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DIRECTIVA 2005/10/CE A COMISIEI
din 4 februarie 2005

de stabilire a metodelor de prelevare de probe si a metodelor de analizi pentru controlul oficial al
continutului de benzo(a)piren din produsele alimentare

(Text cu relevantid pentru SEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,
avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitatii Europene,

avand in vedere Directiva 85/591/CEE a Consiliului din 20 decem-
brie 1985 privind introducerea metodelor de prelevare de probe
si a metodelor de analizd comunitare pentru controlul produselor
alimentare destinate consumului uman (), in special articolul 1,

intrucat:

(1) Regulamentul (CE) nr. 466/2001 al Comisiei din 8 martie
2001 de stabilire a continutului maxim pentru anumiti
contaminanti din produsele alimentare (2 stabileste
continutul maxim pentru benzo(a)piren si face trimitere la
dispozitiile de stabilire a metodelor de prelevare de probe
si de analizd care trebuie aplicate.

(2)  Directiva 93/99/CEE a Consiliului din 29 octombrie 1993
privind mdsurile suplimentare referitoare la controlul ofi-
cial al produselor alimentare (3) introduce un sistem de
standarde de calitate pentru laboratoarele desemnate de
statele membre s exercite controlul oficial al produselor
alimentare.

(3)  Estenecesar sd se stabileascd criterii generale pe care trebuie
sd le respecte metoda de analizd, pentru ca laboratoarele
care au raspunderea controlului sd aplice metode de analizd
cu niveluri de performantd comparabile. De asemenea, este
foarte important ca rezultatele analitice sd fie raportate si
interpretate in mod unitar, astfel incat s existe un demers
armonizat de punere in aplicare. Aceste norme de interpre-
tare se aplicd la rezultatul analitic obtinut pe proba pentru
controlul oficial. In cazul analizei in vederea exercitarii unei
cdi de atac sau arbitrajului, se aplicd dispozitiile de drept
intern.

(4)  Masurile previzute de prezenta directiva sunt conforme cu
avizul Comitetului permanent pentru lantul alimentar si
sindtatea animali,

(") JOL 372,31.12.1985, p. 50, directivd, astfel cum a fost modificatd
prin Regulamentul (CE) nr. 18822003 al Parlamentului European si
al Consiliului (JO L 284, 31.10.2003, p. 1).

() JOL77,16.3.2001, p. 1, regulament, astfel cum a fost modificat
ultima datd prin Regulamentul (CE) nr. 208/2005 (a se vedea pagina
3 din prezentul Jurnal Oficial).

() JOL 290, 24.11.1993, p. 14, directivd, astfel cum a fost modificatd
prin Regulamentul (CE) nr. 1882/2003.

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Articolul 1

Statele membre iau toate misurile necesare pentru a se asigura cd
prelevarea de probe in vederea controlului oficial al continutului
de benzo(a)piren din produsele alimentare se face in conformitate
cu metodele descrise in anexa I la prezenta directiva.

Articolul 2

Statele membre iau toate masurile necesare pentru a se asigura cd
pregidtirea probelor si metodele de analizd utilizate pentru
controlul oficial al continutului de benzo(a)piren din produsele
alimentare sunt conforme cu criteriile previzute de anexa II la
prezenta directiva.

Articolul 3

Statele membre adoptd actele cu putere de lege si actele
administrative necesare pentru a se conforma prezentei directive
in 12 luni de la publicarea acesteia. Statele membre comunica de
indatd Comisiei textele acestor acte, precum si un tabel de
corespondentd intre aceste acte si prezenta directiva.

Atunci cand statele membre adoptd aceste acte, ele cuprind o
trimitere la prezenta directivd sau sunt insotite de o asemenea
trimitere la data publicirii lor oficiale. Statele membre stabilesc
modalitatea de efectuare a acestei trimiteri.

Articolul 4

Prezenta directivd intrd in vigoare in a doudzecea zi de la data
publicdrii in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.

Prezenta directivd se adreseazi statelor membre.
Adoptatd la Bruxelles, 4 februarie 2005.

Pentru Comisie
Markos KYPRIANOU

Membru al Comisiei
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ANEXA I

METODE DE PRELEVARE DE PROBE PENTRU CONTROLUL OFICIAL AL CONTINUTULUI DE
BENZO(A)PIREN DIN PRODUSELE ALIMENTARE

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Probele destinate controlului oficial al continutului de benzo(a)piren din produsele alimentare se preleveaza in
conformitate cu metodele prezentate mai jos. Probele globale astfel obtinute se considera ca fiind reprezentative
pentru loturi. Respectarea continutului maxim previzute de Regulamentul (CE) nr. 466/2001 se stabileste pe
baza nivelurilor determinate in probele de laborator.

