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Reg (UE) 178/2002 Art. 2

Definizione di «alimento»

Ai fini del presente regolamento si intende per
alimento» (o «prodotto alimentare», o «derrata
alimentare») qualsiasi sostanza o prodotto trasformato,
parzialmente ftrasformato o non trasformato, destinato
ad essere ingerito, o di cui si prevede ragionevolmente
che possa essere ingerito, da esseri umani.(....)



Ingredienti non consumati t.q.




Reg (UE) 1333/2008 Art. 3

per «additivo alimentare» s'intende qualsiasi sostanza abitual-
mente non consumata come alimento in sé e non utilizzata
come ingrediente caratteristico di alimenti, con o senza valore
nutritivo, la cui agpiunta intenzionale ad alimenti per uno
scopo tecnologico nella fabbricazione, nella trasformazione,
nella preparazione, nel trattamento, nell'imballaggio, nel tra-
sporto o nel magazzinapeio degli stessi, abbia o possa presu-
mibilmente avere per effetto che la sostanza o i suoi
sottoprodotti diventino, direttamente o indirettamente, com-
ponenti di tali alimenti;




L'additivo alimentare € quindi una
sostanza che:

* in quanto «estranea» alla composizione
del prodotto alimentare “"diventa” ingrediente
alimentare

quando “enfra” nella composizione del prodotto
alimentare o quando svolge direttamente funzione
alimentare (es: edulcorante da tavola)



Condizioni generali per l'inclusione di additivi alimentari
negli elenchi comunitari e per il loro uso

a) sulla base dei dati scientifici disponibili, il tipo d'impiego
proposto non pone problemi di sicurezza per la salute
dei consumatori;

b) il suo impiego puo essere ragionevolmente considerato
una necessita tecnica che non puo essere soddisfatta
con altri mezzi economicamente e tecnologicamente
praticabili;

c) il suo impiego non induce in errore i consumatori

REGOLAMENTO (CE) N. 1333/2008 Articolo 6



Specifiche degli additivi alimentari

-criteri di purezza

REGOLAMENTO (UE) N. 231/2012
che stabilisce le specifiche degli additivi alimentari elencati negli allegati Il e Il del
regolamento (CE) n. 1333/2008 del Parlamento europeo e del Consiglio

-Descrizione dei criteri accettabili di purezza con
definizione dei limiti massimi per le impurezze indesiderate



Descrizione Polvere o granul di colore da rosso a marrone

Azpetto della soluzione acquoza Colare rozso
Idenrificazione

Spettrometria Estinzione massima in soluzione acquasa a circa 516 nm
Purezza

Sostanze insolubili in acqua Mon piii dello 0.2 %

Coloranti accestori Non pin dell't %

Compost organic diversi dai colorantl

Acido 4-s-amminonafralen-
1-solfanico

totale non pair dello 0.5 %
Acido  a-idrossinaftalen-1-solfo-

NI

Ammine primarie aromatiche non sol- | Non pili delle 0,01 % (calcolate come anilina)

fonate

Sostanze ectraibili in etere Mon pilt dello 0.2 % in condirioni di neutralica
Arzenico MNon pitt di 3 me/ke

Piombo Mon pili di 2 mg/kp

Mercurio MNon pil di | mg/kg

Cadmio Mon piti di 1 mg/ke




T criticita

1. livelli di concentrazione
2. Eterogeneita
3. Campionamento

4. Matrice (reattivita/preparativa)



Livelli di presenza

Limiti massimi previsti

« Alimenti (Reg. 1881/2006): generalmente < 1ppm
(eccezioni Cd, Pb)

« Additivi alimentari (Req.231/2012): sempre 21ppm



ATienico

Piombo

Mepcurnio

Cadmio

Mom piu di 3 melke
Non pil di 2 mplkp
MNon pil di | mg/kg

MNon pit di 1 mg/ke

vE
Parta 3: Meralli
Prodotti alimentari (') {mgIkﬁ ;ﬁrﬁm}
VA0
3.1 Fiombo
311 Latte cmdo (%), latte trattato termicaments a latte dest- 0,020
nato alla fabbncamone di prodoth a base di latte
312 Alimenn per lattanfi & almentn di prosegummento
commercializzati 1o polvere &) (*9) 0,050
commercializzati allo stato hqude &) &) 0,010
3.13 Almenn a base di cereali e alm azhmenti destinan a1 0,050

lattanh & a1 bambam %) (**) e divers: da gquelh & cwm al
purte 3.1.5




AA di diffuso impiego e possibili veicoli di
contaminanti

M. di Denominazione Categoria funzionale ParametrofLimiti
riferimento
E 330 Acidocitrico Acidificante Arsenico: non pid di 1 mg/kg

