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DYREKTYWA KOMISJI 2005/10/WE
z dnia 4 lutego 2005 r.

ustanawiajaca metody pobierania prébek i metody analizy do celow urzedowej kontroli pozioméw
benzo[a]pirenu w Srodkach spozywczych

(Tekst majacy znaczenie dla EOG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,
uwzgledniajac Traktat ustanawiajacy Wspdlnote Europejska,

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

a takze majgc na uwadze, co nastgpuje:

(1)  Rozporzadzenie Komisji (WE) nr 466/2001 z dnia 8
marca 2001 r. ustalajgce najwyzsze dopuszczalne
poziomy dla niektérych zanieczyszczen w $rodkach
spozywczych (2) ustala najwyzsze dopuszczalne poziomy
benzol[a]pirenu i czyni odniesienia do dzialaii ustanawia-
jacych metody pobierania probek i analiz, jakie nalezy
zastosowac.

(2)  Dyrektywa Rady 93/99/EWG z dnia 29 pazdziernika
1993 r. w sprawie dodatkowych $rodkéw urzedowej
kontroli $rodkéw spozywczych () wprowadza system
norm jakosci dla laboratoriéw, ktérym Panstwa Czlon-
kowskie powierzaja urzgdowa kontrole Srodkéw

spozywczych.

(3)  Istnieje potrzeba ustanowienia ogdlnych kryteriéw, jakie
muszg spelnia¢ metody analiz w celu zagwarantowania,
ze laboratoria odpowiedzialne za kontrole beda stosowaé
metody analiz o poréwnywalnych poziomach spraw-
noéci. Ponadto jest niezwykle istotne, aby wyniki analiz
byly sprawozdawane i interpretowane w sposéb jedno-
lity, celem zapewnienia zharmonizowanego podejicia do
ich wdrozenia. Te zasady interpretacji dotycza zastoso-
wania wyniku analizy otrzymanego dla probki pobranej
w celu urzedowej kontroli. W przypadku analizy prowa-
dzonej do celéw obrony lub arbitrazu zastosowanie maja
przepisy krajowe.

4 Srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie s3 zgodne
z opinig Stalego Komitetu ds. Laficucha Pokarmowego
i Zdrowia Zwierzat,

(') Dz.U. L 372 z 31.12.1985, str. 50. Dyrektywa ostatnio zmieniona
rozporzadzeniem (WE) nr 1882/2003 Parlamentu Europejskiego
i Rady (Dz.U. L 284 z 31.10.2003, str. 1).

() Dz.U.L 77 z 16.3.2001, str. 1. Rozporzadzenie ostatnio zmienione
rozporzadzeniem (WE) nr 208/2005 (Patrz: str. 3 niniejszego Dzien-
nika Urzedowego).

() Dz.U. L 290 z 24.11.1993, str. 14. Dyrektywa ostatnio zmieniona
rozporzadzeniem (WE) nr 1882/2003.

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE:

Artykut 1

Pafistwa Czlonkowskie podejmujg wszelkie niezbedne S$rodki
w celu zapewnienia, aby pobieranie probek w celu urzedowej
kontroli pozioméw benzo[a]pirenu w $rodkach spozywczych
bylo  prowadzone zgodnie z metodami  opisanymi
w zalaczniku I do niniejszej dyrektywy.

Artykut 2

Pafistwa Czlonkowskie podejmujg wszelkie niezbedne $rodki
w celu zapewnienia, aby przygotowanie probek i metody analiz
stosowane w celu urzedowej kontroli pozioméw benzo[a]pi-
renu w Srodkach spozywczych spelnialy kryteria opisane
w zalaczniku IT do niniejszej dyrektywy.

Artykut 3

Panistwa Czlonkowskie wprowadzaja w zycie, w ciggu 12
miesiecy od publikacji niniejszej dyrektywy, przepisy ustawowe,
wykonawcze i administracyjne niezbedne do wykonania niniej-
szej dyrektywy. Panstwa Czlonkowskie niezwlocznie przekazujg
Komisji teksty tych przepiséw oraz tabele korelacji miedzy tymi
przepisami a niniejsza dyrektywa.

Przepisy przyjete przez Panstwa Czlonkowskie zawieraja odnie-
sienie do niniejszej dyrektywy lub odniesienie takie towarzyszy
ich urzedowej publikacji. Metody dokonywania takiego odnie-
sienia okreSlane sg przez Panstwa Czlonkowskie.

