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ROZPORZADZENIE MINISTRA ZDROWIA"

z dnia 30 kwietnia 2004 r.

w sprawie maksymalnych poziomoéw zanieczyszczen chemicznych i biologicznych,
ktére moga znajdowaé sie w zywnosci, sktadnikach zywnosci, dozwolonych substancjach dodatkowych,
substancjach pomagajacych w przetwarzaniu albo na powierzchni zywnosci?

Na podstawie art. 9 ust. 4a ustawy z dnia 11 maja
2001 r. o warunkach zdrowotnych zywnosci i zywienia
(Dz. U. Nr 63, poz. 634, z p6zn. zm.3)) zarzadza sie, co
nastepuje:

8 1. W procesie produkcji zywnosci zawartosc¢ zanie-
czyszczen musi by¢ utrzymywana na najnizszym, mozli-
wym do uzyskania poziomie przy zastosowaniu zasad
dobrej praktyki produkcyjnej (GHP), na wszystkich eta-
pach produkcji, szczegdlnie w przypadku srodkéw spo-
zywczych specjalnego przeznaczenia zywieniowego.

8 2. 1. Zawartosci zanieczyszczen w Zywnosci,
sktadnikach zywnosci, dozwolonych substancjach do-
datkowych, substancjach pomagajacych w przetwa-
rzaniu zywnosci i napojach alkoholowych, przezna-
czonych do obrotu lub do produkcji innych srodkéw
spozywczych, nie moga przekraczaé¢ najwyzszych do-
puszczalnych pozioméw otowiu, kadmu, rteci i 3-mo-
nochloropropan-1,2-diolu (3-MCPD), azotanéw i azo-
tynéw, mykotoksyn, histaminy, ochratoksyny A, afla-
toksyn i patuliny okreslonych w przepisach odreb-
nych®.

" Minister Zdrowia kieruje dziatem administracji rzadowej — zdrowie, na podstawie § 1 ust. 2 rozporzadzenia Prezesa Ra-

dy Ministrow z dnia 28 czerwca 2002 r. w sprawie szczegétowego zakresu dziatania Ministra Zdrowia (Dz. U. Nr 93,

poz. 833 oraz z 2003 r. Nr 199, poz. 1941).

2) Rozporzadzenie wdraza postanowienia:

w 8 2 ust. 2 i zatgczniku nr 1 do rozporzadzenia:

a) rozdziatu V czes$é druga pkt 3 lit. Ab dyrektywy Rady Nr 91/493/EWG z dnia 22 lipca 1991 r. ustanawiajacej warunki
zdrowotne dotyczace produkcji i wprowadzania do obrotu produktéw rybotéowstwa — w zakresie maksymalnych po-
ziomoéw histaminy (Dz. Urz. WE L 268 z 24.09.1991),

b) dyrektywy Komisji Nr 2001/22/WE z dnia 8 marca 2001 r. ustanawiajgcej metody pobierania probek i metody analiz do
celéw urzedowej kontroli poziomoéw otowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w $rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 77
z 16.03.2001),

w zatgczniku nr 2 do rozporzadzenia:

c) dyrektywy Komisji Nr 2002/26/WE z dnia 13 marca 2002 r. ustanawiajacej metody pobierania probek i metody analiz
do celdw urzedowej kontroli pozioméw otowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w s$rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 75
z 16.03.2002),

w zataczniku nr 3 do rozporzadzenia:

d) dyrektywy Komisji Nr 98/53/WE z dnia 16 lipca 1998 r. okreslajagcej metody pobierania préobek i metody analiz dla ce-
low oficjalnej kontroli poziomdéw wybranych zanieczyszczen w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 201 z 17.07.1998),

e) dyrektywy Komisji Nr 2002/27/WE z dnia 13 marca 2002 r. zmieniajacej dyrektywe 98/63/WE ustanawiajgca metody po-
bierania prébek oraz metody analizy poziomu niektérych zanieczyszczen w urzedowej kontroli zywnosci (Dz. Urz. WE
L 75 z 16.03.2002),

f) dyrektywy Komisji Nr 2003/121/WE z dnia 15 grudnia 2003 r. zmieniajgcej dyrektywe 98/53/WE ustanawiajgca metody
pobierania probek oraz metody analizy poziomu niektdérych zanieczyszczen w urzedowej kontroli zywnosci (Dz. Urz.
WE L 332 z 19.12.2003),

w zataczniku nr 4 do rozporzadzenia:

g) dyrektywy Komisji Nr 2003/78/WE z dnia 11 sierpnia 2003 r. ustanawiajgcej metody pobierania prébek i metody anali-
zy do celéw urzedowej kontroli pozioméw patuliny w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 203 z 12.08.2003).

Dane dotyczace ogtoszenia aktdw prawa Unii Europejskiej, zamieszczone w niniejszym rozporzadzeniu, z dniem uzyska-

nia przez Rzeczpospolitg Polskg cztonkostwa w Unii Europejskiej dotyczg ogtoszenia tych aktéw w Dzienniku Urzedowym

Unii Europejskiej — wydanie specjalne.

3) Zmiany wymienionej ustawy zostaty ogtoszone w Dz. U. z 2001 r. Nr 128, poz. 1408, z 2002 r. Nr 135, poz. 1145 i Nr 166,
poz. 1362, z 2003 r. Nr 52, poz. 450, Nr 122, poz. 1144, Nr 130, poz. 1187, Nr 199, poz. 1938 i Nr 208, poz. 2020 oraz z 2004 r.
Nr 33, poz. 288 i Nr 96, poz. 959.

4 Maksymalne poziomy zanieczyszczen w zywnosci, sktadnikach zywnosci, dozwolonych substancjach dodatkowych, sub-
stancjach pomagajacych w przetwarzaniu zywnosci i napojach alkoholowych, przeznaczonych do obrotu lub do produk-
cji innych srodkéw spozywczych okreslaja:

a) rozporzadzenie Rady Nr 1576/89/EWG z dnia 29 maja 1989 r. ustanawiajace ogdlne zasady definiowania, opisu i pre-
zentacji napojow spirytusowych (Dz. Urz. WE L 160 z 12.06.1989), nowelizowane rozporzadzeniem Rady Nr 3280/EWG
z dnia 9 listopada 1992 r. i rozporzadzeniem Rady Nr 3378/94/EWG z dnia 22 grudnia 1994 r.,

b) rozporzadzenie Rady Nr 315/93/EWG z dnia 8 lutego 1993 r. okres$lajace obowigzujace w krajach Unii Europejskiej pro-
cedury dotyczace zanieczyszczen zywnosci (Dz. Urz. WE L 37 z 13.02.1993),

¢) rozporzadzenie Komisji Nr 1525/98/WE z dnia 16 lipca 1998 r. zmieniajace rozporzgdzenie Komisji Nr 194/97/WE ustala-
jace maksymalne poziomy okres$lonych zanieczyszczeh w $rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 201 z 17.07.1998),

d) rozporzadzenie Komisji Nr 466/2001/WE z dnia 8 marca 2001 r. ustalajgce maksymalne poziomy niektérych zanieczysz-
czen w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 77 z 16.03.2001),
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2. Maksymalne poziomy zanieczyszczenia histami-
ng produktéw rybotéwstwa, w rybach i przetworach
z ryb z rodzin Scombridae, Clupeidae, Eugraulidae
i Coryphaenidae, nie moga przekraczac:

1) w dziewieciu pobranych probkach — wartosci
$redniej 10 mg/100 g,

2) w dwéch prébkach — wartosci 20,0 mg/100 g,

3)zadna z probek — wartosci niz

20,0 mg/100 g,

wiekszej

z tym ze w produktach poddanych dziataniu przy-
spieszajgcemu dojrzewanie przy zastosowaniu enzy-
mow, w solance, moga byé wyzsze, ale nie moga
przekraczaé dwukrotnych podanych wyzej wartosci.

8 3. Metody pobierania probek wybranych $rod-
kéw spozywczych do celéw urzedowej kontroli pozio-
mow otowiu, kadmu, rteci i 3-monochloropropan-1,2-
-diolu (3-MCPD) oraz przygotowywanie prébek i wy-
tyczne dla metod analitycznych stosowanych do ozna-
czania zawartosci tych zanieczyszczeh okresla zatacz-
nik nr 1 do rozporzadzenia.

8 4. Metody pobierania probek wybranych $rod-
kéw spozywczych do celow urzedowej kontroli pozio-
moéw ochratoksyny A oraz przygotowywanie probek
i wytyczne dla metod analitycznych stosowanych do
oznaczania zawartosci ochratoksyny A okresla zatacz-
nik nr 2 do rozporzadzenia.

8 5. Metody pobierania probek wybranych $rod-
kéw spozywczych do celow urzedowej kontroli pozio-
mow aflatoksyn oraz przygotowywanie probek i wy-
tyczne dla metod analitycznych stosowanych do ozna-
czania zawartosci aflatoksyn okresla zatgcznik nr 3 do
rozporzadzenia.

8 6. Metody pobierania probek wybranych $rod-
kow spozywczych do celéw urzedowej kontroli pozio-
mow patuliny oraz przygotowywanie probek i wytycz-
ne dla metod analitycznych stosowanych do oznacza-
nia zawartosci patuliny okresla zatacznik nr 4 do roz-
porzadzenia.

8 7. Rozporzadzenie wchodzi w zycie z dniem
ogtoszenia.?

