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REGULAMENTO DE EXECUCAO (UE) 2023/2783 DA COMISSAO
de 14 de dezembro de 2023

que estabelece os métodos de amostragem e de andlise para o controlo dos teores de toxinas vegetais
nos géneros alimenticios e que revoga o Regulamento (UE) 2015/705

(Texto relevante para efeitos do EEE)

A COMISSAO EUROPEIA,
Tendo em conta o Tratado sobre o Funcionamento da Unido Europeia,

Tendo em conta o Regulamento (UE) 2017625 do Parlamento Europeu e do Conselho, de 15 de margo de 2017, relativo
aos controlos oficiais e outras atividades oficiais que visam assegurar a aplicagdo da legislacio em matéria de géneros
alimenticios e alimentos para animais e das regras sobre saide e bem-estar animal, fitossanidade e produtos fitofarma-
céuticos, que altera os Regulamentos (CE) n.* 999/2001, (CE) n.° 396/2005, (CE) n.° 1069/2009, (CE) n.° 1107/2009, (UE)
n° 1151/2012, (UE) n° 652/2014, (UE) 2016/429 e (UE) 2016/2031 do Parlamento Europeu e do Conselho, os
Regulamentos (CE) n.° 1/2005 e (CE) n.° 1099/2009 do Conselho, e as Diretivas 98/58/CE, 1999/74/CE, 2007/43/CE,
2008/119/CE e 2008/120/CE do Conselho, e que revoga os Regulamentos (CE) n.° 854/2004 e (CE) n.° 882/2004 do
Parlamento Europeu e do Conselho, as Diretivas 89/608/CEE, 89/662/CEE, 90/425/CEE, 91/496/CEE, 96/23|CE,
96/93/CE e 97/78/CE do Conselho e a Decisdo 92/438/CEE do Conselho (Regulamento sobre os controlos oficiais) ('),
nomeadamente o artigo 34.,n.° 6,

Considerando o seguinte:

(1) O Regulamento (UE) 2023/915 da Comissdo (%) fixa os teores mdximos para certas toxinas vegetais presentes nos
géneros alimenticios.

(2) A amostragem desempenha um papel crucial na precisdo da determinagio dos teores de toxinas vegetais num
determinado lote, uma vez que as toxinas vegetais dentro de um lote podem ser distribuidas de forma heterogénea.
Por conseguinte, é adequado estabelecer métodos de amostragem para o controlo oficial dos teores de toxinas
vegetais nos géneros alimenticios.

(3) O Regulamento de Execucdo (UE) 2023/2782 da Comissdo [C(2023)8401] (*) estabelece os métodos de amostragem
a utilizar para o controlo oficial dos teores de micotoxinas nos géneros alimenticios. Dado que tanto as toxinas
vegetais como as micotoxinas se distribuem de forma heterogénea dentro dos lotes, é adequado aplicar esses
métodos de amostragem também no que diz respeito as toxinas vegetais.

(4)  Podem ser efetuados controlos oficiais em géneros alimenticios para os quais ndo tenha sido estabelecido um teor
méximo especifico relativamente as toxinas vegetais e para os quais ndo tenha sido estabelecido um procedimento
de amostragem especifico. Por conseguinte, é conveniente prever critérios para determinar qual o procedimento de
amostragem a aplicar nesses casos.

(5)  Etambém necessario estabelecer os critérios de desempenho gerais que o método de andlise deve cumprir, por forma
a garantir que os laboratdrios de controlo utilizem métodos de andlise com niveis de desempenho comparéveis. Uma
vez que o laboratdrio de referéncia da Unido Europeia no dominio das micotoxinas e toxinas vegetais determinou os
critérios de desempenho analitico para a andlise das toxinas vegetais nos géneros alimenticios com base na melhor
informagdo cientifica disponivel, é adequado estabelecer esses critérios no presente regulamento.

() JOL95de 7.4.2017,p. 1.

() Regulamento (UE) 2023/915 da Comissdo, de 25 de abril de 2023, relativo aos teores méximos de certos contaminantes presentes nos
géneros alimenticios e que revoga o Regulamento (CE) n.° 1881/2006 (JO L 119 de 5.5.2023, p. 103).

() Regulamento de Execugdo (UE) 20232782 da Comissdo, de 14 de dezembro de 2023, que estabelece os métodos de amostragem e de
andlise para o controlo dos teores de micotoxinas nos géneros alimenticios e que revoga o Regulamento (CE) n.* 401/2006 (JO L,
2023/2782,15.12.2023, ELL http://data.europa.eu/eli/reg_impl/2023/2782/oj
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(6) O Regulamento (UE) 2015/705 da Comissdo (*) estabelece os métodos de amostragem e os critérios de desempenho
aplicdveis aos métodos de andlise para o controlo oficial dos teores de dcido erticico nos géneros alimenticios. Uma
vez que os métodos de amostragem e os critérios de desempenho analitico estabelecidos no presente regulamento
sdo igualmente adequados para o controlo da toxina vegetal «dcido ertcico» nos géneros alimenticios, é adequado,
por razdes de simplificacdo, revogar o Regulamento (UE) 2015/705.

