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DIREKTIVA KOMISIJE 2001/22/ES
z dne 8. marca 2001
o dolo¢itvi postopkov vzorcenja in analiznih metod za uradni nadzor vsebnosti svinca, kadmija, Zivega
srebra in 3-MCPD v zivilih

(Besedilo velja za EGP)

KOMISIJA EVROPSKIH SKUPNOSTI JE -
ob upostevanju Pogodbe o ustanovitvi Evropske skupnosti,

ob upostevanju Direktive Sveta 85/591/EGS z dne
20. decembra 1985 o uvedbi postopkov Skupnosti za vzorcenje
in analizo za spremljanje Zivil, ki so namenjena prehrani ljudi (%),
in zlasti ¢lena 1 direktive,

ob upostevanju naslednjega:

(1) Uredba Sveta (EGS) 315/93 z dne 8. februarja 1993 o
dolo¢itvi postopkov Skupnosti za kontaminante v Zivi-
lih (?) predpisuje, da je treba zaradi varovanja zdravja ljudi
dologiti zgornje mejne vrednosti nekaterih kontaminantov
v Zivilih.

(2)  Uredba Komisije (ES) 466/2001 z dne 8. marca 2001 o
dolo¢itvi zgornje mejne vrednosti nekaterih kontaminan-
tov v zivilih (}) med drugim dolo¢a zgornje mejne
vrednosti  svinca, kadmija, Zivega srebra in
3-monokloropropan-1, 2-diola (3-MCPD) v zivilih ter
postopke vzorcenja in analizne metode, ki jih je pri tem
treba uporabljati.

(3)  Direktiva Sveta 89/397/EGS z dne 14. junija 1989 o urad-
nem nadzoru Zivil () dolo¢a splosna nacela za izvajanje
tega nadzora. Direktiva Sveta 93/99/EGS z dne
29. oktobra 1993 o dodatnih ukrepih glede uradnega nad-
zora zivil (°) uvaja sistem standardov kakovosti za labora-
torije, ki jih drzave ¢lanice pooblastijo za ta nadzor.

() ULL372,31.12.1985. str. 50.
(» ULL37,13.2.1993, str. 1.

(} ULL77,616.3.2001, str. 1.

(*) ULL 186, 30.6.1989, str. 23.
(®) ULL 290.24.11.1993, str. 14.

(4)  Vzorcenje je odlocilnega pomena pri pridobivanju repre-
zentativnih rezultatov za dolocanje vsebnosti kontaminan-
tov, ki so lahko heterogeno razporejeni po posiljki.

(5)  Direktiva 85/591/EGS doloca splosna merila za postopke
vzor¢enja in analizne metode, vendar pa so v nekaterih pri-
merih potrebna zagotovila, da laboratoriji, odgovorni za
nadzor, uporabljajo analizne metode s primerljivimi stop-
njami zanesljivosti.

(6)  Dolocbe za postopke vzorcenja in analizne metode so bile
pripravljene na podlagi sedanjih spoznanj ter jih je mogoce
prilagoditi ob upostevanju napredka znanstvenih in tehno-
loskih spoznanj.

(7)  Ukrepi, predvideni s to direktivo, so v skladu z mnenjem
Stalnega odbora za zivila —

SPREJELA NASLEDNJO DIREKTIVO:

Clen 1

Drzave ¢lanice sprejmejo vse potrebne ukrepe za zagotovitev, da
se vzoréenje za uradni nadzor vsebnosti svinca, kadmija, Zivega
srebra in 3-MCPD v zivilih izvaja v skladu z metodami, opisanimi
v Prilogi I k tej direktivi.

Clen 2

Drzave ¢lanice sprejmejo vse potrebne ukrepe za zagotovitev, da
so priprava vzorcev in analizne metode uradnega nadzora
vsebnosti svinca, kadmija, Zivega srebra in 3-MCPD v zivilih v
skladu z zahtevami iz Priloge II k tej direktivi.
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Drzave ¢lanice sprejmejo zakone in druge predpise, potrebne za
uskladitev s to direktivo, najpozneje do 5. aprila 2003. O tem
takoj obvestijo Komisijo.

