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DYREKTYWA KOMISJI 2001/22/WE
z dnia 8 marca 2001 r.

ustanawiajaca metody pobierania prébek i metody analiz do celéw urzedowej kontroli pozioméw
olowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w $rodkach spozywczych

(Tekst majacy znaczenie dla EOG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,
uwzgledniajgc Traktat ustanawiajacy Wspdlnote Europejska,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 85/591/EWG z dnia 20 grudnia
1985 r. dotyczacg wprowadzenia wspdlnotowych metod pobie-
rania probek i analizy w celu monitorowania $rodkéw spozy-
wezych przeznaczonych do spozycia przez ludzi (1), w szczegdl-
nosci jej art. 1,

a takze majgc na uwadze, co nastgpuje:

(1) W rozporzadzeniu Rady (EWG) nr 315/93 z dnia 8 lutego
1993 r. ustanawiajacym procedury Wspélnoty w odniesie-
niu do substancji skazajacych w zywnosci (2) stwierdza sig,
ze dla ochrony zdrowia publicznego nalezy ustali¢ maksy-
malne poziomy niektérych zanieczyszczen w $rodkach

spozywczych.

(2)  Rozporzadzenie Komisji (WE) nr 466/2001 z dnia 8 marca
2001 r. ustalajace najwyzsze dopuszczalne poziomy dla
niektérych zanieczyszczen w $rodkach spozywezych (3)
okresla miedzy innymi maksymalne poziomy olowiu,
kadmu, rteci i 3-monochloropropanodiolu-1,2 (3-MCPD)
w $rodkach spozywczych i odwoluje si¢ do Srodkéw usta-
nawiajgcych metody pobierania prébek i analiz, jakie
nalezy stosowac.

(3)  Ogodlne zasady wykonywania kontroli $rodkéw spozy-
wezych ustanowiono w dyrektywie Rady 89/397/EWG z
dnia 14 czerwca 1989 r. w sprawie urzedowej kontroli
srodkéw  spozywczych (). W dyrektywie Rady
93/99/EWG z dnia 29 pazdziernika 1993 r. w sprawie
dodatkowych Srodkéw urzedowej kontroli srodkéw spo-
zywezych (°) wprowadzono system norm jakosci dla labo-
ratoriéw, ktérym Panistwa Czlonkowskie powierzajg urze-
dowa kontrole srodkéw spozywczych.

() Dz.U.L 3722z 31.12.1985, str. 50.
(» Dz.U.L372z13.2.1993, str. 1.

(}) Dz.U.L77z16.3.2001, str. 1.

(*) Dz.U.L 186z 30.6.1989, str. 23.
(°) Dz.U.L 290z 24.11.1993, str. 14.

(4)  Zasadnicze znaczenie dla uzyskiwania reprezentatywnych
wynikéw w celu ustalania pozioméw substancji zanie-
czyszczajacych, ktore moga by¢ niejednolicie roztozone
w danej partii, ma pobieranie prébek.

(5)  Ogodlne kryteria dotyczace metod pobierania probek i ana-
lizy ustalono w dyrektywie 85/591/EWG, ale w niektorych
przypadkach niezbedne sg bardziej szczegbtowe kryteria,
aby zagwarantowad, ze laboratoria, ktore przeprowadzaja
kontrole, stosuja metody analizy dajace poréwnywalne

wyniki.

(6)  Przepisy dotyczace pobierania probek i metod analiz
zostaly sporzadzone na podstawie aktualnej wiedzy i moga
zosta¢ zmienione w celu uwzglednienia postepu wiedzy
naukowej i techniczne;j.

(7)  Srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie sa zgodne z
opinig Stalego Komitetu ds. Srodkéw Spozywczych,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE;

Artykut 1

Panistwa Czlonkowskie podejmuja wszelkie niezbedne $rodki, aby
zagwarantowal, ze pobieranie prébek do celow urzedowej
kontroli pozioméw olowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w $rodkach
spozywczych odbywa si¢ zgodnie z metodami opisanymi
w zalgczniku I do niniejszej dyrektywy.