(7)  E necessdrio conceder aos laboratérios de controlo tempo suficiente para cumprirem os novos requisitos
introduzidos pelo presente regulamento. Por conseguinte, ¢ conveniente prever um prazo razodvel até que o
presente regulamento seja aplicavel.

(8) A fim de assegurar a continuidade da realizagdo dos controlos oficiais e de outras atividades regulamentares no que
respeita os teores maximos de toxinas vegetais e de forma a dar tempo suficiente para que os métodos de anélise
sejam reavaliados, é conveniente prever que os métodos de andlise que tenham sido validados antes da data de
aplicacdo do presente regulamento possam continuar a ser utilizados durante um periodo definido.

(9)  As medidas previstas no presente regulamento estdo em conformidade com o parecer do Comité Permanente dos
Vegetais, Animais e Alimentos para Consumo Humano e Animal,

ADOTOU O PRESENTE REGULAMENTO:

Artigo 1.°

Para efeitos do presente regulamento, sdo aplicdveis as defini¢des constantes do artigo 1.° do Regulamento de Execugdo
(UE) 2023/2782.

Artigo 2.°

1. A amostragem destinada ao controlo dos teores de toxinas vegetais nos géneros alimenticios deve realizar-se em
conformidade com os métodos estabelecidos no anexo I.

2. Caso um género alimenticio ndo possa ser classificado numa categoria de géneros alimenticios para a qual tenha sido
estabelecido um procedimento de amostragem no anexo I, o procedimento de amostragem deve ser determinado tendo em
conta a dimensio das particulas desse género alimenticio ou a semelhanga entre esse género alimenticio e um produto que
possa ser classificado numa das categorias de géneros alimenticios do anexo 1.

3. Caso um género alimenticio ndo possa ser classificado em nenhuma das categorias enumeradas no anexo I e desde
que existam provas de que a toxina vegetal estd distribuida de forma homogénea nesse género alimenticio, o género
alimento deve ser sujeito a amostragem utilizando o método de amostragem estabelecido na parte B do anexo do
Regulamento (CE) n.° 333/2007 da Comisséo (°).

Artigo 3.°

A preparagio das amostras e os métodos de andlise utilizados para o controlo dos teores de toxinas vegetais nos géneros
alimenticios devem cumprir os critérios estabelecidos no anexo IL.

Artigo 4.

£ revogado o Regulamento (UE) 2015/705. As referéncias ao regulamento revogado devem entender-se como sendo feitas
ao presente regulamento de execucdo.

() Regulamento (UE) 2015/705 da Comissdo, de 30 de abril de 2015, que estabelece os métodos de amostragem e os critérios de
desempenho aplicéveis aos métodos de andlise para o controlo oficial dos teores de dcido erticico nos géneros alimenticios e que
revoga a Diretiva 80/891/CEE da Comissdo (JO L 113 de 1.5.2015, p. 29).

() Regulamento (CE) n.° 333/2007 da Comissdo, de 28 de marco de 2007, que estabelece os métodos de amostragem e de andlise para o
controlo dos teores de oligoelementos e de contaminantes derivados da transformacdo nos géneros alimenticios (JO L 88 de
29.3.2007, p. 29).
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Artigo 5.°
O presente regulamento entra em vigor no vigésimo dia seguinte ao da sua publicagdo no Jornal Oficial da Unido Europeia.

O presente regulamento ¢ aplicdvel a partir de 1 de abril de 2024. No entanto, os métodos de andlise que tenham sido
validados antes da entrada em vigor do presente regulamento podem continuar a ser utilizados até 1 de julho de 2028,
mesmo que ndo cumpram todos os requisitos especificos previstos no anexo II, ponto 4.2, do presente regulamento.

O presente regulamento é obrigatério em todos os seus elementos e diretamente aplicavel em
todos os Estados-Membros.

Feito em Bruxelas, em 14 de dezembro de 2023.

Pela Comissdo
A Presidente
Ursula VON DER LEYEN
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Al.l.

A1.2.

A13.

Al4.

A.l.5.

A.l.6.

Al.7.

A.l8.

ANEXO I

Métodos de amostragem para o controlo dos teores de toxinas vegetais nos géneros alimenticios

PARTE I
DISPOSICOES GERAIS
Disposi¢des gerais

Pessoal

A amostragem deve ser efetuada por uma pessoa nomeada pela autoridade competente do Estado-Membro.

Material a amostrar

Cada lote a analisar deve ser objeto de uma amostragem separada. Em conformidade com as disposicdes especificas
relativas a amostragem das diferentes toxinas vegetais, os grandes lotes devem ser subdivididos em sublotes, os quais
devem ser objeto de uma amostragem separada.

Precaucoes a tomar

Durante a amostragem e a preparagdo das amostras, devem tomar-se precaugdes por forma a evitar alteragdes que
possam:

— afetar o teor da toxina vegetal, afetar negativamente a determinacdo analitica ou tornar as amostras globais ndo
representativas,

— afetar a seguranga, em termos alimentares, dos lotes que sdo objeto de amostragem.