Minister Zdrowia: L. Sikorski

e) rozporzadzenie Komisji Nr 221/2002/WE z dnia 6 lutego 2002 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) Nr 466/2001 ustalaja-
ce najwyzsze poziomy niektérych zanieczyszczeh w $rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 37 z 07.02.2002),

f) rozporzadzenie Komisji Nr 257/2002/WE z dnia 12 lutego 2002 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) Nr 194/97 ustalajace
najwyzsze poziomy niektérych zanieczyszczen w srodkach spozywczych oraz rozporzadzenie (WE) Nr 466/2001 ustala-
jace najwyzsze poziomy niektérych zanieczyszczeh w $rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 41 z 13.02.2002),

g) rozporzadzenie Komisji Nr 472/2002/WE z dnia 12 marca 2002 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE) Nr 466/2001 ustala-
jace najwyzsze poziomy niektérych zanieczyszczen w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 75 z 16.03.2002),

h) rozporzadzenie Komisji Nr 563/2002/WE z dnia 2 kwietnia 2002 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE) Nr 466/2001 ustala-
jace najwyzsze poziomy niektdrych zanieczyszczeh w $rodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 86 z 03.04.2002),

i) rozporzadzenie Komisji Nr 1425/2003 z dnia 11 sierpnia 2003 r. zmieniajace rozporzadzenie (WE Nr 466/2001) w odnie-
sieniu do patuliny (Dz. Urz. WE L Nr 203 z 12.08.2003),

j) rozporzadzenie Komisji Nr 2174/2003/WE z dnia 12 grudnia 2003 r. zmieniajgce rozporzadzenie (WE Nr 466/2001) w od-
niesieniu do aflatoksyn (Dz. Urz. WE L Nr 326 z 13.12.2003),

k) rozporzadzenie Komisji Nr 242/2004/WE z dnia 12 lutego 2004 r. zmieniajace rozporzadzenie Nr 466/2001 (Dz. Urz. WE
L 42 7 13.02.2004).

Dane dotyczace ogtoszenia aktow prawa Unii Europejskiej, zamieszczone w niniejszym rozporzgdzeniu, z dniem uzyska-

nia przez Rzeczpospolita Polska cztonkostwa w Unii Europejskiej dotyczg ogtoszenia tych aktéw w Dzienniku Urzedowym

Unii Europejskiej — wydanie specjalne.

5 Niniejsze rozporzadzenie byto poprzedzone rozporzadzeniem Ministra Zdrowia z dnia 13 stycznia 2003 r. w sprawie mak-
symalnych poziomow zanieczyszczen chemicznych i biologicznych, ktére moga znajdowaé sie w zywnosci, sktadnikach
zywnosci, dozwolonych substancjach dodatkowych, substancjach pomagajacych w przetwarzaniu albo na powierzchni
zywnosci (Dz. U. Nr 37, poz. 326), ktore traci moc z dniem wejscia w zycie niniejszego rozporzadzenia.

Zataczniki do rozporzadzenia Ministra Zdrowia
z dnia 30 kwietnia 2004 r. (poz. 1257)

Zatacznik nr 1

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW OtOWIU, KADMU, RTECI | 3-MONOCHLOROPROPAN-1,2-DIOLU (3-MCPD)
ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI TYCH ZANIECZYSZCZEN

I. METODY POBIERANIA PROBEK SRODKOW SPO-
ZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ KONTROLI
POZIOMOW OtOWIU, KADMU, RTECI | 3-MCPD

zywczych powinny by¢ pobierane zgodnie z opisanymi
ponizej zasadami. Otrzymane w ten sposob prébki po-
tagczone uwaza sie za reprezentatywne dla partii lub
czesci partii, z ktérych zostaty pobrane. Ocena zgodno-
$ci partii z przyjetymi w rozporzadzeniu Komisji
nr 466/2001/WE z dnia 8 marca 2001 r. ustalajagcym
maksymalne poziomy niektérych zanieczyszczen
w $rodkach spozywczych — maksymalnymi dopusz-

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli zawar-
tosci otowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD w $rodkach spo-
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czalnymi poziomami, powinna by¢ dokonana przez po-
rownanie z wynikami uzyskanymi dla zbadanej prébki.

2. Definicje

Partia:

Podpartia:

mozliwa do zidentyfikowania ilo$¢ pro-
duktu spozywczego, dostarczona w jed-
nym terminie, dla ktérej urzedowo stwier-
dzono, ze posiada te same wspolne ce-
chy, jak: pochodzenie, odmiana, rodzaj
opakowania, pakowacz, dostawca lub
oznakowanie. Dla ryb poréwnywalna mu-
si byé takze ich wielkosé.

czes¢ duzej partii wskazana w celu zasto-
sowania metody pobierania probek na tej
wydzielonej czesci. Kazda czes¢ partii mu-
si by¢ fizycznie wyodrebniona i mozliwa
do zidentyfikowania.

Jednostka

losowania:

Uwagi:

ilos¢ wyrobu lub materiatu, stanowiaca
spdjng catos$é¢ i pobierana jednorazowo
z jednego miejsca w celu utworzenia cze-
$ci prébki.

1. Jednostka losowania moze sktadac¢ sie z wiecej niz
jednej jednostki poddawanej badaniu, np. paczka
ciastek, ale rezultatem jej badania jest jeden wynik.

2. Jednostkg losowania moze byé pojedyncza jed-
nostka wyrobu, para lub zbiér jednostek, lub moze
to by¢ okreslona ilos¢ materiatu, jak okreslona dtu-
gos¢, objetosé, masa. Jednostka losowania nie mu-
si pokrywac sie z jednostkg handlowg, dostawczg,
produkcyjng lub wysytkowa.

Prébka pierwotna: ilo§é materiatu pobrana z jedne-
go miejsca partii lub czesci partii.

Probka potaczona: probka otrzymana przez potacze-
nie wszystkich prébek pierwot-
nych pobranych z partii lub czesci
partii.

Probka

laboratoryjna: probka przeznaczona do badania

laboratoryjnego.

3. Postanowienia ogodlne

3.1.

3.2.

Personel

Préobki powinny byé pobierane przez upowaz-
niony i wykwalifikowany personel.

Materiat

Z kazdej partii, podlegajacej badaniu, nalezy
pobraé¢ odrebne prdébki.

3.3. Wymagane $rodki ostroznosci

W trakcie pobierania prébek i przygotowywa-
nia probek laboratoryjnych nalezy podjaé $rod-
ki ostroznosci zapobiegajagce wszelkim zmia-
nom, ktére moga mieé wptyw na zawartosc
ofowiu, kadmu, rteci i 3-MCPD, niekorzystnie

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

oddziatywaé na wynik oznaczenia analityczne-
go lub spowodowaé, ze probki potgczone nie
beda reprezentatywne.

Prébki pierwotne

W miare mozliwosci probki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub czesci
partii. Odstepstwo od tej zasady nalezy odno-
towac¢ w protokole, o ktérym mowa w pkt 3.8.

Przygotowanie prébki potagczonej

Probka potaczona powstaje przez potaczenie
i doktadne wymieszanie wszystkich probek
pierwotnych. Masa takiej prébki powinna wy-
nosi¢ co najmniej 1 kg, chyba ze nie jest to uza-
sadnione ze wzgledow praktycznych, np. gdy
probki pobierano z jednego opakowania.

Dzielenie prébki potgczonej na probki laborato-
ryjne w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisa-
mi, dla potrzeb obrotu handlowego i arbitrazu

Probki laboratoryjne pobrane w celu sprawdze-
nia zgodnosci z przepisami, dla potrzeb obrotu
handlowego i arbitrazu wyodrebnia sie z ujed-
norodnionej probki potgczonej, jezeli nie koli-
duje to z przepisami panstw cztonkowskich
Unii Europejskiej w zakresie pobierania pro-
bek. Wielkos$¢ probek laboratoryjnych pobra-
nych w celu sprawdzenia zgodnosci z przepisa-
mi musi umozliwia¢ przynajmniej dwukrotne
wykonanie analizy.

Pakowanie i transport prébek potaczonych i la-
boratoryjnych

Kazda prébke potaczong i laboratoryjng nalezy
umiesci¢ w czystym pojemniku wykonanym
z chemicznie obojetnego materiatu, zapewnia-
jacym odpowiednig ochrone przed zanieczysz-
czeniem, zabezpieczajagcym przed utratg anali-
zowanych sktadnikéw poprzez adsorpcje na
wewnetrznej $ciance pojemnika oraz przed
uszkodzeniem w czasie transportu. Nalezy
podjaé¢ wszelkie niezbedne srodki ostroznosci
w celu unikniecia zmian w sktadzie probek po-
taczonych i laboratoryjnych, jakie mogtyby
wystgpi¢ podczas transportu lub przechowy-
wania.

Pieczetowanie i etykietowanie prébek potaczo-
nych i laboratoryjnych

Kazdg probke przeznaczong do urzedowej kon-
troli zamyka sie i pieczetuje w miejscu pobra-
nia probek oraz etykietuje w sposob umozli-
wiajacy jej identyfikacje zgodnie z obowigzuja-
cymi regutami. Dla kazdej pobranej probki spo-
rzgdza sie protokot umozliwiajgey jednoznacz-
ng identyfikacje kazdej partii, w ktérym podaje
sie date oraz miejsce pobrania probek wraz ze
wszystkimi informacjami, istotnymi dla wyko-
nania analizy.