Drzave ¢lanice se v sprejetih predpisih sklicujejo na to direktivo ali
pa sklic nanjo navedejo ob njihovi uradni objavi. Nacin sklicevanja
dolocijo drzave ¢lanice.

Clen 4

Ta direktiva zacne veljati dvajseti dan po objavi v Uradnem listu
Evropskih skupnosti.

Ta direktiva je naslovljena na drzave ¢lanice.

V Bruslju, 8. marca 2001
Za Komisijo
David BYRNE

Clan Komisije
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PRILOGA 1

POSTOPKI VZORCENJA ZA URADNI NADZOR VSEBNOSTI SVINCA, KADMIJA, ZIVEGA SREBRA IN

3.1

3.2

3.3

3.4

3-MCPD V NEKATERIH ZIVILIH

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Vzoréenje Zivil, ki je namenjeno ugotavljanju vsebnosti svinca, kadmija, Zivega srebra in 3-MCPD, mora pote-
kati v skladu s spodaj opredeljenimi metodami. Tako pridobljeni sestavljeni vzorci veljajo za reprezentativne
vzorce posilik ali podposiljk, iz katerih so vzeti. Skladnost z zgornjimi mejnimi vrednostmi svinca, kadmija,
Zivega srebra in 3-MCPD, dolo¢enimi z Uredbo (ES) 466/2001, se doloca v laboratorijskih vzorcih.

OPREDELITVE POJMOV

Posiljka: Celotna koli¢ina zivila, ki je prispela istocasno in za katero uradna oseba
ugotovi, da ima enake lastnosti, kakr$ne so poreklo, sorta, embalazni
material, dobavitelj ali oznake. Pri ribah je pomembna tudi primerljiva

velikost.

Podposiljka: Prepoznavni del ve¢je posilike, v katerem se izvaja vzorenje. Vsaka
podposiljka mora biti fizi¢no locena od preostalega dela posiljke in prepo-
znavna.

Posamezni vzorec: Najmanyjsi vzeti del celotne koli¢ine serije posiljke ali podposiljke.

Sestavljeni vzorec: Vzorec, sestavljen iz ve¢ posameznih vzorcev, vzetih iz posiljke ali podpo-
siljke.

Laboratorijski vzorec: Vzorec, poslan za analizo v laboratorij.

SPLOSNE DOLOCBE

Osebje

Vzoréenje izvaja pooblas¢ena in kvalificirana oseba, kakor jo opredelijo drzave ¢lanice.

Material za vzorcenje

Vsaka posiljka, namenjena pregledu, mora biti vzorcena posebej.

Varnostni ukrepi

Med vzoréenjem in pripravo laboratorijskih vzorcev je treba paziti, da se izogne spremembam, ki bi lahko vpli-
vale na vsebnost svinca, kadmija, Zivega srebra in 3-MCPD in motile analizno dolo¢itev ali bi lahko povzrocile
nereprezentativnost vzorcev.

Posamezni vzorci

Ce je le mogoce, je treba posamezne vzorce odvzeti na raznih mestih, razporejenih po celotni posiljki ali pod-
posiljki. Vsako odstopanje od tega postopka je treba evidentirati na nacin iz 3.8.
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3.5

3.6

3.7

3.8

4.1

Priprava sestavljenega vzorca

Sestavljeni vzorec pripravimo tako, da zdruzimo vse posamezne vzorce, odvzete iz posiljke ali podposiljke.
Tehta naj najmanj 1 kg, razen kadar se vzor¢i ena sama embalazna enota.