Devem igualmente tomar-se todas as medidas necessarias para garantir a seguranga das pessoas que fazem a recolha
das amostras.

Amostras elementares

Na medida do possivel, as amostras elementares devem ser recolhidas em diversos pontos do lote ou sublote.
Qualquer inobservancia deste procedimento deve ser assinalada no registo previsto no ponto A.1.8 do presente
anexo.

Preparagio da amostra global

A amostra global ¢ obtida através da jungdo das amostras elementares.

Réplicas de amostras

As réplicas de amostras para efeitos de controlo, recurso e referéncia devem ser obtidas a partir da amostra global
homogeneizada, desde que esse procedimento ndo infrinja as regras dos Estados-Membros no que respeita aos
direitos dos operadores das empresas do setor alimentar.

Acondicionamento e envio das amostras

Cada amostra deve ser colocada num recipiente limpo, de material inerte, que a proteja adequadamente de qualquer
contaminacdo ou dano durante o transporte. Devem ser tomadas todas as precaugdes necessdrias para evitar
qualquer modificagdo da composigdo da amostra que possa ocorrer durante o transporte ou 0 armazenamento.

Selagem e rotulagem das amostras

Cada amostra recolhida para efeitos oficiais deve ser selada no local de amostragem e identificada de acordo com as
regras do Estado-Membro.

Para cada amostragem, deve ser mantido um registo que permita identificar sem ambiguidade o lote amostrado,
indicando a data e o local de amostragem, bem como qualquer informagdo suplementar que possa ser ttil para a
pessoa que realiza a andlise.
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A2,

A3.

Diferentes tipos de lotes

Os produtos alimentares podem ser comercializados a granel, em recipientes ou em embalagens individuais, tais
como sacas, sacos ou embalagens a retalho/individuais. O método de amostragem pode ser aplicado aos produtos
colocados no mercado a granel, em recipientes ou em embalagens individuais, tais como sacas, sacos, embalagens
a retalho/individuais ou qualquer outra forma diferente.

Sem prejuizo das disposicdes especificas relativas a amostragem previstas noutras partes do presente anexo, a
férmula seguinte deve ser utilizada como guia para o célculo da frequéncia da amostragem dos lotes colocados no
mercado em embalagens individuais, tais como sacas, sacos ou embalagens a retalho/individuais.

Frequéncia de amostragem Peso do lote x Peso da amostra elementar
(FA)n =

Peso da amostra global x Peso da embalagem individual

— peso: em kg

— frequéncia de amostragem (FA): cada enésima embalagem individual da qual serd recolhida uma amostra
elementar (os nimeros decimais devem ser arredondados para o nimero inteiro mais préximo).

Amostragem de produtos com uma elevada relacio volume/peso

Com exce¢do dos produtos alimentares abrangidos pelo anexo I, parte II, pontos L e M, do Regulamento de
Execucdo (UE) 2023/2782, no caso da amostragem de produtos alimentares cujo volume ¢é elevado em
comparagdo com o seu peso (ou seja, volume (dm’)/peso (kg) > 5), os requisitos relativos ao peso podem ser
substituidos por requisitos equivalentes relativos ao volume (ou seja, em que 1 kg é substituido por 1 dm’).

PARTE II

METODOS DE AMOSTRAGEM

Sdo aplicdveis os métodos de amostragem estabelecidos no anexo I, parte II, do Regulamento de Execucio
(UE) 2023/2782.

No entanto, para a amostragem de batatas e produtos a base de batata (glicoalcaloides) e mel (alcaloides da
pirrolizidina), aplica-se a parte B do anexo do Regulamento (CE) n.° 333/2007.

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj



PT

JO L de 15.12.2023

ANEXO 11

Critérios aplicdveis a preparacio das amostras e aos métodos de anilise para o controlo dos teores de

4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.1.1.

toxinas vegetais nos géneros alimenticios

INTRODUCAO Precaugdes

Dado que a distribui¢do das toxinas vegetais ¢, regra geral, heterogénea, as amostras devem ser preparadas, e
sobretudo homogeneizadas, com o méximo cuidado.

A amostra completa, tal como ¢ recebida pelo laboratério, deve ser homogeneizada, caso compita ao
laboratdrio efetuar essa homogeneizacio.

TRATAMENTO DA AMOSTRA RECEBIDA PELO LABORATORIO

Cada amostra de laboratério deve ser cuidadosamente misturada, utilizando um processo, incluindo se
necessario a trituracio fina, que comprovadamente garanta uma homogeneizagdo completa.

No caso de o teor maximo se aplicar & matéria seca, o teor de matéria seca do produto serd determinado numa
parte da amostra homogeneizada, utilizando um método que comprovadamente determine com exatiddo o
teor de matéria seca.

REPLICAS DE AMOSTRAS

As réplicas de amostras para efeitos de controlo, recurso e referéncia devem ser obtidas a partir do material
homogeneizado, desde que esse procedimento ndo infrinja as regras dos Estados-Membros no que respeita aos
direitos dos operadores de empresas do setor alimentar.

