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Validierung von Methoden fiir das
Schweizerische Lebensmittelbuch

Validation of Methods for the Swiss «Food Manual»
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Einleitung

Immer mehr Laboratorien unterziehen sich zurzeit dem Verfahren zur Akkre-
ditierung nach EN 45001 (1) und werden dabei mit dem Problem der Validierung
konfrontiert. Diese Norm fordert u. a., dass nur Priifverfahren eingesetzt werden,
welche objektive, aussagekriftige Ergebnisse ermoglichen, und dass die Messunsi-
cherheiten abgeschitzt werden. Die notigen Informationen miissen im Rahmen von
Validierungen beschafft werden, entweder durch den Anwender oder durch die
Organisation, welche bestimmte Methoden empfiehlt oder vorschreibt.

Im ISO/IEC-Guide 25 wird ausdriicklich (s. Ziffer 10.4 in [2]) im verwandten
Dokument EN 45001 (1) stillschweigend verlangt, dass selbstentwickelte Metho-
den vom Anwender validiert werden, wihrend genormte als validiert betrachtet
werden konnen und nur noch in der Anwendung iiberwacht werden miissen. Es
wird somit zu Recht vorausgesetzt, dass eine normgebende Organisation ein
Priifverfahren moglichst vollumfinglich auf seine Eignung und Zuverlissigkeit
prift, bevor sie dieses publiziert und zur Anwendung freigibt. Von verschiedenen
Organisationen wie AOAC International oder vom deutschen Bundesinstitut fir
Verbraucherschutz und Veterinirmedizin (bgvv, frither BGA) sind die dafiir erfor-
derlichen Arbeiten schon vor Jahren publiziert worden ((3, 4) und frithere Versio-
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nen). Dagegen gab es fiir die Methoden des Schweizerischen Lebensmittelbuches
bis vor kurzem keine verbindlichen Vorschriften oder Richtlinien, wie eine Metho-
de vor ihrer amtlichen Publikation zu validieren sei.

Die Eidgendssische Lebensmittelbuchkommission erteilte daher im Sommer
1995 einer Arbeitsgruppe den Auftrag, auf der Basis von Dokumenten der EU
(Richtlinie des Rates vom 20. Dezember 1985; 85/591/EWG) und von WE-
LAC/EURACHEM Richtlinien auszuarbeiten fiir die Validierung der verschiede-
nen Methoden. Diese sollten einerseits den allgemein anerkannten Minimalanfor-
derungen Rechnung tragen, anderseits mit tragbarem Aufwand verbunden sein.

Das Resultat der eingesetzten Arbeitsgruppe wird nachstehend publiziert. Fiir
den beschrittenen Weg liess sich die Gruppe davon leiten, dass im neuen Schwei-
zerischen Lebensmittelgesetz (= LMG) dem Bundesrat die Kompetenz gegeben
wird, bestimmte Methoden zu empfehlen oder gar als verbindlich zu erklaren (siehe
Art. 22 LMG). Eine derart hoch angesiedelte Befugnis ist so zu interpretieren, dass
die Methoden eine entsprechend hohe Zuverlissigkeit aufweisen miissen; dabei
sind insbesondere solche Methoden verbindlich zu erkliren, deren Resultate me-
thodenabhingig sind. Falls der damit verbundene Autwand gross wird, muss die
Anzahlder Methoden verringert werden. Mit der Genehmigung der nachstehenden
Richtlinien hat die zustindige Kommission dieses Prinzip «Qualitit vor Quantitit»
gutgeheissen.

Richtlinien fiir die Subkommissionen zur Validierung von Methoden
fiir das Schweizerische Lebensmittelbuch

1. Allgemeines

Die Validierung soll eine Methode anhand von Laborversuchen moglichst gut
charakterisieren und zeigen, dass diese fiir den vorgesehenen Zweck geeignet ist.
Die nachfolgenden Richtlinien sind als Minimalanforderungen zu verstehen.

Der Verwendungszweck einer Methode kommt in der Regel im Titel zum Aus-
druck. Der Verwendungszweck der Resultate kann sehr verschieden sein, wie z. B.
Uberwachung von deklarierten Gehalten und gesetzlichen Minimalanforderungen,
Uberwachung von Grenz- und Toleranzwerten, Nachweis verbotener Stoffe,
Nachweis von Verinderungen, Vor- bzw. Schnelltests (Screening), Monitoring.
Dieser Verwendungszweck ist bei den Validierungsarbeiten zu berticksichtigen; er
soll auch in der Methode angegeben werden.

Bei der Ubernahme der Verantwortung fiir eine bestehende, genormte Methode
sind durch die Subkommission der Text und die thdlerungsmgaben kritisch zu
beurteilen. Erfiillen die Validierungsangaben die unter den Punkten 3 ff. genannten
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Anforderungen nur teilweise, so sind die fehlenden Uberpriifungen durch die
Subkommission womaglich nachzuholen bzw. nachholen zu lassen.