Uwaga: Informacje na etykiecie powinny byé
zapisane w sposob trwaty.
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4. Plany pobierania prébek

Optymalnie, pobieranie prébek powinno odbywaé
sie w punkcie, w ktéorym produkt jest wprowadzany
do tancucha zywieniowego i mozliwa jest juz iden-
tyfikacja poszczegoélnych partii. Nalezy stosowaé ta-
ka metode pobierania prébek, ktéra gwarantuje, ze
prébka potaczona jest reprezentatywna dla kontro-
lowanej partii.

4.1. Liczba prébek pierwotnych

W przypadku produktow ciektych, dla ktérych
mozna zatozy¢ rownomierny rozktad zanie-
czyszczenia w partii, wystarczy pobraé z danej
partii jedng probke pierwotng, ktéra stanowi
probke potgczona. Nalezy podaé¢ odnos$nik do

numeru partii. Produkty ciekte zawierajgce hy-
drolizowane biatko roslinne (HVP) lub ptynny
sos sojowy nalezy przed pobraniem prébki
pierwotnej mocno wstrzasngé lub ujednorod-
ni¢ w inny odpowiedni sposob.

Uwaga: O ile nie ustalono inaczej, wszystkie
produkty ciekte z osadem, niejedno-
rodne, nalezy przed pobraniem prébek
starannie wymieszaé.

W przypadku innych produktéw, minimalna
liczba probek pierwotnych, ktére nalezy pobracé
z danej partii, powinna by¢ zgodna z tabela 1.
Probki pierwotne powinny mieé zblizong mase.
Odstepstwo od tej procedury nalezy odnoto-
wacé w protokole, o ktérym mowa w pkt 3.8.

Tabela 1
Minimalna liczba prébek pierwotnych, jakie nalezy pobra¢ z partii
Mas(zl-:l(gp)artu Minimalna liczba prébek pierwotnych, ktére nalezy pobraé
<50 3
od 50 do 500 5
> 500 10
W przypadku partii sktadajacych sie z pojedynczych opa-
kowan, liczbe opakowan, ktére majg byé pobrane w celu
utworzenia probki potgczonej, podano w tabeli 2.
Tabela 2

Liczba opakowan (prébek pierwotnych), ktére nalezy pobraé w celu utworzenia prébki potgczonej
w przypadku, gdy partia sktada sie z pojedynczych opakowanh

lub jednostek w partii

Liczba opakowan Liczba opakowan lub jednostek losowania, ktdre nalezy pobraé

od 1do 25 1 opakowanie lub jednostka losowania
od 26 do 100 okoto 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki losowania
> 100 okoto 5 %, nie wiecej niz 10 opakowan lub jednostek losowania

5. Zgodnos¢ partii lub czesci partii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne bada prébke laborato-
ryjng pobrang w celu sprawdzenia zgodnosci
z przepisami, przeprowadzajgc co najmniej dwie
niezalezne analizy i obliczajgc $rednig z uzyskanych
wynikéw. Partia zostaje przyjeta, jezeli srednia war-
tos¢ uzyskanych wynikéw nie przekracza odpowied-
niego maksymalnego dopuszczalnego poziomu
okreslonego w rozporzadzeniu Komisji (WE)
nr 466/2001(z p6zn. zm). Partia zostaje odrzucona,
jezeli $rednia warto$é uzyskanych wynikéw prze-
kracza odpowiedni maksymalny dopuszczalny po-
ziom zanieczyszczenia.

Il. PRZYGOTOWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA

METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI OtOwlu, KADMU,
RTECI | 3-MCPD

1. Wprowadzenie

Podstawowym wymaganiem jest uzyskanie repre-
zentatywnej i jednorodnej prébki laboratoryjnej bez
wprowadzenia wtérnych zanieczyszczen.

2. Przygotowanie proébek

Istnieje wiele zadowalajgcych specjalnych procedur
przygotowania probek, ktére mozna stosowad
w odniesieniu do $rodkéw spozywczych.
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Za zadowalajace uznano procedury opisane w nor-
mie PN-EN 13804:2002 Artykuty 2zywnos$ciowe.
Oznaczanie pierwiastkéow sladowych. Kryteria wy-
boru metody, wymagania ogodlne i przygotowanie
prébek, ale inne moga byé réwnie odpowiednie.

Podczas przygotowania prébek nalezy zwrdcié
uwage na nastepujace kwestie:

— w przypadku warzyw bada sie wytacznie cze$é
jadalng,

— dla matzy, skorupiakéw i matych ryb, jezeli sa
spozywane w catosci, w analizowanym materia-
le nalezy uwzglednié trzewia.

. Metody analiz stosowane przez laboratorium i wy-
magania dotyczace ich kontroli w laboratorium

3.1. Definicje

Ponizej podano szereg najczesciej uzywanych

definicji, ktére powinno stosowac laboratorium:

r — granica powtarzalnosci, wartos¢,
ktérej z prawdopodobieAstwem
95% nie przekracza warto$é¢ bez-
wzgledna réznicy miedzy dwoma
pojedynczymi wynikami badania
otrzymanymi w spetnionych wa-
runkach powtarzalnosci (tj. ta sa-
ma prébka, ta sama metoda, to
samo laboratorium, ten sam wy-
konawca, przy uzyciu tego same-
go wyposazenia, w krétkich od-
stgpach czasu), r = 2,8 x s;

s — odchylenie standardowe, obli-
czane na podstawie wynikow ba-
dania otrzymanych w spetnio-
nych warunkach powtarzalnosci;

RSD — wzgledne odchylenie standardo-
we powtarzalnosci, obliczone na
podstawie wynikdw otrzyma-
nych w warunkach powtarzalno-
sci [(s,/X) x 100], gdzie X jest sred-
nig z wynikéw uzyskanych przez
wszystkie laboratoria dla wszyst-
kich probek;

R — granica odtwarzalnosci; wartosé,
ktérej z prawdopodobieAstwem
95 % nie przekracza wartosé bez-
wzgledna réznicy miedzy dwoma
pojedynczymi wynikami badania
otrzymanymi w spetnionych wa-
runkach odtwarzalnosci (tj. dla
identycznego materiatu, tg sama
metodg, otrzymane w réznych la-
boratoriach, przez réznych wyko-
nawcow, przy uzyciu réznego
wyposazenia, w dtuzszym prze-
dziale czasu), R = 2,8 x sg;

SR — odchylenie standardowe, obli-
czane na podstawie wynikow ba-
dania uzyskanych w spetnionych
warunkach odtwarzalnosci;

— wzgledne odchylenie standardo-
we odtwarzalnosci, obliczone na

RSDj

podstawie wynikdw otrzyma-
nych w warunkach odtwarzalno-
$ci [(sg/X) x 100];
HORRAT, — wspdtczynnik HORRAT dla powta-
rzalnosci; uzyskane RSD, podzielo-
ne przez warto$¢ RSD, oszacowa-
ng na podstawie rownania Horwi-
tza przy zatozeniu, ze r = 0,66R;
HORRAT,; — wspdtczynnik HORRAT dla od-
twarzalnosci; uzyskane RSDg po-
dzielone przez warto$¢ RSDg
oszacowang na podstawie row-
nania Horwitza [RSDg=2(1-1o9 C),
gdzie C — stezenie wyrazone ja-
ko bezwymiarowy stosunek wa-
gowy np.: 1 ppm = 1 x 1078]";
Granica
wykrywalnos$ci — najmniejsza zmierzona za-
wartos$é oznaczanego sktadni-
ka prébki, na podstawie ktorej
mozna wnioskowa¢ o obec-
nosci takiego sktadnika z wy-
starczajagcg pewnoscig staty-
styczna. Granica wykrywalno-
sci liczbowo odpowiada war-
tosci trzech odchylen standar-
dowych $redniej z serii ozna-
czen probki slepej (n > 20);

Granica

oznaczalnosci — najmniejsza zawartos$é ozna-
czanego sktadnika probki,
ktéra moze byé oznaczona
ilosciowo z wystarczajaca
pewnoscig statystyczng. Je-
$li doktadnos$é i precyzja sa
state w zakresie stezen zbli-
zonych do granicy wykrywal-
nosci, granica oznaczalnosci
liczbowo odpowiada warto-
$ci szesciu odchylen standar-
dowych sredniej z serii ozna-
czen proébki slepej (n > 20);

Precyzja — stopieh zgodnosci pomiedzy
niezaleznymi wynikami ba-
dania otrzymanymi w okre-
$lonych warunkach;

Specyficzno$é — zdolnos$é metody do doktad-
nego i specyficznego ozna-
czania danego sktadnika
w obecnosci innych sktadni-
kéw prébki w ustalonych
warunkach badania;

Poprawnosé

metody — stopieh zgodnosci pomiedzy
wartoscig $rednig otrzyma-
ng na podstawie duzej serii
wynikéw badania i przyjeta
wartoscig odniesienia.

" W. Horwitz: ,Ocena metod analitycznych dla celéw ure-

gulowan dotyczacych zywnosci i lekow”, Anal. Chem.,
1982, 54, 67A-76A.
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3.2. Wymagania ogodlne

1. Metody analiz powinny byé sprawdzone

Do oznaczania zawartosci ofowiu w winie nale-
zy stosowaé metode podang w rozdziale 35 za-

w zakresie nastepujgcych kryteridw: specy-
ficznosé, doktadnos¢ (poprawnosc), precyzja
(powtarzalnosé i odtwarzalnosé), granica
wykrywalnosci, czutosé, praktycznosé, za-
kres stosowania oraz inne kryteria, ktére mo-
ga by¢ wybrane, o ile zajdzie taka potrzeba.