Piombo: non pia di 0.5 mg/kg

Mercurio: non pia di 1 mg/kg

E300 Acidoascorbico Acidificante Arsenico: non pid di 3 mg/kg

Piombo: non pia di 2 mgfkg

Mercurio: non pid di 1 mgfkg

E420 Sorbitolo Polialcali Michel: non pit di 2 mg/kg (su base anidra)
Arsenico: non pid di 3 mg/ke (su base anidra)
Piombo: non pit di 1 mg/ke (su base anidra)
E100 Curcumina Colorante Arsenico: non pit di 3 meg/ke

Piombo: non pit di 10 mg/kg

Mercurio: non pid di 1 mg/kg

Cadmio: non pid di 1 mg/kg

E440 Pectina Gelificante Arsenico: non pit di 3 mg/ke

Piombo: non pit di 2 mg/ke

Mercurio: non pid di 1 mg/kg

Cadmio: non pid di 1 mg/kg

E414 Gomma d'acacia Gelificante Arsenico: non pid di 3 mg/ke

Piombo: non pit di 2 mg/ke

Mercurio: non pid di 1 mefkg

Cadmio: non pid di 1 me/kg

E422 Glicerolo Stabilizzante Arsenico: non pid di 3 meg/kg

Piombo: non pida di 2 mg/kg

Mercurio: non pia di 1 mg/kg

Cadmio: non pio di 1 mg/kg




Aspetti Tecnici Criticita @

AA sono un gruppo di sostanze (ingredienti) con
differenti strutture riconducibili a sostanze chimiche e
di differente derivazione.

Naturali/Sintesi

Singole strutture
Miscele semplici
Miscele complesse
Polimeri



>

Campionamento liquidi e polveri






Reg. 882/2004

Articolo 11
Metodi di campionamento e di analisi

1. I metodi di campionamento e di analisi utilizzati nel contesto dei
controlli ufficiali sono conformi alle pertinenti norme
comunitarie oppure

a) se tali norme non esistono, a norme o protocolli riconosciuti
internazionalmente, ad esempio quelli accettati dal Comitato
europeo di normalizzazione (CEN) o quelli accettati dalla
legislazione nazionale; oppure

in assenza, ad altri metodi utili al raggiungimento degli obiettivi
o sviluppati conformemente a protocolli scientifici.

2. Allorquando il paragrafo 1 non e d'applicazione, i metodi di analisi
devono essere caratterizzati, ]c?uando possibile, dai criteri
opportuni elencati nell'allegato ITI.

&

Criteri selezione metodo analisi




Preparazione campione

Y UNI EN 13804-2013

Prodotti alimentari. Determinazione di elementi e loro specie chimiche.
Considerazioni generali e loro specie chimiche

(La norma specifica i criteri di prestazione per la selezione dei metods di
analisi di elementi e delle loro specie chimiche neir brodotti alimentar: e
contiene requisiti di prestazione e caratteristiche, linee quida per lavvio nel
laboratorio, preparazione del campione e i/ rapporiti di prova)

Y UNI EN 13805-2002

Prodotti alimentari. Determinazione di elementi in tracce. Digestione sotto
pressione

(La norma specifica un metodo per la digestione di prodotti alimentari sotto
pressione utilizzato per la determinazione ai elementi in tracce)




Normativa metalli

Determinazione analitica

Prodotii aimentari

NORMA Determinazione di elementi in tracce

EUROPEA Determinazione di amenim, cadmin_. mercurio e pim&hl‘.l nej
prodotii alimentari per mezzo di spettrometria di massa con
plasma accoppiato induttivamente (ICP-MS) dopo digestione
sotto pressione