Die Validierungsangaben sind gemiss den Angaben unter Punkt 3.4 mit der Me-
thode zu publizieren. Bei allfalligen Liicken entscheidet die Eidg. LMB-Kommis-
sion.

Der Status einer Referenzmethode ist vor allem fir diejenigen Methoden anzustre-
ben, welche im Sinne von Artikel 22 LMG verbindlich erklirt werden sollen.

2. Definitionen

2.1 Provisorische Methode

In der Verantwortung einer Subkommission bzw. des BAG von mindestens 1 La-
boratorium validierte Methode.

2.2 Empfoblene Methode

In der Verantwortung einer Subkommission von mindestens 1 Laboratorium
validierte Methode, welche in einem Ringversuch von mindestens 3 Laboratorien
auf Anwendbarkeit und Ubereinstimmung der Resultate gepriift worden ist.

2.3 Referenzmethode

In der Verantwortung einer Subkommission von mindestens 1 Laboratorium
validierte Methode, welche in einem Ringversuch vom Typ «Methodenpriifung»
auf Anwendbarkeit, Richtigkeit und Prazision gepriift worden ist.

3. Chemische und physikalisch-chemische Methoden

Die aufgefiihrten erforderlichen Angaben bzw. Messungen gelten fiir Messmetho-
den.
Bei reinen Nachweisverfahren entfallt die Kalibrierfunktion des Messbereiches.
Statt dessen ist die Nachweisgrenze anzugeben und in analoger Weise zu tiberprii-
fen.

3.1 Provisorische Methoden

Fir die Validierung sind folgende Angaben bzw. Messungen erforderlich:
1. Angabe der Substanzen, welche erfasst bzw. gemessen wurden.
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Korrekt beschriebener Anwendungsbereich aufgrund der gepriiften Proben.
Abdeckung des Messbereiches durch die Kalibrierfunktion mit mindestens
3 Kalibrierpunkten.

Zuverlassigkeit der Kalibrierfunktion, dargelegt durch 3 Wiederholmessungen
mindestens am tiefsten und hochsten Kalibrierpunkt. Graphische Darstellung
der Resultate. Berechnung: Mittelwert, Wiederholstandardabweichung.
Mindestens 2 reprasentative, homogene Warenmuster je mindestens 3mal auf-
arbeiten und messen. Die Proben sind so auszuwahlen, dass der Verwendungs-
zweck der Resultate berticksichtigt wird und dass Aussagen tiber die Richtigkeit
moglich sind (z. B. durch Verwendung eines Referenzmaterials oder Aufteilung
einer Probe mit moglichst tiefem Gehalt in 2 Portionen, wobei die eine Hilfte
zum Beurteilungsbereich aufgestockt wird). Berechnung: Mittelwert, Wieder-
holstandardabweichung, Wiederfindung. Aussagekriftiges Dokument beilegen
(Chromatogramm, Spektrum usw.).

Eine der beiden Proben durch eine zweite Person mindestens 3mal aufarbeiten

und messen lassen. Berechnung: Mittelwert, Wiederholstandardabweichung,
Wiederfindung.

3.2 Empfohlene Methoden

Fir die Validierung sind folgende Angaben bzw. Messungen erforderlich:

i,

2.

Angabe der Substanzen, welche erfasst bzw. gemessen wurden. Angabe der
Substanzen, welche beziiglich Storverhalten tiberpriift wurden.

Korrekt beschriebener Anwendungsbereich aufgrund der gepriften Proben.
Dabei sind weitere Probenarten aus dem Anwendungsbereich, welche nicht
gemass Punkt 5 (Ringversuch) gepriift worden sind, als natiirliche und aufge-
stockte Proben durch mindestens 1 Laboratorium beziiglich Anwendbarkeit,
Richtigkeit und Prizision zu tiberpriifen.

Abdeckung des Messbereiches durch die Kalibrierfunktion mit mindestens
4 Kalibrierpunkten.

Zuverlissigkeit der Kalibrierfunktion dargelegt durch 3 Wiederholmessungen
an allen Kalibrierpunkten. Graphische Darstellung der Resultate. Berechnung:
Mittelwert, Wiederholstandardabweichung.

. Ringversuch gemass SLMB Kapitel 60 B (Methodenvorpriifung oder -vergleich)

(1) oder gemiss einem international anerkannten Verfahren an mindestens
2 reprasentativen, homogenen Proben. Die Reprisentativitit bezieht sich aut
den Anwendungs- und den Beurteilungsbereich.

Wenn die Richtigkeit nicht im Rahmen des Ringversuchs tiberpriift worden ist
(z. B. durch aufgestockte Proben oder durch Referenzmaterial), so ist diese
Prifung an der im Ringversuch gepriiften Probenart durch mindestens 1 Labo-
ratorium separat durchzutithren.