. Doktadne wartosci precyzji powinny byé uzy-
skane w miedzylaboratoryjnych badaniach po-
rownawczych prowadzonych zgodnie z mieg-
dzynarodowym ujednoliconym protokotem
dla badan biegtosci laboratoriéw analitycz-
nych opracowanym przez Miedzynarodowa
Organizacje Normalizacyjna ISO/IUPAC/AOAC.
Wartosci powtarzalnosci i odtwarzalnosci na-
lezy wyraza¢ w formie ogdlnie przyjetej (np.:
jako przedziat ufnosci wyznaczony z prawdo-
podobienstwem 95 %).

tacznika do rozporzadzenia Komisji (EEC)
nr 2676/90 ustalajagcego Wspaolnotowe metody
analizy wina (Dz. Urz. WE L 272 z 03.10.1990).

3.3. Wymagania szczegdtowe
3.3.1. Analiza otowiu, kadmu i rteci

Nie podano okreslonych metod oznacza-
nia zawartosci otowiu, kadmu i rteci. La-
boratoria powinny stosowaé metody
zwalidowane, jesli to mozliwe, z proce-
sem walidacji opartym na analizie certy-
fikowanego materiatu odniesienia w mie-
dzylaboratoryjnych badaniach porow-
nawczych.

Laboratoria powinny stosowaé¢ metody
spetniajace kryteria wyboru podane w ta-
beli 3.

Tabela 3

Kryteria wyboru dotyczagce metod analiz otowiu, kadmu i rteci

Parametr charakterystyki

Wartosé¢/Uwagi

Zakres stosowania

Srodki spozywcze wymienione w rozporzadzeniu Komisji (WE) nr 466/2001.

Granica wykrywalnosci

Nie wiecej niz jedna dziesigta dopuszczalnej wartosci okreslonej w rozporzadze-
niu Komisji (WE) nr 466/2001 z dnia 8 marca 2001 r. (z pdzn. zm.) ustalajgcym
maksymalne poziomy niektérych zanieczyszczen w srodkach spozywczych, chy-
ba ze wartos¢ dopuszczalna dla otowiu wynosi ponizej 0,1 mg/kg. W tym przy-
padku — nie wiecej niz jedna pigta wartosci dopuszczalne;.

Granica oznaczalno$ci

Nie wiecej niz jedna pigta dopuszczalnej wartosci okreslonej w rozporzadzeniu
Komisji (WE) nr 466/2001 z dnia 8 marca 2001 r. (z pézn. zm.) ustalajgcym mak-
symalne poziomy niektérych zanieczyszczen w srodkach spozywczych, chyba ze
wartos$é dopuszczalna dla otowiu wynosi ponizej 0,1 mg/kg. W tym przypadku —
nie wiecej niz dwie pigte wartosci dopuszczalnej.

Precyzja Wartosci HORRAT, lub HORRAT, uzyskane w migdzylaboratoryjnych badaniach
poréwnawczych w celu walidacji, powinny by¢ ponizej 1,5.
Odzysk w % 80—120 (jak okreslono w miedzylaboratoryjnych badaniach poréwnawczych).

Specyficznosé

Metoda wolna od interferencji matrycy lub interferencji spektralnych.

3.3.2. Analiza 3-MCPD

jesli to mozliwe, z procesem walidacji

Nie podano okreslonych metod oznacza-
nia zawartosci 3-MCPD. Laboratoria po-
winny stosowaé metody zwalidowane,

opartym na analizie certyfikowanego ma-
teriatu odniesienia w miedzylaboratoryj-
nych badaniach poréwnawczych.
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Laboratoria powinny stosowaé metody, spet-
niajgce kryteria wyboru podane w tabeli 4.

Tabela 4

Kryteria wyboru dotyczace metod analizy 3-MCPD

Parametr charakterystyki

Zalecana wartosé

Stezenie

Préby sSlepe

ponizej granicy wykrywalnosci —

Odzysk

75—110 %

w catym zakresie stezen

Granica oznaczalno$ci

10 (lub mniej) pg/kg suchej masy —

Odchylenie standardowe sygnatu
dla préby Slepej

ponizej 4 pug/kg

Wewnatrzlaboratoryjne oszacowa- < 4 pg/kg
nie precyzji — odchylenie standar- < 6 pg/kg
dowe pomiaréw powtarzanych <7 pg/kg
przy réznych stezeniach < 8 ug/kg

< 15 pg/kg

20 pg/kg
30 pg/kg
40 pg/kg
50 pg/kg
100 pg/kg

3.4. Oszacowanie poprawnosci analizy i obliczanie

odzysku

3.5.

Jesli to mozliwe, poprawnos$é analizy powinna
byé oszacowana poprzez wtgczenie do serii
analiz odpowiednich certyfikowanych materia-
téw odniesienia.

Nalezy uwzglednié¢ ,Ujednolicone wytyczne
dotyczgce uwzgledniania informacji o odzysku
w pomiarach analitycznych”?, opracowane
pod auspicjami IUPAC/ISO/AOAC.

Wynik analizy podaje sie w postaci skorygowa-
nej lub nieskorygowanej o warto$é¢ odzysku.
Nalezy przedstawié¢ sposdb podawania wyni-

kéw oraz wartosé odzysku.

Normy jakosci w laboratorium

Laboratoria muszg przestrzega¢ przepisow
o urzedowej kontroli zywnosci, wydanych na
podstawie art. 48 ust. 1 pkt 1 ustawy z dnia
11 maja 2001 r. o warunkach zdrowotnych
zywnosci i zywienia oraz w normie PN-EN
ISO/IEC 17025.

3.6. Sposéb wyrazania wynikéw

Wyniki podaje sie w takich samych jednostkach,
w jakich wyrazono maksymalne dopuszczalne
poziomy okreslone w rozporzadzeniu Komisji
(WE) nr 466/2001 z dnia 8 marca 2001 r. (z pdzn.
zm.) ustalajagcym najwyzsze dopuszczalne pozio-
my dla niektérych substancji zanieczyszczajacych
w srodkach spozywczych.

2) Ujednolicone wytyczne ISO/AOAC/IUPAC dotyczace uwzgledniania informacji o odzysku w pomiarach analitycznych, red.
M. Thompson, S.L.R. Ellison, A. Fajgelj, P. Willetts i R. Wood, Pure Appl. Chem., 1999, No 71, 337-348.

Zatacznik nr 2

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW
URZEDOWEJ KONTROLI POZIOMOW OCHRATOKSYNY A ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK
| WYTYCZNE DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI
OCHRATOKSYNY A

I. METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH
SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW OCHRATOKSYNY A

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio-
mu ochratoksyny A w srodkach spozywczych powinny

byé pobierane wedtug nizej podanych zasad. Probka
zbiorcza, otrzymana w nizej podany sposéb, powinna
by¢ w petni reprezentatywna dla partii. Ocena zgodno-

$ci z przyjetymi maksymalnymi dopuszczalnymi po-
ziomami w rozporzadzeniu Komisji Nr 257/2002/WE

z dnia

12 lutego 2002 r. zmieniajagcym rozporzadzenie

Nr 194/97/WE ustalajace najwyzsze poziomy niekto-
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rych zanieczyszczen w s$rodkach spozywczych oraz
rozporzadzenie Nr 466/2001/WE ustalajagce maksymal-
ne poziomy niektdrych zanieczyszczen w $rodkach
spozywczych powinna byé dokonana przez poréwna-
nie z wynikami uzyskanymi dla zbadanej proébki.

2. Definicje

Partia:

mozliwa do zidentyfikowania ilo$¢ srodka
spozywczego dostarczonego w jednym
czasie, okreslona urzedowo jako posiada-
jaca te same cechy charakterystyczne, ta-
kie jak: pochodzenie, odmiana, typ opako-
wania, jednostka paczkujgca, dostawca
i inne oznaczenia.

Podpartia: okreslona cze$¢ partii umozliwiajacej za-
stosowanie metody oddzielnego pobiera-
nia probek. Kazda podpartia musi by¢ fi-
zycznie wydzielona i mozliwa do identyfi-
kacji.

Prébka

pierwotna: ilos¢ produktu pobrana z pojedynczego
miejsca partii lub podpartii.

Prébka

zbiorcza:  potaczone wszystkie probki pierwotne po-

brane z partii lub podpartii.

3. Zasady ogdlne

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

Personel

Pobieranie probek musi by¢é dokonane przez
upowazniony personel.

Pobieranie prébek

Probki z kazdej partii muszag byé pobierane od-
dzielnie. Zgodnie z podanymi zasadami duze
partie powinny byé podzielone na podpartie,
z ktorych probki nalezy pobiera¢ oddzielnie.

Srodki ostroznosci

W czasie pobierania i przygotowania prébek
nalezy przedsiewzigé¢ wszelkie srodki ostrozno-
sci dla unikniecia dziatan, ktére moga mieé
wptyw na zawartos$¢ ochratoksyny A lub nieko-
rzystnie oddziatywaé na przebieg analizy badz
spowodowad, ze prébka zbiorcza nie bedzie re-
prezentatywna.

Probki pierwotne

W miare mozliwosci, probki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub pod-

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

4.1.

partii, obejmujgcych catos$é¢. Odstepstwa od tej
zasady powinny byé odnotowane w protokole.