UNI EN 15763

GENNAID 2m0

Foodstufts
Determination of frace elements

Determina fion of arsenic, cadmium, meraery and lead in foodstufls by induciwely
coupled plasma mass specirometry (ICP-MS) after pressure digestion

" Prodotti alimentarl

NORMA ITALIANA Determinazione di elementi in tracce

Determinazione di piombo, cadmio, zinco, rame e ferro

mediante spettrometria ad assorbimento atomico dopo
digestione con microonde

UNI EN 14084

LUGLIO 2002

Foodstuffs

Determination of trace elements

Determination of lead, cadmium, zinc, copper and iron by atomic absorption
spectrometry (AAS) after microwave digestion

Prodottl allmentarl
NORMA ITALIANA Determinazione di elementi in tracce
Determinazione di plombo, cadmio, zinco, rame, ferro e cromo

medlante spettrometria ad assorbimento atomico dopo
Incenerimento a secco

UNI EN 14082

LUGLIC 2003

Foodstuffs

Determination of frace elements
Dretermination of lead. cadmium, Zinc, copper, iron and chromium by atomic
absorption spaciromeiry (AAS) afier dry ashing




Normativa metalli

Determinazione analitica

NORMA ITALIANA

Prodotti alimentari

Determinazione di elementi in tracce UNI EN 14083
Determinazione di piombo, cadmio, cromo e molibdeno

mediante spettrometria ad assorbimento atomico con forno di

grafite dopo digestione sotto pressione
LUGLIO 2003

B |

NORMA ITALIANA

Foodstuffs

Determination of trace elements

Determination of lead, cadmium, chromium and molybdenum by graphite furnace
atomic absorption spectrometry (GFAAS) after pressure digestion

Prodotti alimentari

Determinazione di elementi in tracce UNI EN 13806
Determinazione di mercurio mediante spettrometria ad

assorbimento atomico con vapore-a freddo dopo digestione

sotto pressione
GENNAIO 2003

Foodstuffs

Determination of trace elements

Determination of mercury by cold-vapour atomic absorption spectrometry
(CVAAS) after pressure digestion




Aspetti Tecnici Criticita

Metodo alimenti

« Matrice
« Concentrazione
« Umidita

Metodo additivi




Preparazione del campione ed analisi




Linee guida per la determinazione di
mercurio, cadmio, piombo, arsenico
in campioni di additivi alimentari.
1.0



«Set preliminare di sostanze selezionate in funzawidoro diffuso impiego nell’industria
alimentare, del loro potenziale profilo sanitarmne possibile veicolo di contaminanti
nella filiera alimentare e delle loro caratterisacstrutturali che li rendono rappresentativi
di gruppi di categorie di additivi alimentari.

sacido citrico (E330) , pectina (E440) e sorbitd@20)

emercurio(HG-AAS)
sarsenico cadmiopiombo(ICP-MS).

SORBITOLO LIMITI

As Non piu di3 mgkg? (su base anidra)
Pb Non piu dil mgkg? (su base anidra)
ACIDO CITRICO LIMITI

As Non pit di Imgkg*

Pb Non piu di0,5 mgkg?

Hg Non piu di Imgkg?

PECTINA LIMITI

As Non piu di3 mgkg?

Pb Non pit di5 mgkg*

Cd Non piu dil mgkg*




Linee guida per la determinazione di mercurio, cadmio, piombo , arsenico e nichel in
campioni di additivi alimentari.

£, CAMPO DIMISURA

I campi di misum, parciasoum elemanto, sono compresi tra il LOC), datemminsto per ciasam slemeanto

e >mglke Livalli superioria 5 mgkegpossono essere ricondotti entro Iintervallo per diluizions.