2. Definitii

,Lot”™: o cantitate identificabild de produs alimentar livratd intr-un singur transport, despre care functionarul
responsabil a stabilit cd prezintd caracteristici comune, cum ar fi originea, varietatea, tipul de ambalaj,
ambalatorul, expeditorul sau marcajele.

,Sublot”: o parte a unui lot stabilitd in vederea aplicdrii metodei de prelevare de probe pe aceastd parte; fiecare
sublot trebuie si fie separat din punct de vedere fizic si identificabil.

,Probd elementard™ o cantitate de material prelevatd dintr-un singur punct al lotului sau sublotului.
,O probi globald™ totalul tuturor probelor elementare prelevate din lot sau sublot.

,Probd de laborator”: esantion destinat laboratorului.
3. Dispozitii generale

3.1.  Personal
Prelevarea de probe se efectueazd de citre o persoand autorizatd, in conformitate cu specificatiile statelor
membre.

3.2.  Material pentru prelevarea de probe

Fiecare lot examinat trebuie si facd obiectul unei prelevdri separate de probe.

3.3.  Precautii
In cursul prelevirii de probe si al pregatirii probelor se iau mdsuri de precautie pentru a se evita orice modificiri
care ar putea afecta continutul de benzo(a)piren sau care ar putea afecta negativ determinarea analiticd sau
caracterul reprezentativ al probei globale.

3.4.  Probe elementare
Pe cat posibil, probele elementare se preleveaza din locuri diferite, distribuite in ansamblul lotului sau sublotului.
Orice abatere de la aceastd procedurd se consemneaza in procesul-verbal.

3.5.  Pregatirea probei globale
Proba globald se obtine prin reunirea tuturor probelor elementare. Proba globald se omogenizeaza in laborator,
cu exceptia cazului in care acest lucru este incompatibil cu punerea in aplicare a punctului 3.6.

3.6.  Probe de laborator identice

Probele de laborator identice utilizate in exercitarea controlului, pentru contestare sau arbitraj se preleveazd din
proba globald omogenizatd, cu exceptia cazului in care acest lucru contravine reglementirilor statelor membre
cu privire la prelevarea de probe.

3.7.  Ambalarea si transportul probelor

Fiecare proba se introduce intr-un recipient curat, din material inert, care oferd o protectie adecvatd impotriva
contamindrii si a deteriordrii in timpul transportului. Se iau toate precautiile necesare pentru a se evita orice
modificare a compozitiei probei, care ar putea surveni in timpul transportului sau depozitarii.

3.8. Sigilarea si etichetarea probelor

Fiecare probd prelevatd pentru uz oficial se sigileazd in locul prelevirii si se identifici in conformitate cu
reglementdrile in vigoare in statul membru.

Se consemneazd fiecare prelevare de probe, astfel incat sd se poatd identifica fird echivoc fiecare lot si se
mentioneazd locul de prelevare de probe, precum si orice informatii suplimentare care ar putea fi utile pentru
analist.
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4.1.

4.2.

)

Planuri de prelevare de probe

Metoda de prelevare de probe aplicatd trebuie sd asigure caracterul reprezentativ al probei globale pentru lotul
care face obiectul controlului.

Numdrul de probe elementare

in cazul uleiurilor, pentru care se poate presupune o distributie omogeni a benzo(a)pirenului in cadrul unui
lot, este suficient s se preleveze trei probe elementare din fiecare lot, care sd constituie proba globald. Se
mentioneazd numarul lotului. Pentru uleiul de masline si uleiul de turtd de masline, Regulamentul (CE)
nr. 1989/2003 al Comisiei (1) prevede dispozitii suplimentare cu privire la prelevarea de probe.

Pentru alte produse, numirul minim de probe elementare care trebuie prelevate din lot este indicat in tabelul 1.

Probele elementare trebuie si aibi o greutate similard, de cel putin 100 g fiecare, obtinandu-se astfel o probd
globald de cel putin 300 g (a se vedea punctul 3.5).