REQUISITOS APLICAVEIS AO METODO DE ANALISE A UTILIZAR PELO LABORATORIO E AO CONTROLO EFETUADO
PELO LABORATORIO
Requisitos gerais

Os métodos de confirmagido de andlise utilizados para o controlo dos géneros alimenticios devem cumprir as
disposi¢des do anexo III, pontos 1 e 2, do Regulamento (UE) 2017/625.

Sempre que possivel, a veracidade do método deve ser verificada através da andlise de um material de referéncia
certificado efou pela participagdo com €xito em testes de proficiéncia numa base regular.

Requisitos especificos
Requisitos especificos para métodos de confirmagdo

Critérios de desempenho
Em relagdo aos métodos de confirmacio, aplicam-se os seguintes critérios de desempenho:
Recuperagio: a recuperagio média deve situar-se entre 70 e 120 %.

A recuperacdo média é o valor médio das réplicas obtido durante a validagio aquando da determinagdo dos
pardmetros de precisio RSDr e RSDw,. O critério aplica-se a todas as concentra¢des e a todas as toxinas
individuais.

Em casos excecionais, recupera¢des médias fora da gama acima mencionada podem ser aceitaveis, mas devem

situar-se entre 50 e 130 % e apenas quando forem cumpridos os critérios de precisdo relativos ao RSDr e ao
RSDwrp.

Precisdo

O RSDr deve ser < 20 %.

O RSDwR deve ser < 20 %.

O RSDR deve ser < 25 %.

Estes critérios aplicam-se a todas as concentragdes.

Caso um laboratério apresente elementos que provem que o critério relativo ao RSDwR é cumprido, nio é
necessdrio apresentar esse elemento de prova para o critério relativo ao RSDr, uma vez que a conformidade
com o RSDwR garante o cumprimento do critério relativo ao RSDr.

Caso o teor maximo se aplique a uma soma de toxinas, os critérios de precisdo aplicam-se tanto a soma como as
toxinas individuais.
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4.2.1.2.

4.2.1.2.1.

4.2.1.2.2.

4.2.2.

4.2.2.1.

Limite de quantificacdo

Quando um requisito especifico relativo ao limite de quantificagdo (LOQ) de uma toxina vegetal tiver sido
estabelecido no quadro 1 infra, 0 método deve ter um LOQ igual ou inferior a este valor.

Quadro 1

Requisitos LOQ para determinadas toxinas vegetais

Toxina vegetal Observagoes Género alimenticio Requisito ]Z}S;(/Ql) (ng/kg) ou
Alcaloides da Requisito LOQ para Produto seco <10
pirrolizidina alcaloides da pirrolizidina
individuais Produto liquido <0,15
Alcaloides do Requisito LOQ para a Alimentos transformados a <1
tropano atropina e a escopolamina, base de cereais destinados a
separadamente lactentes e criancas pequenas
Cereais e produtos a base de <2
cereais
Infusdes de plantas (produto <5
seco)
Infusdes de plantas (liquidas) <0,05
Alcaloides do 6pio Requisito LOQ para a Produtos de panificagdo <500
morfina e a codeina,
separadamente

Em todos os outros casos, aplica-se o seguinte:
LOQ: deve ser < 0,5*TM e deve, de preferéncia, ser inferior (< 0,2¥TM).

Caso o teor maximo se aplique a uma soma de toxinas, o LOQ das toxinas individuais deve ser < 0,5*TM/n,
sendo que n é o niimero de toxinas incluidas na defini¢do do teor maximo (TM).

Identificagdo

Para a identificacdo, devem ser aplicados os critérios estabelecidos no documento de orientagdo «Guidance
document on identification of mycotoxins and plant toxins in food and feed» (Documento de orientagio sobre
a identificacdo de micotoxinas e toxinas vegetais em géneros alimenticios e alimentos para animais) (!).

Extensdo do dmbito de aplicacdo do método

Extensdo do 4mbito de aplicacdo a outras toxinas vegetais:

Quando analitos suplementares sdo adicionados ao dmbito de aplicacio de um método de confirmagio
existente, é necessdria uma validagdo completa para demonstrar a adequagio do método.

Extensdo a outros produtos:

Se o método de confirmagio for conhecido ou se preveja que venha a ser aplicavel a outros produtos, a validade
destes outros produtos deve ser verificada. Desde que o novo produto pertenga a um grupo de produtos (ver
quadro 2 do presente anexo) para os quais jd foi realizada uma validacdo inicial, uma valida¢do adicional
limitada € suficiente.

Requisitos especificos para métodos de rastreio semiquantitativos

Ambito de aplicacio

Esta sec¢do abrange os métodos bioanaliticos baseados em imunorreconhecimento ou em ligagdes aos recetores
(tais como o teste ELISA, tiras reagentes, dispositivos de fluxo lateral, imunossensores) e métodos fisico-
-quimicos baseados em cromatografia ou em detecio direta por espetrometria de massa (por exemplo,
espetrometria de massa — MS ambiente). N3o estdo excluidos outros métodos (por exemplo, cromatografia em
camada fina), desde que os sinais emitidos estejam diretamente relacionados com as toxinas vegetais em causa e
permitam que o principio descrito mais adiante possa ser aplicado.