6. MODALITA OPERATIVE PER LA PREPARAZIONE DEI CAMPIONT
(CAMPIONAMENTO E DIGESTIONE)

L aliquotasions = prapam-ions dal campionsrappresentano sovents una dells principali difficolta
dell’intero iteranalitico. Par una corretta procedura di campionamento & nacassario che tuttz 1=
operazion siacondotts in modotale di parantite cha 1"aliquota prelevata siarappresantativa del lotto
{0 d=i lotti), in particolarals aliquote devono a5 sare prelevata casualmantain modo taleda rifletters 1=
propristd dell’intaro campione. Gli additivi alimsntari sono infatti un eruppe di sostanze dalls
carattaristicha raologichs 2 chimico-fisichs astramamants ataro sanes 2 non assimilabili a quells dagli

alimanti comuni.
6.1 Condizioni Ambisntali
5li ambisnti di lavero de=ll"area di preparazions dei campioni debbono essere idonedi a garanzia

dell’assenzadi conteminazions accidantals. ' accessoatali ambienti deve essere consentito solo a
personalsqualificato & comattamenta squipasriato (camice. suanti, cuffia & occhiali di protezions).

62 DMatariali TTtilizzati
L utilizzo di materiali id cnai perla prepara=icns (per esempio mataridli a rilascio contanuto di matalli,
il lavagpio & dacontaminarions dei materisli contamtivi), coptribuiscono a riduree la contaminazions

dei campioni.



¢  Reapanti Ultrapuri

63 Descrizions Del Procedimento

631 Attivitd praliminari.
Preliminammants all’esecuzions dalle attivits di preparazions dal campione esaenirs le seguenti

istrizioni:

— Werificara 1" integrita della confezions
— Annotars qualsiasi caratteristica critica della confezione del campions.
Trasferira il campione in contesnitore di materiale inarta.
— Collocars il campions in ambisnte isolato da ewentuali contaminazioni {cappa aspirants)
632 Procadurs di campionamento

Formazions dsl campione rappresentativo.

—  Mascolars il campiones.

— Distribuira il campions su di un ripiano/contanitore formando unoe strato sottila.

—  Meascolare con 1'ausilio di matariala inarta {spatola’cucchiaio).

—  Prelavars il campions in diversi punti luneo tuttoil ripiano conregolarits {par asempio con il
metodo della trismgolazionsa).

—  Mleseolars la porzioni pralavata.

— Conservars 1 aliquota ntilizzand o matesiali id onsd 2 in opportune condizioni di temperatura,

umidita & illuminazions.

—  Identificers a rapistrars |'aliguota.



Preparazione campione

Additivo mg campione ml HNQup 65% ml HO, up 30% ml Acqua ml finali
E330
Acido citrico | 200-500 6-8 <~ 1-3 1-2 ~ 20
E420 200-500 3-5 0532 1-3 ~20 \j—
sorbitolo 200-500 3-5 0,5-2 1-3 ~ 20
E440
pectina

Step, tempo (min.) | Temperatura (°C) Potenza (Watt)

1< T — 85 400

2 5’ 85 600

3 3 85 1000

4 2'30" 145 1000

5 5’ 145 1000

6 2'30” 200 1000

7 24’ 200 1000

L



T, DETERMINAZIONE DT ARSENICO CADMIO E PIOMBO MEDIANTE Q-IEP-I#%

Il meatodo per la datermins=ions di arsenico. cadmio 2 piombo mediants Q-ICP-MS 2 riportato in
appandice A.

B. DETERMINAZIONE DEL MERCURIO MEDIANTE E".'-‘L-‘L%;

]
Il metodo per la daterminazions del meraurio medianta CV AAS & riportato in appendice B.

9. VALIDAZIONE DEL METODO <* -,

=]

I parameats di validarions d2l metodo in conformita al rapolamamte B822004 2 alla norma 1TNI CEI
ENISOIEC 17023 sono riportati negli allegati 1 2 2 .

10, STIMADELL'INCERTEZZA NIMISURA <:

<

I valori di incertazza di misura estasa sono calcolati come 2 wolta il walore di CV calcolato con
aquazions di Hogwitzsul livello di concentmzions determinato. 1ell ambito della validazione dei
metodi 2 stato verificato sperimentalment= cheil valore di incartezza di misura -U{x)- stimato con
approccio metrolo gico, risulta assers compatibile con il valore di incertezza massima ammissibile (L),
parametro descritte dal Reg CF 333/2007 ad utilizzato come riferimento, ed inferiore al valore
pttenuto attraverso 1 equazions di Homwitz.



Linee guida per la determinazione di mercurio, cadmio, piombo , arsenico e nichel in
campioni di additivi alimentari.