Przygotowanie prébki zbiorczej

Préobka zbiorcza powstaje przez potaczenie pro-
bek pierwotnych.

Kontrprébki

Kontrprébki dla celéw potwierdzenia prawidto-
wos$ci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat od-
niesienia powinny by¢ pobrane ze zhomogeni-
zowanej probki.

Opakowanie i transport prébek

Kazda prébka powinna by¢ umieszczona w czy-
stym, obojetnym chemicznie pojemniku, odpo-
wiednio zabezpieczajagcym przed zanieczysz-
czeniem i uszkodzeniem podczas transportu.
Nalezy zachowaé wszelkie srodki ostroznosci,
aby unikna¢ jakiejkolwiek zmiany sktadu prdéb-
ki podczas transportu lub przechowywania.

Plombowanie i oznaczenie probek

Kazda urzedowo pobrana préobka powinna byé
zaplombowana w miejscu pobrania i oznako-
wana w sposdb umozliwiajacy jej identyfikacje,
zgodnie z obowigzujgcymi zasadami.

Dane dotyczace kazdej préobki muszg byé prze-
chowywane w celu umozliwienia jednoznacz-
nego zidentyfikowania kazdej partii towaru; po-
winny one zawiera¢ date i miejsce pobrania
wraz ze wszystkimi dodatkowymi informacja-
mi, istotnymi dla wykonania analizy.

4. Zasady szczegotowe

Rdézne rodzaje partii

Srodki spozywcze moga znajdowaé sie w obro-
cie luzem, w kontenerach lub opakowaniach
jednostkowych (torby, worki, opakowania deta-
liczne itp.). Zasady pobierania probek moga
byé zastosowane w przypadku wszystkich
form, w jakich $rodki spozywcze sg wprowa-
dzane do obrotu.

Nie naruszajgc zasad podanych w pkt 4.3, 4.4
i 4.5, mozna uzy¢ nastepujacego wzoru jako
wytycznej dla pobierania prébek z partii w opa-
kowaniach jednostkowych (torby, worki, opa-
kowania detaliczne itp.).

Czestotliwosé pobierania probki (SF)

masa partii x masa probki pierwotnej

n=

masa probki zbiorczej x masa opakowania jednostkowego

— masa: wyrazona w kg,

— czestotliwos$é pobierania probek (SF): kazdy
n-ty worek lub torba, z ktérej musi byé po-
brana prébka pierwotna (cyfry dziesietne
powinny by¢ zaokraglone do najblizszej licz-
by catkowitej).

4.2.

Masa probki pierwotnej

Masa probki pierwotnej powinna wynosi¢ oko-
to 100 g, chyba ze podano inaczej. W przypad-
ku partii w opakowaniach detalicznych, masa
probki jest zalezna od masy opakowania deta-
licznego.
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4.3. Ogodlne zasady pobierania prébek zbéz i suszo-
nych owocdéw winogron
Tabela 1
Podziat partii na podpartie w zaleznosci od masy partii
A . Masa partii Masa Liczba prébek Masa proébki
Srodek spozywezy (tony) lub liczba podpartii pierwotnych zbiorczej (kg)
Zboza i produkty > 1500 500 ton 100 10
zbozowe >300i< 1500 3 podpartie 100 10
>50i <300 100 ton 100 10
<50 — 10—100" 1—10
Suszone owoce wi- >15 15—30 ton 100 10
nogron  (rodzynki, <15 — 10—1002 1—10
winogrona suszone)
1 W zaleznosci od masy partii — patrz tabela 2.

2) W zaleznosci od masy partii — patrz tabela 3.

4.4, Zasady pobierania prébek zboéz i produktow

zbozowych (partie > 50 ton) oraz suszonych
owocow winogron (partie > 15 ton)

1. Jezeli podpartia moze by¢ wyodrebniona fi-
zycznie, to kazda partia musi byé podzielona
na podpartie, zgodnie z tabelg 1. Nie zawsze
partia moze by¢ podzielona scisle wedtug
podanych wskazan (masa partii moze nie
by¢é wielokrotnosciag masy podpartii), wow-
czas jej masa moze przekraczaé wymieniong
wartos$¢ co najwyzej o 20 %.

2. Z kazdej podpartii préobki muszg byé pobrane
oddzielnie.

3. Liczba prébek pierwotnych: 100. W przypadku
partii zboza o masie mniejszej niz 50 ton i su-
szonych owocéw winogron ponizej 15 ton,
patrz pkt 4.5. Masa proébki zbiorczej = 10 kg.

4. O ile nie jest mozliwe pobranie probek we-
dtug metody opisanej powyzej z powodu na-

4.5.

stepstw handlowych wynikajacych ze znisz-
czenia partii (forma opakowania, $rodek
transportu itp.), mozna zastosowa¢é alterna-
tywna metode pobierania prébek, pod wa-
runkiem ze bedzie reprezentatywna (jezeli to
mozliwe) oraz bedzie ona w petni opisana
i udokumentowana.

Zasady pobierania prébek zbéz i produktéow
zbozowych (partia < 50 ton) oraz suszonych
owocow winogron (partia < 15 ton)

Dla partii zb6z ponizej 50 ton i suszonych
owocow winogron ponizej 15 ton plan pobie-
rania probek powinien obejmowacé, w zalezno-
sci od masy partii, od 10 do 100 probek pier-
wotnych, tak aby uzyskaé probke zbiorcza
od 1 do 10 kg.

Wartos$ci podane w tabelach 2 i 3 moga byé
uzyte do wyznaczenia liczby pobieranych pré-
bek pierwotnych.

Tabela 2

Liczba préobek pierwotnych pobieranych w zaleznos$ci od masy partii zbéz

Ma(?gnr;a)rtii Liczba prébek pierwotnych
<1 10
>1—<3 20
>3—<10 40
>10—<20 60
>20 — <50 100
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Tabela 3

Liczba prdobek pierwotnych pobieranych w zaleznosci od masy suszonych owocéw winogron

Masa partii . . .
(tony) Liczba préobek pierwotnych
<01 10
>0,1—<0,2 15
>0,2—<0,5 20
>05—<1,0 30
>10—<20 40
>2,0—<5,0 60
>50—<10,0 80
> 10,0 —< 15,0 100

4.6. Pobieranie probek z obrotu detalicznego

Pobieranie prébek srodkow spozywczych z ob-
rotu detalicznego nalezy wykonaé, o ile to moz-
liwe zgodnie z zasadami podanymi powyzej.
Jezeli nie jest to mozliwe, mozna zastosowac
inne, wydajne procedury pobierania probek
z obrotu detalicznego, zapewniajgc odpowied-
nig reprezentatywnos$é dla ocenianej partii.

. Dopuszczenie partii lub podpartii

— Dopuscié, jezeli uzyskany wynik dla probki zbior-
czej jest zgodny z maksymalnym dopuszczalnym
poziomem.

— Odrzuci¢, jezeli uzyskany wynik dla probki zbior-
czej przekracza maksymalny dopuszczalny po-
ziom.

. PRZYGOTOWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA

METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI OCHRATOKSYNY A

. Uwaga

Rozktad ochratoksyny A jest niejednorodny, préobki
powinny byé przygotowywane, a zwtaszcza homo-
genizowane, ze szczego6lng ostroznoscia.

Caty materiat, ktéry zostanie dostarczony do labo-
ratorium, musi by¢ wykorzystany do badan.

. Przygotowanie probki po dostarczeniu do labora-

torium

Préobke nalezy drobno zmielié i starannie wymie-
szaé, stosujac czynnosci, ktére zapewnig catkowita
homogennosé.

. Podziat probek w celu potwierdzenia prawidiowo-

$ci oznaczenia i arbitrazu

Kontrprobki dla celéw potwierdzenia prawidtowosci
oznaczenia, arbitrazu i jako materiat odniesienia po-

winny byé pobrane ze zhomogenizowanej prébki,
zgodnie z zasadami dotyczacymi pobierania prébek.

4. Metody analiz uzywane w laboratorium i wymaga-

nia dla laboratorium

4.1. Definicje

Ponizej podano niektdore z czesciej stosowa-
nych w laboratorium definic;ji.

Najczesciej uzywane dotycza parametréow dla

precyzji — powtarzalnosé¢ i odtwarzalnosé.

r — powtarzalno$é, wartosé, ponizej kto-
rej powinna znajdowaé sie roznica
pomiedzy dwoma pojedynczymi wy-
nikami oznaczenia otrzymanymi
w warunkach powtarzalnosci (tzn. ta
sama probka, ten sam wykonaweca,
ten sam aparat, to samo laborato-
rium, krétki odstep czasu); spodzie-
wana warto$é moze znajdowacé sie
dla okreslonego prawdopodobien-
stwa (typowo 95 %); r=2,8 xs;

S — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikoéw uzyskanych w warunkach
powtarzalnosci;

RSD, — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone z wynikéow uzyskanych
w warunkach powtarzalnosci [(s/x)
x 100], gdzie x jest $rednig z wyni-
kéw uzyskanych przez wszystkie la-
boratoria dla wszystkich prébek;

R — odtwarzalnos$é, wartosé, ponizej kto-
rej powinna sie znajdowaé catkowita
réznica pomiedzy poszczegolnymi
wynikami uzyskanymi w warunkach
odtwarzalnosci (ten sam materiat
oznaczany przez roznych wykonaw-
cow w roznych laboratoriach, stosu-
jacych te sama metode); spodziewa-
na warto$¢ moze znajdowacé sie dla
okreslonego prawdopodobienistwa
(typowo 95 %); R = 2,8 X sg;
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Sk — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warunkach
odtwarzalnosci;

RSDgr — wzgledne odchylenie standardowe, ob-
liczone z wynikéw uzyskanych w wa-
runkach odtwarzalnosci [(sg/x) x 100].

