GUVERNUL REPUBLICII MOLDOVA

HOTARIRE nr.
din

Chisinau

Cu privire la modificarea si completarea Hotaririi Guvernului
nr. 686 din 13 septembrie 2012

Guvernul HOTARASTE:

Hotarirea Guvernului nr. 686 din 13 septembrie 2012 ,,Cu privire la
aprobarea unor metode de analizd pentru controlul nutreturilor” (Monitorul

Oficial al Republicii Moldova, 2012, nr. 198-204, art. 741), cu modificarile
ulterioare, se modifica si se completeazd dupa cum urmeaza:

1) in preambulul hotaririi, textul ,,in conformitate cu prevederile Legii nr.
221-XV1 din 19 octombrie 2007 privind activitatea sanitar-veterinara (Monitorul
Oficial al Republicii Moldova, 2008, nr. 51-54, art. 153), cu modificarile si
completarile ulterioare, precum si in vederea transpunerii prevederilor
Regulamentului nr. 152/2009/CE din 27 ianuarie 2009 de stabilire a metodelor
de esantionare §i analizd pentru controlul oficial al nutreturilor, publicat in
Jurnalul Oficial al Uniunii Europene seria L nr. 54 din 26 februarie 2009 in baza
normativi nationald,” se substituie cu textul ,,In conformitate cu prevederile art.
36 din Legea 221-XVI din 19 octombrie 2007 privind activitatea sanitar-
veterinara (republicatd Tn Monitorul Oficial al Republicii Moldova, 2013,
nr. 125-129, art. 396), cu modificarile si completarile ulterioare, precum si in
vederea transpunerii prevederilor Regulamentului nr. 152/2009/CE din 27
lanuarie 2009 de stabilire a metodelor de esantionare si analiza pentru controlul
oficial al nutreturilor, publicat in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene seria L nr.
54 din 26 februarie 2009, p. 1, in baza normativa nationala,”;

2) la punctul I, textul ,,Metodele de esantionare pentru controlul oficial al
nutreturilor, in vederea determinarii constituentilor, aditivilor si a substantelor
nedorite, cu exceptia reziduurilor de pesticide si a microorganismelor, conform
anexei nr. 1;” se substituie cu textul ,,Metodele de esantionare pentru controlul
oficial al nutreturilor, 1n vederea determindrii constituentilor, inclusiv
materialelor care contin, constau sau sint produse din organisme modificate
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genetic, a aditivilor pentru hrana animalelor, substantelor nedorite si a
reziduurilor de pesticide, conform anexei nr. 17;

3) anexele nr. 1, nr. 2, nr. 5 si nr. 6 vor avea urmatorul cuprins:

SJAnexanr. 1

la Hotarirea Guvernului nr.686
din 13 septembrie 2012

METODELE DE ESANTIONARE
pentru controlul oficial al nutreturilor, in vederea determinarii
constituentilor, inclusiv materialelor care contin, constau sau sint produse
din organisme modificate genetic, a aditivilor pentru hrana animalelor,
substantelor nedorite si a reziduurilor de pesticide

1. DEFINITII

In sensul prezentului act normativ, notiunile utilizate au urmitoarele
semnificatii:

lot — cantitate identificabila de nutret care are anumite caracteristici
comune confirmate, precum originea, varietatea, tipul ambalajului, ambalatorul,
expeditorul sau etichetarea si, in cazul unui proces de productie, o unitate de
productie provenind dintr-o singurad instalatie care utilizeaza parametri de
productie uniformi sau mai multe astfel de unitdti, dacd sint produse in mod
continuu si depozitate impreuna;

lot esantionat — cantitate de produs care constituie o unitate si care are
caracteristici presupuse a fi uniforme;

esantion sigilat — esantion sigilat astfel incit sd Tmpiedice orice acces la
esantion fara a distruge sau a elimina sigiliul;

esantion agregat — combinatie de esantioane elementare prelevate din
acelasi lot esantionat;

esantion de laborator — esantion destinat laboratorului, astfel cum este
primit de laborator, si care poate fi final, redus sau agregat;

esantion elementar — cantitate prelevata dintr-un punct al lotului
esantionat;

esantion colectiv — colectie de esantioane elementare prelevate din acelasi
lot uniform;

esantion redUs — parte reprezentativa a esantionului colectiv, obtinuta din
acesta printr-un proces de reducere;

esantion final — parte din esantionul redus sau din esantionul colectiv
omogenizat.
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2. METODE DE ESANTIONARE

Esantioanele destinate controlului oficial al nutreturilor se preleveaza
oficial de catre medicul veterinar care are experientd practica dobinditd pe
parcursul a cel putin 2 ani.

Esantionul trebuie sa fie sigilat astfel incit sa impiedice orice acces la
esantion fard a distruge sau a elimina sigiliul. Marcajul sigiliului trebuie
identificat in mod clar si vizibil. In mod alternativ, esantionul poate fi pus intr-un
recipient care trebuie inchis incit sa nu poata fi deschis fara a deteriora in mod
ireversibil recipientul, evitind reutilizarea recipientului.

Pentru identificarea esantionului cercetat, fiecare esantion trebuie sa poarte
un marcaj de nesters si trebuie sa fie identificat Incit sa existe o legatura lipsita
de ambiguitate cu raportul de esantionare.

Din fiecare esantion agregat sint prelevate doua esantioane finale: unul
pentru control si unul pentru operatorul din domeniul hranei pentru animale. in
final, poate fi prelevat un esantion final pentru referinti. In cazul in care
esantionul agregat complet se omogenizeaza, esantioanele finale sint prelevate
din esantionul agregat omogenizat, cu exceptia cazului in care aceastd procedura
este contrara reglementdrilor in ceea ce priveste dreptul operatorului din
domeniul hranei pentru animale.

2.1. Dispozitive

Aparatura de prelevare de esantioane trebuie sd fie realizata din materiale
care nu contamineaza produsele de esantionat.

Aparatura care este destinata pentru a fi utilizatd de mai multe ori, trebuie
sa fie usor de curatat pentru a evita contaminarea incrucisata.

Aceasta aparatura, cu exceptia celei descrise in punctul 2.2.1. trebuie
verificatd de catre Institutul National de Metrologie.

2.2. Aparaturi recomandata pentru prelevarea esantioanelor din
nutreturi solide

2.2.1. Prelevarea manuala

Pentru prelevarea manuala se folosesc lopata plata cu margini verticale si
sonda de esantionare cu o fanta lunga sau compartimentata.

Dimensiunile sondei de esantionare trebuie sa fie caracteristice lotului
esantionat, tinindu-se cont de adincimea recipientului, dimensiunile sacului, si
dimensiunilor particulelor nutretului.

In cazul in care sonda de esantionare are mai multe orificii, pentru a
asigura faptul ca esantionul este prelevat in diferite locuri de-a lungul sondei,
orificiile trebuie sa fie separate prin compartimente sau orificii esalonate
secvential.

2.2.2. Prelevarea mecanica

Pentru prelevarea de esantioane din nutreturile in miscare poate fi utilizata
aparatura mecanica verificata.
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Prelevarea de esantioane din nutreturile in miscare, la rate de debit ridicat,
poate fi efectuatd de aparaturd automata.

2.2.3. Separatorul

Aparatura destinatd divizarii esantionului in parti aproximativ egale poate
fi folosita pentru prelevari de esantioane elementare si pentru prepararea
esantioanelor reduse si finale.

3. CERINTE CANTITATIVE PRIVIND
NUMARUL DE ESANTIOANE ELEMENTARE

3.1. Generalitati privind prelevarea

Marimea lotului esantionat trebuie sd permitd esantionarea fiecarei parti
constituente. In cadrul unui sistem de monitorizare obligatorie, se admit anumite
derogari, doar cu acordul Agentiei Nationale pentru Siguranta Alimentelor, de la
cerinfele cantitative prevazute in prezentul capitol, impuse pentru a lua in
considerare caracteristicile operationale, cu conditia ca operatorul din domeniul
hranei pentru animale poate demonstra Intr-un mod cert, echivalenta procedurii
de esantionare in ceea ce priveste reprezentativitatea acesteia.

3.2. Cerinte cantitative in ceea ce priveste esantioanele elementare
legate de controlul substantelor sau al produselor uniform distribuite in
nutreturi

3.2.1. Nutreturi in vrac si numarul minim de esantioane elementare:

1) pentru loturile esantionate care nu depasesc 2,5 tone metrice — cel putin
sapte esantioane elementare;

2) pentru loturile esantionate care depasesc 2,5 tone metrice — 20 inmultit
cu numirul de tone metrice care compune lotul esantionat. In cazul in care
numarul obtinut este o fractie, acesta se rotunjeste la numarul intreg imediat
superior pina la maximum 40 de esantioane elementare.

3.2.2. Nutreturi in vrac lichide si numarul minim de esantioane
elementare:

1) pentru loturile esantionate care nu depasesc 2,5 tone metrice sau 2 500
litri — cel putin patru esantioane elementare;

2) pentru loturile esantionate care depasesc 2,5 tone metrice sau 2 500 litri
— cel putin sapte esantioane elementare.

In cazul in care nu este posibil si se obtind omogenizarea lichidului,
numarul de esantioane elementare trebuie sa creasca.

3.2.3. Nutreturi ambalate si numarul minim de esantioane elementare:

1) pentru loturile esantionate de la 1 pina la 20 de unitati — cel putin un
esantion elementar;

2) pentru loturile esantionate de la 21 pina la 150 de unitati — cel putin trei
esantioane elementare;

3) pentru loturile esantionate de la 151 pina la 400 de unitati — cel putin
cinci esantioane elementare;
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4) pentru loturile ce depasesc 400 de unitati — 1/4 din numarul de unitati
care compun lotul esantionat, pind la 40 de unitdti elementare.

Nutreturile solide si lichide pot fi ambalate in pungi, saci, cutii de metal,
cuve care sint mentionate in tabel ca unitati. Unitatile mari (> 500 kg sau litri)
trebuie sa fie esantionate in conformitate cu dispozitiile prevazute pentru
nutreturi in vrac, conform punctelor 3.2.1. si 3.2.2. din prezenta anexa.

3.2.4. Blocuri de nutreturi si brichete minerale cu numarul minim de
blocuri sau brichete de esantionat

Minimum un bloc sau o bricheta trebuie esantionat(d) per lot esantionat de
25 de unitati, pina la un maxim de patru blocuri sau brichete.

In cazul blocurilor sau brichetelor care nu cintiresc mai mult de 1 kg
fiecare, un esantion elementar este reprezentat de continutul unui bloc sau al unei
brichete.

3.2.5. Nutreturi grosiere/nutret

1) pentru loturile esantionate mai mici de 5 tone — cel putin cinci
esantioane elementare;

2) pentru loturile esantionate mai mari de 5 tone — 5 inmultit cu numarul
de tone care compun lotul esantionat, dar pina la 40 de esantioane elementare.

3.2.6. Cerinte cantitative in ceea ce priveste esantioanele elementare legate
de controlul substantelor care pot fi distribuite neuniform in masa de nutreturi

Cerintele cantitative in ceea ce priveste esantioanele elementare trebuie
utilizate in urmatoarele situatii:

1) controlul alfatoxinelor, al cornului-secarei, al altor micotoxine si
impuritafi botanice daunatoare in materiile prime pentru nutreturi;

2) controlul contaminarii incrucisate printr-un constituent, inclusiv
material MG, sau substanta pentru care este preconizata o distributie neuniforma
in materiile prime pentru nutreturi.

In cazul in care Agentia Nationald pentru Siguranta Alimentelor are
suspiciuni privind aparitia unei astfel de distributii neuniforme si in cazul unei
contamindri incrucisate printr-un constituent sau printr-o substanta intr-un nutret
combinat, se pot aplica urmatoarele cerinte cantitative:

a) pentru lotul esantionat mai mic de 5 tone — cel pufin 12 esantioane
elementare;

b) pentru loturile esantionate de la 5 pina la 80 de tone — 5 inmultit cu
numarul de tone care compun lotul esantionat, dar pina la 80 de esantioane
elementare;

c) pentru lotul esantionat mai mare de 80 de tone — 100 esantioane
elementare.

3.2.7. Cerinte cantitative in ceea ce priveste esantionul agregat

Un esantion agregat reprezinta un lot esantionat, iar volumul minim al
acestora este:

1) nutreturi in vrac — 4 Kg;

2) nutreturi ambalate — 4 Kg;

3) nutreturi lichide sau semilichide — 4 litri;
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4) blocuri de nutreturi sau brichete minerale cintarind mai putin de 1 kg
fiecare — greutatea a patru blocuri sau brichete originare;

5) blocuri de nutreturi sau brichete minerale cintarind mai mult de 1 kg
fiecare — 4 kg;

6) nutreturi grosiere/nutret — 4 Kg.

3.2.8. Cerinte cantitative in ceea ce priveste esantioanele finale

Trebuie efectuatd analiza a cel putin unui esantion final. Cantitatea din
esantionul final de analizat nu poate fi mai mica decit cantitatile de mai jos:

1) nutreturi solide — 500 g;

2) nutreturi lichide sau semilichide — 500 ml.

Pentru controlul prezentei materialului modificat genetic, esantionul final
trebuie sa contina cel putin 10 000 de seminte/boabe. Pentru porumb
dimensiunea esantionului final trebuie sa fie de cel putin 3 000 g si pentru soia
de 2 000 g. Pentru alte seminte si boabe, precum orzul, meiul, ovazul, orezul,
secara, griul si semintele de rapitd, dimensiunea esantionului final de 500 g
corespunde unui numar de peste 10 000 de seminte.

3.2.9. Metoda de esantionare pentru loturi foarte mari (> 500 tone) sau
loturi transportate sau depozitate in antrepozite, intr-un mod care nu permite
esantionarea intregului lot.

In cazul in care modul de transportare sau de depozitare a unui lot nu
permite prelevarea de esantioane elementare din intregul lot, esantionarea unor
astfel de loturi trebuie sa fie efectuatd atunci cind lotul se afld in flux.

Esantionarea trebuie sa fie efectuatda pe partea accesibilda a lotului.
Numarul de esantioane elementare este stabilit de dimensiunea lotului esantionat.
In cazul esantiondrii unei parti dintr-un lot de nutreturi din aceeasi clasa sau care
au aceeasi descriere, se presupune ca rezultatele sint valabile pentru toate
nutreturile din acel lot.

3.2.10. Prelevarea de esantioane din spatii de depozitare accesibile din
partea de sus (pentru silozuri deschise)

Esantionarea trebuie sa fie efectuatd pe partea accesibilda a lotului.
Numarul de esantioane elementare este stabilit de dimensiunea lotului esantionat.
In cazul esantionarii unei parti dintr-un lot de nutreturi din aceeasi clasa sau care
are aceeasi descriere, se presupune ca rezultatele sint valabile pentru toate
nutreturile din acel lot.

3.2.11. Prelevarea de esantioane din silozuri care nu sint accesibile din
partea de sus (pentru silozuri inchise)

Nutreturile depozitate in silozuri de peste 100 tone nu pot fi esantionate in
mod static. In cazul in care nutretul din siloz trebuie si fie esantionat si nu exista
nicio posibilitate de a deplasa lotul, trebuie sa se ajunga la un acord cu operatorul
conform caruia aceasta trebuie sd informeze inspectorul cu privire la momentul
in care silozul va fi descarcat pentru a permite esantionarea atunci cind nutreful
este in flux. Procedura de esantionare a nutreturilor depozitate in silozuri cu
volum mai mic de 100 tone implica introducerea intr-Un recipient a unei cantitati
de 50-100 kg si prelevarea esantionului din aceasta. Dimensiunea esantionului
agregat corespunde cu intregul lot, iar numarul de esantioane elementare este
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legat de cantitatea din siloz introdusd intr-un recipient pentru esantionare. In
cazul esantiondrii unei parti dintr-un lot de nutret din aceeasi clasa sau care are
aceeasi descriere se presupune ca rezultatele sint valabile pentru toate nutreturile
din acel lot.