Appendice A: DETERMINAZIONE DI ARSENMICO CADAIO E PIOMBO MEDIANTE Q-ICP-
ME

Par |’ asecuzions dalla prova fare riferimento a quanto riportato nalls Neorms UNIEN 13762, UNI EN

13804 2 TTNI EN 13803, Sono di seguito riportat alewmi dattapli supplamentari impissati nalla fasi di
sviluppo e validazions dal metodo.

1 Apparecchiasture Ttilizzate

*  Apparato per la produzions di acqua ultrapura
*  Pipsttatrici automatichs a volume veriabile a fisso (10025007 1000/5000 pl) conformi ai
requisiti della norma TUNI EN IS0 8633
» Bilancis analitice con gisolnzions 10,0001 me
*  Spettromstrodi massa guadmpolar 2 plasms aceoppisto induttivamente corredato di auto
campionators.
*  Eaguisiti indicativi di prestazions tipici:
- High Sensitivity: = 30 M cps/ppm, In
- Low Backeround: < 10 cps
- High Abundance Sensitivity = 1.0=6
- Wide dynamic Rangs: 8 orders of magnitnde
- Long Term Stabilite: = = 7,5% drift over four hours; < 4% ESD over four hours.

-

2 Materiali {Soluzioni i Lavoro, Soluzioni Standard Caertificats E Materiali Consumabili).
Materiali Consomahili:

1. Materisle di laboratorio in plastica

2. Tubitipo Falgon da 15 & 50 ml

3. Bisturi chirurgici usa e getta




Linee guida per la determinazione di mercurio, cadmio, piombo , arsenico e nichel in
campioni di additivi alimentari.

Acqua deionizzata, rasistivitd maggiors di 18 M em
Soluzione per il dajly strumentals

Principio Dl Matodo E Modalitda Esecutive
La soluzions ottanuts dalls digsstions acida visna ¢
L zlevata termpemtira dal plasmasssices 173
estratti dal plasmada un sat di comi {5l




ME: questa soluzioni di lavoro davono essers preparats giornalments.

&
nto |ul sol [ul sol ml ml |concentmzions As, Cd, Ph
|3 In HMNO; [H:O [HINO; finals
U 200 1.3 9 30 3% ] 2

o oo RO 0,2 9.0 3%
i 0U 00 s 8,00 350
i GV PO U, 8.2 3%
g 1000 200 0,2 8,20 3%

re'l prerenfztt
4 Ly =
[ I E

fa—
-
E

— Praparazions del campiona.

I campioni minaralizzati sono stati diluiti in modo tale da riportara la concentrazioni analitiche
presentate nal ganes definito dallaretta di taratum @ presentame allo strumento una concentrazione di

standard interno e un’acidita congruents a quella dei punti della ratta.

— Detarminazions strumentala

* Par 'accensions & Verifica Funzionamento Q-ICP-MS fare riferimento al manuale dal
costruttora.
La tabella succassiva riporta le condizioni strumentali impiseate in fasa di sviluppo 2

validazions dal matodo.



s le condizioni strumentsali impisgate in fase di sviluppo 2

1050 W
Readings/ Replicate 5
Mehuliser s=s flow 0,97 1 min?
Mumber of Replicates 5

Lens valtage R
hMezsurement mode Peak hopping

Pag. 12 di 22
E" wvietata la nipreduzions anche parziale del presente documento

Linee guida per la determinazione di mercurio, cadmio, piombo , arsenico e nichel in
campioni di additivi alimentari.

Detector Cual mode
Sample flow rate Iml min-
Zweeps/ readings 10

Dhwell time of isotopes




Appendice B: DETERMINAZIONE DEL MERCURIO MEDIANTE HG-AAS

Par ]’ asacuzions dalls prova fars riferimento a quanto riportato nalls Norms UNIEN 13806, UNI EN
13804 e UNI EN 13805, Sono di sesuito riportati aleumi dattagli supplementari impiagati nalls fasi di
sviluppo e validazions dal metodo.