Artykut 2

Panstwa Czlonkowskie podejmuja wszelkie niezbedne $rodki, aby
zagwarantowac, ze przygotowywanie probek oraz metody analiz
stosowane do celéw urzedowej kontroli pozioméw olowiu,
kadmu, rteci i 3-MCPD w $rodkach spozywczych sa zgodne z
kryteriami opisanymi w zataczniku II do niniejszej dyrektywy.



202

Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej

13t 26

Artykut 3

Pafistwa Czlonkowskie wprowadza w zycie nie pdzniej niz do
dnia 5 kwietnia 2003 r. przepisy ustawowe, wykonawcze
i administracyjne niezbedne do wykonania niniejszej dyrektywy
i niezwlocznie powiadomig o tym Komisje.

Wspomniane S$rodki zawieraja odniesienie do niniejszej
dyrektywy lub odniesienie to towarzyszy ich urzedowej
publikacji. Metody dokonywania takiego odniesienia okreslane sa
przez Pafistwa Czlonkowskie.

Artykut 4

Niniejsza dyrektywa wchodzi w Zzycie dwudziestego dnia po jej
opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym Wspdlnot Europejskich.

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 8 marca 2001 r.
W imieniu Komisji
David BYRNE

Czlonek Komisji
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ZALACZNIK 1

METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZEDOWE] KONTROLI li’OZIOM(’)W OLOWIU,
KADMU, RTECI I 3-MCPD W NIEKTORYCH SRODKACH SPOZYWCZYCH

1. CEL I ZAKRES

Probki przeznaczone do urzgdowej kontroli pozioméw zawartosci olowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w $rod-
kach spozywczych pobiera si¢ zgodnie z opisanymi ponizej metodami. Uzyskiwane w ten sposob polaczone
probki uwaza si¢ za reprezentatywne dla partii lub czgsci partii, z ktérych zostaly pobrane. Zgodno$¢ z maksy-
malnymi poziomami okre$lonymi w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001 ustanawia si¢ na podstawie pozio-
moéw ustalonych w prébkach laboratoryjnych.

2. DEFINICJE

Partia: mozliwa do zidentyfikowania ilo$¢ zywnosci, ktéra zostala dostarczona
w jednym terminie i co do ktérej urzednik stwierdzil, ze posiada takie
wspélne wlasciwosci, jak pochodzenie, odmiana, rodzaj opakowania,
pakowacz, nadawca lub oznakowania. W przypadku ryb poréwnywalna
musi by¢ takze wielko$¢ ryb.

Czg$¢ partii: cz¢§¢ duzej partii wskazana w celu zastosowania metody pobierania
probek na tej wskazanej czeSci. Kazda czg$¢ partii musi by¢ fizycznie
wyodrebniona i mozliwa do zidentyfikowania.

Prébka pierwotna: ilo§¢ materialu pobrana z jednego miejsca w partii lub czgsci partii.

Prébka zbiorcza: calo$¢ stanowigca polaczenie wszystkich prébek pierwotnych pobranych
z partii lub czedci partii.

Prébka laboratoryjna: probka przeznaczona dla laboratorium.

3. PRZEPISY OGOLNE

3.1 Personel

Probki pobiera upowazniona i wykwalifikowana osoba wskazana przez Panstwa Czlonkowskie.

3.2 Material do prébkowania

Z kazdej partii, ktora ma zosta¢ zbadana, probki nalezy pobiera¢ oddzielnie.

3.3 Wymagane $rodki ostroznosci

W trakcie pobierania prébek i przygotowywania prébek laboratoryjnych nalezy podjaé $rodki ostroznosci
zapobiegajace wszelkim zmianom, ktére mialyby wplyw na zawarto$¢ olowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD
i moglyby niekorzystnie wplynac na oznaczenie analityczne lub spowodowaé, ze prébki polaczone nie beda
reprezentatywne.