4. INSTRUCTIUNI PENTRU PRELEVAREA, PREPARAREA
SI AMBALAREA ESANTIOANELOR

4.1. Cerinte generale

Esantioanele se preleveaza si se prepard, evitindu-se posibilitatea ca
produsul sa fie modificat sau contaminat.

Instrumentele, suprafetele de lucru si recipientele destinate esantionarii
trebuie sa fie curate si uscate.

4.2. Esantioane elementare

4.2.1. In relatie cu controlul substantelor sau produselor uniform
distribuite in nutreturi

Esantioanele clementare trebuie sa fie prelevate in mod aleatoriu din
intregul lot esantionat, iar dimensiunile lor trebuie sa fie aproximativ egale.

Dimensiunea esantionului elementar este de cel putin 100 g sau 25 g in
cazul nutreturilor grosiere sau al nutretului cu o greutate specifica redusa.

In cazul esantionarii loturilor de dimensiuni reduse de nutreturi ambalate,
conform cerintelor cantitative, trebuie sa fie prelevat un numar limitat de
esantioane elementare. Un esantion elementar este reprezentat de continutul unei
unitati originare al cdrei continut nu depaseste 1 kg sau un litru.

4.2.2. Nutreturi in vrac

Daca este cazul, esantionarea poate fi efectuatd atunci cind lotul este in
migcare prin incarcare sau descarcare.

4.2.3. Nutreturi ambalate

Dupd selectarea pentru esantionare a numarului necesar de ambalaje,
conform indicatiilor de la capitolul 3 din prezenta anexd, o parte a continutului
fiecarui ambalaj se scoate folosind o sondd sau o lopatd. Dacd este cazul,
esantioanele se preleveaza dupa ce ambalajele au fost golite separat.

4.2.4. Nutreturi lichide sau semilichide, omogene sau omogenizabile

Dupa selectarea pentru esantionare a numarului necesar de recipiente, in
conformitate cu indicatiile de la capitolul 3 din prezenta anexa, continutul lor se
omogenizeazd, dacd este necesar, si se preleveazd o cantitate din fiecare
recipient.

Esantioanele elementare pot fi prelevate la descarcarea continutului.

4.2.5. Nutreturi lichide sau semilichide, neomogenizabile

Dupa selectarea pentru esantionare a numarului necesar de containere, in
conformitate cu indicatiile de la capitolul 3 din prezenta anexa, esantioanele se
preleveaza de la diferite niveluri.

Esantioanele se pot preleva si in timpul descarcérii continutului, dar
primele fractiuni se indeparteaza.
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In oricare dintre cazuri, volumul total prelevat nu trebuie si fie mai mic de
10 litri,

4.2.6. Blocuri de nutreturi si brichete minerale

Dupa selectarea pentru esantionare a numarului necesar de blocuri sau
brichete, conform indicatiilor de la capitolul 3 din prezenta anexa, se preleveaza
o parte din fiecare bloc sau bricheta.

In cazul blocurilor sau brichetelor care nu cintiresc mai mult de 1 kg
fiecare, un esantion elementar este reprezentat de continutul unui bloc sau al unei
brichete.

4.2.7. In relatie cu controlul substantelor sau al produselor nedorite care ar
putea fi distribuite neuniform in masa de nutreturi, cum ar fi alfatoxinele, cornul-
secareli, ricinul si crotalaria din materiile prime pentru nutreturi

Se preleveaza esantioane cu marimi aproximativ egale, iar pentru
nutreturile ambalate o parte a continutului ambalajelor de esantionat se
preleveaza prin utilizarea unei sonde sau a unei lopeti, dupa golirea separata a
ambalajelor, daca este cazul, astfel incit cantitatea totala a esantioanelor
provenite din fiecare parte sa nu fie mai micd decit cantitatea minima de 4 kg
necesara pentru fiecare esantion colectiv.

Esantioanele elementare prelevate din diferite parti nu se considera
colective.

4.2.8. Prepararea esantioanelor agregate

Esantioanele elementare se amesteca pentru a forma un singur esantion
agregat.

4.3. Prepararea esantioanelor colective

4.3.1. In relatie cu controlul substantelor sau al produselor cu distributie
uniforma in masa de nutreturi

Esantioanele elementare se amestecad pentru a forma un singur esantion
colectiv.

4.3.2. In relatie cu controlul substantelor sau al produselor nedorite care ar
putea fi distribuite neuniform in masa de nutreturi, cum ar fi alfatoxinele, cornul-
secarei, ricinul si crotalaria din materii prime pentru nutreturi

Esantioanele elementare prelevate din fiecare parte a lotului esantionat se
amesteca si se constituie numarul de esantioane colective din prezenta anexa,
notind provenienta fiecarui esantion colectiv.

4.4. Prepararea esantioanelor finale

Materialul din esantionul agregat se amesteca cu grija. Fiecare esantion
este introdus Intr-un recipient. Se iau toate precautiile necesare pentru evitarea
oricarei modificari de compozitie a esantionului, a contaminarii sau falsificarii,
care ar putea avea loc in timpul transportirii sau depozitarii. In cazul controlului
constituentilor sau substantelor uniform distribuite in intregul nutret, esantionul
agregat poate fi redus in mod reprezentativ la cel putin 2 kg sau 2 litri.

Pentru controlul prezentei de reziduuri de pesticide in leguminoase, boabe
de cereale si fructe nucifere, dimensiunea minima a esantionului redus este de 3
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kg. In cazul in care natura nutretului nu permite utilizarea unui separator sau
separatorul nu este disponibil, esantionul poate fi redus prin metoda sferturilor.

Din esantioanele reduse se prepara esantioanele finale, pentru control
aparare si referintd, de o dimensiune aproximativ egald, in conformitate cu
cerintele de la punctul 3.2.8. din prezenta anexa.

In cazul controlului constituentilor, inclusiv materialul modificat genetic
sau substantele care ar putea fi distribuite neuniform in materiile prime pentru
nutreturi, esantionul agregat trebuie sa fie complet omogenizat si impartit ulterior
in esantioane finale sau redus la cel putin 2 kg sau 2 litri prin utilizarea unui
separator mecanic sau automat.

In cazul in care natura nutretului nu permite utilizarea unui separator,
esantionul poate, daca este necesar, sa fie redus prin metoda sferturilor. Pentru
controlul prezentei materialului modificat genetic, esantionul redus trebuie sa
confind cel putin 35 000 de seminte/boabe pentru a permite obtinerea
esantioanelor finale de cel putin 10 000 de seminte.

4.5. Ambalarea esantioanelor

Recipientele sau ambalajele se sigileaza si se eticheteaza, astfel incit
acestea sa nu poata fi deschise fard a deteriora sigiliul. Eticheta completd se
incorporeaza in sigiliu.

4.6. Expedierea esantioanelor la laborator

Esantionul trebuie sda fie expediat la laboratorul national de referinta
impreund cu informatiile necesare laborantului. Conform prevederilor art. 3 pct.
(2) lit. b) din Legea nr. 221 din 19 octombrie 2007 privind activitatea sanitar-
veterinara, in calitate de laborator de referinta este desemnata Institutia publica
,,centrul Republican de Diagnosticd Veterinara”,

5. PROCESUL-VERBAL DE PRELEVARE
SI DESTINATIA ESANTIOANELOR

Pentru fiecare esantion se intocmeste un proces-verbal, care permite
identificarea fara ambiguitati a lotului esantionat si a dimensiunii acestuia.

in procesul-verbal trebuie sa fie mentionata, de asemenea, orice abatere de
la procedura de esantionare, astfel cum se prevede 1n prezenta hotarire.

Procesul-verbal trebuie sa fie pus atit la dispozitia laboratorului national de
referintd, cit si la dispozitia operatorului din domeniul hranei pentru animale.
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Anexanr. 2
la Hotarirea Guvernului nr.686

din 13 septembrie 2012

METODELE DE PREPARARE
a esantioanelor pentru analiza si exprimarea rezultatelor

1. PREPARAREA ESANTIOANELOR PENTRU ANALIZA

1.1. Cerinte generale

Procedurile descrise se refera la prepararea pentru examinarea
esantioanelor finale, trimise laboratorului national de referinta, dupd esantionare,
conform indicatiilor din anexa nr.1 la prezenta hotarire.

Prepararea acestor esantioane trebuie efectuatd astfel incit cantitatile
prelevate, in conformitate cu dispozitiile din metoda de analizd, sd fie omogene
si reprezentative pentru esantioanele finale.

1.2. Masuri de precautie

Procedura de preparare a esantioanelor care trebuie urmatd este
dependentd de metodele de analiza utilizata si este de importantd majora pentru a
se asigura ca procedura de preparare a esantioanelor urmatd trebuie sa fie
adecvata metodei de analiza utilizate.

Toate operatiunile necesare se efectueaza pentru a se evita contaminarea
esantionului si modificarea compozitiei acestuia.

Macinarea, amestecarea si cernerea se efectuecaza in conditiile unei
expuneri minime a esantionului la aer si la lumina. Nu se utilizeaza risnite sau
aparate de macinat care ar putea cauza incalzirea semnificativa a esantionului.

Se recomanda ca nutreturile foarte sensibile la caldura sa fie macinate
manual. De asemenea, aparatura folositd nu trebuie sd constituie o sursa de
contaminare cu oligoelemente.

Daca prepararea nu poate fi efectuatd fara modificari semnificative ale
continutului umed al esantionului, se determina continutul umed inainte si dupa
pregatire, in conformitate cu metoda mentionata in capitolul I din anexa nr. 3 la
prezenta hotarire.

1.3. Procedura de preparare

Se divizeaza esantionul in subesantioane, in vederea analizarii si trimiterii,
prin utilizarea unor tehnici de separare, cum ar fi esantionarea alternativda cu
ajutorul lopetii sau esantionarea in conditii stationare sau rotative.

Formarea unui con si selectarea de sferturi nu este recomandata deoarece
ar putea sa se formeze subesantioane care sd dea nastere la erori de separare
mari.

Esantionul de trimis se pastreaza intr-un recipient adecvat, curat si uscat,
prevazut cu un capac ermetic, iar subesantioanele de analizat, cu greutate de cel
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putin 100 g se preparda in modul indicat in punctele 1.3.1.-1.3.4. din prezenta
anexa.

1.3.1. Nutreturi care pot fi macinate ca atare

Se amesteca esantionul final trecut prin sitd si se introduce intr-un
recipient adecvat, curat si uscat, dotat cu un capac ermetic. Se amesteca din nou
pentru a asigura o omogenizare completa, imediat inainte de prelevarea cantitatii
pentru analiza.

1.3.2. Nutreturi care pot fi macinate dupa uscare

Daca nu se specifica altfel in metodele de analiza, esantionul se
deshidrateaza astfel incit umiditatea sa sa fie redusa la 8-12%, in conformitate cu
procedura de preuscare descrisa la punctul 1.4.3. din metoda de determinare a
umiditatii, mentionata in capitolul I din anexa nr. 3 la prezenta hotarire.

In continuare se procedeaza astfel cum se indicd in punctul 1.3.1. din
prezenta anexa.

1.3.3. Nutreturi lichide sau semilichide

Esantioanele se recolteaza intr-un recipient adecvat, curat si uscat, dotat cu
un capac ermetic. Se amestecd minufios pentru a Se asigura 0 omogenizare
completd, imediat inainte de prelevarea esantionului de analizat.

1.3.4. Alte nutreturi

Esantioanele care nu pot fi preparate conform unei proceduri indicate
anterior se trateaza prin orice alta procedurd prin care se asigura ca esantioanele
prelevate in vederea analizdrii sint omogene §i reprezentative pentru esantioanele
finale.

1.3.5. Proceduri specifice in cazul examinarii vizuale sau la microscop
daca intregul esantion se omogenizeaza

In cazul unei examiniri prin inspectie vizuala, fird a recurge la microscop,
intregul esantion de laborator se utilizeaza pentru examinare.

In cazul unei examinari microscopice, laboratorul poate reduce esantionul
agregat sau poate efectua o reducere ulterioara a esantionului redus. Esantioanele
finale pentru aparare si, in cele din urma, pentru referinta sint prelevate in urma
unei proceduri echivalente cu procedura urmata pentru esantionul final.

Atunci cind intregul esantion agregat este omogenizat, esantioanele finale
sint prelevate din esantionul agregat omogenizat.

1.4. Depozitarea esantioanelor

Esantioanele trebuie pastrate in condifii care nu afecteaza negativ
caracteristicile fizico-chimice si siguranta produsului, astfel incit dupa prelevare
esantioanele sint expediate la laborator, al carora timp al expedierii nu va depasi
48 de ore din momentul prelevarii. Acestea fiind conservate prin refrigerare la
temperatura de +2...+4°C, in recipiente sterile din plastic. Esantioanele destinate
analizarii prezentei vitaminelor sau substantelor foarte sensibile la lumina sint
pastreaza in recipiente de sticla bruna. Toate esantioanecle trimise la laborator
trebuie pastrate pina la obtinerea rezultatelor finale.
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2. CERINTELE FATA DE REACTIVI SI
APARATURA UTILIZATA IN METODELE DE ANALIZA

2.1. Daca nu se specifica altfel in metodele de analiza, toti reactivii
destinati analizelor trebuie sa fie puri din punct de vedere analitic. Pentru analiza
prezentei oligoelementelor, puritatea reactivilor se controleaza printr-un test
martor. In functie de rezultatele obtinute, poate fi necesard o purificare
suplimentara a reactivilor.

2.2. Pentru orice operatie care implicd prepararea solutiilor, dilutia, clatirea
sau spalarea, mentionate In metodele de analiza si pentru care nu exista indicatii
referitoare la natura solventului sau diluantului, se utilizeaza apa. Ca regula
generald, se utilizeazd apd demineralizatd sau distilatd. In cazuri speciale, care
sint indicate in metodele de analiza, apa trebuie supusa unor proceduri de
purificare speciale.

Avind in vedere dotarea uzuala a laboratoarelor de control, in metodele de
analizd se mentioneaza doar instrumentele si aparatura destinata pentru acest
scop. Ele trebuie sa fie curate.

3. APLICAREA METODELOR DE ANALIZA
SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

3.1. Procedura de extractie

O serie de metode determind o procedurd de extractie specifica. Ca regula
generala, se pot aplica alte proceduri de extractie decit cea la care se face referire
in metoda, daca s-a dovedit cd procedura de extractie utilizatd are pentru
matricea analizata, o eficientd de extractie echivalentd cu procedura mentionata
in metoda.

3.2. Procedura de purificare

O serie de metode determina o procedurd de purificare specifica. Ca regula
generald, se pot aplica alte proceduri de purificare decit cea la care se face
referire Tn metoda, dacd s-a dovedit ca procedura de purificare utilizata
determind, pentru matricea analizata, rezultate analitice echivalente cu procedura
mentionata in metoda.

3.3. Raportarea metodei de analiza utilizate

In general, pentru determinarea fiecirei substante in nutreturi se stabileste
o singurd metoda de analizi. In cazul in care sint indicate mai multe metode, in
buletinul de analiza se specifici metoda aplicata de laboratorul national de
referinta.
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3.4. Numarul determinarilor

Rezultatul indicat in buletinul de analizd reprezinta valoarea medie
obtinutd in urma a cel putin doud determinari efectuate pe portiuni distincte ale
esantionului.