4.2. Wymagania ogolne

Metody analizy uzywane do celéw kontroli
zywnos$ci muszg byé zgodne z wymaganiami

dyrektywy 85/591/EEC zatacznik poz. 1i 2 doty-
czacej wprowadzenia przez Wspodlnote metod
pobierania prébek i analizy dla monitoringu
srodkdéw spozywcezych przeznaczonych do kon-
sumpcji przez ludzi.

4.3. Wymagania szczegotowe

Jezeli nie podano okreslonych metod oznacza-
nia poziomow ochratoksyny A w $rodkach spo-
zywczych, laboratoria moga wybra¢ kazdg me-
tode spetniajgca nastepujace kryteria:

Charakterystyka metody dla ochratoksyny A

Ochratoksyna A

Poziom pg/kg

RSD, RSDg Odzysk
(%) (%) (%)
<1 <40 <60 50 do 120
1—10 <20 <30 70 do 110

— Granica wykrywalnosci stosowanych metod
nie musi by¢ ustalana, jezeli warto$é precy-
zji jest dana dla odpowiedniego stezenia,

— Wartosé precyzji jest obliczana z réwnania
Horwitza:

RSDR = 2(1-05log C),

gdzie:

— RSDg, jest wzglednym odchyleniem standar-
dowym obliczonym z wynikéw uzyskanych
w warunkach odtwarzalnosci [(Sg/x) x 100],

— C jest stezeniem wyrazonym jako stosunek
(np. 1 =100 g/100 g; 0,001 = 1 000 mg/kg).

Jest to ogdlne réwnanie dla precyzji, ktore
nie jest zalezne od analitu oraz matrycy, lecz

dla wiekszosci rutynowo uzywanych metod
analizy, wytacznie od stezenia.

4.4. Obliczenia odzysku
Wynik oznaczenia moze byé podany skorygo-
wany lub nie o warto$é odzysku. Sposob
zapisu oraz warto$é odzysku musza byé¢ po-
dane.

4.5. Normy jakosci w laboratorium

Laboratoria muszg przestrzegaé¢ przepisow
o urzedowej kontroli zywnosci, wydanych na
podstawie art. 48 ust. 1 pkt 1 ustawy z dnia
11 maja 2001 r. o warunkach zdrowotnych zyw-
nosci i zywienia.

Zatacznik nr 3

] METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH ]
DO CELOW URZEDOWEJ KONTROLI POZIOMOW AFLATOKSYN ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK
| WYTYCZNE DLA METOD ANALITYCZNYCH
STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI AFLATOKSYN

. METODY POBIERANIA PRCBEK, WYBRANYCH
SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW AFLATOKSYN

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli poziomu
aflatoksyn w srodkach spozywczych powinny by¢ pobie-
rane zgodnie z podanymi nizej zasadami. Tak uzyskane
probki zbiorcze powinny byé traktowane jako reprezen-
tatywne dla partii. Badania w kierunku zgodnosci z przy-

jetymi maksymalnymi dopuszczalnymi poziomami, po-
danymi w rozporzadzeniu Komisji Nr 466/2001/WE
z dnia 8 marca 2001 r. ustalajgcym maksymalne poziomy
niektérych zanieczyszczen w $rodkach spozywczych,
zmienionym rozporzgdzeniami Komisji Nr 257/2002/WE
z dnia 12 lutego 2002 r. i Nr 472/2002/WE z dnia 12 mar-
ca 2002 r. oraz Nr2174/2003/WE z dnia 12 grudnia
2003 r. poziomy okreslonych zanieczyszczen w $rodkach
spozywczych, powinny byé wykonywane w prébkach la-
boratoryjnych uzyskanych w sposéb podany ponizej.
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2. Definicje

Partia: mozliwa do zidentyfikowania ilo$¢ $rod-
ka spozywczego dostarczonego w jed-
nym czasie, okreslona urzedowo jako
posiadajgca te same cechy charaktery-
styczne, takie jak: pochodzenie, odmia-
na, typ opakowania, jednostka paczku-
jaca, dostawca i inne oznaczenia.

Podpartia: okreslona cze$¢ partii umozliwiajacej
zastosowanie metody osobnego pobie-
rania probek. Kazda podpartia musi byé
fizycznie wydzielona i mozliwa do iden-
tyfikaciji.

Probka

pierwotna: ilo$¢ produktu pobrana z pojedynczego
miejsca partii lub podpartii.

Probka

zbiorcza: potagczone wszystkie prébki pierwotne
pobrane z partii lub podpartii.

Probka

laboratoryjna: prébka przeznaczona do badania w la-

boratorium.

3. Zasady ogodlne

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

Personel

Pobieranie probek musi by¢ dokonane przez
wykwalifikowany personel, zgodnie z przyjety-
mi ustaleniami.

Pobieranie materiatu

Probki z kazdej partii muszg byé pobierane
osobno. Zgodnie z zasadami podanymi w pkt 5
duze partie powinny by¢ podzielone na pod-
partie, z ktérych probki powinny byé rowniez
pobierane osobno.
Srodki ostroznosci

W czasie pobierania i przygotowania probek la-
boratoryjnych musza by¢ przestrzegane wszel-
kie srodki ostroznosci dla unikniecia czynnosci,
ktore moga mie¢ wpltyw na zawartosé aflatok-
syn lub niekorzystnie oddziatywaé na oznacze-
nie analityczne badz spowodowacé niereprezen-
tatywnos¢ probki zbiorczej.

Probki pierwotne

W miare mozliwosci, prébki pierwotne powinny
byé pobierane z réznych miejsc obejmujacych
catg partie lub podpartie. Odstepstwa od tej za-
sady powinny by¢é odnotowane w protokole.

Przygotowanie probki zbiorczej i probki labora-
toryjnej

Probka zbiorcza powstaje przez potaczenie i do-
ktadne wymieszanie prébek pierwotnych. Po

3.6.

3.7.

3.8.

4.1.

wymieszaniu, prébka zbiorcza musi byé po-
dzielona na proébki laboratoryjne, zgodnie z za-
sadami podanymi w pkt 5.

Dla zapewnienia reprezentatywnosci probki dla
partii lub podpartii niezbedne jest jej wymie-
szanie.

Kontrprébki

Kontrprébki dla celéw potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat od-
niesienia powinny byé pobrane z homogenizo-
wanej probki laboratoryjnej, zgodnie z ogodlnie
przyjetymi zasadami.

Opakowywanie i transport probek laboratoryj-
nych

Kazda prébka laboratoryjna powinna by¢é
umieszczona w czystym, obojetnym chemicz-
nie pojemniku, odpowiednio zabezpieczajgcym
przed zanieczyszczeniem i uszkodzeniem pod-
czas transportu. Dla uniknigcia jakiejkolwiek
zmiany sktadu probki laboratoryjnej podczas
transportu lub przechowywania nalezy zacho-
wacé wszelka ostroznosé.

Plombowanie i etykietowanie prébek laborato-
ryjnych

Kazda urzedowo pobrana préobka powinna byé
zaplombowana w miejscu pobrania i oznaczo-
na w sposéb umozliwiajgcy jej identyfikacje
zgodnie z obowigzujgcymi zasadami. Dane do-
tyczace kazdej prébki musza byé przechowy-
wane, tak aby mozna byto jednoznacznie ziden-
tyfikowac¢ kazda partie towaru; powinny zawie-
ra¢ date i miejsce pobrania wraz ze wszystkimi
dodatkowymi informacjami, istotnymi dla wy-
konania analizy.

4. Zasady dodatkowe

Partie w zaleznosci od rodzaju opakowan

Srodki spozywcze moga byé w obrocie handlo-
wym luzem, w kontenerach lub opakowaniach
jednostkowych (torby, worki, opakowania deta-
liczne itp.). Zasady pobierania probek moga
by¢ zastosowane do wszystkich, réznorodnych
form, w jakich artykuty sa wprowadzane do ob-
rotu.

Nie naruszajgc zasad podanych w pkt 5, naste-
pujacy wzér moze by¢ uzyty jako wytyczne dla
pobierania probek z partii towaru w opakowa-
niach jednostkowych (torby, worki, opakowa-
nia detaliczne itp.).

masa partii x masa probki pierwotnej

SF =

masa probki zbiorczej x masa opakowania jednostkowego

— masa wyrazona w kg,

— SF — czestotliwo$é pobierania probek: kazdy
n-ty worek lub torba, z ktérej musi byé pobrana
prébka pierwotna (cyfry dziesietne powinny by¢
zaokraglone do najblizszej liczby catkowitej).
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4.2. Masa probki pierwotnej

Masa probki pierwotnej powinna wynosié okoto
300 g, chyba ze pkt 5 podaje inaczej oraz z wyjat-
kiem przypraw, dla ktérych masa prébki pierwot-
nej wynosi okoto 100 g. W przypadku partii towa-
ru w opakowaniach detalicznych, masa proébki
jest zalezna od masy opakowania detalicznego.