TABELUL 1

Numdrul minim de probe elementare care se preleveazi din lot

Greutatea lotului (in kg) Numdrul minim de probe elementare de prelevat
<50 3
50-500 5
> 500 10

Pentru cazul in care lotul este compus din ambalaje individuale, numarul ambalajelor care se preleveaza pentru
obtinerea probei globale este prevdzut in tabelul 2.
TABELUL 2

Numdirul de ambalaje (probe elementare) care se preleveazi pentru obtinerea probei globale atunci
cand lotul este format din ambalaje individuale

Numir de ambalaje sau unititi in lot sau sublot Numdrul de ambalaje sau unititi de prelevat
1-25 1 ambalaj sau unitate
26-100 cca. 5 %, cel putin 2 ambalaje sau unitati
> 100 cca. 5 %, cel mult 10 ambalaje sau unitati

Prelevare de probe in etapa vanzdrii cu amdnuntul

Prelevarea de probe de produse alimentare in etapa vanzdrii cu amdnuntul se face, dacd este posibil, in
conformitate cu dispozitiile de mai sus. In cazul in care acest lucru nu este posibil, se pot utiliza alte proceduri
eficiente de prelevare de probe in etapa vanzarii cu amanuntul, cu conditia asigurdrii unui caracter suficient de
reprezentativ al lotului esantionat.

Conformitatea lotului sau sublotului cu specificatiile

Laboratorul de control efectueazd o dubld analizd a probei de laborator prelevatd in vederea exercitirii
controlului in cazurile in care rezultatul obtinut in urma primei analize este cu mai putin de 20 % inferior sau
superior continutului maxim si, in aceste cazuri, calculeazd media rezultatelor.

Lotul este acceptat atunci cand rezultatul primei analize sau, in cazurile in care este necesard o dubld analizd,
atunci cdnd media nu depdseste continutul maxim respectiv [conform dispozitiilor Regulamentului (CE)
nr. 466/2001], tindnd seama de incertitudinea a de mdsurare si de corectia pentru recuperare.

Lotul nu este conform cu continutul maxim [conform dispozitiilor Regulamentului (CE) nr. 466/2001] in cazul
in care rezultatul primei analize sau, in cazurile in care este necesard o dubla analizd, dacd media depdseste in
mod cert continutul maxim, tinind seama de incertitudinea de masurare si de corectia pentru recuperare.

JO L 295, 13.11.2003, p. 57.
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ANEXA II

PREGATIREA PROBELOR SI CRITERIILE APLICABILE METODELOR DE ANALIZA UTILIZATE
PENTRU CONTROLUL OFICIAL AL CONTINUTULUI DE BENZO(A)PIREN DIN PRODUSELE

4.1.

ALIMENTARE

Precautii si generalititi cu privire la benzo(a)pirenul din probele de produse alimentare

Cerinta de bazd este de a se obtine o probd de laborator reprezentativa si omogend, fird si se producid o
contaminare secundard.

Analistul trebuie sd se asigure cd probele nu se contamineaza in timpul pregatirii lor. Recipientele se clatesc
inainte de utilizare cu acetond sau hexan de inaltd puritate (p.A., de calitate HLPC sau echivalentd), pentru a
se reduce la minim riscul de contaminare. Pe cat posibil, aparatele care intrd in contact cu proba prelevatd
trebuie sa fie confectionate din materiale inerte, cum ar fi aluminiul, sticla sau otelul inoxidabil slefuit. Se vor
evita materialele plastice, cum ar fi polipropilena, PTFE etc., deoarece analitul poate fi absorbit pe aceste
materiale.

Pentru pregitirea materialului de testat se utilizeaza tot materialul prelevat primit de laborator. Numai probele
foarte bine omogenizate permit obtinerea unor rezultate reproductibile.

Existd multe proceduri specifice de pregatire a probelor care pot fi utilizate in mod satisfacitor.

Tratarea probei primitd in laborator

Proba globald completd se macind fin (dacd este cazul) si se omogenizeaza, prin utilizarea unei metode care
permite omogenizarea completd.

Subdivizarea probelor utilizate pentru aplicarea controlului si pentru exercitarea ciii de atac

Probele identice utilizate pentru aplicarea controlului, pentru exercitarea unei cdi de atac si arbitraj se
preleveazd din materialul omogenizat, cu exceptia cazului in care acest lucru contravine reglementirilor
statului membru cu privire la prelevarea de probe.

Metoda de analizi care trebuie utilizatd de laborator si cerinte de control pentru laborator

Definitii

Cateva dintre definitiile cel mai des utilizate care trebuie aplicate de laborator sunt prezentate mai jos:

r= Repetabilitate; valoarea sub care este de asteptat ca diferenta absoluta dintre rezultatele a doud
teste individuale, obtinute in conditii de repetabilitate (adicd aceeasi probd, acelasi operator,

acelasi aparat, acelasi laborator si interval scurt de timp) sd se incadreze intr-o limitd de
probabilitate data (in principiu 95 %); de unde r = 2,8 x s.

s, = Deviatia standard, calculatd din rezultatele generate in conditii de repetabilitate.