In cazul analizelor de detectare a substantelor indezirabile, daca rezultatul
primei determindri este semnificativ (>50%) mai mic decit specificatia de
control, nu sint necesare alte determinari, cu conditia sa fie aplicate proceduri
calitative.

In cazul controlului privind continutul declarat pentru o anumiti substanta
sau un anumit ingredient, daca rezultatul primei determindri confirmd continutul
declarat, adica rezultatul analizei se situeaza in interiorul intervalului de variatie
acceptat, nu sint necesare alte determindri, cu conditia sa fie aplicate proceduri
calitative.

3.5. Raportarea rezultatului analitic

Rezultatul analitic se exprimd in modul indicat in metoda de analiza,
printr-un numar adecvat de cifre semnificative si se ajusteaza, daca este cazul, la
continutul de umiditate al esantionului final inainte de preparare.

3.6. Incertitudinea de masurare si rata de recuperare in cazul
analizelor de detectare a substantelor nedorite

In ceea ce priveste substantele nedorite, previazute in anexa nr. 5 la
prezenta hotarire, inclusiv dioxina si policlorobifenil (in continuare — PCB)
asemdndtori dioxinei, un produs destinat utilizarii in nutreturi se considera
neconform privind continutul maxim acceptat, referitor la un nutret cu un
continut de umiditate de 12%, daca rezultatul analitic este considerat ca
depaseste continutul maxim, {inind cont de incertitudinea de masurare extinsa si
ajustarea pentru recuperare. Pentru a evalua conformitatea, concentratia analizata
se utilizeazd dupa ce a fost corectatd pentru recuperare si dupa deducerea
incertitudinii de masurare extinse. Aceastd procedurd este aplicabila doar in
cazurile 1n care metoda de analiza permite estimarea incertitudinii de masurare si
ajustarea pentru recuperare, procedura care este imposibila in cazul analizelor la
microscop.

In masura in care metoda de analizd utilizatdi permite estimarea
incertitudinii de masurare si a ratei de recuperare, rezultatul analitic se raporteaza
in modul urmator:

1) ajustat pentru recuperare, nivelul de recuperare fiind indicat. Ajustarea
pentru recuperare nu este necesara in cazul in care rata de recuperare este intre
90 si 110%;

2) ca indicele x+/-U, unde x este rezultatul analitic si U este incertitudinea
de masurare extinsd, folosind un factor de acoperire 2, care da un nivel de
incredere de aproximativ 95%.

Daca rezultatul analizei este semnificativ (>50%) mai mic decit
specificatia de control si cu condifia ca procedurile calitative corespunzatoare sa
fie aplicate si analiza sd serveascd doar verificarii conformitatii cu prevederile
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legale, rezultatul analitic ar putea fi raportat fard ajustare pentru recuperare, iar
raportarea ratei de recuperare si a incertitudinii de masurare ar putea fi omisa in
aceste cazuri.”;

SJAnexanr. 5

la Hotarirea Guvernului nr.686
din 13 septembrie 2012

METODELE DE ANALIZA
pentru controlul substantelor nedorite in nutreturi

1. DETERMINAREA CONTINUTULUI
DE GOSIPOL LIBER SI TOTAL

1.1. Obiectiv si domeniu de aplicare

Prezenta metodda permite determinarea nivelurilor de gosipol liber, de
gosipol total si de substante chimic inrudite cu acesta din samintd de bumbac,
faind de saminta de bumbac si brichete de samintd de bumbac si din nutreturi
combinate care contin aceste materii prime pentru nutreturi, atunci cind gosipolul
liber, gosipolul total si substantele chimic inrudite cu acesta sint prezente in
concentratie mai mare de 20 mg/kg.

1.2. Principiul de aplicare

Gosipolul se extrage in prezenta a 3-aminopropan-1-ol, fie cu un amestec
de propan-2-ol si hexan, pentru determinarea gosipolului liber, fie cu
dimetilformamida, pentru determinarea gosipolului total. Gosipolul este convertit

de anilind in gosipol-dianilind, a cdrei densitate optica se masoara la lungimea de
unda de 440 nm.

1.3. Reactivi utilizati

1.3.1. Amestec de propan-2-ol-hexan: se amesteca 60 de parti volumetrice
de propan-2-ol cu 40 de parti volumetrice de n-hexan.

1.3.2. Solvent A: Se plaseaza intr-un balon gradat de 1 litru aproximativ
500 ml de amestec de propan-2-ol-hexan, 2 ml de 3-aminopropan-1-ol, 8 ml de
acid acetic glacial si 50 ml de apa. Se aduce la volum cu amestec de propan-2-ol-
hexan. Acest reactiv este stabil timp de o saptamina.

1.3.3. Solvent B: Se pipeteaza 2 ml de 3-aminopropan-1-ol si 10 ml de
acid acetic glacial intr-un balon gradat de 100 ml. Se raceste la temperatura
camerei si se aduce la volum cu N, N-dimetilformamida. Acest reactiv este stabil
timp de o saptamina.

1.3.4. Anilina: Daca densitatea optica a testului martor depaseste 0,022, se
distileaza anilina peste praf de zinc, indepartind primele si ultimele fractiuni de
10% de distilat. Acest reactiv este racit in frigider, este depozitat intr-un vas din
sticla bruna cu dop si se pastreaza timp de citeva luni.
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1.3.5. Solutie etalon de gosipol A: Se plaseaza 27,9 mg de acetat de
gosipol intr-un balon gradat de 250 ml. Se dizolva si se aduce la volum cu
solvent A. Se pipeteaza 50 ml din aceasta solutie intr-un balon gradat de 250 ml
si se completeaza pind la volum cu solvent A. Concentratia de gosipol a acestei
solutii este de 0,02 mg/ml. Se lasa sa stea timp de o ord la temperatura camerei
inainte de utilizare.

1.3.6. Solutie etalon de gosipol B: Se plaseaza 27,9 mg de acetat de
gosipol intr-un balon gradat de 50 ml, se dizolva si se aduce la volum cu solvent
B. Concentratia de gosipol a acestei solutii este de 0,5 mg/ml.

Solutiile etalon de gosipol A si B ramin stabile timp de 24 de ore daca sint
protejate de lumina.

1.4. Dispozitive
1.4.1. Mixer: aproximativ 35 rpm.
1.4.2. Spectrofotometru.

1.5. Procedura de preparare

1.5.1. Esantionul de testat

Cantitatea de esantion de testat folosita depinde de continutul estimat de
gosipol al esantionului. Se lucreazd cu un esantion de testat mic si cu o parte
alicotd de filtrat relativ mare, pentru a obtine suficient gosipol pentru a permite
masurarea fotometricad precisa. Pentru determinarea gosipolului liber din saminta
de bumbac, faina de saminta de bumbac s1 din brichetele de saminta de bumbac,
esantionul de testat nu depdseste 1 g. Pentru nutreturile combinate, aceasta poate
fi de maximum 5 g. O parte alicota de 10 ml de filtrat este suficienta in
majoritatea cazurilor. Aceasta contine intre 50 si 100 pg de gosipol. Pentru
determinarea gosipolului total, esantionul de testat este intre 0,5 g si 5 g, pentru
ca o parte alicotd de 2 ml de filtrat sa contind intre 40 si 200 pg de gosipol.
Analiza se efectueaza la o temperatura a camerei de aproximativ 20°C.

1.5.2. Determinarea gosipolului liber

Se plaseaza esantionul de testat intr-un balon cu git slefuit de 250 ml,
fundul balonului fiind acoperit cu sticla pisata. Utilizind o pipeta, se adauga
50 ml de solvent A, se astupd balonul si se amesteca timp de o ora in mixer. Se
filtreaza printr-un filtru uscat si se colecteaza filtratul intr-un balon mic cu git
slefuit. In timpul filtrarii se acoper pilnia cu o sticld de ceas.

Se pipeteaza parti alicote identice de filtrat continind 50-100 pg de gosipol
in fiecare din cele doua baloane gradate de 25 ml (A si B). Daca este necesar, se
aduce la volum pina la 10 ml cu solvent A. Apoi se completeaza continutul
balonului A pina la volum cu amestec de propan-2-0l-hexan. Aceasta solutie va
fi folosita ca solutie de referinta fata de care se masoara solutia de esantion.

Se pipeteaza 10 ml de solvent A in fiecare din celelalte doud baloane
gradate de 25 ml (C si D). Se completeaza continutul balonului C pina la volum
cu amestec de propan-2-ol-hexan. Aceastd solutie va fi utilizatd ca solutie de
referinta fata de care se masoara solutia testului martor.
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Se adauga 2 ml de anilind in fiecare din baloanele D si B. Se incalzesc
timp de 30 de minute deasupra unei bai de apa in fierbere, pentru a aparea
culoarea. Se racesc la temperatura camerei, se aduc la volum cu amestec de
propan-2-ol-hexan, se omogenizeaza si se lasa sa stea timp de o ora.

Se determina densitatea optica a solutiei testului martor D, prin comparatie
cu solutia de referintd C, precum si densitatea optica a solutiei de esantion B,
prin comparatie cu solutia de referintd A, in spectrofotometru la 440 nm folosind
celule de sticla de 1 cm.

Se scade densitatea opticd a solutiei testului martor din cea a solutiei de
esantion, ceea ce reprezinta densitatea opticd corectatd. Din aceastd valoare se
calculeaza continutul in gosipol liber, conform indicatiilor de la punctul 1.6. din
prezenta anexa.

1.5.3. Determinarea gosipolului total

Se plaseaza un esantion de testat care contineé 1-5 mg de gosipol intr-un
balon gradat de 50 ml si se adauga 10 ml de solvent B. In acelasi timp, se prepara
un test martor, adaugindu-se 10 ml de solvent B in alt balon gradat de 50 ml. Se
incalzesc cele doua baloane timp de 30 de minute deasupra unei bai de apa in
fierbere. Se racesc la temperatura camerei si se completeaza continutul fiecarui
balon pina la volum cu un amestec de propan-2-ol-hexan. Se omogenizeaza si se
lasda sa se depund timp de 10-15 minute, apoi se filtreaza si se colecteaza
filtratele in baloane cu git slefuit.

Se pipeteaza 2 ml de filtrat de esantion in fiecare din cele doud baloane
gradate de 25 ml, si 2 ml de filtrat al testului martor in fiecare din celelalte doua
baloane de 25 ml. Se completeaza continutul unui balon din fiecare serie pina la
25 ml cu amestecul de propan-2-ol-hexan. Aceste solutii sint utilizate ca solutii
de referinta.

Se adauga 2 ml de anilind in fiecare dintre celelalte doua baloane. Se
incalzesc timp de 30 de minute deasupra unei bai de apa in fierbere pina va
aparea culoarea. Se racesc la temperatura camerei, se aduc la volumul de 25 ml
cu amestecul de propan-2-ol-hexan, se omogenizeaza si se lasa sa stea timp de o
ora. Se determina densitatea optica in conformitate cu indicatiile de la subpunctul
1.5.2., pentru gosipolul liber. Din aceasta valoare se calculeaza continutul de
gosipol total, in conformitate cu indicatiile de la punctul 1.6. din prezenta anexa.

1.6. Calcularea rezultatelor

Rezultatele pot fi calculate fie pe baza densitatii optice specifice,
mentionate in subpunctul 1.6.1., fie prin referire la o curba de calibrare, conform
prevederilor descrise in punctul 1.6.2. din prezenta anexa.

1.6.1. Cu ajutorul densitatii optice specifice

Densitatile optice specifice, in conditiile descrise, sint urmatoarele:

1) Gosipolul liber E x 1%/ 1 cm = 625;
2) Gosipolul liber E x 1%/ 1 cm = 600.
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Continutul de gosipol liber sau de gosipol total al esantionului este calculat
folosind urmatoarea formula:

% gosipol:E x 1250/E*cm x p x a,

unde:

E = densitatea opticd corectatd, determinatd conform indicatiilor de la
subpunctul 1.5.2;

p = esantion de testat, in g;

a = partea alicota a filtratului, in ml.

1.6.2. Cu ajutorul curbei de calibrare

1) Gosipolul liber

Se prepard 2 serii de cinci baloane gradate de 25 ml. Se pipeteaza parti
alicote de 2, 4, 6, 8 si 10 ml de solutie etalon de gosipol A in fiecare serie de
baloane. Se aduc la volum pind la 10 ml cu solventul A. Se completeaza fiecare
serie cu un balon gradat de 25 ml continind numai 10 ml de solvent A, care
reprezinta testul martor.

Se aduc la volum baloanele din prima serie, inclusiv balonul testului
martor, pind la 25 ml cu un amestec de propan-2-ol-hexan, care reprezinta serii
de referinta.

Se adaugd 2 ml de anilind la fiecare din baloanele din a doua serie,
inclusiv balonul testului martor. Se incalzesc timp de 30 de minute deasupra unei
bai de apa in fierbere, pina va aparea culoarea. Se racesc la temperatura camereli,
se aduc la volum cu un amestec de propan-2-ol-hexan, se omogenizeaza si se
lasa sa stea o ora, care reprezinta serii etalon.

Se determind, conform indicatiilor de la subpunctul 1.5.2. din prezenta
anexa, densitatea optica a solutiilor din seriile etalon, prin comparatie cu solutiile
corespunzatoare din seriile de referintd. Se traseazd curba de calibrare prin
reprezentarea graficd a densitatilor optice in raport cu cantitdtile de gosipol, in
nge.

2) Gosipolul total

Se prepard sase baloane gradate de 50 ml. In primul balon se plaseazi
10 ml de solvent B, iar in celelalte — 2, 4, 6, 8 si 10 ml de solutie etalon de
gosipol B. Se completeaza continutul fiecarui balon pind la 10 ml cu solvent B.
Se incdlzesc timp de 30 de minute intr-o baie de apa in fierbere. Se racesc la
temperatura camerei, se completeazd volumul cu un amestec de propan-2-ol-
hexan si se omogenizeaza.

Se plaseaza 2 ml din aceste solutii in fiecare din cele doua serii a cite sase
baloane gradate de 25 ml. Se completeaza continutul baloanelor din prima serie
pind la 25 ml cu un amestec de propan-2-ol-hexan, care reprezinta serii de
referinta.

Se adauga 2 ml de anilind la fiecare balon din a doua serie. Se incalzesc
timp de 30 de minute intr-o baie de apa in fierbere. Se racesc la temperatura
camerei, se aduc la volum cu un amestec de propan-2-ol-hexan, se omogenizeaza
si se lasa sa stea timp de o ord, care reprezinta serii etalon.
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Se determind, conform indicatiilor de la subpunctul 1.5.2. din prezenta
anexa, densitatea optica a solutiilor din seriile etalon, prin comparatie cu solutiile
corespunzatoare din seriile de referintd. Se traseazd curba de calibrare prin
reprezentarea grafica a densitatilor optice in raport cu cantitatile de gosipol, in
ne.

1.6.3. Repetabilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doua determinari paralele efectuate pe acelasi
esantion nu trebuie sa depaseasca:

1) 15%, 1n valoare relativa, pentru un continut de gosipol mai mic de 500
ppm;

2) 75 ppm, in valoare absolutd, pentru un continut de gosipol de minimum
500 ppm si maximum 750 ppm,;

3) 10%, in valoare relativa la cea mai 1nalta valoare, pentru un continut de
gosipol mai mare de 750 ppm.