Artykut 4

Niniejsza dyrektywa wchodzi w zycie dwudziestego dnia po jej
opublikowaniu w Dzienniku Urzedowym Unii Europejskie;.

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.
Sporzadzono w Brukseli, dnia 4 lutego 2005 r.
W imieniu Komisji

Markos KYPRIANOU
Czlonek Komisji
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ZALACZNIK I

METODY POBIERANIA PROBEK W CELU URZEDOWE] KONTROLI POZIOMOW BENZO[A]PIRENU

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

W SRODKACH SPOZYWCZYCH
Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kontroli pozioméw zawartosci benzo[a]pirenu w $rodkach spozywczych sa
pobierane zgodnie z metodami opisanymi ponizej. Otrzymane w ten sposéb probki polaczone uwaza si¢ za
reprezentatywne dla partii. Ocena zgodno$ci partii z najwyzszymi dopuszczalnymi poziomami przyjetymi
w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001 dokonywana jest na podstawie pozioméw okreslonych w prébkach labora-
toryjnych.
Definicje

,Partia” mozliwa do zidentyfikowania ilo§¢ produktu spozywczego dostarczona w jednym terminie, dla ktorej
urzgdowo stwierdzono, ze posiada te same wspdlne cechy, takie jak: pochodzenie, odmiana, rodzaj opakowania,
pakowacz, nadawca lub oznakowanie.

,Podpartia™ czg$¢ duzej partii wskazana w celu zastosowania metody pobierania probek na tej wydzielonej czgsci.
Kazda czg$¢ partii musi by¢ fizycznie wyodrebniona i mozliwa do zidentyfikowania.

,Probka pierwotna”: ilo§¢ materialu pobrana z jednego miejsca partii lub podpartii.

,Prébka polaczona™ prébka otrzymana przez polgczenie wszystkich probek pierwotnych pobranych z partii lub
podpartii.

,Probka laboratoryjna”: probka przeznaczona do badania laboratoryjnego.

Postanowienia ogélne
Personel

Probki pobierane sg przez upowaznione osoby, zgodnie z przepisami Panstw Czlonkowskich.

Materiat

Z kazdej partii podlegajacej badaniu nalezy pobraé odrgbne probki.

Wymagane Srodki ostroznosci

W trakcie pobierania i przygotowywania probek nalezy podja¢ $rodki ostroznosci zapobiegajace wszelkim zmianom,
ktére moga mie¢ wplyw na zawarto§¢ benzo[a]pirenu, niekorzystnie oddzialywa¢ na wynik oznaczenia analitycz-
nego lub spowodowaé, ze probki polaczone nie beda reprezentatywne.

Prébki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne powinny by¢ pobierane z roznych miejsc partii lub podpartii. Odstgpstwo od
tej zasady nalezy odnotowaé w protokole.

Przygotowanie prébki potgczonej

Prébka polaczona powstaje przez polaczenie wszystkich prébek pierwotnych. Probka polaczona zostaje ujednorod-
niona w laboratorium, o ile nie jest to sprzeczne z pkt 3.6.

Kontrprébki do badari laboratoryjnych

Kontrprébki do badan laboratoryjnych w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego
i arbitrazu, wyodrebnia si¢ z ujednorodnionej probki polaczonej, jezeli nie koliduje to z przepisami Pafistw Czlon-
kowskich w zakresie pobierania probek.

Pakowanie i transport probek

Kazdg prébke nalezy umieici¢ w czystym pojemniku wykonanym z chemicznie obojetnego materialu, zapewnia-
jacym odpowiednig ochrong przed zanieczyszczeniem i uszkodzeniem w czasie transportu. Nalezy podja¢ wszelkie
niezbedne $rodki ostroznodci w celu uniknigcia zmian w skladzie probek, jakie moglyby wystapi¢ podczas trans-
portu lub przechowywania

Pieczgtowanie i etykietowanie prébek
Kazda prébke przeznaczong do urzedowej kontroli zamyka si¢ i pieczgtuje w miejscu pobrania probek oraz

etykietuje w sposob umozliwiajacy jej identyfikacje zgodnie z obowiazujacymi przepisami Pafstwa Czlonkowskiego.