RSD, = Deviatia relativd standard, calculatd din rezultatele generate in conditii de repetabilitate
[s /x x 100].

R= Reproductibilitatea, valoarea sub care este de asteptat ca diferenta absolutd dintre rezultatele
testelor individuale, obtinute in conditii de reproductibilitate (adicd pe material identic obtinut
de operatori in diferite laboratoare, utilizind metoda de testare standardizatd), s se incadreze
intr-o limitd de probabilitate datd (in principiu 95 %); R = 2,8 x s.

Sg = Deviatia standard, calculatd din rezultatele in conditii de reproductibilitate.

RSDy = Deviatia standard relativd, calculatd din rezultatele generate in conditii de reproductibilitate
[sg/x * 100], unde x este media rezultatelor tuturor laboratoarelor si probelor.

HORRAT, = RDS, observatd, impartitd la valoarea RSD, estimatd din ecuatia Horwitz (1), utilizand ipoteza
r=0,66R.

HORRAT, = Valoarea RSDy, observatd, impdrtitd la valoarea RSDy, calculatd din ecuatia Horwitz.

U= Incertitudinea extinsd, utilizdnd un factor de acoperire 2, care oferd un nivel de incredere de
aproximativ 95 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Ceringe generale

Metodele de analizd utilizate pentru controlul alimentelor trebuie sa respecte punctele 1 si 2 din anexa la
Directiva 85/591/CEE a Consiliului.

Ceringe specifice

fn cazul in care la nivel comunitar nu sunt previzute metode specifice pentru determinarea benzo(a)pirenului
din produsele alimentare, laboratoarele pot alege orice metoda validatd, cu conditia ca metoda aleasd sd
respecte criteriile de performanta indicate in Tabel. Validarea ar trebui sd includd, in mod ideal, un material
de referintd certificat.

TABEL

Criterii de performanti pentru metodele de analizi referitoare la benzo(a)piren

Parametru Valoare/observatie

Aplicabilitate Produsele alimentare mentionate in Regulamentul (CE) nr. ...[2005

Limitd de detectie Cel mult 0,3 pg/kg

Limitd de cuantificare Cel mult 0,9 pg/kg

Precizie Valori HORRAT, sau HORRATy sub 1,5 in testul colectiv de vali-
dare

Recuperare 50 %-120 %

Specificitate Fird interferente cauzate de matrice ori spectrale, verificarea detectiei
pozitive

Criterii de performanti — Abordarea functiei de incertitudine

Cu toate acestea, se poate utiliza si o abordare bazatd pe incertitudine pentru a evalua daci metoda de analiza
care va fi aplicatd de laborator este corespunzitoare. Laboratorul poate utiliza o metodd care va produce
rezultate in limitele unei incertitudini maxime standard. Incertitudinea standard maxima poate fi calculatd cu
ajutorul urmdtoarei formule:

uf =~/[(toD/2)’ + (0.26)’]
unde:
Uf  este incertitudinea standard maxima
LOD este limita de detectie a metodei
C este concentratia care prezintd interes.

In cazul in care o metodd analitici di rezultate in care incertitudinea de misurare este mai mici decat
incertitudinea standard maxima, metoda este la fel de valabild cu metoda care este conforma cu caracteristicile
de performantd previzute de tabel.

Calculul vecuperdrii si inregistrarea rezultatelor

Rezultatul analizei se inregistreazd sub forma corectatd sau necorectatd pentru recuperare. Se mentioneaza
modul de inregistrare si nivelul de recuperare. Rezultatul analitic corectat pentru recuperare se utilizeazd
pentru verificarea conformitdtii (a se vedea anexa I punctul 5).

Analistul trebuie si tind seama de ,Raportul Comisiei Europene privind relatia dintre rezultatele analitice,
determinarea incertitudinii, factorii de recuperare si dispozitiile legislatiei UE privind produsele
alimentare” (2).

Rezultatul analizei se inregistreazd ca x + | — U, unde x este rezultatul analizei, iar U este incertitudinea de
masurare.

Standarde de calitate aplicabile laboratoarelor

Laboratoarele trebuie si respecte Directiva 93/99CEE.

Alte consideratii cu privire la analiza
Verificarea competentei

Participarea la programe de verificare a competentei care sunt conforme cu ,International Harmonised
Protocol for the Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories” (3), elaborat sub egida
IUPAC/ISOJAOAC.

Controlul intern al calitatii

Laboratoarele trebuie sd poatd demonstra cd aplicd proceduri interne de control al calitatii. Printre acestea se
numard ,ISO/AOAC/IUPAC Guidelines on Internal Quality Control in Analytical Chemistry Laboratories” (4).
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