2. DETERMINAREA NIVELURILOR DE DIOXIDE
SI A NIVELURILOR DE DIFENILI POLICLORIRATI
ASEMANATORI DIOXINEI

I. Metode de esantionare si de interpretare a rezultatelor analitice

1.1. Obiectiv si domeniu de aplicare

Esantioancle destinate controalelor oficiale ale nivelurilor de dioxine, cum
sint p-dibenzodioxinele policlorurate (PCCD), dibenzofurani policlorurati () si de
bifenili policlorurati (PCB) de tipul dioxinelor si PCB-uri care nu sint de tipul
dioxinelor din nutreturi, indicati in tabelul nr. 1 din prezenta anexa, asemanatori
dioxinei din nutreturi se preleveaza in conformitate cu indicatiile din anexa nr. 1.
Este necesar sa se aplice cerintele cantitative referitoare la controlul substantelor
sau al produselor uniform repartizate in nutreturi, in conformitate cu indicatiile
de la capitolul 3, sectiunea I, anexa nr. 1 la prezenta hotarire. Esantioanele
colective obtinute astfel se considera ca reprezentative pentru loturile sau
subloturile din care sint prelevate. Respectarea continuturilor maxime stabilite n
Hotarirea Guvernului nr. 1405 din 10 decembrie 2008 ,,Cu privire la aprobarea
Normei sanitar-veterinare privind igiena nutreturilor si continutul substantelor
nedorite 1n nutreturi” se stabileste pe baza confinuturilor determinate in
esantioanele de laborator.

Metodele de screening sint utilizate pentru selectarea acelor probe cu
niveluri de PCDD-uri/PCDF-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor care depasesc
nivelurile maxime sau pragurile de actiune. Acestea permit o capacitate marita de
analiza a probelor, eficientd din punctul de vedere al costurilor, sporind astfel
sansa de a descoperi noi incidente cu un nivel mare de expunere si riscuri de
sanatate importante pentru consumatori. Metodele de screening se bazeaza pe
metode bioanalitice sau metode GC-MS.
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Rezultatele probelor care depdsesc valoarea-limitd pentru verificarea
conformitdtii cu nivelul maxim trebuie sa fie verificate de catre o noud analiza
completa din proba originala printr-o metoda de confirmare.

Metodele de confirmare furnizeaza informatii complete sau
complementare care permit identificarea si cuantificarea certd a PCDD-
urilor/PCDF-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor la pragul maxim sau, la
necesitate, la pragul de actiune. Astfel de metode utilizeaza cromatografia in faza
gazoasd/spectrometria de masd de 1Inaltd rezolutie (GC-HRMS) sau
cromatografia in faza gazoasa/spectrometria de masa in tandem (in continuare —
GC-MS/MS).

1.2. Conformitatea lotului sau sublotului cu specificatiile

Lotul este acceptat daca rezultatul analitic al unei analize unice nu
depdseste continutul maxim stabilit iIn Hotarirea Guvernului nr. 1405 din
10 decembrie 2008, luindu-se in considerare incertitudinea de masurare.

Lotul nu se conformeaza continutului maxim stabilit in Hotarirea
Guvernului nr. 1405 din 10 decembrie 2008 daca rezultatul analitic pentru limita
superioara, confirmat de o analizd paralela, depaseste cu un grad de certitudine
continutul maxim.

Tabelul nr.1

Tabelul factorilor de echivalenta toxica
pentru dioxine, furani si compusi PCB asemanatori dioxinei

Congener Valoare! Congener Valoare
(acelasi grup) TEF (acelas grup) TEF
1 2 3 4

p-dibenzodioxine Compusi PCB asemanatori
(PCDD-uri) si dioxinei
p-dibenzofurani
(PCDF-uri)
2,3,7,8-TCDD 1 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-orto PCB
1,2,3,4,7,8-HXCDD 0,1 PCB 77
1,2,3,6,7,8-HXCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HXCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003 Mono-orto PCB
Dibenzofurani (PCDF) PCB 105 0,00003
2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 114 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 118 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3
1,2,3,4,7,8-HXCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HXCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HXCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HXCDF 0,1 PCB 167 0,000003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
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1 2 3 4
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF 0,0003

Abrevieri utilizate: TEF = toxic equivalency factors; T = tetra; Pe = penta; HX = hexa; Hp = hepta; O =
octa; CDD = clordibenzo-p-dioxina; CDF = clordibenzofuran; CB =clorobifenil

Incertitudinea masurarii poate fi luatd in considerare in una dintre
urmatoarele doua modalitati:

1) calculindu-se incertitudinea extinsa cu ajutorul unui coeficient de
acoperire 2 care da un nivel de incredere de aproximativ 95%. Un lot nu este
conform daca valoarea masuratd minus U este mai mare de nivelul maxim.

In cazul unei determindri separate a dioxinelor si a PCB-urilor asemanitori
dioxinei, suma incertitudinii extinse estimate a rezultatelor analitice separate ale
dioxinelor si ale PCB-urilor asemanatori dioxinei se utilizeaza pentru suma
dioxinelor si a PCB-urilor asemanatori dioxinei;

2) stabilindu-se limita de decizie (CCa), limita la care si de la care este
permis sd se concluzioneze cu probabilitatea de eroare a cd o proba nu este
conforma.

Limita de decizie se stabileste in conformitate cu cerintele in materie de
identificare sau de identificare i cuantificare.

Un lot este neconform daca valoarea masuratd este egala sau mai mare
decit CCa.

I1. Pregatirea esantioanelor si cerintele privind
metodele de analiza utilizate pentru controlul oficial al nivelurilor de
dioxine (PCDD/PCDF) si de PCB asemanatori dioxinelor

2.1. Obiectiv si domeniu de aplicare

Prezentele cerinte se aplica atunci cind nutreturile si materiile prime pentru
nutrefuri sint analizate pentru a se determina dioxinele, cum sint dibenzo-p-
dioxinele policlorurate (PCDD), dibenzofuranii policlorurati si bifenilii
policlorurati asemanatori dioxinelor (PCB).

Monitorizarea prezentei dioxinelor in nutreturi se poate realiza printr-0
strategie care implica o metoda de depistare, cu scopul de a selecta acele
esantioane cu niveluri de dioxine si de PCB-uri asemanatori dioxinei care au
valori mai putin de 25% inferioare sau superioare concentratiei de interes.
Concentratia de dioxine din acele esantioane in care se identifica niveluri
semnificative trebuie determinatd/confirmata printr-o metoda de confirmare.

Metodele de depistare sint utilizate pentru a se detecta prezenta dioxinelor
si a PCB-urilor aseméanatori dioxinelor la concentratia de interes. Aceste metode
au o capacitate mare de procesare a esantioanelor si sint folosite pentru a imparti
pe categorii un numar mare de esantioane potential pozitive. Sint concepute
special pentru a evita rezultatele fals negative.
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Metodele de confirmare furnizeaza date complete sau complementare care
permit identificarea si cuantificarea certd a dioxinelor si a PCB-urilor
asemanatori dioxinelor la concentratia de interes.

2.2. Context

Avind 1n vedere faptul ca esantioanele din mediu s1 cele biologice, inclusiv
esantioanele de nutreturi/materii prime pentru nutreturi, confin, in general,
amestecuri complexe de diversi congeneri ai dioxinelor, a fost elaborat conceptul
factori de echivalenta toxica (TEF), pentru a facilita evaluarea riscurilor. Acesti
TEF au fost stabiliti pentru a exprima concentratiile de amestecuri de PCDD si
PCDF 2,3,7,8-substituiti si de PCB non-orto si mono-0rto clor-substituiti care au
o activitate asemanatoare dioxinei in echivalenti toxici (TEQ) de 2, 3, 7, 8-
TCDD. Concentratiile substantelor individuale intr-un esantion anumit se
inmultesc cu valoarea TEF corespunzatoare si apoi se adund, pentru a se obtine
concentratia totala de compusi asemanatori dioxinelor, exprimata ca TEQ.

Limita specifica de cuantificare acceptatd pentru un congener individual
este concentratia unui analit dintr-un extract de esantion care produce un raspuns
instrumental pentru doi ioni diferifi, care trebuie monitorizati printr-un raport
semnal/zgomot de 3:1 pentru semnalul cel mai putin sensibil, si indeplineste
conditiile de baza, precum timpul de retentie si raportul izotopic.

In cazul in care, din motive tehnice, calculul raportului semnal/zgomot nu
furnizeaza rezultate fiabile, punctul cel mai mic de concentratie de pe o curba de
etalonare care oferd o deviatie acceptabila (< 30 %) si coerentd (masurata cel
putin la inceputul si la sfirsitul unei serii analitice de probe) de la factorul de
raspuns relativ mediu calculat pentru toate punctele de pe curba de etalonare
pentru fiecare serie de probe. Limita de cuantificare (LOQ) se calculeaza de la
cel mai mic punct de concentratie, tinind cont de recuperarea etaloanelor interne
si de prelevarea de probe.

Metodele bioanalitice de screening nu vor da rezultate la nivel de
congener, ci doar o indicatie a nivelului TEQ, exprimatd in echivalente
bioanalitice (BEQ), pentru ca nu toti compusii prezenti intr-un extract de proba
care produce un raspuns in cadrul testului pot sd indeplineascd toate cerintele
principiului TEQ.

Rezultatele obtinute la esantionarea unei parti dintr-un lot de nutreturi se
considera valabile pentru toate nutreturile din aceeasi clasd sau de aceeasi
descriere din lotul respectiv.

2.3. Cerinte de asigurare a calitatii care trebuie respectate in cursul
pregatirii esantioanelor

Se aplica dispozitiile generale privind prepararea esantioanelor pentru
analiza, stabilite in anexa nr. 2 la prezenta hotarire.

De asemenea, trebuie sa fie Tndeplinite urmatoarele cerinte:

1) esantioanele se pastreazd si se transportd in recipiente din sticla,
aluminiu, polipropilend sau polietilend. Din recipientul care contine esantion
trebuie sa fie indepartate urmele de praf de hirtie. Sticlaria se clateste cu solventi
controlati in prealabil in vederea detectarii dioxinelor;
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2) se realizeaza o analizd martor prin efectuarea Iintregii proceduri
analitice, dar omitind numai esantionul,

3) greutatea esantionului utilizat pentru extractie trebuie sa fie suficienta
pentru a indeplini cerintele referitoare la sensibilitate;

4) se efectueaza controlul reactivilor, a sticlariel si a echipamentului
pentru a preveni si a exclude o posibila influenta a rezultatelor pe baza de TEQ
sau de BEQ;

5) pentru metodele bioandlitice, toata sticlaria si toti solventii utilizati in
cadrul analizei sint testati pentru a se constata daca sint liberi de compusi care
perturba detectarea compusilor tinta in intervalul de lucru. Sticlaria se clateste cu
solventi sau se incalzeste |a temperaturi Tnalte pentru a elimina urmele de PCDD-
uri/PCDF-uri, compusi de tipul dioxinelor si compusi interferenti de pe suprafata
acestei g

6) cantitatea probei utilizate pentru extractie este necesara pentru a
indeplini cerintele referitoare 1a un interval de lucru redus, inclusiv concentratiile
nivelurilor maxime sau pragul de actiune;

7) in masura in care acest lucru este relevant, fiecare proba de laborator
este maruntita si este amestecata cu grija printr-un procedeu care s-a dovedit ca
redizeaza o omogenizare completa, cum este, de exemplu, proba maruntita
astfel, incit sa treaca printr-o sita cu ochiuri de 1 mm. Probele se usuca inainte de
maruntire, daca continutul de umiditate este prea mare.

2.4. Cerintele aplicabile laboratorului national de referinta

1) Laboratorul national de referintd trebuie sa demonstreze performanta
unei metode n zona nivelului de interes, cu un coeficient de variatie acceptabil la
repetarea analizei.

2) Limita de cuantificare pentru o metoda de confirmare trebuie sd se
situeze intr-un interval de o cincime din nivelul de interes, pentru a garanta ca in
intervalul nivelului de interes sint indepliniti coeficienti de variatie acceptabili.

3) Ca masuri interne de control al calitatii, trebuie sa fie efectuate periodic
controale martor, experimente cu esantioane contaminate sau analize ale unor
esantioane de control, cu material de referinta certificat.

4) Participarea permanenta la studii interlaboratoare pentru determinarea
dioxinelor si a PCB-urilor asemanatoare dioxinelor 1in structura
alimentelor/nutreturilor.

5) Laboratorul national de referintd pentru analiza probelor prelevate in
cadrul controalelor oficiale trebuie sa fie acreditat conform standardului national
SM SR EN ISO/IEC 17025 ,,Cerinte generale pentru competenta laboratoarelor
de incercari si etalonari”.

6) Laboratorul national de referinta care aplica metode de screening pentru
controlul de rutina al probelor stabileste o cooperare strinsa cu laboratoarele care
aplica metoda de confirmare, atit pentru controlul calitatii, cit si pentru
confirmarea rezultatului analitic al probelor suspectate.
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2.5. Cerinte aplicabile procedurilor analitice pentru dioxine si PCB-
uri aseméanatori dioxinelor

Cerintele fundamentale pentru acceptarea procedurilor analitice sunt
urmatoarele:

1) Sensibilitate inalta si limite de detectie joase. Pentru PCDD si1 PCDF,
cantitafile detectabile trebuie sd fie de ordinul femtogramelor TEQ (1072 g) din
cauza toxicitatii extreme a unora dintre acesti compusi. Este cunoscut faptul ca
PCB se afla la niveluri mai ridicate decit PCDD si PCDF. Pentru majoritatea
congenerilor de PCB, o sensibilitate de ordinul nanogramelor (10° g) este deja
suficientd. Pentru masurarea congenerilor PCB-urilor aseméanatori dioxinelor mai
toxici, in special congeneri non-orto substituifi, extremitatea inferioara a
intervalului de lucru ajunge la niveluri mici de ordinul picogramelor (102 g).
Pentru toti ceilalfi congeneri PCB, o limitd de cuantificare de ordinul
nanogramelor (10 g) este suficienta si trebuie si fie atinsd aceeasi sensibilitate
ca si pentru PCDD si PCDF.

2) Pentru o selectivitate inaltd este necesara o distinctie a PCDD-urilor,
PCDF-urilor si PCB-urilor aseméanatori dioxinelor in raport cu o multitudine de
alti compusi coextrasi si cu posibile interferente, prezenti in concentratii de pina
la citeva ordine de marime mai mari decit cele ale analitilor studiati. Pentru
metodele de cromatografie in faza gazoasa/spectrometrie de masa (CG/SM) este
necesara o distinctie intre diferifi congeneri, cum ar fi intre compusii toxici,
precum cei saptesprezece PCDD-uri si PCDF-uri substituiti la 2,3,7,8 si PCB-uri
asemdndtori dioxinelor si altii. Biotestele trebuie sa permitd determinarea
selectivd a valorilor TEQ, ca sumda de PCDD, PCDF si PCB asemanatori
dioxinelor.

Curatarea probelor are drept scop eliminarea compusilor care duc la
rezultate fals-neconforme sau a compusilor care pot atenua rezultatul, ducind la
rezultate fals-conforme.

3) Pentru o acuratete ridicatd este necesar ca determinarea sa furnizeze o
estimare valida si fiabild a concentratiei reale dintr-un esantion. O acuratete
ridicatd este necesarad pentru a se evita respingerea rezultatului analizei unui
esantion din cauza fiabilitatii reduse a estimarii TEQ. Acuratetea este exprimata
ca veridicitate, ceea ce reprezintda diferenta dintre valoarea medie masurata
pentru un analit dintr-un material certificat si valoarea certificata a acesteia,
exprimata ca procentaj din aceasta valoare si precizie (RSDR), deviatia standard
relativd, calculata in baza rezultatelor generate in conditii de reproductibilitate.

Metodele de depistare pot include biotestele si metodele CG/SM.
Metodele de confirmare cuprind cromatografia in faza gazoasa de inalta
rezolutie/spectrometria de masda de 1inaltd rezolutie (in continuare -
HRGC/HRMS).