(") Disponivel em: https://food.ec.europa.eu/system/files/2023-10/cs_contaminants_sampling_guid-doc-ident-mycotoxins.pdf
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4.2.2.2.

4.2.2.2.1.

4.2.2.2.2.

Os requisitos especificos aplicam-se a métodos cujo resultado de medigdo é um valor numérico, por exemplo
uma resposta (relativa) de um leitor de tira reagente, um sinal de LC-MS, etc., e a que as estatisticas normais
sejam aplicaveis.

Os requisitos ndo se aplicam a métodos que ndo tenham como resultado valores numéricos (por exemplo,
apenas uma linha que estd presente ou ausente), que exigem diferentes abordagens de validagio. Sdo
apresentados requisitos especificos para estes métodos no ponto 4.2.3.

O presente documento descreve os procedimentos para a validagdo dos métodos de rastreio através de uma
validagdo interlaboratorial, a verificagdo do desempenho de um método validado através de um exercicio
interlaboratorial e a validagdo de um método de rastreio por um tnico laboratério.

Processo de validacio

O objetivo da validacio é demonstrar a adequacdo do método de rastreio a sua finalidade. Tal é feito por meio da
determinagio do valor-limite e pela determinagdo da taxa de falsos negativos e falsos suspeitos. Nestes dois
pardmetros, estdo incluidas caracteristicas de desempenho, tais como a capacidade de detegdo, a seletividade e a
precisdo.

Os métodos de rastreio podem ser validados pela validagdo interlaboratorial ou por um tnico laboratério. Se ja
estiverem  disponiveis dados de wvalidacdo interlaboratorial para uma certa combinagio
toxina vegetal/matriz/STC, é suficiente a verificagdo de desempenho do método num laboratério que aplique o
método.

Validagdo inicial por validacdo por um tnico laboratério
Toxinas vegetais

A validacdo deve ser realizada para cada toxina vegetal separadamente dentro do 4mbito de aplicagido. No caso
dos métodos bioanaliticos que ddo uma resposta combinada para um determinado grupo de toxinas vegetais
(p. ex., alcaloides da pirrolizidina), a aplicabilidade deve ser demonstrada e as limitagdes do teste devem ser
indicadas no ambito de aplicagdo do método. Ndo se considera que a reatividade cruzada indesejada aumente a
taxa de falsos negativos das toxinas vegetais visadas, mas pode aumentar a taxa de falsos suspeitos. Este
aumento ndo desejado deve ser atenuado por andlises de confirmagdo para identificar e quantificar as toxinas
vegetais de forma inequivoca.

Matrizes

Deve ser executada uma validagdo inicial para cada produto, ou, quando o método for reconhecidamente
aplicdvel a vdrios produtos, para cada grupo de produtos. Neste dltimo caso, é selecionado um produto
representativo e relevante nesse grupo (ver quadro 2).

Conjunto de amostras

O ndmero minimo de diferentes amostras necessdrias para fins de validacio sio 20 amostras de controlo
negativas homogéneas e 20 amostras de controlo positivas homogéneas que contenham a toxina vegetal na
STC, analisadas em condic¢des de reprodutibilidade intralaboratorial (RSDwy), ao longo de cinco dias diferentes.
Podem ser adicionados ao conjunto de validagdo conjuntos suplementares de 20 amostras que contenham
outros teores da toxina vegetal, a fim de compreender até que ponto o método permite distinguir entre
diferentes concentra¢des da toxina vegetal.

Concentragdo

Para cada STC a utilizar na aplicagdo de rotina, tem de ser efetuada uma validagio.

Validagio inicial através de ensaios colaborativos

A validacdo através de ensaios colaborativos deve ser efetuada em conformidade com a norma ISO 5725:1994
ou o Protocolo Internacional Harmonizado da IUPAC ou outro protocolo internacionalmente reconhecido
relativo a ensaios colaborativos, que exige a inclusdo de dados vilidos de, pelo menos, oito laboratérios
diferentes. Em comparagdo com as validagdes por um dnico laboratério, a tnica diferenga deve ser a
possibilidade em repartir equitativamente > 20 das amostras por produto/nivel entre os laboratérios
participantes, com um minimo de duas amostras por laboratdrio.

ELL http://data.europa.eu/elijreg_impl/2023/2783/oj



JO L de 15.12.2023

PT

4.2.2.3.

4.2.2.4.

4.2.2.4.1.

Determinagdo do valor-limite e da percentagem de resultados falsos suspeitos das amostras em branco

As respostas (relativas) para as amostras de controlo negativas e positivas devem ser tomadas como base para o
calculo dos parametros requeridos.