3.4 Prébki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne pobiera si¢ z réznych miejsc w calej partii lub czesci partii. Odstep-
stwo od tej procedury nalezy odnotowaé w rejestrze przewidzianym w ppkt 3.8.
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3.5

3.6

3.7

3.8

4.1

Przygotowanie probki zbiorczej

Prébke zbiorczg tworzy si¢ poprzez polaczenie wszystkich probek pierwotnych. Taka probka wazy co naj-
mniej 1 kg, chyba Ze nie jest to uzasadnione ze wzgledoéw praktycznych, np. gdy prébki pobierano z jednego
opakowania.

Dzielenie polaczonej prébki na probki laboratoryjne do celéw wykonania, ochrony i arbitrazu

Prébki laboratoryjne do celéw wykonania, handlu (ochrony) i arbitrazu pobiera si¢ ze zbiorczych prébek, jezeli
nie koliduje to z przepisami Paistw Cztonkowskich w zakresie pobierania prébek. Wielko$¢ prébek labora-
toryjnych do celéw wykonania musi umozliwia¢ przynajmniej dwukrotng analize.

Opakowanie i przew6z prébek zbiorczych i laboratoryjnych

Kazdg probke zbiorczg i laboratoryjng umieszcza si¢ w czystym, nieaktywnym pojemniku zapewniajacym
odpowiednig ochrong przez zanieczyszczeniem, zabezpieczajacym przed utratg analitow poprzez adsorpcje
do wewngtrznej Scianki pojemnika oraz przed uszkodzeniem w czasie przewozu. Nalezy podjac wszelkie nie-
zbedne $rodki ostroznoci, aby zapobiec zmianom w skladzie prébek zbiorczych i laboratoryjnych, jakie
moglyby wystapi¢ w trakcie przewozu lub magazynowania.

Pieczetowanie i etykietowanie probek zbiorczych i laboratoryjnych

Kazda prébka pobrana do celéw urzedowych powinna by¢ szczelnie zamknigta w miejscu jej pobrania oraz
oznaczona zgodnie z przepisami Pafistw Czlonkowskich. Dla kazdej pobranej probki prowadzi si¢ rejestr,
ktéry pozwala jednoznacznie zidentyfikowaé kazda parti¢ i w ktérym podaje si¢ dat¢ oraz miejsce pobrania
probek wraz z wszelkimi dodatkowymi informacjami, jakie mogg by¢ pomocne dla analityka.

PLANY POBIERANIA PROBEK

Optymalnie pobieranie probek powinno odbywaé si¢ w momencie, gdy towar zostaje wprowadzony do taf-
cucha pokarmowego i mozliwe jest juz zidentyfikowanie odr¢bnej partii. Nalezy stosowaé taka metodg pobie-
rania probek, ktéra gwarantuje, ze probka zbiorcza jest reprezentatywna dla partii przeznaczonej do kontroli.

Liczba prébek pierwotnych

W przypadku produktow cieklych, co do ktérych mozna zalozy¢, ze dany czynnik powodujacy skazenie jest
jednolicie roztozony w danej partii, z danej partii wystarczy pobrac jedng probke pierwotna, ktéra stanowi
probke zbiorcza. Nalezy poda¢ odniesienie do numeru partii. Produkty ciekle zawierajace hydrolizowane
biatko roslinne (HVP) lub sos sojowy w postaci cieczy nalezy przed pobraniem prébki pierwotnej mocno
wstrzasna¢ lub ujednorodni¢ za pomocg innych odpowiednich $rodkdow.

Jezeli chodzi o inne produkty, minimalna liczbg probek pierwotnych, jaka nalezy pobieral z danej partii, pod-

ano w tabeli 1. Probki pierwotne muszg mie¢ zblizong masg. Odstepstwo od tej procedury nalezy odnotowacd
w rejestrze przewidzianym w ppkt 3.8.