Laboratoarele demonstreaza performanta unei metode in intervalul
nivelului maxim, de exemplu, 0,5x, 1x si 2x nivelul maxim, cu un coeficient de
variatie acceptabil pentru analize repetate, in timpul procedurii de validare si in
timpul analizei de rutina.
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Ca masuri interne de control al calitatii se efectueaza periodic controale ale
martorului, experimente cu imbogatire sau analize ale unor probe de control,
daca este posibil, cu material de referinta certificat. Se inregistreaza si se verifica
grafice de control al calitatii pentru controalele martorului, experimentele cu
imbogatire sau analizele unor probe de control, pentru a garanta ca performanta
analitica este conforma cerintelor.

Pentru o metoda bioanalitica de screening, stabilirea limitei de cuantificare
nu este o cerinta indispensabila, insd metoda trebuie sa dovedeasca ca se poate
face distinctie intre valoarea-martor si valoarea-limita. La furnizarea unui nivel
BEQ se stabileste un nivel de raportare pentru a se lua decizii legate de probele
care prezinta un raspuns sub acest nivel. Nivelul de raportare se dovedeste a fi
diferit de probele-martor din cadrul procedurii cel putin cu un factor de trei, cu
un raspuns inferior intervalului de lucru. Prin urmare, se calculeaza pornind de la
probe care contin compusii tinta in jurul nivelului minim necesar si nu de la un
raport semnal/zgomot sau un test martor.

Pentru valoarea totala TEQ, trebuie sd respectate urmatoarele criterii,
indicate in tabelul nr. 2:

Tabelul nr.2
Valoarea totala TEQ
Metode de depistare Metode de confirmare
Rata de fals negative <5%
Veridicitate —20% pind la + 20%
Precizie RSDr < 25% <15%
Repetabilitate RSDy <20%

2.5.1. Atit metodele GC-MS, cit si metodele bioanalitice pot fi folosite
pentru screening. Pentru metodele GC-SM trebuie sa fie respectate cerintele
prevazute la punctul 2.6. din prezenta anexd. Pentru metodele bioanalitice
celulare sint prevazute cerinte specifice la punctul 2.7. din prezenta anexa.

Laboratoarele care aplica metode de screening pentru controlul de rutind al
probelor stabilesc o cooperare strinsa cu laboratoarele care aplicd metoda de
confirmare.

Verificarea posibilei suprimari a raspunsului celular si a citotoxicitatii de
20% din extractele de probe sint masurate in screening-ul de rutina cu si fara
2,3,7,8-TCDD care se adauga in functie de nivelul maxim sau de pragul de
actiune, pentru a verifica dacd raspunsul este, eventual, suprimat de catre
substantele interferente prezente in extractul de proba. Concentratia masurata a
probei imbogatite se compara cu suma concentratiei extractului neimbogatit, plus
concentratia cu imbogatire. Dacd aceastd concentratie masuratd este peste 25%
mai micd decit concentratia calculata, aceasta indicd posibilitatea eliminarii
semnalului, iar proba respectivd este supusa analizei de confirmare prin GC-
HRMS. Rezultatele sint monitorizate in graficele de control al calitatii.

Aproximativ 2-10% din probele conforme, in functie de matricea probei si
de experienta laboratorului, se confirma prin GC-HRMS.
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Cel putin in conditii de validare, metodele bioanalitice ofera o indicatie
valabila a nivelului TEQ, calculat si exprimat ca BEQ.

Pentru metodele bioanalitice efectuate in conditii de repetabilitate,
valoarea RSD; intralaborator ar fi, in general, mai mica decit RSDg, ceea ce
reprezinta reproductibilitatea.

2.5.2. Determinarea ratelor fals-conforme pornind de la datele de control al
calitatii.

Se determind rata rezultatelor fals-conforme care rezultd din screeningul
probelor sub si peste nivelul maxim sau pragul de actiune. Ratele fals-conforme
reale sint sub 5%. Atunci cind, in urma controlului de calitate al probelor
conforme, sint disponibile cel putin 20 de rezultate confirmate per matrice/grup
de matrice, concluziile privind rata fals-conforma trebuie sa fie desprinse din
aceasta baza de date. Rezultatele probelor analizate prin intermediul testarilor
interlaboratoare sau in timpul incidentelor de contaminare, care acopera un
interval de concentratii de pind la, de exemplu, 2x nivelul maxim, pot fi, de
asemenea, incluse in cele cel putin 20 de rezultate pentru evaluarea ratei fals-
conforme. Probele acopera cele mai frecvente modele pentru congeneri,
reprezentind diverse surse.

Desi testele de screening au ca scop detectarea probelor care depasesc
pragul de actiune, criteriul de determinare a ratelor fals-conforme este nivelul
maxim, tinind cont de incertitudinea de masurare a metodei de confirmare.

2.6. Cerinte specifice privind metodele CG-SM care trebuie respectate
in scop de depistare sau de confirmare

1) Adaugarea de etaloane interne de PCDD/F-uri 2,3,7,8 clor-substituite si
de PCB-uri asemanitori dioxinei marcate cu *C trebuie si fie realizatd chiar de
la inceputul efectuarii metodei de analiza, de exemplu, Tnaintea extractiei, pentru
validarea procedurii analitice. Trebuie sa fie addugat cel putin un congener
pentru fiecare din grupele omoloage tetra-octo-clorurate de PCDD/F si cel putin
un congener pentru fiecare dintre grupele omoloage de PCB-uri asemanatori
dioxinei sau, in caz alternativ, cel putin un congener pentru fiecare functie de
inregistrare a ionului selectionat prin spectrometrie de masa, utilizat pentru
monitorizarea PCDD/F si a PCB asemanatori dioxinei.

Trebuie sa existe o preferintd clard, mai ales in cazul metodelor de
confirmare, pentru utilizarea tuturor celor 17 etaloane interne de PCDD/F
2,3,7,8-clor-substituite marcate cu 3C si a tuturor celor 12 etaloane interne de
PCB-uri asemanatori dioxinei marcate cu *C.

2) Se determina, la fel, factorii de raspuns relativ pentru acei congeneri
pentru care nu se adaugad niciun analog marcat cu 3C, utilizind solutii de
calibrare corespunzatoare.

3) Pentru nutreturile de origine vegetald si cele de origine animald care
contin mai pufin de 10% grasime, este obligatorie adaugarea etaloanelor interne
inainte de extractie. Pentru nutreturile de origine animald ce contin mai mult de
10% grasime, etaloanele interne se pot adauga fie Tnaintea extractiei, fie dupa
extractia grasimii. Se efectueaza o validare adecvata a eficientei metodei de
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extractie, in functie de etapa in care se introduce etaloanele interne si de modul
in care se consemneaza rezultatele, in functie de produs sau de grasime.

4) Inaintea analizei CG/SM trebuie sa fie adaugat unul sau doui etaloane
de recuperare, care reprezinta etaloane surogat.

5) Este necesar controlul recuperarii. Pentru metodele de confirmare,
recuperarea etaloanelor interne individuale trebuie sa fie situatd in intervalul
60-120%. Se accepta si recuperari inferioare sau superioare pentru congeneri
individuali, in special pentru dibenzodioxine si dibenzofurani hepta- si octo-
clorurati, atit timp cit contributia acestora la valoarea TEQ nu depaseste 10% din
valoarea TEQ totala, bazatd pe suma dintre PCDD/F si PCB asemanatori
dioxinei. Pentru metodele de depistare, recuperarea trebuic sa fie situata in
intervalul 30-140%.

6) Separarea dioxinelor de compusii clorurati interferenti, cum sint PCB-
uri neasemandtori dioxinei si difenileterii clorurati, se realizeaza prin tchnici
cromatografice adecvate, de preferintd pe coloand de florisil, alumina si/sau
carbune.

7) Separarea izomerilor prin cromatografie in faza gazoasa este de < 25%
de la virf la virf, intre 1,2,3,4,7,8-HxCDF si1 1,2,3,6,7,8-HXCDF.

8) Determinarea dioxinei si a furanilor tetra-octoclorurati se realizeaza prin
metoda de dilutie a izotopilor HRGC/HRMS.

9) Diferenta dintre limita superioara si limita inferioara trebuie sa nu
depdseasca 20% pentru nutreturile caracterizate de o contaminare cu dioxine
situatd n interval sau peste nivelul maxim de contaminare. Pentru nutreturile cu

niveluri de contaminare mult sub nivelul maxim, diferenta se poate situa in
intervalul 25-40%.

2.7. Metode analitice de depistare

2.7.1.1. Abordare de depistare

Se pot aplica diferite abordari analitice, utilizind o metoda de depistare.

Raspunsul esantioanelor este comparata cu cea a unui esantion de referinta
la nivelul de interes.

Cerinte:

1) In fiecare serie de testiri trebuie si fie inclus un esantion martor si unul
de referinta, care se supun extractiei si testarii in acelasi timp si in conditii
identice. Esantionul de referintd trebuie sd prezinte un raspuns cu mult mai mare
in comparatie cu un martor.

2) Se includ esantioane de referintd suplimentare de 0,5x si 2x nivelul de
interes, pentru a se demonstra eficacitatea testului in intervalul de interes, pentru
controlul nivelului de interes.

3) Atunci cind se testeaza alte matrice, trebuie sa fie demonstrat ca
esantionul sau esantioanele de referintd sint cele corespunzatoare, de preferinta
prin includerea esantioanelor la care s-a dovedit prin HRGC/HRMS ca au un
nivel TEQ 1n jurul celui al esantionului de referinta sau, altfel, a unui martor
contaminat la nivelul respectiv.
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4) Deoarece etaloanele interne nu pot fi utilizate in bioteste, testele cu
privire la repetabilitate sint foarte importante, pentru a se obtine informatii
privind deviatia standard in cadrul unei serii de teste. Coeficientul de variatie
trebuie sa fie inferior valorii de 30%.

5) Pentru bioteste se definesc compusii-tintd, interferentele potentiale si
nivelurile maxime tolerabile ale martorului.

2.7.1.2. Abordare cantitativa

Aceasta necesita o serie de dilutii standard, procese de curatare si de
masurare duble sau triple, precum §i controale de recuperare si ale martorului.
Rezultatul poate fi exprimat ca TEQ, presupunindu-se astfel ca acei compusi care
se afla la originea semnalului corespund principiului TEQ. Acest lucru se poate
realiza prin utilizarea TCDD sau a unui amestec etalon de dioxina/furan/PCB
asemanator dioxinei, pentru a se obtine o curba de calibrare pentru calculul
nivelului TEQ din extract si, astfel, din esantion.

Cantitatea obtinuta se corecteaza apoi cu valoarea TEQ calculata pentru un
esantion martor, pentru a se tine cont de impuritatile din solventi si din
substantele chimice utilizate, si pentru recuperare, calculata in baza valorii TEQ
dintr-un esantion de control al calitatii apropiata de limita de interes.

O parte din aparenta pierdere de recuperare poate fi determinatd de
efectele matricei si/sau de diferentele dintre valorile TEF in bioteste si valorile
TEF oficiale stabilite de Organizatia Mondiala a Sanatatii.

2.7.2. Cerinte privind metodele analitice pentru depistare

1) Depistarea se poate face prin metode analitice CG/SM sau prin bioteste.
Pentru metodele CG/SM trebuie utilizate cerintele prevazute la punctul 2.6.
Pentru biotestele celulare se stabilesc cerinte specifice descrise la subpunctul
2.7.3., iar pentru biotestele realizate cu ajutorul kiturilor de testat se stabilesc
cerinte specifice mentionate in subpunctul 2.7.4.

2) Sint necesare informatii privind numarul de rezultate fals pozitive si fals
negative obtinute pentru un set mare de esantioane peste sau sub nivelul maxim
sau nivelul de interventie, prin comparatie cu continutul TEQ determinat printr-0
metoda analiticad de confirmare. Ratele efective de rezultate fals negative trebuie
sd se situeze sub 1%. Rata de rezultate fals pozitive este suficient de scazuta
pentru a face ca utilizarea instrumentului de depistare sa fie avantajoasa.

3) Rezultatele pozitive trebuie confirmate intotdeauna printr-o metoda
analitica de confirmare HRGC/HRMS.

Esantioanele dintr-o gama larga de TEQ se confirma prin HRGC/HRMS,
aproximativ 2-10% din esantioanele negative. Se furnizeaza informatii privind
corespondenta dintre rezultatele biotestelor si cele ale HRGC/HRMS.

2.7.2.1. Metodele bioanalitice sint bazate pe utilizarea de principii
biologice, precum testele pe baza de celule sau de receptori sau imunodozari
Prezentul subpunct stabileste cerinte pentru metodele bioanalitice in general.

O metoda de screening, in principiu, clasifica o proba ca fiind conforma.
In acest scop, nivelul BEQ calculat este comparat cu valoarea-limiti. Probele sub
valoarea-limita sint declarate conforme, probele egale sau peste valoarea-limita
sint suspectate a fi neconforme, necesitind o analiza printr-o metoda de
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confirmare. In practicd, un nivel BEQ corespunzind la 2/3 din nivelul maxim
poate servi drept valoare-limita cu conditia sa se asigure o rata fals-conforma sub
5% si o ratd acceptabilda pentru rezultate fals-neconforme. Cu niveluri maxime
diferite pentru PCDD-uri/PCDF-uri si pentru suma de PCDD-uri/PCDF-uri si
PCB-uri de tipul dioxinelor, verificarea conformitatii probelor fara fractionare
necesita valori-limitd corespunzatoare ale biotestelor pentru PCDD-uri/PCDF-
uri. Pentru verificarea probelor care depasesc pragurile de actiune, un procentaj
corespunzator al pragului de actiune respectiv ar fi adecvat ca valoare-limita.

2.7.3. Cerinte specifice pentru bioteste celulare

1) Cind se executd un biotest, fiecare testare necesitd o serie de
concentratii de referintd ale TCDD sau ale unui amestec de dioxina/furan, ceea
ce reprezinti curba de raspuns pentru o dozi completd cu un R%> 0,95. In scop de
depistare se poate utiliza o curba de nivel scazut extinsa, pentru analiza
esantioanelor cu continut scazut.

2) Pentru rezultatul biotestului intr-un interval de timp constant se
utilizeaza pe o foaie de control al calitatii o concentratic TCDD de referinta,
aproximativ de 3x limita de cuantificare.

3) Graficele de control al calitatii pentru fiecare tip de material de referinta
se inregistreaza si se verifica pentru a se garanta ca rezultatul este conform cu
liniile directoare stabilite.

4) Pentru calculele cantitative, realizarea dilutiei esantionului trebuie sa se
situeze in cadrul portiunii liniare a curbei de raspuns. Esantioanele situate
deasupra portiunii liniare a curbei de raspuns trebuie diluate si testate din nou. Se
recomanda testarea a cel putin trei dilutii o data.

5) Procentul deviatiei standard nu depaseste 15% intr-o determinare tripla
pentru fiecare dilutie a esantionului si 30% pentru trei experimente independente.

6) Limita de detectie poate fi stabilitd la de 3 ori valoarea deviatiei
standard a solventului martor sau a raspunsului de fond. Alta abordare consta in
aplicarea unui raspuns care se situeaza deasupra raspunsului de fond-factor de
inductie de 5x martorul solventului, calculat din curba de calibrare a zilei. Limita
de cuantificare poate fi stabilita ca o valoare de la 5x pina la 6x deviatia standard
a martorului solventului sau a raspunsului de fond ori poate fi aplicat un raspuns
ce este clar superior raspunsului de fond-factor de inductie de 10x martorul
solventului, calculat din curba de calibrare a zilei.

2.7.4. Cerinte specifice pentru biotestele realizate pe baza de kituri

1) Sa fie garantate ca biotestele pe baza de kituri au o sensibilitate i o
fiabilitate pentru a fi aplicate nutreturilor.