Nadaljnja razdelitev sestavljenega vzorca na laboratorijske vzorce za izvrsbo, prepoved in sodne
namene

Laboratorijski vzorci za izvribo, trzenje (prepoved) in sodne namene se vzamejo iz homogeniziranega sestav-
lienega vzorca, Ce to ni v nasprotju s predpisi o vzorcenju drzav ¢lanic. Laboratorijski vzorci za izvr$bo morajo
biti dovolj veliki, da omogocajo ponovitev analize.

Shranjevanje in prevoz sestavljenih in laboratorijskih vzorcev

Vsak sestavljeni in laboratorijski vzorec je treba hraniti v €isti inertni posodi, ki omogoca ustrezno zas¢ito pred
kontaminacijo, izgubo analitov z adsorpcijo na notranje stene posode in pred poskodbami pri prevozu. Upo-
Stevati je treba vse previdnostne ukrepe, da se prepreci sprememba sestave sestavljenih in laboratorijskih
vzrocev med transportom ali skladisCenjem.

Zapiranje in oznacevanje sestavljenih in laboratorijskih vzorcev

Vsak odvzet vzorec za uradno uporabo se zapecati na kraju vzorcenja in oznadi po predpisih drzav ¢lanic. O
vsakem vzorcenju je treba voditi zapisnik, ki omogoca nedvoumno prepoznavanje vsake posiljke, navesti
datum in kraj odvzema z vsemi dodatnimi informacijami, ki bi bile analitiku lahko v pomo¢.

NACRTI VZORCENJA

Vzorcenje se idealno izvaja na tocki, kjer Zivilo vstopa v prehransko verigo in je posamezno posiliko mozno
opredeliti. Z uporabljenim postopkom vzorenja je treba zagotoviti, da je sestavljeni vzorec reprezentativni del
preskusne posiljke.

Stevilo posameznih vzorcev

Pri tekocih proizvodih, pri katerih se lahko domneva, da je kontaminant v posiljki homogeno razporejen, zado-
stuje odvzem enega posameznega vzorca na posiliko, ki je hkrati sestavljeni vzorec. ZabeleZi naj se tudi Ste-
vilka posiljke. Tekoce proizvode, ki vsebujejo hidrolizirane rastlinske proteine (HRP) ali tekoco sojino omako,
je treba pred odvzemom posameznega vzorca dobro pretresti ali drugace ustrezno homogenizirati.

Za druge proizvode je najmanjse Stevilo posameznih vzrocev iz ene posiljke navedeno v tabeli 1. Posamezni
vzorci morajo imeti enako tezo. Odstopanje od tega postopka je treba zabeleZiti v porocilu iz 3.8.

Tabela 1: Najmanjse Stevilo posameznih vzrocev na posiljko:

Masa(lg))ﬁljke Najmanjse Stevilo odvzetih posameznih vzrocev
<50 3

50 do 500 5
> 500 10

Ce je posiljka sestavljena iz posameznih embalaznih enot, je §tevilo odvzetih enot za sestavljeni vzorec podano
v tabeli 2.
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Tabela 2: Stevilo odvzetih enot (posameznih vzorcev) za sestavljeni vzorec, ¢e je posilika sestavljena iz posa-
meznih embalaznih enot

Stevilo embalaznih enot ali primerkov v posiljki Stevilo embalaznih enot ali primerkov za odvzem
1do 25 1 embalazna enota ali primerek
26 do 100 Priblizno 5 %, vsaj 2 embalazni enoti ali primerka
>100 Priblizno 5 %, vsaj 10 embalaZnih enot ali primerkov

5. SKLADNOST POSILJKE ALI PODPOSILJKE S SPECIFIKACIJO

Preskusni laboratorij analizira laboratorijski vzorec z vsaj dvema neodvisnima analizama in izracuna povpredje
rezultatov. Posiljka je sprejemljiva, ¢e je povprecna vrednost v skladu z zgornjo mejno vrednostjo, doloceno v
Uredbi (ES) 466/2001. Posiljka se zavrne, ¢e povprecna vrednost presega ustrezno mejno vrednost.
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PRILOGA 11