Dla kazdej pobranej prébki sporzadza si¢ protokét umozliwiajgcy jednoznaczng identyfikacje kazdej partii, w ktérym
podaje si¢ date oraz miejsce pobrania prébek wraz z dodatkowymi informacjami, pomocnymi dla analityka.
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4. Plany pobierania prébek

Nalezy stosowal taka metod¢ pobierania prébek, ktéra gwarantuje, ze probka polaczona jest reprezentatywna dla
kontrolowanej partii.

4.1. Liczba prébek pierwotnych

W przypadku olejéw, dla ktérych mozna zalozy¢ rownomierny rozklad benzo[a]pirenu w partii, wystarczy pobraé
z danej partii trzy prébki pierwotne, ktore stanowia probke polaczona. Nalezy wskaza¢ numer partii. W przypadku
oliwy z oliwek lub oliwy z wytlokéw oliwnych dalsze informacje dotyczace pobierania probek zawiera rozporza-
dzenie Komisji (WE) nr 1989/2003 (').

W przypadku innych produktéw minimalna liczba prébek pierwotnych, ktére nalezy pobral z danej partii, powinna
by¢ zgodna z tabelg 1. Probki pierwotne powinny mie¢ zblizong masg, nie mniejsza niz 100 g kazda, co daje masg
probki polaczonej nie mniejsza niz 300 g (patrz pkt 3.5).

TABELA 1

Minimalna liczba prébek pierwotnych, jakie nalezy pobraé z partii

Masa partii (w kg) Minimalna liczba pobieranych prébek pierwotnych
<50 3
50 do 500 5
> 500 10

W przypadku partii sktadajacych si¢ z pojedynczych opakowan liczbe opakowan, ktére majg by¢ pobrane w celu
utworzenia probki polaczonej, podano w tabeli 2.

TABELA 2

Liczba opakowan (prébek pierwotnych) pobieranych w celu utworzenia probki polaczonej w przypadku,
gdy partia sklada si¢ z pojedynczych opakowan

Liczba opakowan lub jednostek w partii lub podpartii Liczba pobieranych opakowan lub jednostek losowania
1 do 25 1 opakowanie lub jednostka
26 do 100 Okolo 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki
losowania
> 100 Okolo 5 %, co najmniej 10 opakowari lub jednostek
losowania

4.2. Pobieranie prébek z obrotu detalicznego

Jezeli to mozliwe, pobieranie probek $rodkéw spozywczych z obrotu detalicznego powinno byé wykonywane
zgodnie z powyzszymi zasadami pobierania probek. Jezeli nie jest to mozliwe, mozna zastosowal inne skuteczne
procedury pobierania probek z obrotu detalicznego, pod warunkiem Ze zapewniaja one odpowiednig reprezentatyw-
nos¢ ocenianej partii.

5. Zgodnos¢ partii lub podpartii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne bada prébke laboratoryjng pobrana w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisami, powta-
rzajgc analize w przypadku gdy wynik pierwszej analizy jest o mniej niz 20 % nizszy lub wyzszy od dopuszczalnego
maksymalnego poziomu i w tym przypadku oblicza $rednig z uzyskanych wynikéw.

Partia zostaje przyjeta, jezeli wynik pierwszej analizy lub, w przypadku koniecznosci przeprowadzenia powtdrnej
analizy, jezeli Srednia warto$¢ uzyskanych wynikéw nie przekracza odpowiedniego maksymalnego dopuszczalnego

poziomu (okre$lonego w rozporzadzeniu Komisji (WE) nr 466/2001), z uwzglednieniem niepewnosci pomiaru oraz
korekty o odzysk.

Jezeli wynik pierwszej analizy lub, w przypadku koniecznosci przeprowadzenia powtdrnej analizy, jezeli $rednia
warto$¢ uzyskanych wynikéw przekracza maksymalny dopuszczalny poziom w sposéb niekwestionowany, przy
uwzglednieniu niepewnosci pomiaru i korekty o odzysk, dana partia jest niezgodna z maksymalnym dopuszczalnym
poziomem (okre§lonym w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001).

() Dz.U. L 295 z 13.11.2003, str. 57.
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ZALACZNIK II

PRZYGOTOWANIE PROBEK I KRYTERIA DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO

URZEDOWEJ KONTROLI POZIOMOW BENZO[A]PIRENU W SRODKACH SPOZYWCZYCH

Srodki ostroznodci i ogélne wytyczne dotyczace benzo[a]pirenu w prébkach zywnosci

Podstawowym wymaganiem jest uzyskanie reprezentatywnej i jednorodnej probki laboratoryjnej bez wprowa-
dzenia wtornych zanieczyszczen.