2) Sa fie respectate instructiunile producdtorului privind pregatirea si
analiza esantioanelor.

3) Kiturile de testare nu se utilizeaza dupa data expirarii.

4) Nu se utilizeaza materiale sau componente destinate utilizarii cu alte
Kituri.

5) Kiturile de testare se pastreaza la o temperatura de depozitare situata in
cadrul unui interval specificat si se utilizeaza la temperatura de lucru specificata.
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6) Limita de detectie pentru imunodozari este determinata ca suma mediei
si a valorii de 3x deviatia standard, bazatd pe o serie de 10 analize repetate ale
martorului si care este impartita la valoarea pantei ecuatiei de regresie liniara.

7) Pentru testele realizate in laborator se utilizeaza etaloane de referinta,
pentru a garanta ca raspunsul la etalon se situeaza intr-un interval acceptabil.

2.8. Raportarea rezultatelor

In misura in care procedura analitici utilizati permite acest lucru,
rezultatele analitice contin niveluri individuale ale congenerilor PCDD/F si PCB;
rezultatele analitice se raporteaza ca limita inferioara, limita superioard si limita
medie, pentru a se include un maxim de informatii in raportarea rezultatelor,
permitind astfel interpretarea rezultatelor in conformitate cu cerintele specifice.

De asemenea, raportarea include continutul de lipide al esantionului si
metoda utilizata pentru extractia lipidelor.

Trebuie sa fie disponibile informatii despre recuperarile etaloanelor interne
individuale, dacd recuperarile se situeazad in afara intervalului mentionat la
punctul 2.6., daca depasesc nivelul maxim.

Atunci cind se stabileste conformitatea esantionului trebuie sa se tina cont
de incertitudinea masurarii, acest parametru trebuie sa fie, la fel, disponibil.
Rezultatul analizei se raporteaza ca indicele x+/-U, unde ,x” este rezultatul
analitic si ,,U” este incertitudinea de masurare extinsd, folosind un factor de
acoperire 2, care di un nivel de incredere de aproximativ 95%. In cazul unei
determinari separate a dioxinelor si a PCB-urilor asemanatori dioxinei, suma
incertitudinii extinse estimate a rezultatelor analitice separate ale dioxinelor si ale
PCB-urilor asemanatori dioxinei se utilizeaza pentru suma dioxinelor si a PCB-
urilor asemanatori dioxinei.

Daca incertitudinea de masurare se ia in considerare aplicindu-se CCa,
acest parametru se comunica.

2.8.1. Pregatirea probelor si cerinte privind metodele analitice utilizate
pentru controlul oficial al nivelurilor PCB-urilor care nu sint de tipul dioxinelor
(PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180)

Cerintele stabilite Tn prezentul capitol se aplica atunci c¢ind nutreturile sint
analizate pentru controlul oficial al nivelurilor de bifenili policlorurati care nu
sint de tipul dioxinelor, PCB-uri care nu sint de tipul dioxinelor, precum si in alte
scopuri de reglementare.

In calitate de metoda aplicati se foloseste metoda gaz-cromatografica de
detectare prin captura de electroni (GC-CDE, GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-
HRMS) sau metode echivalente.

In sensul identificarii si confirmarii analitilor de interes, timpul de retentie
este relativ In raport cu etaloanele interne sau etaloanele de referintd, cu o
deviatie acceptabila = 0,25%.

Separarea gaz-cromatografica a tuturor celor sase PCB-uri indicatori, si
anume PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 si PCB 180, de
substantele interferente, in special PCB-uri co-eluante, mai ales in cazul in care
nivelurile probelor sint in limite legale si neconformitatea trebuie sa se confirme,
congeneri despre care s-a constatat ca sint adesea co-eluanti sint, de exemplu,
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PCB 28/31, PCB 52/69 s1 PCB 138/163/164. Pentru GC-MS este necesar sa se
tina seama si de interferentele posibile din partea fragmentelor de congeneri mai
puternic clorurati.

Cerinte pentru tehnici GC-SM

Monitorizarea a cel putin:

1) doi ioni specifici pentru HRMS;

2) doi ioni specifici de m/z>200 sau trei ioni specifici de m/z>100 pentru
LRMS;

3) un ion precursor si doi ioni produs pentru MS-MS.

Deviatia relativa a abundentei izotopice relative pentru fragmentele de
masa selectionate si valoarea teoretica a abundentei izotopice sau etalonul de
etalonare pentru ionul tintd, care reprezinta ionul monitorizat cu cea mai ridicata
abundenta izotopica, si ionul (ionii) calificativ(i) vor fi prezentate in tabelul nr. 3.

Tabelul nr. 3
Intensitatea relativa a GC-EI-MS GC-CI-MS, GCMSn
ionului (ionilor) calificativ(i) (deviatie relativa) (deviatie relativa)
in comparatie cu ionul {inta
> 50 % +10% + 20 %
> 20 % la 50 % +15% +25%
> 10 % la 20 % +20 % + 30 %
<10 % +50 % (1) +50 % (1)

Numar de fragmente de masa cu intensitate relativa >10 %, prin urmare nu se recomanda
sa se foloseasca ion(i) calificativ(i) cu o intensitate relativa mai micd de 10 % in comparatie cu
ionul tinta.

Performanta metodei se valideaza in intervalul nivelului maxim, de la 0,5
la 2 ori nivelul maxim, cu un coeficient de variatie acceptabil pentru analiza
repetata.

Valorile-martor nu sint mai mari de 30% din nivelul contamindrii care
corespunde nivelului maxim.

2.8.2.Controlul recuperarilor

Se utilizeaza etaloane interne cu proprietati fizico-chimice comparabile cu
cele ale analitilor de interes.

1) Cerinte privind metodele care utilizeaza toti cei sase congeneri ai PCB-
urilor indicatori marcati cu un izotop:

a) rezultatele sint corectate pentru recuperarile etaloanelor interne;

b) recuperdrile etaloanelor interne marcate cu un izotop sint intre 50 si
120%;

c) recuperarile inferioare sau superioare pentru congenerii individuali cu o
contributie la suma celor sase PCB-uri indicatori mai mica de 10% sint
acceptabile.

2) Cerinte privind metodele care nu utilizeaza toate cele sase etaloane
interne marcate cu un izotop sau alte etaloane interne:
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a) recuperarea etalonului (etaloanelor) intern(e) se controleazd pentru
fiecare proba;

b) recuperarile etalonului (etaloanelor) intern(e) sint intre 60 si 120%;

c) rezultatele sint corectate pentru recuperarile etaloanelor interne.

Caracteristici de performanta: criterii pentru suma celor sase PCB-uri
indicatori la nivelul maxim.

Autenticitate —30 pind la + 30 %
Precizie intermediara (RSD %) <20%

Diferenta dintre estimarea superioara si <20 %

estimarea inferioara a calculului

2.8.3. Raportarea rezultatelor

In misura in care procedura analitici utilizati permite acest lucru,
rezultatele analitice includ nivelurile de congeneri individuali ai PCB-urilor si
sint indicate drept estimare inferioara, estimare superioara si medie, pentru a
include o cantitate maxima de informatii in raportarea rezultatelor, ceea ce
permite o interpretare a rezultatelor in conformitate cu cerintele specifice.

Raportul include metoda utilizata pentru extractia PCB-urilor si a lipidelor.

Recuperdrile etaloanelor interne individuale sint disponibile daca
recuperarile se situeaza in afara intervalului mentionat la subpunctul 2.8.2. din
prezenta anexa, dacd se depdseste nivelul maxim, iar in celelalte cazuri, la cerere.

Atunci cind se decide conformitatea unei probe, se tine seama de
incertitudinea de masurare, acest parametru este, la fel, pus la dispozitie.

Rezultatele analitice se raporteaza ca indicele x + U, unde ,X” este
rezultatul analitic si ,,U” este incertitudinea de masurare extinsa, folosind un
factor de acoperire 2, care da un nivel de Incredere de aproximativ 95%.

In cazul in care se ia in considerare incertitudinea de misurare prin
aplicarea CCa, acest parametru se raporteaza.

Rezultatele se exprima in aceleasi unitati si prin cel putin acelasi numar de
zecimale precum nivelurile maxime prevazute de Hotarirea Guvernului nr. 1405
din 10 decembrie 2008 cu privire la aprobarea Normei sanitar-veterinare privind
igiena nutreturilor si continutul substantelor nedorite in nutreturi.
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Anexanr. 6

la Hotarirea Guvernului nr.686
din 13 septembrie 2012

METODELE DE ANALIZA
privind determinarea constituentilor de origine animala
pentru controlul oficial al nutreturilor

1. CONDITII PENTRU DETECTAREA, IDENTIFICAREA SAU
ESTIMAREA PRIN EXAMINARE MICR()SCOPICA A
CONSTITUENTILOR DE ORIGINE ANIMALA IN NUTRETURI

1.1. Obiectiv si domeniu de aplicare

Prezentele conditii se utilizeaza in cazul in care detectarea constituentilor
de origine animala, definiti ca produse rezultate din prelucrarea carcaselor sau a
unor parti din corpul mamiferelor, pasarilor de crescatorie sau pestilor, din
nutreturi se realizeaza prin examinare microscopica in cadrul unui program de
inspectie coordonat in domeniul nutritiei animalelor.

Determinarea constituentilor de origine animala in nutreturi se efectucaza
prin microscopie optica sau reactie in lant a polimerazei (PCR), in conformitate
cu dispozitiile stabilite in prezenta anexa.

Aceste doua metode fac posibild detectarea prezentei constituentilor de
origine animalad in materiile prime pentru nutreturi si nutrefuri combinate. Totusi,
ele nu fac posibild calcularea cantitatii acestor constituenti in materiile prime
pentru nutrefuri si nutreturi combinate. Ambele metode au o limitd de detectie
sub 0,1% g/g.

Metoda PCR face posibila identificarea grupului taxonomic al
constituentilor de origine animala prezenti in materiile prime pentru nutreturi si
nutreturi combinate.

In functie de tipul de nutret in curs de testare, aceste metode pot fi utilizate
in cadrul unui singur protocol operational, fie singure, fie combinate impreuna in
conformitate cu procedurile standard de operare, stabilite de laboratorul de
referintd al Uniunii Europene pentru detectarea proteinelor animale in hrana
pentru animale si publicate pe pagina web oficiala al acestuia.

1.2. Sensibilitate
In functie de natura constituentilor de origine animald, este posibila
detectarea unor cantitati foarte mici in nutreturi (< 0,1%).

1.3. Principiul de aplicare

Pentru identificare se utilizeazd un esantion reprezentativ, prelevat in
conformitate cu indicatiile din anexa nr. 1 si care a fost supus unei preparari.
Protocolul descris in punctul 1.9. din prezenta anexa este adecvat pentru tratarea
nutreturilor cu un continut mic de umiditate.
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Nutreturile cu un continut de umiditate mai mare de 14% se usuca Tnaintea
tratamentului. Nutrefurile sau materiile prime pentru nutreturi speciale, precum
grasimile sau uleiurile necesita un tratament specific, prevazute in puctul 1.9. din
prezenta anexa.

Constituentii de origine animala se identificd pe baza caracteristicilor
tipice, identificabile prin examinare microscopica, cum sint fibrele musculare si
alte particule de carne, cartilagiile, oasele, coarnele, parul, parul de porc, singele,
penele, cojile de oud, oasele si solzii de peste.

Identificarea trebuie sa se realizeze atit pentru fractia care a trecut prin sita,
conform prevederilor descrise in subpunctul 1.6.1., cit si pentru sedimentul
concentrat de esantion, in conformitate cu prevederile mentionate in subpunctul
1.6.2. din prezenta anexa.

1.4. Reactivi utilizati

1.4.1. Agent de includere

1.4.1.1. Tetracloretilena cu greutatea specificd 1,62.

1.4.1.2.Solutie de rosu de alizarina, care se dilueaza 2,5 ml acid clorhidric
1M in 100 ml apad si se adauga 200 mg rosu de alizarind in solutia obtinuta.

1.4.1.3. Clorhidrat (solutie apoasa, 60% g/v).

1.4.1.4. Lesie (NaOH 2,5% g/v sau KOH 2,5% g/v) pentru fractiile
cernute.

1.4.1.5. Ulei de parafind sau glicerol, cu viscozitatea: 68-81 pentru
examinarea microscopica a sedimentului.

1.4.1.6. Norland® Optical Adhesive 65 (viscozitate: 1 200 cP) sau o rasina
cu proprietati echivalente pentru pregatirea lamelor permanente.

1.4.1.7. Reactiv Fehling, preparat inainte de utilizare din parti egale de
1/1 a doua solutii stoc A si B. Solutia A: se dizolva 6,9 g sulfat de cupru (1)
pentahidrat in 100 ml apa. Solutia B: se dizolva 34,6 g tartrat de sodiu si potasiu
tetrahidrat si 12 g NaOH in 100 ml apa.

1.4.1.8. Tetrametilbenzidind/Peroxid de hidrogen. Se dizolva 1 g de 3,3’,
5,5’ tetrametilbenzidina in 100 ml de acid acetic glacial si 150 ml apa. Inainte de
utilizare, se amestecd patru parti din aceastd solutie tetrametilbenzidind cu o
parte de peroxid de hidrogen 3 %.

1.4.2. Agenti de clatire

1.4.2.1. Alcool 96%.

1.4.2.2. Acetona.

1.4.3. Agent de concentrare

1.4.3.1. Tetracloretilena cu densitatea 1,62.

1.4.4. Reactivi de colorare

1.4.4.1. Solutie de iod/iodura de potasiu. Se dizolva 2 g iodurd de potasiu
in 100 ml apa si se adauga 1 g de iod agitind frecvent.

1.4.4.2. Rosu de alizarind. Se dilueaza 2,5 ml acid clorhidric 1M. in
100 ml apa si se adauga 200 mg rosu de alizarind in solutia obtinuta.

1.4.4.3. Reactiv cistind — 2 g acetat de plumb, 10 g NaOH/100 ml H,O.

1.4.4.4. Solutie de iod/iodura de potasiu, dizolvata in etanol 70%.
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1.4.5. Reactiv decolorant

1.4.5.1. Solutie comerciala de hipoclorit de sodiu cu o concentratia de
9-14% clor activ.

1.5. Echipament si accesorii

1.5.1. Balanta analitica, cu precizia de 0,001 g, cu exceptia sedimentului
concentrat: 0,001 g.

1.5.2. Dispozitiv de macinat (moara de macinat sau mojar, in special
pentru nutreturi ce contin > 15% grasime, detectata la analiza).

1.5.3. Sita cu ochiuri patrate cu largimea de maximum 0,25 mm si | mm
latime.

1.5.4. Pilnie de separare sau pahar de laborator de decantare cu fund conic.

1.5.5. Microscop stereoscopic (marire de minimum 40 de ori).

1.5.6. Microscop compus (marire de minimum 400 de ori), lumina
transmisa sau lumina polarizata.

1.5.7. Sticlarie de laborator standard.

1.5.8. Echipamente pentru pregatirea lamelor: lame de microscop clasice,
lame tubulare, lame de acoperire cu marimea de 20x20 mm, pensete, spatuld
fina.

Toatd aparatura se curdtd cu grija. Pilniile de separare si sticlaria se spala
in masina de spalat. Sitele se curata cu o perie cu peri aspri.

1.6. Procedura de preparare

Pentru a se evita contaminarea incrucisatd 1in laborator, toate
echipamentele reutilizabile sint curatate cu grija inainte de utilizare. Piesele
pilniei de separare sint demontate nainte de curatare. Piesele pilniei de separare
st sticlaria sint prespalate manual si apoi spdlate in masina de spalat. Sitele sint
curatate, utilizind o perie cu peri sintetici aspri. Se recomanda curatarea finald a
sitelor cu acetona si aer comprimat dupa cernerea materiilor grase, precum faina
de peste.