PRIPRAVA VZORCA IN ZAHTEVE ZA ANALITSKE METODE, KI SE UPORABLJAJO ZA URADNI

3.1

NADZOR VSEBNOSTI SVINCA, KADMIJA, ZIVEGA SREBRA IN 3-MCPD V NEKATERIH ZIVILIH

UvVOD

Osnovna zahteva je pridobiti reprezentativni in homogeni laboratorijski vzorec, ne da bi prislo do sekun-
darne kontaminacije.

SPECIFICNI POSTOPKI PRIPRAVE VZORCA ZA SVINEC, KADMIJ IN ZIVO SREBRO

Obstaja ve¢ primernih specifi¢nih postopkov za pripravo vzorcev, ki se lahko uporabljajo za obravnavane
proizvode. Postopki, opisani v predlogu standarda CEN ,Zivila — Kvantitativno dolo¢anje elementov v sledi
— Izvedbena merila in splosna obravnava“, so primerni (%), lahko pa se uporabljajo tudi drugi ustrezni
postopki.

Pri vseh uporabljenih postopkih je treba upostevati naslednje:
— mehkuzci, raki in majhne ribe: e se jedo celi, je treba za preskusanje zajeti tudi drobovje,

— vrtnine: preskusajo se le uzitni deli, pri ¢emer je treba upostevati zahteve Uredbe (ES) 466/2001.

ANALIZNA METODA, KI JO UPORABLJA LABORATORI]J, IN ZAHTEVE ZA KONTROLO KAKOVOSTI

Opredelitev pojmov

V nadaljevanju so navedene splosne opredelitve pojmov, ki jih mora laboratorij upostevati:

r= ponovljivost, vrednost manjsa ali enaka absolutni razliki dveh posameznih rezultatov pre-
skusa, dobljenih pod ponovljivimi pogoji (t. j. isti vzorec, isti analitik, ista aparatura, isti
laboratorij in kratek ¢asovni razmik), za katero se lahko pricakuje, da bo znotraj dane
verjetnosti (normalna raven zaupanja je 95 %) in zato je r = 2,8 x s,

8= standardni odmik, izraunan iz rezultatov, dobljenih pri pogojih ponovljivosti.

RSD,= relativni standardni odmik, izracunan iz rezultatov, dobljenih pri pogojih ponovljivosti.

[(sr/72><100], pri ¢emer je X povpredje rezultatov vseh vzorcev, dobljenih pri pogojih
ponovljivosti.

R= obnovljivost, vrednost manjsa ali enaka absolutni razliki dveh posameznih rezultatov pre-
skusa, dobljenih pod pogoji obnovljivosti (npr. identi¢ni vzorec, razli¢ni izvajalci, razli¢ni
laboratoriji, z uporabo razli¢ne preskusne metode), za katero se lahko pricakuje, da bo
znotraj dane/dolocene verjetnosti (normalna raven zaupanja je 95 %); R = 2,8 x sp..

Sp= standardni odmik, izracunan iz rezultatov, dobljenih pri pogojih obnovljivosti.
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3.2

3.3

RSDg= relativni standardni odmik, izra¢unan iz rezultatov, dobljenih pri pogojih obnovljivosti
[(s/ X )x100]
HORRAT, = ugotovljeni RSD,, deljen z vrednostjo RSD,, ki je ocenjena s Horowitzevo enacbo, s pod-

meno, da je r = 0,66R.

HORRATj = ugotovljena vrednost RSDy, deljena z vrednostjo RSDy izracunano iz Horowitzeve

enacbe (b).

Splosne zahteve

Analizne metode za nadzor nad zivili morajo biti, kjer je le mogoce, v skladu z dolo¢bami odstavkov 1 in 2
priloge k Direktivi 85/591/EGS.

