena na osnovu Horwitzove jednaéine (izmijenjene) (vidjeti
tacku 3 ovog dijela (,Napomene uz kriterijume za izvodenje”)) koristeci pretpostavku r = 0,66 R.

“HORRAT”’k -dobijena vrijednost RSDg podijeljena sa vrijednoséu RSDg koja je dobijena na osnovu Horwitzove jednadzbe (izmijenjene) (vidjeti
tacku (,Napomene uz kriterijume za izvodenje”);

“u” -kombinovana standardna mjerna nesigurnost dobijena koriS§éenjem pojedina¢nih standardnih mjernih nesigurnosti povezanih sa ulaznim
koli€¢inama u modelu za mjerenje;

“U” -proSirena mjerna nesigurnost, uz upotrebu Cinilaca pokrivanja 2, $to daje nivo pouzdanosti od priblizno 95 % (U = 2u);
“Uf” -najviSa standardna mjerna nesigurnost.



lzvjeStavanje i interpretacija rezultata
Dio V
Rezultati o izvrSenim laboratorijskim ispitivanjima izrazavaju se u jedinicama i decimalama u skladu sa skladu sa Uredbom o
maksimalno dozvoljenim koli¢inama kontaminenata u hrani.

Ako se u laboratorijskoj metodi primjenjuje postupak ekstrakcije, laboratorijski rezultat treba ispraviti radi iskoriS¢enja, a u izvjeStaju se
navode podaci o nivou iskoris¢enja.

U slu€aju da se u laboratorijskoj metodi ne primjenjuje postupak ekstrakcija (kod metala), rezultat se moze izraziti bez korekcije za
iskoriS¢enje ako je pravilnom upotrebom dokazano da je dobijena sertifikovana koncentracija unutar granica mjerne nesigurnosti
(velika tacnost mjerenja), a u izvjestaju se navode rezultati izrazeni bez korekcije za iskoris¢enje.

Rezultat laboratorijskog ispitivanja izrazava se kao x +/— U, pri ¢emu x oznaCava laboratorijski rezultat, a u je proSirena mjerna
nesigurnost, ako se koristi faktor pokrivanja 2, $to daje nivo pouzdanosti od priblizno 95 % (U = 2u).
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