1 Apparacchiatura Utiliz=ats
Par 'asacuzions della prova vengono utilizzate le seguenti apparscchiatura:
Par lo sviluppo 2 validazione dsl metodo sono state utilizzate le seguenti apparescchisturs:
*  Apparato per la produzions di acqua ultrapura
* Pipsttatrici sutomatichs 8 volume variabiles e fisso (1002005 00/1000/5000 pl) conformi ai
requisiti dells norma UNI EN IS0 8635
* Bilancia analitica con cisoluzgions 0.0001 me
* Spettrometro di assorbimento atomico (FIMS) FIAS 400 Pegin Flmer con i segnenti requisiti
di prastazions: hmghezzs d'onda 2537 pm e massa caratteristica pari a 138 pg'0.0044 A

2 hiateriali (Soluzioni DM Lavoro, Soluzioni Standard Certificate E Materiali Consumabili).

Laconcentradonsdi elementi in traceianei raagenti deve essere tale da non condizionars i risultati
analitici.

Materiali Consumahik:

1. Vedi metodo ICP-MS.



Linee guida per |a determinazione di mercuriag, cadmio, piombo, arsenicoe nichel in
campioni di additivi alimentari,

Appendice B: DETERMINAZIONE DEL MERCURIO MEDIANTE HG-AAS

Per 1'esemzione della prova fare riferimento 2 quanio ripontzio nelle Nomme TN EN 13804, UNIEN
13804 = UNIENW 13805 Sono diseznito riportat aloun dettas]i supplsmentai impiesati nalls fasi 4i
sviluppa 2 validzzions dzl metoda

1 Apparscchizturs Ttilizzate
Per 1'esecnzions della prova vensong utilizzate le samnenti spparscchizturs:
Perlo sviluppo = validazions del metodo sono state ntilizzate = sesmenti apparecchiaturs:
= Apparato perlz prodozions di acgua oltrzposs
= Pipstiaisic sutematichs a volwms variabdls = fisso (100200 3000100075000 ul) conformd &
raquisiti della nopms TTNIEN I30 8653
»  Bilanciz analiticz con giznlnzinns 00001 ms
= Spettrometso di zssorbimenta atomdica (FIME) FIAS 200 Pegkin Elmer con i s2snent saquisiti
di prestarione: lungherrs d'onda 2537 o @ mess3 caratteristica pani 2 138 p20 0044 A

2 Materizli {Soluzioni D4 Lavaoda, Soluzioni Sfandard Cantificate E Materizli Consnmahili)
Lz concentrazigns di element in traocis nai razsenti deve sssere tale da non condizionars | risnltati
analitici

Materigli Consumabili:

1. Wadi metodo IEEME

Eengenti

1. Acquz dsionizzats, resistivita mazsiors di 18 MG cm
2. HNO;sypspags 2 nltrzpuss

3. Permanzmato di pofassiopa

4.  Sodia boro idmro pa

5. Ddrromata di potassiopa

6. Acidocloridricopa

7. Idrossida di sadiapa

Alateriali Di Riferimento Certificati




Linee guida per la determinazione di mercuna, cadmio, piombo, arsenicoe nichel in
campioni di additivi alimentari.

3 Principio Del M=todo E Modalita Esacutive

La soluzions ottenuta dalla digsstions acida viene trasferita in un reattoss dove il mescurio
eventualments presents & ridotto da asente riducents & traspartato nella guyetta dello strumenta
utilizzando un gz di wasporio. L "assorbanzz allz lungherza d'onda 253, Tnim (linea del mercuria) 2
impiezata per la determinarione dal mercurio presente nalla cuystia.

Il campions mineralizzaio viens dilnfto. Le concentrazions presentate allo stromento di Hz vensona
determinats su retta di tafamsa estema m soluzions acida (metado sviluppato 2 validata: 0,1, 5, 14
szl

Preparasione delle solusionl della reffa di faraiurg esreraa.

Par 13 calibrazions dello stmumento & nacessario nti zzaes unset & soluzioni costituito da almeno tre
Jdifferenti concemtrazioni. Il fapes di concemirazions deve esssre serionato in fonzions dells
concentrazioni analitiche attess @ 3gde] fnes di linearits d=] metoda.