Daca ambele fractii se analizeaza ca esantioane individuale, nutreturile sub
forma de pelete se cern in prealabil.

Cel putin 50 g de esantion se trateaza, dacd este necesar, se macina cu grija
cu un dispozitiv de macinare adecvat pentru a obtine o structura corespunzatoare.
Din materialul macinat se iau doud portiuni reprezentative, una pentru fractia
cernutd de cel putin 5 g, avind in vedere mentiunea de la subpunctul 1.6.1. din
prezenta anexd si una pentru sedimentul concentrat de cel putin 5 g, avind in
vedere mentiunea de la subpunctul 1.6.2. din prezenta anexa.

Pentru identificare se poate aplica suplimentar colorarea cu reactivi de
colorare, conform prevederilor subpunctului 1.6.3. dinprezenta anexa.

Pentru a indica natura proteinelor animale si originea particulelor, se poate
utiliza un sistem de decizie asistata de tipul ARIES si pot fi documentate
esantioane de referinta.

1.6.1. Pentru analiza esantioanelor altele decit grasimi sau uleiuri

Esantioanele cu un continut de umiditate >14% se usuca inainte de tratare.
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Se recomanda sa se cearnd in prealabil la 1 mm nutreturile sub forma de
pelete si grauntele, apoi sd se pregateasca si sd se analizeze cele doua fractiuni
rezultate ca esantioane distincte.

Subesantionarea si macinarea: cel putin 50 g din esantion constituie
subesantioane pentru a fi analizate si ulterior macinate.

1) Extragerea si prepararea sedimentului: o portiune de 10 g, cu o precizie
de 0,01 g, din subesantionul macinat este transferatd in pilnia de separare sau in
paharul de sedimentare cu fund conic si se adauga 50 ml de tetracloretilena.
Portiunea transferata in pilnie este limitata la 3 g in cazul fainii de peste sau al
altor produse de origine animald pure, ingrediente minerale sau preamestecuri
care genereaza sedimente in proportie de peste 10%.

Amestecul se scutura energic cel putin 30 de secunde si se mai adauga cu
atentie cel putin 50 ml de tetracloretilena in timp ce se spala suprafata interioara
a pilniei pentru a indeparta orice urma de particule. Amestecul rezultat se lasa sa
stea cel pufin cinci minute inainte de a separa sedimentul prin deschiderea
robinetului.

2) Daca se utilizeazd un pahar de sedimentare cu fund conic, se agita
energic amestecul cel putin 15 secunde si particulele care ramin pe peretii
paharului sint spalate cu atentie de pe suprafata interioara cu cel putin 10 ml de
tetracloretilena curata.

Amestecul se lasd sa stea 3 minute si apoi se agitd din nou 15 secunde, iar
particulele care rdmin pe peretii paharului sint spalate cu atentie de pe suprafata
interioara cu cel putin 10 ml de tetracloretilend curata. Amestecul rezultat se lasa
sd stea cel pufin 5 minute si apoi fractiunea lichida se inlatura si se elimina prin
decantare atenta, avind grija sd nu se piarda nimic din sediment.

3) Sedimentul se usuca si apoi se cintareste cu 0 precizie de 0,001 g. Daca
peste 5% din sediment consta in particule >0,50 mm, se cerne la 0,25 mm si se
examineaza cele doua fractiuni rezultate.

4) Extragerea si prepararea reziduului de flotatie: dupa recuperarea
sedimentului prin metoda descrisa mai sus, trebuie sa ramina doua faze in pilnia
de separare: una lichidd care consta in tetracloretilena si una solida alcatuitd din
material care pluteste. Aceastd fazd solidd este reziduul de flotatie care se
recupereaza, turnind toatd tetracloretilena din pilnie prin deschiderea robinetului.
Prin rasturnarea pilniei de separare, reziduul de flotatie este transferat intr-0
placa Petri mare si uscat la aer intr-o hota de tiraj. Daca peste 5% din reziduul de
flotatie consta in particule >0,50 mm, se cerne la 0,25 mm si se examineaza cele
doua fractiuni rezultate.

5) Pregatirea materiei prime: se pregateste o portiune de cel putin 5 g de
Subesantion macinat. Daca peste 5% din materie consta in particule >0,50 mm,
se cerne la 0,25 mm si se examineaza cele doua fractiuni rezultate.

1.6.2. Identificarea constituentilor de origine animala din fractiile cernute

Un esantion de cel pufin 5 g se cerne prin sitd in doud fractii. Fractia
(fractiile) cernutd (cernute) cu particule mari (sau o parte reprezentativa a
fractiei) se aplica in strat subtire pe un suport adecvat si se examineaza sistematic
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la microscopul stereoscopic cu mariri diferite pentru detectarea constituentilor de
origine animala.

Lamelele preparate cu fractia (fractiile) cu particule fine se examineaza
sistematic la microscopul compus cu mariri diferite pentru detectarea
constituentilor de origine animala.

1.6.3. Identificarea constituentilor de origine animald din sedimentul
concentrat

Cel putin 5 g se cintaresc cu o precizie de pina la 0,001 g de esantion se
transfera intr-o pilnie de separare sau intr-un vas de laborator de decantare cu
fund conic si se trateaza cu cel putin 50 ml tetracloretilena. Solutia se agita sau se
amesteca de mai multe ori.

1) Daca se utilizeaza o pilnie de separare inchisa, sedimentul se lasa sa
stea un timp de cel putin trei minute inainte de a fi separat. Se repeta agitarea si
sedimentul se lasa iar sa stea timp de cel putin trei minute.

Se separa din nou sedimentul.

2) Daca se utilizeaza un pahar de laborator deschis, sedimentul se lasa sa
stea cel putin cinci minute inainte de a fi separat.

Sedimentul total se usuca si apoi se cintdreste cu 0 precizie de 0,001 g.
Cintarirea este efectuata doar dacd este necesard o estimare. Daca sedimentul
contine multe particule mari, se poate cerne printr-o sitd in doua fractii.

Sedimentul uscat se examineaza la microscopul stereoscopic si la
microscopul compus pentru detectarea constituentilor ososi.

1.6.4. Pregatirea esantioanelor constind in grasimi sau uleiuri

Pentru pregatirea esantioanelor constind in grasimi sau uleiuri se aplica
urmatorul protocol:

1) daca grasimea este solida, se incalzeste Intr-un cuptor pind cind devine
lichida;

2) cu ajutorul unei pipete, 40 ml de grasime sau ulei se transfera din partea
inferioard a esantionului intr-un tub de centrifuga;

3) se centrifugheaza timp de 10 minute la 4 000 rpm;

4) daca grasimea este solida dupa centrifugare, se incalzeste intr-un cuptor
pina cind devine lichida;

5) se repeta centrifugarea timp de 5 minute la 4 000 rpm;

6) cu ajutorul unei linguri mici sau al unei spatule, jumatate din
impuritatile decantate sint transferate spre examinare cdtre lame microscopice,
recomandindu-se glicerolul ca mediu de montare.

1.6.5. Utilizarea agentilor de includere si a reactivilor de colorare

Pentru a facilita identificarea la microscop a constituentilor de origine
animala se pot utiliza agenti de includere si reactivi de colorare speciali.

Clorhidrat: prin incélzire cu atentie, structurile celulare se vad mai clar, ca
urmare a faptului cd granulele de amidon se gelatinizeaza, iar continuturile
celulare nedorite sint eliminate.

Lesie: atit hidroxidul de sodiu, cit si hidroxidul de potasiu limpezesc
materialul nutretului, facilitind detectia fibrelor musculare, a parului sau a altor
structuri cheratinoase.
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Ulei de parafind si glicerol: constituentii ososi pot fi identificati bine in
acest agent de includere pentru cd majoritatea lacunelor ramin umplute cu aer si
apar sub forma de gauri negre de aproximativ 5-15 pum.

Solutie de iod/iodura de potasiu: Se utilizeaza pentru detectia amidonului
de culoare albastra-violeta si a proteinelor de culoare galbena-portocalie. Daca
este necesar, solutiile pot fi diluate.

Solutie de rosu de alizarina: coloratie rosie/roz a oaselor, precum si a
oaselor si solzilor de peste. Inainte de uscarea sedimentului, in conformitate cu
prevederile subpunctul 1.6.2. din prezenta anexa, intregul sediment se transfera
intr-o eprubeta de sticla si se clateste de doud ori cu aproximativ 5 ml de alcool,
astfel de fiecare data se utilizeaza un agitator, iar solventul se lasa sa stea timp de
aproximativ un minut si se elimina.

Inainte de a utiliza acest reactiv de colorare, sedimentul se decoloreaza
adaugindu-se cel putin 1 ml de solutie de hipoclorit de sodiu. Se permite ca
reactia sd continue timp de 10 minute.

Eprubeta se umple cu apa, se asteapta timp de 2-3 minute ca sedimentul sa
se decanteze, iar apa si particulele in suspensie se elimind. Sedimentul se clateste
de inca doua ori cu aproximativ 10 ml de apa, iar pentru aceasta, de fiecare data,
se utilizeaza un agitator, care se lasd sa stea si apoi se elimind apa.

In functie de cantitatea de reziduu, se adaugi douid pini la zece sau mai
multe picdturi de solutie de rosu de alizarind. Amestecul se agita si se permite
desfasurarea reactiei timp de citeva secunde. Sedimentul colorat se clateste de
doua ori cu aproximativ 5 ml de alcool, apoi o datd cu acetond, astfel, de fiecare
data, se utilizeaza un agitator, solventul se lasd sa stea timp de aproximativ un
minut si se elimina. Astfel sedimentul este pregatit pentru a fi uscat.

Reactiv cistina: prin incalzire cu atentie, constituentii care contin cistind cu
ar fi par, pene etc. devin de culoare negru-maro.

1.6.6. Examinarea nutreturilor susceptibile de a contine faina de peste

Se examineaza la microscopul compus, in conformitate cu prevederile
subpunctelor 1.6.1. si 1.6.2. din prezenta anexa, cel putin o lamela din fractia fina
cernuta si din fractia find de sediment.

Daca eticheta indica prezenta fainii de peste in ingrediente sau dacad se
suspecteaza sau se detecteazd prezenta fdinii de peste la examinarea inifiald, se
examineaza cel putin incd doud lamele cu fractie find cernutd din esantionul
original, precum si fractia de sediment total.

1.6.7. Lamele microscopice se pregatesc din sediment si, in functie de
alegerea operatorului, fie din reziduu de flotatie, fie din materie prima. In cazul
in care s-a utilizat cernerea in timpul pregatirii esantioanelor, se pregatesc cele
doua fractiuni rezultate - cea find si cea grosierd. Portiunile de testat din fractiuni
intinse pe lame trebuie sa fie reprezentative pentru intreaga fractiune.

Lamele microscopice se monteazd cu mediul de montare adecvat in
conformitate cu procedurile standard de operare stabilite de laboratorul de
referinta al Uniunii Europene pentru detectarea proteinelor animale in hrana
pentru animale si publicate pe pagina web oficiala al acestuia. Lamele se acopera
cu lame de acoperire.
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Observatiile microscopice se realizeaza utilizind microscopul compus pe
sediment si, in functie de alegerea operatorului, fie pe reziduul de flotatie, fie pe
materia prima. Microscopul stereoscopic poate fi utilizat suplimentar fata de
microscopul compus pentru fractiunile grosiere. Fiecare lama se examineaza in
intregime la diferite amplificari.

Numarul minim de lame care trebuie observate in fiecare etapd a
protocolului de observare trebuie sa fie strict respectat, cu exceptia cazului in
care intregul material al fractiunii nu permite sa se ajunga la numarul prevazut de
lame. Nu se observa mai mult de 6 lame pentru fiecare determinare.

Pentru a facilita identificarea naturii si originii particulelor, operatorul
poate utiliza instrumente de sprijin, precum sisteme de asistare in luarea
deciziilor, biblioteci de imagini si esantioane de referinta.

1.6.8. Numarul determinarilor

Dacd in urma unei prime determindri efectuate in conformitate cu
protocolul de observare, nu se detecteaza nicio particula animala de o anumita
naturd, cum sint animale terestre sau pesti, nu este necesard nicio determinare
suplimentara.

Dacda in urma unei prime determindri efectuate in conformitate cu
protocoalele de observare, dupa caz, numarul total al particulelor animale de o
anumitd naturd detectate, precum animale terestre sau pesti, variaza de la 1 la 5,
se efectueaza o a doua determinare, pornind de la un nou subesantion de 50 g.

Daca in urma determindrii a doua, numarul de particule animale de aceasta
anumita naturd detectate variazd de la 0 la 5, rezultatul analizei se raporteaza
utilizind terminologia stabilita la punctul 1.6. din prezenta anexa, daca nu, se
efectueaza o a treia determinare, pornind de la un nou subegantion de 50 g.

In cazul in care, in urma primei si a celei de a doua determinari, suma
particulelor de o anumita naturd detectate n cele doua determinari este mai mare
de 15, nu este necesara nicio determinare suplimentara, iar rezultatul analizei se
raporteaza direct, utilizind terminologia stabilita la punctul 1.6. din prezenta
anexd. Daca in urma celei de a treia determinari, suma particulelor animale de o
anumitad naturd detectate pe parcursul celor trei determinari este mai mare de 15,
rezultatul analizei se raporteaza, utilizind terminologia stabilita la punctul 1.6.
din prezenta anexa.

1.7. Calcul si evaluare

Autoritatea sanitar-veterinara competenta supravegheaza ca procedurile
descrise la prezentul punct sa fie utilizate pentru toate analizele oficiale in
vederea estimdrii cantitatii §i nu doar a prezentei constituentilor de origine
animala.

Calculul se poate realiza doar in cazul in care constituentii de origine
animala contin fragmente osoase.

Fragmentele osoase ale speciilor terestre cu singe cald, de exemplu,
mamifere si pasarile, se pot distinge de diferitele tipuri de os de peste pe o lamela
microscopica, cu ajutorul lacunei tipice. Proportia de constituenti de origine
animala din esantion se estimeaza luind in considerare urmatoarele:
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1) proportia estimata in % per greutate de fragmente osoase in sedimentul
concentrat;

2) proportia in % per greutate de os din constituentii de origine animala.

Pentru estimare trebuie sa se examineze, daca este posibil, cel putin trei
lamele si cel putin cinci cimpuri pentru fiecare lamela. In nutreturile combinate,
sedimentul concentrat contine, de regula, nu numai fragmente de oase de animale
terestre si de oase de peste, ci si alte particule cu greutate specifica mare, cum ar
fi minerale, nisip, fragmente de plante lignificate si altele.

1.7.1. Valoarea estimata a procentajului de fragmente osoase:

1) % de fragmente de oase de animale terestre = (S x ¢)/g;

2) % de fragmente de oase si solzi de peste = (S x d)/g,

unde:

S = greutatea sedimentului in mg;

c = factor de corectiec a %-ului pentru portiunea estimatd de oase de
animale terestre din sediment;

d = factor de corectie a %-ului pentru portiunca estimata de fragmente de
oase si solzi de peste din sediment;

g = greutatea esantionului pentru sedimentare in mg.