Analityk powinien zapewni¢, aby prébki nie ulegly zanieczyszczeniu w trakcie ich przygotowywania. Pojemniki
przed uzyciem nalezy przemy¢ acetonem lub heksanem o wysokiej czystoici (stopnia cz.d.a. (p.A.), HLPC lub
réwnorzednej), aby zminimalizowaé ryzyko zanieczyszczenia. W miare mozliwosci aparatura wchodzaca
w kontakt z probkg winna by¢ wykonana z chemicznie obojetnego materiatu, np. aluminium, szkla lub stali
nierdzewnej polerowanej. Nalezy unika¢ tworzyw sztucznych, takich jak polipropylen, politetrafluoroetylen (PTFE)
itp., gdyz moze zachodzi¢ adsorpcja analitu na tych materiatach.

Caly material probki dostarczonej do laboratorium musi by¢ wykorzystany do przygotowania materiatu do badan.
Jedynie dokladnie zhomogenizowane probki daja powtarzalne wyniki.

Istnieje wiele dajacych dobre wyniki szczegétowych procedur przygotowywania prébek.

Przygotowanie probki po dostarczeniu do laboratorium

Calg probke polaczong nalezy drobno zemled, w miar¢ potrzeby, i starannie wymieszaé, stosujac proces, ktory
pozwoli osiggnagé catkowita homogenizacje.

Podzial prébek w celu sprawdzenia zgodnoSci z przepisami i dla potrzeb arbitrazu

Kontrprobki do sprawdzenia zgodnosci z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego (obrony) i arbitrazu, wyod-
rebnia si¢ z ujednorodnionego materiaty, jezeli nie koliduje to z przepisami Pafistw Czlonkowskich w zakresie
pobierania prébek.

Metody analiz stosowane przez laboratorium i wymagania dotyczace ich kontroli w laboratorium
Definicje

Ponizej podano szereg najczgsciej uzywanych definicji, ktére powinno stosowaé laboratorium:

r= powtarzalno$¢, warto$¢, ponizej ktdrej powinna si¢ znajdowal z okreslonym prawdopodobieristwem
(typowo 95 %) bezwzgledna réznica pomiedzy dwoma pojedynczymi wynikami badania otrzyma-
nymi w warunkach powtarzalnosci (tzn. ta sama prébka, ten sam wykonawca, ten sam aparat, to
samo laboratorium, krétki odstep czasu), a zatem r = 2.8 x s,.

s, = odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikéw badania otrzymanych w spelionych
warunkach powtarzalnosci.

RSD, = wzgledne odchylenie standardowe powtarzalnosci, obliczone na podstawie wynikéw otrzymanych
w warunkach powtarzalnosci [(s;/X) x 100].

R= odtwarzalno$¢, warto$¢, ponizej ktorej powinna si¢ znajdowaé z okreslonym prawdopodobiefistwem
(typowo 95 %) bezwzgledna réznica pomiedzy poszczeg6lnymi wynikami uzyskanymi w warunkach
odtwarzalnosci (tj. ten sam material otrzymywany przez réznych wykonawcéw w réznych labora-
toriach, stosujacych standardowa metode badawcza); R = 2.8 X sp.

Sg = odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikéw badania uzyskanych w spelnionych
warunkach odtwarzalnoci.

RSDy = wzgledne odchylenie standardowe, obliczone na podstawie wynikéw otrzymanych w warunkach
odtwarzalnosci [(sg/X) x 100], gdzie X jest Srednig z wynikéw uzyskanych przez wszystkie labo-
ratoria dla wszystkich prébek.

HORRAT, = uzyskane RSD; podzielone przez warto$¢ RSD, oszacowang na podstawie réwnania Horwitza (1),
przy zatozeniu, ze r = 0.66R.

HORRATR= uzyskane RSDg, podzielone przez warto$¢ RSDy oszacowang na podstawie réwnania Horwitza.

U= niepewno$¢ rozszerzona, przy zastosowaniu wspélczynnika rozszerzenia 2, ktory daje poziom
ufnosci okoto 95 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Wymagania ogolne

Metody analiz uzywane do celéw kontroli Zywnosci musza by¢ zgodne z wymaganiami pkt 1 i 2 zalacznika do
dyrektywy Rady 85/591/EWG.