Tabela 1: Minimalna liczba prébek pierwotnych, jaka nalezy pobra¢ z partii

Mas(e]l(g)artii Minimalna liczba probek pierwotnych, jaka nalezy pobraé
<50 3
50-500 5
> 500 10

W przypadku partii sktadajacych si¢ z pojedynczych opakowan liczbe opakowar, ktére majg tworzy¢ probke
zbiorczg, podano w tabeli 2.
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Tabela 2: Liczba opakowan (prébek pierwotnych), ktére majg tworzy¢ prébke zbiorczg, jezeli partia sktada

si¢ z pojedynczych opakowan.

Liczba opakowar lub jednostek w partii

Liczba opakowan lub jednostek, z ktorych nalezy pobra¢
prébke

1-25

26-100

>100

1 opakowanie lub jednostka
Okolo 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki

Okolo 5 %, najwyzej 10 opakowari lub jednostek

ZGODNOSC PARTII LUB CZESCI PARTII ZE SPECYFIKACJA

Laboratorium kontrolujace przeprowadza co najmniej dwie niezalezne analizy prébek laboratoryjnych do
celéw stosowania i oblicza $rednig tych wynikow. Partia zostaje zaakceptowana, jezeli $rednia jest zgodna z
odpowiednim maksymalnym poziomem ustanowionym w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001. Partia zostaje
odrzucona, jezeli $rednia przewyzsza odpowiedni maksymalny poziom.
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ZAELACZNIK 11

PRZYGOTOWYWANIE PROBEK 1 KRYTERIA DOTYCZACE METOD ANALIZ STOSOWANYCH
W URZEDOWE] KONTROLI POZIOMOW OLOWIU, KADMU, RTECI I 3-MCPD W NIEKTORYCH

3.1

SRODKACH SPOZYWCZYCH

WPROWADZENIE

Podstawowym wymogiem jest uzyskanie reprezentatywnej i jednorodnej prébki laboratoryjnej bez wpro-
wadzania wtérnych zanieczyszczen.

SPECJALNE PROCEDURY PRZYGOTOWYWANIA PROBEK DOTYCZACE OLOWIU, KADMU I RTECI

Istnieje wiele zadowalajacych specjalnych procedur przygotowywania probek, ktére mozna stosowaé
w odniesieniu do tych produktéw. Za zadowalajace uznano procedury opisane w projekcie normy CEN
,Srodki spozywcze — oznaczanie pierwiastkow sladowych — kryteria wykonania i uwagi ogélne”, ale row-
nie odpowiednie mogg by¢ inne procedury.

W przypadku kazdej stosowanej procedury nalezy zwroci¢ uwage na nastgpujace sprawy

— malze, skorupiaki i male ryby: jezeli sa one spozywane w calosci, w analizowanym materiale nalezy
uwzgledni¢ wnetrznosci,

— warzywa: bada si¢ wylacznie czg$¢ jadalna, przy czym nalezy uwzgledni¢ wymogi rozporzadzenia (WE)
nr 466/2001.

METODA ANALIZY STOSOWANA PRZEZ LABORATORIUM I WYMOGI DOTYCZACE KONTROLI W
LABORATORIUM

Definicje

Ponizej podano szereg najpowszechniej uzywanych definicji, ktére laboratorium zobowigzane jest stoso-
wac.

r= powtarzalno$¢; wartosé, ponizej ktérej mozna oczekiwal, ze bezwzgledna réznica mie-
dzy dwoma wynikami pojedynczych badan uzyskanymi w warunkach powtarzalnosci (tj.
ta sama prébka, ten sam operator, ten sam aparat, to samo laboratorium i krétki odstep
czasu) bedzie znajdowala si¢ na okre$lonym poziomie prawdopodobiefistwa (na ogét
95 %) —stadr= 2,8 xs,.

S, = odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikoéw otrzymywanych w warunkach
powtarzalnosci.
RSD, = wzgledne odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikéw otrzymywanych

w warunkach powtarzalnosci [(sr/ T)XIOO], gdzie Xjest $rednig wynikow ze wszystkich
laboratoriéw i probek.

R= odtwarzalnos¢; warto$¢, ponizej ktérej mozna oczekiwaé, ze bezwzgledna réznica mig-
dzy wynikami pojedynczych badan uzyskanymi w warunkach odtwarzalnosci (t. z iden-
tycznego materiatu otrzymanego przez operatoréw w réznych laboratoriach, przy zasto-
sowaniu ujednoliconej metody przeprowadzania badaf) bedzie znajdowaé si¢ na
okreslonym poziomie prawdopodobiefistwa (na 0ogoét 95 %); R = 2,8 x s,.

Sg = odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikéw otrzymywanych w warunkach
odtwarzalnosci.
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RSDy = wzgledne odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikdw otrzymywanych

w warunkach odtwarzalno$ci [(SR/ Y)X 100]

HORRAT, = obserwowane RSD, podzielone przez warto$¢ RSD, szacowang na podstawie réwnania
Horwitza przy zalozeniu, ze r = 0,66R

HORRAT = obserwowana warto$¢ RSDy podzielona przez warto$¢ RSDy, obliczang na podstawie réw-

nania Horwitzab.

3.2 Wymogi ogélne

Metody analiz stosowane do celow kontroli Zywnosci musza by¢ w kazdym przypadku, gdy bedzie mozliwe
zgodne z przepisami pkt 1 i 2 Zalgcznika do dyrektywy 85/591/EWG.

Jezeli chodzi o analiz¢ otowiu w winie, metode, ktéra nalezy stosowa¢, okreslono w rozdziale 35 Zalacznika
do rozporzadzenia Komisji (EWG) nr 2676/90 (') okreslajacego wspdlnotowe metody analizy wina.

3.3  Wymogi szczegélne

3.3.1  Analizy ofowiu, kadmu i rteci

Nie okreslono zalecanych specjalnych metod ustalania zawartosci otowiu, kadmu i rtgci. Laboratoria musza
stosowac zatwierdzong metodg, ktora spelnia kryteria wykonawcze podane w tabeli 3. W miar¢ mozliwosci
w materialach uzywanych w przeprowadzanych we wspdtpracy badaniach prébnych nalezy uwzgledniaé

certyfikowany material odniesienia.

Tabela 3: Kryteria wykonawcze dotyczace metod analizy olowiu, kadmu i rteci

Parametr Warto§¢[uwagi
Zastosowanie Zywno$¢ wymieniona w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001
Granica wykrywalnosci Najwyzej jedna dziesigta dopuszczalnej warto$ci okreslonej w specy-

Granica oznaczalnosci iloSciowej

Precyzja

Odzysk

Specyficznosé

fikacji w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001, chyba ze warto$¢
dopuszczalna specyfikacji dla otowiu wynosi ponizej 0,1 mg/kg. W
tym drugim przypadku — najwyzej jedna pigta wartosci dopuszczal-
nej specyfikacji.

Najwyzej jedna pigta dopuszczalnej wartosci okreslonej w specyfi-
kacji w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001, chyba ze warto$é
dopuszczalna specyfikacji dla otowiu wynosi ponizej 0,1 mg/kg. W
tym drugim przypadku — najwyzej dwie pigte wartosci dopuszczal-
nej specyfikacji.

WartoSci HORRAT, lub HORRAT, na poziomie ponizej 1,5
w przeprowadzanej we wspolpracy probie.

80-120 % (zgodnie ze wskazaniem proby przeprowadzonej we
wspolpracy).

Wolna od interferencji sktadnika glownego i widma.