TR —TE- T TR TR B LT

NE: quaste soluziond di lavoro devono essere preparate siomalments

ta ul sal,|ml ol COnCeEntrazions Hsz
I2 HNO; HO0 [HNO; finsls
1 i [ BT U
A [T N e O 5 ' I
g 3L A LTI 3
= T N [ B3 3t B 3
L,

3 gy |25 T 1u

= Pyspatrazions 4zl campions
I campioni minealizzati sono stati diluid in modo tale da ripontars la concentrazioni analitichs
prasentats nel fangs d=finito dzlla retis di taratrz = presentars allo stromento m 'z0iditz congruentz 2

quella dei punti dalla retta

= Determinawions stumentals
La tabellz successiva siponta 18 condizioni strumentali impiesate in fase di sviluppo 2

validarions del metoda.
=
! 293,48 nm
Hephcate= 3
Samiple tlow 1 m lrun™

s Por |'zocemsions & Verifica Funrionsmenta dallo stromenta fare riferimento 2l mannals del
Castritars



VALIDAZIONE 882/04

a) esattezza;

b) applicabilita (matrice e gamma di concentrazione);
c¢) limite di rilevazione;

d) limite di determinazione;

e) precisione;

f) ripetibilita;

g) riproducibilita;

h) recupero;

) selettivita;

j) sensibilita;

k) linearita;

|) incertezza delle misurazioni;



Appendice I: PARAMETEI I VALIDAZJIONE: ME T ODO ARSENICO, CADAIO E FIOMEOQ

IN ADDITIVI ALIMENTARI MEDIANTE ICP-AS
Arveniom

Livallo I{0,2 mzke) 105%
Faoupsnm (%) Sotbitolo| Livalle IT{3,0 melke) B5%
Liwslle IT 3,6 me/ke) 110%%
Livallo I{0,2 melks) 103%
Poacuparn (%) Pactina | LivelloII{3,0 mzXks=) 10034
Livalle I {3,6 mg/ks) 105%
Incarterza di Acido LimitaFag. 231/2012 ThI | meks™ 2% {2 BAT%
miztra {¥) citrico Hemwitz)
Sorbitele| LimitaFag, 231/ 2013 TR 3 meke™ I {2 BA%
. Horwitz)
Pactina

Paramato Wlatrica | Livalla Fizcomtrato
A B, LOQ-S meke’
LOD {ugl™ Acguosa | pa, 0,36
LOGQ (ugl™ Acquesa | gag 0,72
Linearita (F) | Acguesa | Retta(-10 pglt Az 73 0,00006
Eenzibilita | | A= TS 0,287
Drecizions Acido | LivalleI{0,2mz/ks) s (HerRar=0.5)
e Ra) citee Livalle I {1,0 mgks) 11% (HorEat=0.7)
Livalla T {1,2 mgks) ™ (Her Ba =04
Sofbitolo| Livelol(0,2 mgke) 1% (HerRa=0.1)
LivallaII {3,0 mg'ke) 2% (HorRat=0.2)
Livallo {3, 6 mgke) B% (HorRa=0.6)
Dectina | Livello1(0,2mgke) %% (HerEa=0,7)
Livalle I {3,0 mgke) 4% (HprBar=0,3)
LivalleII (3,6 mgks) 1% {(HerRar=0,1)
Acido Comatts interfsrenzs izobaricha
Selantivit ﬂ?ﬂh
pactina
LivalleI{0,2 mgke) oo
Facupam (%) g:‘n'iz Livallo T (1,0 mg'ke) 100%
Livallo (1,2 mgks) 112%




Cad mim

Parzmetro Matrice | Livello Fizcontrato
LOD {uel™) Acguosa | Ba. 0,13
LOQ {uel™ Acguosa | pa, 0,26
Linasrita (F.5) Acquoza | Retta(-10 pel™ Cd 112 0, 00008
Cd 1140 ooohd
Semszibilita Cd 112 0,106
Cdll4Q 128
Pracizions Pactina | Livello I{0,2meks) 1% (Hpz Bat=0.1)
{*HerBan Livello I {1,0 me/ks) 4% (HeoBat=0,3)
Livallo M {1 2meks) 2% (HerBai=0.1)
Salattivita Pacting Comatts interferengs izobaricha
LivallaI{0,2 mgke) 102%
Flacuparo (%) Pactina | Livallo (1,0 melks) 10:0r%%
Livallo I {1, 2 mz1k=) £3%
Incorteres di Pactina | LimitaFeg. 23172012 TR 1 mekg™ %2 BAIGS
mizuta (%) Hoamiits)