4.3. Liczba prébek pierwotnych dla partii mniej-

szych niz 15 ton

Liczba probek pierwotnych, ktére nalezy po-
braé, zalezy od masy partii i wynosi nie mniej
niz 10 i nie wiecej niz 100, chyba ze podano ina-
czej w pkt 5. Liczbe prébek pierwotnych podaje
tabela 1.

Tabela 1

Liczba prdobek przyrastajgcych, ktére powinno sie pobra¢ w zaleznosci od cigezaru partii towaru

Ciezar partii towaru . , .
(tony) Liczba prébek przyrastajgcych

<0,1 10
>0,1—<0,2 15
>0,2—<05b 20
>05—<1,0 30
>1,0—<20 40
>20—<5,0 60
>50—<10,0 80
>10,0 — < 15,0 100

5. Zasady szczegotowe

5.1. Ogodlny opis zasad pobierania probek orzechéw ziem-
nych, orzechéw, owocdw suszonych, przypraw i zboza

Ogodlne zasady podaje tabela 2.

Tabela 2

Dzielenie partii towaru na czesci partii w zaleznosci od produktu i ciezaru partii towaru

. " Cigzar . . . .
ayiut | Closerpartionar | pfih, | Lezbapiobok | Probhe sbiocr
czesci partii towaru
Suszone figi i inne >15 15—30 ton 100 30
suszone owoce <15 — 10—100") <30
Przyprawy >15 25 ton 100 10
<15 — 10— 100 1—10
Orzechy
arachidowe-ziemne, > 500 100 ton 100 30
pistacje, orzechy > 125 i <500 5 podpartii 100 30
brazylijskie i inne >15i<125 25 ton 100 30
orzechy <156 — 10—100") <30
Zboza > 1500 500 ton 100 30
>300i< 1500 3 podpartie 100 30
>50i<300 100 ton 100 30
<50 — 10—100" 1—10

*) W zaleznosci od ciezaru partii towaru — patrz pkt 4.3 lub 5.3.
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5.2. Orzechy ziemne, pistacje, orzechy brazylijskie $redniej z prébek laboratoryjnych sag
Suszone figi zgodne z przyjetymi tolerancjami po
. . uwzglednieniu niepewnosci pomia-

Zboze (partie > 50 ton), przyprawy ru oraz odzysku;
5.2.1. Zasady pobierania probek 2) nie moze byé wprowadzona do ob-
1. Jezeli podpartia moze by¢ wyodreb- rotu, jezeli wyniki badania probki

niona fizycznie, to kazda partia musi
byé podzielona na podpartie, zgodnie
z tabelg 2. Nie zawsze mozna podzieli¢
partie scisle wedtug podanych wska-
zan (masy podpartii moga nie byé wie-
lokrotnos$ciami masy partii), wtedy
masa podpartii moze przekracza¢ wy-
mieniong warto$é o 20 %.

. Z kazdej podpartii préobki muszg by¢
pobrane osobno.

. Liczba prébek pierwotnych powinna
wynosié 100. W przypadku partii towa-
ru o masie mniejszej niz 15 ton liczba
prébek pierwotnych jest zalezna od
masy partii i wynosi nie mniej niz 10
i nie wiecej niz 100 (patrz pkt 4.3).

. Probka zbiorcza o masie 30 kg musi
byé wymieszana i podzielona przed
rozdrobnieniem na trzy réwne probki
laboratoryjne o masie 10 kg (podziat
na 3 probki laboratoryjne nie jest ko-
nieczny w przypadku orzechéw ziem-
nych, orzechow i owocow suszonych
oraz kukurydzy przeznaczonych do dal-
szego sortowania lub innych zabiegéw
fizycznych majacych na celu obnizenie
zawartosci aflatoksyn, wymaga to jed-
nak wyposazenia umozliwiajgcego ho-
mogenizacje 30 kg probki). Jezeli préb-
ka zbiorcza wazy mniej niz 10 kg, nie
ma potrzeby dzielenia jej na 3 proébki
laboratoryjne.

. Prébka laboratoryjna: prébka powstata
z podzielenia probki zbiorczej o masie
10 kg (kazda z prébek laboratoryjnych
musi byé drobno rozdrobniona i do-
ktadnie wymieszana dla uzyskania ho-
mogennosci).

. Jezeli pobranie prébek wedtug powyz-
szych wskazan jest niemozliwe z po-
wodu handlowych konsekwencji znisz-
czenia partii (np. uzyte opakowanie lub
$rodek transportu), moze byé zastoso-
wana inna metoda pobierania prébek,
pod warunkiem ze jest ona tak repre-
zentatywna (jezeli to mozliwe) oraz cat-
kowicie opisana i udokumentowana.

5.2.2. Ocena partii lub podpartii

1. Orzechy ziemne, orzechy, owoce su-
szone i kukurydza przeznaczone do
sortowania lub innych zabiegow fi-
zycznych majacych na celu obnizenie
zawartosci aflatoksyn oraz przyprawy:

1) partia moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania probki zbiorczej lub

zbiorczej lub $redniej z probek labo-
ratoryjnych przekraczajg wartosci
maksymalne, po uwzglednieniu nie-
pewnosci pomiaru oraz odzysku.

2.0rzechy ziemne, orzechy, suszone
owoce i zboza przeznaczone bezpo-
$érednio do konsumpcji oraz zboza,
z wytaczeniem kukurydzy, przeznaczo-
ne do sortowania lub innych zabiegéw
fizycznych:

1) partia moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania kazdej z probek labo-
ratoryjnych sa zgodne z przyjetymi
tolerancjami, po uwzglednieniu nie-
pewnosci pomiaru oraz odzysku;

2) nie moze by¢ wprowadzona do ob-
rotu, jezeli wyniki badania co naj-
mniej jednej z prébek laboratoryj-
nych przekraczajg wartosci maksy-
malne, po uwzglednieniu niepewno-
$ci pomiaru oraz odzysku;

3) probki zbiorcze o masie mniejszej niz
10 kg;

4) partia moze byé dopuszczona, jezeli
wyniki badania proébki zbiorczej sa
zgodne z przyjetymi tolerancjami, po
uwzglednieniu niepewnosci pomia-
ru oraz odzysku;

5) nie moze byé¢ dopuszczona do obro-
tu, jezeli wyniki badania probki zbior-
czej przekraczajg wartosci maksy-
malne, po uwzglednieniu niepewno-
$ci pomiaru oraz odzysku.

5.3. Orzechy inne niz orzechy ziemne, pistacje
i orzechy brazylijskie

Owoce suszone inne niz figi
Zboze (partie o masie < 50 ton)
5.3.1. Zasady pobierania prébek

Dla tych produktow moga by¢ stosowane
zasady podane w pkt 5.2.1. Bioragc pod
uwage niewielkg liczbe przypadkdow za-
nieczyszczenia wymienionych produktow
i/lub nowe formy opakowan, w ktorych
produkty moga byé w obrocie handlo-
wym, dopuszcza sie prostsze metody po-
bierania probek.

Dla partii zb6z, mniejszych niz 50 ton,
moze byé stosowany plan pobierania
probek, polegajacy na pobraniu od 10 do
100 prébek pierwotnych, kazda o masie
100 g, sktadajacych sie na probke zbior-
czg o masie od 1 do 10 kg. llosé prébek
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pierwotnych w zaleznosci od masy partii
podaje tabela 3.

5.3.2. Ocena partii lub podpartii
Patrz pkt 5.2.2.

5.4. Mleko
5.4.1. Zasady pobierania prébek

Zgodnie z obowigzujgcymi
przy czym:

zasadami,

1) liczba prébek pierwotnych nie mniej
niz 5;

2) masa probki zbiorczej nie mniej niz
0,5kg lub0,51.

5.4.2. Ocena partii lub podpartii

1. Partia moze byé dopuszczona, jezeli
wyniki badania prébki zbiorczej sa
zgodne z przyjetymi tolerancjami, po
uwzglednieniu niepewnosci pomiaru
oraz odzysku.

2. Nie moze by¢ dopuszczona do obrotu,
jezeli wyniki badania probki zbiorczej
przekraczajg wartosci maksymalne, po
uwzglednieniu niepewnosci pomiaru
oraz odzysku.

5.5. Przetwory, produkty ztozone
5.5.1. Produkty mleczne
5.5.1.1. Zasady pobierania prébek

Zgodnie z obowigzujagcymi zasa-
dami, przy czym liczba prébek
pierwotnych nie mniej niz 5.

5.5.1.2. Ocena partii lub podpartii

1. Moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania probki zbior-
czej sg zgodne z przyjetymi to-
lerancjami, po uwzglednieniu
niepewnosci pomiaru oraz od-
zysku.

2. Nie moze byé dopuszczona do
obrotu, jezeli wyniki badania
probki zbiorczej przekraczaja
wartosci maksymalne  po
uwzglednieniu niepewnosci
pomiaru oraz odzysku.

5.5.2. Inne przetwory, zawierajgce bardzo mate
czastki, np. maka, pasta z fig, masto orze-
chowe z orzechéw ziemnych (zanieczysz-
czenie aflatoksynami ma rozktad jedno-
rodny)

5.5.2.1. Zasady pobierania prébek

1. Liczba probek pierwotnych po-
winna wynosi¢ 100. Dla partii
0 masie ponizej 50 ton liczba pro-
bek pierwotnych powinna by¢
pomiedzy 10 a 100, w zaleznosci
od masy partii (patrz tabela 3).

1.