3.3.2  Analiza 3-MCPD

Nie okreslono zalecanych specjalnych metod ustalania zawartosci 3-MCPD. Laboratoria musza stosowac
zatwierdzong metodg, ktéra spelnia kryteria wykonawcze podane w tabeli 4. W miar¢ mozliwosci w mate-
rialach uzywanych w przeprowadzanych we wspolpracy badaniach prébnych nalezy uwzgledniaé certyfi-
kowany material referencyjny. Szczegélna metode zatwierdzono na podstawie przeprowadzonej we wspol-
pracy prébie, wykazano, Ze spelnia ona wymogi tabeli 4°.

(') Dz.U.L 272z 3.10.1990, str. 1.
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3.4

3.5

3.6

Tabela 4: Kryteria wykonawcze dotyczace metod analizy 3-MCPD

Kryterium Zalecana warto$¢ Stezenie
Slepe préby Ponizej granicy wykrywalnosci —
Odzysk 75-110 % Wszystkie
Granica oznaczalnosci iloSciowej 10 (lub mniej) p/kg wedtug —

masy suchej

Standardowe odchylenie sygnatu z §lepej proby Ponizej 4p/kg —

Wewngatrzlaboratoryjne szacunki precyzyjnosci — < 4p/kg 20 p/kg
standardowe odchylenie powtarzanych pomiaréw przy < 6 p/kg 30 p/kg
réznych stezeniach <7 pfkg 40 p/kg
<8 pfkg 50 plkg
<15 p/kg 100 p/kg

Szacowanie poprawnosci analitycznej i obliczanie odzysku

W miarg mozliwosci poprawnos¢ analizy szacuje si¢ poprzez uwzglednienie w serii analiz odpowiednich cer-
tyfikowanych materialéw referencyjnych.

Nalezy uwzglednic , Ujednolicone wytyczne dotyczace wykorzystywania informacji o odzysku w pomiarach
analitycznych™d, opracowane pod auspicjami IUPAC/ISO/AOAC.

Wynik analizy podaje si¢ w postaci skorygowanej lub nieskorygowanej. Nalezy przedstawi¢ sposéb poda-
wania wynikéw oraz poziom odzysku.

Normy jako$ciowe laboratoriéw

Laboratoria muszga spetnia¢ warunki dyrektywy 93/99/EWG.

Sposéb prezentowania wynikéw

Wyniki podaje si¢ w takich samych jednostkach, jak maksymalne poziomy ustanowione w rozporzadzeniu
(WE) nr 466/2001.

ODNIESIENIA

Projekt Normy prEN 13804, ,Srodki spozywcze — oznaczanie pierwiastkéw $ladowych — kryteria wykonania
i uwagi og6lne”, CEN, Rue de Stassart 36, B-1050 Bruksela.

W. Horwitz, ,Ocena metod analitycznych do celéw uregulowan dotyczacych zywnosci i lek6w”, Anal. Chem.,
1982, nr 54, 67A-76A.

Metoda analizy stuzgca oznaczaniu 3-monochloropropan-1,2-diolu w zywnosci i skfadnikach zywnosci z zasto-
sowaniem spektrometrycznego wykrywania masy, ktéra zostata przedtozona CEN TC 275 i AOAC Migdzyna-
rodowej (dostepna rowniez w ,Sprawozdaniu zespotu ds. wspélpracy naukowej, zadanie 3.2.6: Zapewnienie
zatwierdzonych metod, ktére maja wspieraé zalecenia Naukowego Komitetu ds. Zywnosci dotyczace zawarto$ci
3-MCPD w hydrolizowanym biatku i innych $rodkach spozywczych”).

Ujednolicone wytyczne ISOJAOAC/IUPAC dotyczace wykorzystywania informacji o odzysku w pomiarach ana-
litycznych red. Michael Thompson, Steven L. R. Ellison, Ales Fajgelj, Paul Willets i Roger Wood, Pure Appl. Chem.,
1999, nr 71, str. 337-348.