Wymagania szczegdtowe

Jezeli na poziomie wspdlnotowym nie zaleca si¢ stosowania okreslonych metod oznaczania zawarto$ci benzol[a]-
pirenu w Zywnosci, laboratoria moga wybra¢ kazda zwalidowana metod¢ spelniajaca kryteria sprawnosci wskazane
w tabeli. Walidacja powinna, jesli to mozliwe, obejmowaé certyfikowany material odniesienia.

TABELA

Kryteria sprawno$ci metod analitycznych w przypadku benzo[a]pirenu

Parametr Warto$¢/uwagi

Zakres stosowania Srodki spozywcze okreslone w rozporzadzeniu (WE) nr ...[2003

Granica wykrywalnosci Nie wigcej niz 0,3 pglkg

Granica oznaczalnosci Nie wigcej niz 0,9 pglkg

Precyzja Wartosci HORRAT, lub HORRATp nizsze niz 1,5 uzyskane
w miedzylaboratoryjnych badaniach poréwnawczych dla potrzeb walidacji

Odzysk 50%-120%

Specyficzno$é Metoda wolna od interferencji matrycy lub interferencji spektralnych, wery-
fikacja wskazan dodatnich

. Kryteria sprawnoci — sposéb wyrazania niepewnosci z zastosowaniem funkji

Niemniej jednak do oceny przydatno$ci metody analitycznej do zastosowania w laboratorium mozna zastosowaé
takze podejscie oparte na niepewnosci. Laboratorium moze stosowal metodg, ktora zapewni uzyskanie wynikéw
z maksymalng niepewnoscia standardows. Maksymalng niepewno$¢ standardowa mozna obliczy¢é za pomocs
nastepujgcego wzoru:

uf =/ [(LoD/2)? + (0.20)*]

gdzie:

Uf oznacza maksymalng niepewnos¢ standardowa
LOD oznacza granic¢ wykrywalnosci metody

C oznacza badane stezenie

Jesli metoda analityczna zapewnia uzyskanie wynikow z niepewnoscia pomiaréw nizsza od maksymalnej niepew-
nosci standardowej, bedzie ona réwnie odpowiednia jak ta, ktéra spelnia kryteria sprawnos$ci podane w tabeli.

Obliczanie odzysku i przedstawianie wynikéw

Wynik analizy podaje si¢ w postaci skorygowanej lub nieskorygowanej o warto$¢ odzysku. Nalezy przedstawi¢
sposob podawania wynikéw oraz warto$¢ odzysku. Do oceny zgodnosci ze specyfikacja nalezy stosowaé wynik
analizy skorygowany o odzysk (patrz: zalacznik I pkt 5).

Analitycy powinni zapozna¢ si¢ z ,Raportem Komisji Europejskiej na temat zwiazku miedzy wynikami analiz,
niepewnoscia pomiaru, wspétczynnikami odzysku i przepisami ustawodawstwa UE w dziedzinie Zywnosci” (Euro-
pean Commission Report on the relationship between analytical results, the measurement of uncertainty, recovery factors and
the provisions in EU food legislation) (2).

Wynik analizy musi by¢ podawany jako x +/- U, gdzie x jest wynikiem analizy, a U jest niepewnoscia pomiaru.
Normy jakosci w laboratorium

Laboratoria muszg przestrzega¢ przepisow dyrektywy 93/99/EWG.

Inne kwestie do rozwazenia przez analitykow

Badania bieglo$ci

Uczestnictwo w odpowiednich programach badan bieglosci, zgodnych z dokumentem ,International Harmonised
Protocol for the Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories” (,Migdzynarodowy zharmonizowany protokét
dotyczacy badari bieglosci w chemicznych laboratoriach analitycznych”) (3), opracowanym pod auspicjami
IUPAC/ISO/AOAC.

Wewnetrzna kontrola jako$ci

Laboratoria powinny by¢ w stanie wykazaé, ze posiadaja wewnetrzne procedury kontroli jako$ci. Przykladem
takich procedur jest dokument ,ISO/AOAC/IUPAC Guidelines on Internal Quality Control in Analytical Chemistry
Laboratories” (,Wytyczne w sprawie wewnetrznej kontroli jakosci w chemicznych laboratoriach analitycznych”)(4).
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