Za analizo svinca v vinu Uredba Komisije (EGS) 2676/90 (') o dolocitvi metode Skupnosti za analizo vina v
poglavju 35 Priloge dolo¢a metodo, ki jo je treba uporabiti.

Specifi¢ne zahteve

Dolocitev svinca, kadmija in Zivega srebra

Specifi¢ne metode za dolocitev vsebnosti svinca, kadmija in Zivega srebra niso predpisane. Laboratoriji naj
uporabljajo validirane metode, ki izpolnjujejo zahteve iz tabele 3. Po moZnosti naj validacija vkljucuje certi-
ficiran referenc¢ni material, ki se uporablja kot preskusni material v medlaboratorijskih preskusanjih.

Tabela 3: Minimalne zahteve za analizne metode za svinec, kadmij in Zivo srebro

Parameter Vrednost/opomba
Uporaba Zivila, navedena v Uredbi (ES)466/2001
Meja zaznavnosti Ne ve¢ kakor desetina vrednosti specifikacije iz Uredbe (ES)

466/2001, razen Ce je vrednost specifikacije za svinec manj kakor 0,1
mg/kg. Za slednje ne vec kakor ena petina vrednosti specifikacije

Meja dolocanja Ne ve¢ kakor ena petina vrednosti specifikacije iz Uredbe (ES)
466/2001, razen Ce je vrednost specifikacije za svinec manj kakor 0,1
mg/kg. Za slednje ne vec kakor dve petini vrednosti specifikacije

Natanc¢nost Vrednosti HORRAT, ali HORRAT, manj kakor 1,5 v medlaborato-
rijskih primerjalnih shemah

Izkoristek 80-120 % (kakor je navedeno v medlaboratorijskih primerjalnih
shemah)
Specifi¢nost Brez matri¢nih ali spektralnih interferenc

Dolocitev vsebnosti 3-MCPD

Specifi¢ne metode za dolocitev vsebnosti 3-MCPD niso predpisane. Laboratoriji naj uporabljajo validirane
metode, ki izpolnjujo zahteve iz tabele 4 (). Po moZnosti naj validacija vkljucuje uporabo certificiranih refe-
ren¢nih materialov, ki se uporabljajo kot preskusni material v medlaboratorijskih preskusanjih.

(') ULL272,3.10.1990, str. 1.
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Tabela 4: Zahteve za metodo dolocitve vsebnosti 3-MCPD

Parameter Priporocena vrednost Koncentracija
Terenski slepi vzorec Manj kakor meja zaznavnosti —
Izkoristek 75-110 % Vse
Meja dolocljivosti 10 (ali manj) pgfkg izrazeno —
na suho snov
Standardni odmik signala za terenski slepi vzorec Manj kakor 4 pglkg —
Hi$ne ocene natancnosti — standardni odmik ponovlje- < 4 nglkg 20 pglkg
nih meritev pri razli¢nih koncentracijah < 6 ug/kg 30 pg/kg
<7 nglkg 40 pglkg
< 8 pglkg 50 pglkg
<15 pgkg 100 pg/kg

3.4  Ocena pravilnosti rezultata in izra¢un izkoristka
Kjer je mogoce, se pravilnost rezultata oceni z uporabo ustreznih certificiranih referenénih materialov.

Upostevajo naj se priporocila ,Harmonizirane smernice za uporabo podatkov izkoristka pri analiznih merit-
vah“ (4), ki jih je pripravil [IUPAC/ISO/AOAC.

Pri izrazanju rezultata je treba navesti, ali je pri izracunu upostevan izkoristek ali ne.

3.5  Standardi kakovosti za laboratorije

Laboratoriji morajo biti v skladu z Direktivo 93/99/EGS.

3.6 IzraZanje rezultatov

Rezultati se izrazajo v enakih enotah kakor zgornje mejne vrednosti, dolocene v Uredbi (ES) 466/2001.
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