Meétodos de rastreio com uma resposta proporcional a concentracdo da toxina vegetal
Para métodos de rastreio com uma resposta proporcional a concentracio da toxina vegetal, aplica-se o seguinte:

Valor-limite = Rgyc - valor ty, o5 *SDsre

Rgre = resposta média das amostras de controlo positivas (na STC)

Valor t: um valor t em teste unicaudal para uma percentagem de resultados falsos negativos de 5 % (ver quadro
3)

SDgrc = desvio-padrio

Meétodos de rastreio com uma resposta inversamente proporcional i concentragio da toxina vegetal

De modo similar, para métodos de rastreio com uma resposta inversamente proporcional a concentragio da
toxina vegetal, o valor-limite é determinado da seguinte forma:

Valor-limite = Rgr¢ +valor t, o5 *SDsre

Utilizando este valor t especifico para determinar o valor-limite, a percentagem de resultados falsos negativos é,
por defeito, fixada em 5 %.

Avaliagio da adequacio ao objetivo
Os resultados das amostras de controlo negativas sdo utilizados para estimar a percentagem correspondente de
resultados falsos suspeitos. O valor t é calculado de forma correspondente ao caso em que um resultado de uma

amostra de controlo negativa é superior ao valor-limite, sendo, portanto, erradamente classificado como
suspeito.

Valor t = (valor-limite - médiayanco)/SDbranco

para métodos de rastreio com uma resposta proporcional a concentragdo da toxina vegetal

ou

Valor t = (médiayene — valor-limite)/SDpranco

para métodos de rastreio com uma resposta inversamente proporcional a concentracio da toxina vegetal.

A partir do valor t obtido, e com base nos graus de liberdade calculados com base no ntimero de experiéncias, a
probabilidade de amostras falsas suspeitas para uma distribuicio unicaudal pode ser calculada (por exemplo,
funcdo «TDIST» da folha de cdlculo) ou obtida a partir de um quadro de distribuicdo t (ver quadro 3).

O valor correspondente da distribuigdo t unicaudal especifica a percentagem de resultados falsos suspeitos.

Este conceito é descrito em pormenor, por meio de um exemplo, em Analytical and Bioanalytical Chemistry, DOI
10.1007/50021 6-013-6922-1.

Extensdo do 4mbito de aplicagdo do método

Extensdo do 4mbito de aplicagdo a outras toxinas vegetais:

Quando novas toxinas vegetais sio adicionadas ao 4mbito de aplicacdo de um método de rastreio existente, é
necessdria uma validagdo completa para demonstrar a adequacio do método.
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4.2.2.4.2. Extensido a outros produtos:

Se o método de rastreio for conhecido ou se preveja que venha a ser aplicavel a outros produtos, a validade
destes outros produtos deve ser verificada. Desde que o novo produto pertenga a um grupo de produtos (ver
quadro 2 do presente anexo) para os quais jd foi realizada uma validagdo inicial, uma valida¢do adicional
limitada € suficiente. Para tal, um minimo de 10 amostras homogéneas de controlo negativas e 10 amostras
homogéneas de controlo positivas (na STC) devem ser analisadas em condigdes de reprodutibilidade intralabo-
ratorial. As amostras de controlo positivas devem ser superiores ao valor-limite. No caso de este critério ndo ser
preenchido, € exigida uma validagdo completa.

4.2.2.5.  Verificagdo dos métodos ja validados através de ensaios colaborativos

Para os métodos de rastreio que ja tenham sido adequadamente validados por um ensaio colaborativo, deve ser
verificado o desempenho do método. Para tal, um minimo de 6 amostras de controlo negativas e de 6 amostras
de controlo positivas (na STC) devem ser analisadas. As amostras de controlo positivas devem ser superiores ao
valor-limite. No caso de este critério ndo estar preenchido, o laboratério tem de efetuar uma andlise das causas
profundas, a fim de identificar a razio por que ndo pdde cumprir as especificagdes obtidas no ensaio
colaborativo. S6 depois de tomar medidas corretivas se deve reexaminar o desempenho do método no
respetivo laboratério. Caso o laboratério ndo seja capaz de verificar os resultados do ensaio colaborativo, terd
de determinar o seu valor-limite numa validagdo completa por um tnico laboratdrio.

4.2.2.6. Verificagdo continua do método/Valida¢ao continua do método

Apbs a validagdo inicial, os dados de validagdo adicionais sdo obtidos incluindo, pelo menos, duas amostras de
controlo positivas para cada lote de amostras objeto de rastreio. Uma amostra de controlo positiva deve ser
uma amostra conhecida (p. ex., utilizada durante a validacdo inicial), a outra deve ser um produto diferente do
mesmo grupo de produtos (no caso de ser analisado apenas um produto, é utilizada uma amostra diferente
desse produto em seu lugar). A inclusdo de uma amostra de controlo negativa ¢ facultativa. Os resultados
obtidos para as duas amostras de controlo positivas sdo acrescentados ao conjunto de validagdo existente.