1.7.2. Valoarea estimata a constituentilor de origine animala

Daca tipul fdinii de origine animala prezente in esantion este confirmat,
continutul acesteia se va determina conform urmatoarelor formule:

1) continutul estimat de constituenti al produselor din animale terestre:

(%0) = (S x ¢)/(g x 1) x 100;
2) continutul estimat de constituenti al produselor din peste:
(%0) = (S x d)/(g x 1) > 100,

unde:

S = greutatea sedimentului in mg;

¢ = factor de corectie a %-ului pentru portiunea estimata de constituenti de
oase de animale terestre din sediment;

d = factor de corectie a %-ului pentru portiunea estimata de fragmente de
oase si solzi de peste din sediment;

f = factor de corectie pentru proportia de oase din constituentii de origine
animala din esantionul examinat;

g = greutatea esantionului pentru sedimentare in mg.

1.8. Exprimarea rezultatelor examinarii

Raportul contine cel putin informatii privind prezenta constituentilor
derivati din animale terestre si din faina de peste. Diferitele cazuri se raporteaza
in modul descris in subpunctele 1.8.1. si 1.8.2.

1.8.1. Referitor la prezenta constituentilor derivati din animale terestre:

1) In masura in care a fost perceptibil la microscop, in esantionul analizat
nu a fost detectat niciun constituent derivat din animale terestre; sau

2) in masura in care a fost perceptibil la microscop, In esantionul analizat
au fost detectati constituenti derivati din animale terestre.

1.8.2. Referitor la prezenta fainii de peste:

\\172.17.20.4\Operatori\006\ANUL 2017\HOTARARI\15092\15092-redactat-ro.docx



40

1) in masura 1n care a fost perceptibil la microscop, niciun constituent
derivat din peste nu a fost detectat in esantionul analizat;

2) in masura in care a fost perceptibil la microscop, in esantionul analizat
au fost detectati constituenti derivati din peste.

Daca sint detectati constituenti derivati din peste sau din animale terestre,
raportul privind rezultatele examinarii, dacd este necesar, poate sa indice o
estimare a cantitatii de componente detectate (x %, <0,1%, 0,1-0,5%, 0,5-5% sau
>5%), alte specificatii privind tipul animalului terestru, daca este posibil, precum
si constituentii de origine animala identificati, cum sint fibre musculare, cartilaje,
oase, coarne, par, peri de porc, pene, singe, coji de oua, oase de peste, solzi.

In cazul in care se estimeaza cantitatea de constituenti de origine animala,
se mentioneaza factorul de corectie ,,f” utilizat.

In cazul in care se identificdi componente osoase derivate din animalele
terestre, raportul contine mentiunea suplimentara ,,Nu se poate exclude
posibilitatea provenientei din mamifere a constituentilor mentionati anterior”.

Aceastd mentiune suplimentarda nu este necesara in cazurile In care
fragmentele osoase provenite de la animale terestre sint specificate ca fragmente
osoase provenite de la pasari de crescatorie sau mamifere.

1.9. Protocol facultativ pentru analiza grasimilor sau a uleiurilor

Pentru analiza grasimilor sau a uleiurilor se poate utiliza urmatorul
protocol:

1) Daca grasimea este solida, aceasta se incalzeste, de exemplu intr-un
cuptor cu microunde, pind c¢ind devine lichida.

2) Cu ajutorul unei pipete, se transfera 40 ml de grasime din partea
inferioard a esantionului intr-un tub de centrifuga.

3) Se centrifugheaza timp de 10 minute la 4000 rpm.

4) Daca grasimea se solidifica dupa centrifugare, aceasta se incalzeste Inca
o data intr-un cuptor pina cind devine lichida. Se repeta centrifugarea timp de
cinci minute la 4 000 rpm.

5) Cu ajutorul unei linguri mici sau al unei spatule se transferd jumatate
din impuritatile decantate intr-o placa Petri sau pe o lamelda de microscop pentru
identificarea microscopica a unui posibil continut de constituenti de origine
animala, cum ar fi fibre de carne, pene, fragmente osoase. Ca agent de includere
pentru microscopie se recomanda uleiul de parafina sau glicerolul.

6) Impuritatile ramase se utilizeaza pentru sedimentare, conform descrierii
de la subpunctul 1.6.2.

7) Impuritatile ramase se utilizeaza pentru prepararea sedimentului astfel
cum se descrie in prezenta anexa la subpunctul 1.6.1.

1.9.1. Utilizarea agentilor de colorare

Pentru a facilita identificarea corecta a constituentilor de origine animala,
operatorul poate utiliza agenti de colorare in timpul pregatirii esantioanelor, in
conformitate cu orientarile emise de laboratorul de referinta al Uniunii Europene
pentru detectarea proteinelor animale in hrana pentru animale si publicate pe
pagina web oficiala al acestuia.
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In cazul in care se utilizeazi solutie de rosu de alizarind pentru colorarea
sedimentelor, se aplica urmatorul protocol:

1) sedimentul uscat se transferd intr-o eprubeta de sticla si se clateste de
doua ori cu aproximativ 5 ml de etanol. De fiecare data se utilizeaza un agitator
timp de 30 de secunde, solventul se lasa sa se decanteze aproximativ Un minut si
30 de secunde si se elimina prin turnare;

2) sedimentul se decoloreaza, adaugindu-se cel pufin 1 ml de solutie de
hipoclorit de sodiu. Se permite ca reactia sa continue 10 minute. Tubul se umple
cu apa, sedimentul se lasd sa se decanteze 2-3 minute, iar apa si particulele in
suspensie se elimind usor prin turnare;

3) sedimentul se mai clateste de doua ori cu aproximativ 10 ml de apa. Se
utilizeaza un agitator timp de 30 de secunde, se lasa sa se decanteze si se elimina
apa prin turnare de fiecare data;

4) se adaugd intre 2 si 10 picaturi de solutie de rosu de alizarind, iar
amestecul se agitd. Se permite desfasurarea reactiei timp de 30 de secunde si
sedimentul colorat se clateste de doua ori cu aproximativ 5 ml de etanol, apoi o
data cu acetond. De fiecare data se utilizeaza un agitator timp de 30 de secunde.
Solventul se lasa sa se decanteze aproximativ Un minut si se elimind prin turnare;

5) sedimentul colorat se usuca.

1.10. Determinarea constituentilor de origine animala in nutreturi a
polimerazei

Fragmentele de acid dezoxiribonucleic (in continuare — ADN) de origine
animala care pot fi prezente in materiile prime pentru nutreturi si nutreturi
combinate sint detectate printr-o tehnica de amplificare genetica prin PCR, care
vizeaza secvente de ADN specifice speciei.

Metoda PCR necesita, in primul rind, o etapa de extragere a ADN-ului.
Etapa de amplificare se aplica ulterior extractului de ADN astfel obtinut, in
vederea detectarii speciilor de animale vizate de test.

1.10.1. Reactivi si echipamente pentru etapa de extragere a ADN-ului

Se utilizeaza numai reactivii aprobati de laboratorul de referinta al Uniunii
Europene pentru detectarea proteinelor animale in hrana pentru animale si
publicati pe pagina web oficiala al acestuia.

Se utilizeazd numai primerii si sondele cu secvente de oligonucleotide
validate de catre laboratorul de referinta al Uniunii Europene pentru detectarea
proteinelor animale in hrana pentru animale.

1.10.2. Se utilizeaza doar solutiile de amestec principal care nu contin
reactivi susceptibili sa conduca la rezultate false din cauza prezentei de ADN
animal.

1) reactivi de decontaminare;

2) solutie de acid clorhidric — 0,1 N;

3) inalbitor — solutie de hipoclorit de sodiu la 0,15% din clor activ;

4) reactivi necorozivi pentru decontaminarea dispozitivelor costisitoare,
precum balantele analitice, de exemplu, DNA Erase™ al MP Biomedicals;

5) echipamente;
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6) balanta analitica cu o precizie de 0,001 g;

7) echipament de macinare;

8) thermocycler care permite PCR in timp real;

9) microcentrifuga pentru tuburi de microcentrifugare;

10) set de micropipete care permit introducerea cu pipeta de la 1 ul pina la
1 000 pl;

11) material de plastic standard de biologie moleculara: tuburi de
microcentrifugare, virfuri de plastic filtrate pentru micropipete, placi pentru
thermocycler;

12) Congelatoare pentru depozitarea esantioanelor si reactivilor.

1.10.3. Pregatirea esantioanelor

Pregitirea esantioanelor de laborator inainte de extragerea ADN-ului
respecta cerintele prevazute in anexa nr. 2 la prezenta hotarire.

Cel putin 50 g din esantion constituie subesantioane pentru a fi analizate si
ulterior macinate.

Pregatirea esantioanelor se efectueaza intr-o incapere diferitd de cele
dedicate extragerii ADN-ului si areactiilor de amplificare genetica descrise in
I1SO 24276.

Se pregatesc doud portiuni de testat de cel putin 100 mg fiecare.

1.10.4. Extragerea ADN-ului

Extragerea ADN-ului se efectueaza pe fiecare portiune de testat pregatita,
utilizind procedurile PSO stabilite de laboratorul de referintda al Uniunii
Europene pentru detectarea proteinelor animale in hrana pentru animale si
publicate pe pagina web oficiala al acestuia. Se pregatesc doua controale de
extragere pentru fiecare serie de extrageri descrise in [SO 24276:

1) un control martor de extragere;

2) un control de extragere al ADN-ului pozitiv.

Amplificarea genetica se efectueaza utilizind metodele validate pentru
fiecare specie care necesitd identificare. Aceste metode sint prevazute in
procedurile PSO stabilite de laboratorul de referinta al Uniunii Europene pentru
detectarea proteinelor animale in hrana pentru animale si publicate pe pagina
web oficiala al acestuia. Fiecare extract de ADN se analizeaza in cel putin doua
dilutii diferite in scopul de a evalua inhibarea.

Se pregatesc doud controale de amplificare pentru fiecare specie tinta,
astfel cum se descrie in ISO 24276:

1) se utilizeaza un control tintd al ADN-ului pozitiv pentru fiecare placa
sau serie de teste PCR;

2) se utilizeaza un control al reactivului de amplificare, denumit de
asemenea, control fara etalon pentru fiecare placa sau serie de teste PCR.

1.10.5. Interpretarea si exprimarea rezultatelor

Atunci cind raporteaza rezultatele, laboratorul indica cel pufin greutatea
portiunilor de testat utilizate, tehnica de extragere utilizatd, numarul de
determinari efectuate si limita de detectie a metodei.

Rezultatele nu sint interpretate si raportate in cazul in care controlul de
extragere al ADN-ului pozitiv si controalele tintd ale ADN-ului pozitiv nu ofera
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rezultate pozitive pentru obiectivul care face obiectul testului, In timp ce
controlul reactivului de amplificare este negativ.

In cazul in care rezultatele celor doui portiuni de testat nu sint
consecvente, se repetd cel putin etapa de amplificare geneticd. Atunci cind
laboratorul suspecteaza ca extractele de ADN pot fi cauza inconsecventei, se
efectueazd o noud extractie de ADN si o altd amplificare genetica inainte de
interpretarea rezultatelor.

Exprimarea finald a rezultatelor se bazeaza pe integrarea si interpretarca
rezultatelor celor doud portiuni de testat in conformitate cu procedurile PSO
stabilite de laboratorul de referinta al Uniunii Europene pentru detectarea
proteinelor animale in hrana pentru animale si publicate pe pagina web oficiala al
acestuia.

Un rezultat negativ este raportat in cazul in care niciun ADN de la X nu a
fost detectat in esantionul prezentat, X fiind specia de animale sau grupul de
specii de animale care sint vizate de test.

Un rezultat pozitiv este raportat in cazul in care a fost detectat ADN de la
X in esantionul prezentat, X fiind specia de animale sau grupul de specii de
animale care sint vizate de test.”

Prim-ministru PAVEL FILIP
Contrasemneaza:

Viceprim-ministru,

ministrul afacerilor externe

si integrarii europene Andrei GALBUR
Ministrul agriculturii,

dezvoltarii regionale

si mediului Vasile Bitca

Ministrul justitiei Vladimir Cebotari
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Nota informativi
la proiectul Hotéririi de Guvern pentru modificarea si completarea
Hotaririi de Guvern nr. 686 din 13 septembrie 2012 ,,Cu privire la
aprobarea unor metode de analizi pentru controlul nutrefurilor”

Conditii ce au impus elaborarea proiectului:

Proiectul de hotarire nominalizat este elaborat Intru executarea Hotéririi
Guvernului nr.1472 din 30.12.2016 cu privire la aprobarea Planului national de
actiuni pentru implementarea Acordului de Asociere Republica Moldova —
Uniunea Europeanid in perioada 2017-2019 in special a titlului V ,,Comert si
aspecte legate de comert”, capitolul 4 ,Masuri sanitare si fitosanitare”, sectiunea
3 ,Introducerea pe piatd a produselor alimentare, a hranei pentru animale si a
subproduselor de origine animala”.

Principalele prevederi si elemente noi ale proiectului:

Modificarea si completarea Hotéririi Guvernului nr. 686 din 13.02.2012
“Cu privire la aprobarea unor medtode de analizd pentru controlul nutreturilor”
este necesard in contextul operarii de modificéri asupra Regulamentului nr.152 a
Comisiei din 27 ianuarie 2009 de stabilire a metodelor de esantionare si analiza
pentru controlul oficial al furajelor.

Astfel, modificarile operate sunt necesare pentru stabilirea corectd a
esantioanelor destinate controlului oficial al furajelor care se preleveazd in
conformitate cu metodele descrise in anexele din hotérire, precum si a metodelor
si a caracteristicilor aparatajului care este folosit pentru stabilirea normelor de
analiza pentru controlul nutreturilor.

Scopul rezultatelor si metodelor de analizd este de a stabili o calitate a
furajului, ori respectiv calitatea fatd de restul furajelor din acelasi lot, precum si
necesitatea respectirii acestor cerinte de citre operatorii din sectorul hranei
pentru animale, intru asigurarea sectorului zootehnic cu furaje calitative ce sunt
necesare sé respecte standardele europene,

Argumentarea si gradul compatibilititii proiectului de act normativ:
Prevederile proiectului hotaririi de guvern este elaborat in conformitate cu
cerintele Legii 221-XVI din 19 octombrie 2007 privind activitatea sanitar-

veterinara.
Proiectul hotaririi de guvern transpune Regulamentul nr.152 a Comisiei
din 27 ianuarie 2009 de stabilire a metodelor de esantionare si analizd pentru




controlul oficial al furajelor (publicat in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene nr.
L 054, 26.2.2009, p. 1).

Actul de analizi a impactului de reglementare:

Prezentul act normativ nu are impact asupra activitatii de intreprinzitor $i
nu necesitd elaborarea analizei impactului de reglementare din considerentul
stabilirii unor cerinte primare ce necesitd a fi luate pentru prelevarea unor
esantioane pentru controlul nutreturilor, precum si faptul ca aceste cerinfe sunt
norme tehnice ce necesitd a fi indeplinite de catre personalul laboratoarelor din
acest domeniu.

Fundamentarea economico-financiara:

Totodatd, proiectul prezentat spre aprobare nu necesita cheltuieli
suplimentare din partea statului, acestea fiind suficiente intru exercitarea pe
deplin a atributiilor functionale de citre Agentia Nationald pentru Siguranta
Alimentelor.

Autorii proiectului:
Proiectul de act normativ a fost elaborat de Ministerul Agriculturii,
Dezvoltarii Regionale §i Mediului.

Rezultatele scontate:

Aducerea in concordantd cu prevederile legislatiei comunitare pentru
crearea cadrului legal in implimentarea Acordului de Asociere intre Republica
Moldova, pe de o parte, si Uniunea Europeand si Comunitatea Europeana a
Energiei Atomice si statele membre ale acestora, pe de alta parte.

fn contextul celor expuse, consideram oportun si necesar aprobarea
proiectului emis spre avizare.

Ministru — Vasile BITCA

Ex.; Cociery Dumitru
Tel: 022-210 724 o
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