(1) SLMB Kap. 60: Statistik und Ringversuche
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3.3 Referenzmethoden

Fiir die Validierung sind folgende Angaben bzw. Messungen erforderlich:

i

25

Angabe der Substanzen, welche erfasst bzw. gemessen wurden. Angabe der
Substanzen, welche beziiglich Storverhalten Gberprift wurden.

Korrekt beschriebener Anwendungsbereich aufgrund der gepriften Proben.
Dabei sind weitere Probenarten aus dem Anwendungsbereich, welche nicht
gemass Punkt 5 (Ringversuch) geprift worden sind, als natiirliche und aufge-
stockte Proben durch jeweils 2 Laboratorien beziiglich Anwendbarkeit, Rich-
tigkeit und Prizision zu tiberpriifen.

. Abdeckung des Messbereiches durch die Kalibrierfunktion mit mindestens

4 Kalibrierpunkten.

. Zuverlassigkeit der Kalibrierfunktion dargelegt durch 3 Wiederholmessungen

an allen Kalibrierpunkten. Graphische Darstellung der Resultate. Berechnung:
Mittelwert, Wiederholstandardabweichung.

. Ringversuch gemiss SLMB Kapitel 60 B (Methodenpriifung) oder gemiss einem

international anerkannten Verfahren an mindestens 2 repriasentativen, homoge-
nen Proben. Die Reprisentativitdt bezieht sich auf den Anwendungs- und den
Beurteilungsbereich.

. Wenn die Richtigkeit nicht im Rahmen des Ringversuchs tiberpriift worden ist

(z. B. durch aufgestockte Proben oder durch Referenzmaterial), so ist diese
Priifung an der im Ringversuch gepriiften Probenart durch mindestens 1 Labo-
ratorium separat durchzufithren.

3.4 Validierungsangaben

Selektivitat Angabe der Substanzen, welche erfasst

bzw. gemessen wurden.
Angabe der Substanzen, welche beziiglich
Storverhalten tiberpriift wurden.

Anwendungsbereich Beschreibung des Anwendungsbereiches und Angabe

der getesteten Probearten

Messbereich Graphische Darstellung von Kalibrierfunktion und

Einzelwerten bzw. Angabe der Nachweisgrenze

Prazision Wiederholstandardabweichung

evtl. Wiederholbarkeit r und Vergleichbarkeit R
(bei Ringversuch gemadss Punkt 3.3.5)

Richtigkeit, Robustheit  Zu beiden Begriffen ist aufgrund der durchgefiithrten

Validierungsarbeiten eine begriindete Aussage zu
machen.
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4, Weitere Methoden

4.1 Physikalische Methoden

Die Validierung bedingt zuerst eine Kalibrierung der entsprechenden Gerite ge-
miss Anweisungen des Herstellers. Die Tests sind mit entsprechenden Referenz-
materialien durchzufthren. Fiir weitere Validierungsarbeiten sind die unter Punkt
3 genannten Angaben sinngemdss umzusetzen.

4.2 Sensorische Methoden

Die sensorischen Methoden betreffen optische, geruchliche, geschmackliche und
den Tastsinn betreffende Feststellungen. Die Gtite der Resultate ist stark abhingig
von den Rahmenbedingungen wie z. B. Riumlichkeiten, Raumklima, Ablauf und
geschulte Testpersonen.

Gleichzeitig stellen sich Probleme wie z. B. die Tagesform der Testpersonen oder
die zufillige Auswahl bei mikroskopischen Untersuchungen.

Sensorische Methoden sind deshalb als solche kaum validierbar. Die Validierung
muss im konkreten Einzelfall durch spezielle Massnahmen wie z. B. Grenztests,
Dreiecktests u. 4. erfolgen.

Dazu kommt, dass sie meist als Vortests eingesetzt werden, so dass ein sensorischer
Befund tblicherweise mit einer anderen — validierbaren — Methode bestatigt wird.

4.3 Mikrobiologische Methoden

Soweit sinnvoll und moglich sind die Angaben unter Punkt 3 entsprechend umzu-
setzen. Konkrete Anforderungen sind in Ausarbeitung.

Ausblick

Diese Richtlinien sind nichts Endgiiltiges. Sie werden bei Vorliegen neuer
Erkenntnisse oder neuer Regelungen (z. B. bez. mikrobiol. Methoden) revidiert.

Zusammenfassung

Es werden Richtlinien gegeben, wie die Methoden fiir das Schweiz. Lebensmittelbuch
entsprechend ithrem Status als provisorische, empfohlene oder Referenzmethode zu validie-
ren sind.
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Résumé

Des directives sont édictées concernant la maniere de valider les méthodes du Manuel
suisse des denrées alimentaires, selon leur statut de méthode provisoire, recommandée ou de
réference.

Summanry

Criteria are given for the validation corresponding to their status as provisional, recom-
mended or reference method, according to the Swiss Food Manual.
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