Pelo menos uma vez por ano, o valor-limite é novamente determinado e a validade do método é reavaliada
(reavaliacdo dos dados disponiveis relativos a garantia de qualidade/controlo de qualidade obtidos no dltimo
ano). A verificagdo continua do método serve diversos objetivos, incluindo:

— controlo de qualidade para o lote de amostras rastreado,
— fornecimento de informacdes sobre a solidez do método nas condi¢des do laboratério que aplica o método,
— justificagdo da aplicabilidade do método a diferentes produtos,

— possibilidade de ajustar os valores-limite em caso de dispersdo gradual ao longo do tempo.

4.2.2.7. Relatério de validacio
O relatério de validagdo deve conter:
— uma declaragdo sobre a STC,

— uma declaracdo sobre o valor-limite determinado,

Nota: O valor-limite deve ter o mesmo nimero de algarismos significativos que a STC. Os valores
numéricos a utilizar para calcular o valor-limite precisam, pelo menos, de mais um algarismo
significativo do que a STC.

— uma declaragio sobre a percentagem calculada de falsos suspeitos,

— uma declaragio sobre a forma como foi gerada a percentagem de falsos suspeitos.

Nota: A declaragio sobre o célculo da percentagem de falsos suspeitos indica se 0 método é adequado a sua
finalidade, tal como indica o nimero de amostras em branco (ou com reduzida contaminacio) que
serdo sujeitas a verificacio.
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Quadro 2

Grupos de produtos para a validacio de métodos de confirmacio e de rastreio

Grupos de produtos

Categorias de produtos

Produtos tipicos representativos incluidos na
categoria

Elevado teor de dgua

Bebidas
Frutos e produtos horticolas
Cereais ou purés a base de fruta
Ervas aromaticas frescas

Infusdes de plantas (produto liquido), folhas
de borragem, batatas, purés destinados a
lactentes e criancas pequenas

Elevado teor de 6leo

Frutos de casca rija
Sementes oleaginosas e seus produtos
Frutos oleaginosos e seus produtos

Améndoas, améndoas de damascos,
sementes de colza, sementes de algoddo,
sementes de linho, sementes de tremogo,

sementes de papoila, sementes de cinhamo,
o etc
Oleos e pastas

Elevado teor de amido
e/ou de proteinas e baixo
teor de dgua e de matéria

gorda

Sementes ou frutos oleaginosos e seus
produtos
Produtos dietéticos

Milho, trigo-mourisco, milho-paingo,
sorgo, farinha de mandioca, produtos a base
de batata
Pio, produtos de panificagdo, bolachas de
dgua e sal (crackers), cereais para pequeno-
-almoco, massas alimenticias
Produtos em pé secos para a preparagido de
alimentos para lactentes e criangas pequenas

Elevado teor de dcidos e
elevado teor de dgua (*)

Produtos de citrinos

«Produtos dificeis ou
unicos» (*¥)

Pélen e produtos a base de pdlen, suple-
mentos alimentares, infusdes de plantas
(produto seco),
chd (produto seco)
Especiarias, alcaguz

Elevado teor de actcar,
baixo teor de dgua

Frutos secos

Figos, uvas, passas, sultanas, mel

Leite e produtos
ldcteos

Leite
Queijo
Produtos lacteos (por exemplo, leite
em po)

Leite de vaca, ovelha e bafala
Leite de vaca e de ovelha
logurte, natas

(*)  Se for utilizado um tampdo para estabilizar as alteragdes do pH durante a fase da extragdo, este grupo de produtos pode
ser fundido num s6 grupo de produtos com «Elevado teor de dgua».
(**) Os «produtos dificeis ou tnicos» apenas precisam de ser plenamente validados se forem frequentemente analisados. Se
forem analisados apenas ocasionalmente, a validagio pode ser reduzida a um mero controlo dos niveis declarados
utilizando extratos em branco enriquecidos.

Quadro 3

Valor t em teste unicaudal para uma percentagem de 5 % de falsos negativos

Graus de liberdade

Nuamero de réplicas

Valor t (5 %)

10

11 1,812
11 12 1,796
12 13 1,782
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13 14 1,771
14 15 1,761
15 16 1,753
16 17 1,746
17 18 1,74
18 19 1,734
19 20 1,729
20 21 1,725
21 22 1,721
22 23 1,717
23 24 1,714
24 25 1,711
25 26 1,708
26 27 1,706
27 28 1,703
28 29 1,701
29 30 1,699
30 31 1,697
40 41 1,684
60 61 1,671
120 121 1,658
oo oo 1,645
4.2.3. Requisitos para métodos de rastreio qualitativos (métodos de que ndo resultam valores numéricos)

Virios organismos de normalizagdo (p. ex., AOAC, ISO) ocupam-se atualmente da elaboragdo de orientagdes de
validagdo para métodos de testes bindrios. A AOAC elaborou uma orientagdo para a validagdo de métodos de
testes bindrios. O presente documento pode ser considerado como o estado atual da técnica no dominio da
validagdo de métodos de testes bindrios. Por conseguinte, os métodos que ddo resultados bindrios (p. ex.,
inspeg¢do visual de uma tira reagente) devem ser validados de acordo com as orienta¢des da AOAC International
«Guidelines for Validation of Qualitative Binary Chemistry Methods» () (Orientagdes relativas a validacio de
métodos de andlise quimica qualitativa com resposta bindria).