Piombo

Livallo I{0,5 meke) 10%%
Sorbitole| Livallo (1,0 meks) 101%
Livallo T {5,0 meke) 110%
Livallo I{D, 8 meks) L%
Pactina | LivelloI{1,2 mgks) 100%
Livallo I {&,0 ma/ke) DE%
Incortersa di Acido LimitaF=g. 2312012 TM ©, 5 meks™ 8% REEs
mizera %) citrico Hemwits)
Sorbitole| LimitaFag. 2312012 T 1 mgke” 3% {2RAI%
Hemgite)
Pactina | LimitaFag. 231/2012 ThI 5 meks™ 253% (2 RAT%
Homgite)

Daramatro Matrica | Livells Fizoontratn
A B, LOQ- mgke’
LoD {uel™ Acguoza | pa, 0,86
LOGQ {ugl™ Acgrosa | pa, 1,72
Linsarita {5 Acquoza | Fetta-10 pel™ Bh 2107055800
208 1, 000D
Sanzibilita Bh207T 0,155
Bh20R @, 350
Ptl-:lc“i sHons ﬁ::“i.éa Livallo I{0,2 megks) 5% (HpsBa=0,1)
(HaeRa) S| vello {1,0meks) 10% (HarRar=0.8)
Livallo I {1,2mgke) 2% (Her Rz =0,1)
Sofbitole | LivellaID,5 meks) 3% (Her B =010
LivalleIT {1,0 mg/ks) 2% (Her B =0,1)
Livalla I {5, 0 meks) §% (HorRat=0.4)
Dactina | Livelle I{0,6 mEXg) 9% ([BaLRa=0.9)
LivallaII{1,2 mgks) T (HorRa=0,8)
Livalle IT {6, 0 mg/'ke) 1% {HerRa=0,1)
Acido Cometta interferenee ispharichs
Salartivity m‘.ﬁh
pactina
Livallo I{0,2 meks) EEE
Facuparo (%) g::‘ Livallo I (1,0 me'ke) °0%
Livallo I {1,2 mg/ke) 113%




Appendice C: PARAMETEI I¥, VALIDAZIONE: METODO MERCTUEIO IN ADDITI
ALIMENTARI MEDIANTE SPETTROFOTOMETEIA D ASSOREIMENTO ATOAICO

Mercurio

Parzmatro Wlatrice | Liwvallo Fizcontrato

e na. LOG-S meke"

LOD {ugl™) Acquesa | na, 0,08

Lo {ugl™ Acguosa | DA, 0,20

Tineanta (F5) | Acquoss | Retta0-10 pel Tz 0.00051

Cansibilite He0.017

DPracizions Acde | Livellol{0,2mezks) T (HerRa=0.9)

CotierRen | cimico Livello I (1,0 meke) &% (HorRar=0.4)
Livello II{1,2 mg/ks) 3% (Her.Ra=0.3)

Dactina | Livelle (0,1 mz kg) &% (BorRa=0.3)

LivelloII (1,0 mz/ke) 10% {Her.Ra=0.6)
LivelloI{1,2 mgz/kz) 3% (HorRa=0.2)
Livallo [ (0. 2mz kz) o1%

Racupero (36) g;’i‘; Livallo T (1,0 ma/ke) 102%
LivellolI{1,2 mg/ks) 102%
Tivallol (0.2 mz kE) 110%

Facuparn {%4) Pactina | Liwalle IT (1,0 me/ke) 105%
Livallo I {1,2 meke=) 1074

Incatezza i | Acide | LimiteFes. 23172012 THI 1 meke! % Rollh

iz (%) citrioo Homwits)

Pactina




Reg. CE 882/2004
LNR per i metalli pesanti negli alimentie
nei mangimi e per gli additivi hei mangimi

1) Organizzare circuiti interlaboratorio

2) Emettere linee guida per cio che
concerne gli aspetti metodologici