No entanto, podem ser utilizadas outras orienta¢des de validagdo reconhecidas, como a abordagem prevista na
norma ISO|TS 23758:2021 | IDF/RM 251 «Guidelines for the validation of qualitative screening methods for
the detection of residue of veterinary drugs in milk and milk products» (Orientacdes relativas a validagdo de
métodos de triagem qualitativos para a dete¢do de residuos de medicamentos veterindrios no leite e em
produtos licteos).

4.3 Estimativa da incerteza de medicio, cilculo da recuperagio e registo dos resultados (*)

4.3.1. Meétodos de confirmagio

() Disponivel em: https://academic.oup.com/jaoac/article-pdf/97/5/1492/32425003 jaoac1492.pdf

() Informagdes mais detalhadas sobre os procedimentos destinados a estimar a incerteza de medicdo e a avaliar a recuperagdo podem ser
consultados em «Report on the relationship between analytical results, measurement uncertainty, recovery factors and the provisions
of EU food and feed legislation» (Relatério sobre a relagdo entre os resultados analiticos, a incerteza de medigdo, os fatores de
recuperagdo e as disposicdes da legislagdo da EU em matéria de géneros alimenticios e alimentos para animais).
https://food.ec.europa.eu/system/files/2016-10/cs_contaminants_sampling_analysis-report_2004_en.pdf
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4.4.

O resultado analitico deve ser registado do seguinte modo:

a) Corrigido em funcdo da recuperacio, quando apropriado e pertinente, indicando os casos em que foi
corrigido. A taxa de recuperacio deve ser citada, a menos que a corregdo intrinseca de enviesamento faca
parte do procedimento. Se a taxa de recuperacio se situar entre 90 % e 110 % ndo € necessério efetuar a
correcdo;

b) Como «x +/- U», em que «x» é o resultado analitico e «U» € a incerteza de medi¢do expandida analitica,
utilizando um fator de cobertura de 2, que permite obter um nivel de confianga de cerca de 95 %.

Como possibilidade, pode ser comunicada uma incerteza de medigdo expandida por defeito de 50 %, desde que
o laboratério cumpra todos os requisitos de precisdo especificados no ponto 4.2. Um laboratério individual
pode demonstrar o que precede satisfazendo os critérios de repetibilidade (RSD,) e de reprodutibilidade
intralaboratorial (RSDyg), juntamente com uma participacdo bem-sucedida em programas de testes de
proficiéncia (a menos que ndo esteja disponivel um programa de testes de proficiéncia adequado), dado que um
valor-z médio de |z| < 2 demonstra que a reprodutibilidade (RSDy) exigida é cumprida (com base num desvio-
-padrdo alvo de 25 %).

Caso o teor méaximo tenha sido fixado para a soma das toxinas, devem ser comunicados os resultados analiticos
de todas as toxinas individuais.

A corregdo da recuperagio, se aplicavel, deve ser efetuada para cada uma das toxinas individuais antes da soma
das concentragdes.

Para verificacdo da conformidade com o teor mdximo (soma), deve ser aplicada uma abordagem de limite
inferior, o que significa que os resultados das toxinas individuais que sdo < LOQ devem ser substituidos por
zero para o célculo da soma.

As presentes regras de interpretacio do resultado analitico, tendo em vista a aceitagdo ou rejeicdo do lote,
aplicam-se ao resultado analitico obtido com a amostra para controlo oficial. Nos casos em que se efetuam
andlises para efeitos de recurso ou de arbitragem, aplicam-se as normas nacionais. Em especial se:

o resultado analitico da amostra de controlo oficial indicar uma ndo conformidade, para além de qualquer
diivida razodvel, tendo em conta a incerteza de medigdo expandida, e

o resultado analitico da amostra para efeitos de recurso indicar uma ndo conformidade, mas ndo para além de
qualquer ddvida razodvel, com uma maior incerteza de medi¢do expandida do que a do controlo oficial,

o resultado analitico da amostra para efeitos de recurso ndo pode substituir a ndo conformidade constatada para
a amostra de controlo oficial.

Meétodos de rastreio
O resultado do rastreio deve ser expresso como conforme ou como suspeito de ndo conformidade.

«Suspeito de ndo conformidade» significa que a amostra excede o valor-limite e pode conter a toxina vegetal num
teor superior a STC. Qualquer resultado suspeito desencadeia uma andlise de confirmacio para identificar e
quantificar a toxina vegetal de forma inequivoca.

«Conforme» significa que o teor da toxina vegetal na amostra é < STC, com um nivel de confianga de 95 % (ou
seja, existe 5 % de probabilidade de as amostras serem incorretamente registadas como negativas). O resultado
analitico é indicado como «< nivel de STC», especificando o nivel de STC.

Normas de qualidade apliciveis aos laboratérios

Os laboratdrios tém de cumprir o disposto no artigo 37.°, n.”* 4 e 5, do Regulamento (UE) 2017/625.
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