2. Masa prébki pierwotnej powin-
na wynosi¢ ok. 100 g. W przy-
padku gdy partia sktada sie
z opakowan detalicznych, masa
probki pierwotnej jest zalezna
od masy opakowania detalicz-
nego.

5.5.2.2. Liczba prébek

1. Liczba prébek zbiorczych, jaka
nalezy pobra¢, zalezy od masy
partii. Podziat duzych partii na
podpartie powinien byé¢ doko-
nany zgodnie z zasadami po-
danymi w pkt 5.2 dla zboza.

2. Dla kazdej podpartii probki
muszg by¢ pobrane osobno.

5.5.2.3. Ocena partii lub podpartii

1. Moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania probki zbior-
czej sg zgodne z przyjetymi to-
lerancjami, po uwzglednieniu
niepewnosci pomiaru oraz od-
zysku.

2. Nie moze byé dopuszczona do
obrotu, jezeli wyniki badania
probki zbiorczej przekraczaja
wartosci  maksymalne, po
uwzglednieniu niepewnosci
pomiaru oraz odzysku.

5.6. Inne przetwory, zawierajace duze czgstki (zanie-
czyszczenie aflatoksynami ma rozktad niejed-
norodny)

Zasady pobierania probek i dopuszczenia do
spozycia lub przetwdrstwa takie same, jak po-
dano w pkt 5.2 i 5.3.

. Pobieranie prébek z obrotu detalicznego

Jezeli to mozliwe, pobieranie prébek srodkow spo-
zywczych z obrotu detalicznego powinno by¢ wyko-
nane zgodnie z podanymi zasadami pobierania pro-
bek. Jezeli to niemozliwe, mozna zastosowac inne
procedury pobierania prébek z obrotu detaliczne-
go, zapewniajgc odpowiednig reprezentatywnos$é
dla ocenianej partii.

. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA

METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI AFLATOKSYN

Wstep

1.1. Uwaga
Caty materiat, ktory zostanie dostarczony do la-
boratorium, musi byé wykorzystany do badan.
1.2. Ustalanie udziatu masy tupiny do jagdra w ca-
tych orzechach
Przyjete tolerancje dotycza czesci jadalnych.
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Poziom aflatoksyn w czesci jadalnej mozna badac:

1) w wytuskanych jadrach i oznaczy¢ poziom
aflatoksyn bezposrednio w czesci jadalnej;

2) w homogenizowanych orzechach w tupi-
nach. Nalezy ustali¢ udziat jader w prébce
zbiorczej. Masa jader powinna by¢ szacowa-
na po ustaleniu wspdétczynnika masy tupin
do jadra orzechow. Wspdtczynnik ten jest
uzywany do obliczenia masy jader w prob-
kach w czasie ich pobierania i badania. Nale-
zy losowo pobraé ok. 100 orzechow z partii
lub z kazdej probki zbiorczej. Wspotczynnik
moze by¢ uzyskany, dla kazdej prébki labora-
toryjnej, poprzez zwazenie catych orzechow,
obtuskanie i powtérne zwazenie tupin i jader
orzechéw. Moze byé on ustalony przez labo-
ratorium na podstawie oceny wielu prébek.
Niemniej, jezeli okreslona probka laborato-
ryjna budzi jakiekolwiek watpliwosci, wspot-
czynnik dla niej powinien by¢ ustalony na
podstawie zbadania 100 uprzednio zachowa-
nych losowo wybranych orzechow.

kach powtarzalnosci (tzn. ta sama
prébka, ten sam wykonawca, ten sam
aparat, to samo laboratorium, krotki
odstep czasu); spodziewana wartosé
moze znajdowacé sie dla okreslonego
prawdopodobienstwa (typowo 95 %);
r=28xs,

s — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikow;

RSD, — wzgledne odchylenie standardowe, ob-
liczone z wynikéw uzyskanych w wa-
runkach powtarzalnosci [(s/x) x 100],
gdzie x jest srednig z wynikoéw uzyska-
nych przez wszystkie laboratoria dla
wszystkich probek;

R — odtwarzalnosé — wartosé, ponizej kto-
rej powinna sie znajdowac¢ catkowita
réznica pomiedzy poszczegdlnymi wy-
nikami uzyskanymi w warunkach od-
twarzalnosci (ten sam materiat ozna-
czany przez roznych wykonawcéw
w réznych laboratoriach, stosujacych

2. Przygotowanie prébki po dostarczeniu do labora-

torium

Probke laboratoryjng nalezy drobno zmieli¢ i sta-

rannie wymieszaé, stosujgc czynnosci, ktére zapew-

nig catkowitag homogennosc¢.

3. Podziat prébek dla celow potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia i arbitrazu

SR -

RSD; —

Kontrprébki dla celéw potwierdzenia prawidtowosci
oznaczenia, arbitrazu i jako materiat odniesienia po-

winny by¢ pobrane ze zhomogenizowanej prébki la-
boratoryjnej, zgodnie z ogdlnie przyjetymi zasadami.

Metody

te sama metode); spodziewana war-
to$é moze znajdowaé sie dla okreslo-
nego prawdopodobienstwa (typowo
95 %); R = 2,8 x sg;

odchylenie standardowe, obliczone
z wynikow uzyskanych w warunkach
odtwarzalnosci;

wzgledne odchylenie standardowe, ob-
liczone z wynikoéw uzyskanych w wa-
runkach odtwarzalnosci [(sg/x) x 100]

4.2. Ogdélne wymagania

badania stosowane w urzedowej kon-

. Metody analiz stosowane w laboratorium
4.1. Definicje

Podawane parametry dla precyzji — powtarzal-

nos$c¢ i odtwarzalnosé.

r — powtarzalnosé — wartosé, ponizej kto-
rej powinna sie znajdowac réznica po-
miedzy dwoma pojedynczymi wynika-
mi oznaczenia otrzymanymi w warun-

troli zywnos$ci muszg by¢ zgodne z postanowie-
niami zawartymi w pkt 1i 2 Aneksu do dyrekty-
wy Rady nr 85/591/EWG w sprawie wprowa-
dzenia wspdlnotowych metod pobierania proé-
bek i analizy do celéw monitoringu $rodkéw
spozywczych.

4.3. Wymagania szczegotowe

Wymagania szczegotowe podano w tabeli 3.

Tabela 3

Kryterium Zakresy stezenh Zalecana wartosc¢ Maksymalna dopuszczalna wartosé
Materiat wyjsciowy wszystkie nieistotne
0,01—0,5 pg/L 60—120 %
Odzysk — Aflatoksyna M1 ~0,05 ng/L 70—110 %

_ [¢)
Odzysk — Aflatoksyny B1, Sonet RO é’
B2, G1, G2 10 1o/ —1107%
r = >10 pg/L 80—110 %
Dokiadna wartoéé RSD wszvstkie wartos$¢ wyprowadzona 2 x warto$¢ wyprowadzona
R Y z réwnania Horwitza z réwnania Horwitza

Doktadng wartos¢ RSD, mozna obliczy¢, mnozac razy 0,66 doktadng wartos¢ RSDg przy stezeniu, ktérym

jestesmy zainteresowani
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4.4, Obliczanie odzysku

Wynik oznaczenia powinien byé poprawiony
lub niepoprawiony w odniesieniu do wartosci
odzysku. Sposéb zapisu oraz warto$é odzysku
muszg by¢ podane.

4.5.

Normy jakos$ci w laboratorium

Laboratoria musza przestrzega¢ przepisow
o urzedowej kontroli zywnosci, wydanych na
podstawie art. 48 ust. 1 pkt 1 ustawy z dnia
11 maja 2001 r. o warunkach zdrowotnych zyw-
nosci i zywienia.

Zatacznik nr 4

METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH SRODKOW SPOZYWCZYCH
DO CELOW URZEDOWEJ KONTROLI POZIOMOW PATULINY ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK
| WYTYCZNE DLA METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI PATULINY

. METODY POBIERANIA PROBEK WYBRANYCH
SRODKOW SPOZYWCZYCH DO CELOW URZEDOWEJ
KONTROLI POZIOMOW PATULINY

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli pozio-

mu patuliny w $rodkach spozywczych powinny byé
pobierane wedtug nizej podanych zasad. Prébka
zbiorcza, otrzymana w nizej podany sposéb, powinna
by¢ w petni reprezentatywna dla partii. Ocena powin-
na by¢ dokonana przez porédwnanie zgodnosci wyni-
kéw dla zbadanej prébki z maksymalnymi dopuszczal-
nymi poziomami przyjetymi w rozporzadzeniu Komisji
1425/2003/WE z dnia 11 sierpnia 2003 r. zmieniajagcym
rozporzadzenie (WE Nr 466/2001) w odniesieniu do
patuliny.
2. Definicje
Partia: mozliwa do zidentyfikowania ilo$¢ $rodka
spozywczego dostarczonego w jednym
czasie, okres$lona urzedowo jako posiada-
jaca te same cechy charakterystyczne, ta-
kie jak: pochodzenie, odmiana, typ opako-
wania, jednostka paczkujgca, dostawca
i inne oznaczenia.

Podpartia: okreslona cze$é partii umozliwiajgcej za-
stosowanie metody oddzielnego pobiera-
nia prébek. Kazda podpartia musi by¢ fi-
zycznie wydzielona i mozliwa do identyfi-
kacji.

Probka

pierwotna: ilos¢é produktu pobrana z pojedynczego
miejsca partii lub podpartii.

Prébka

zbiorcza: potaczone wszystkie probki pierwotne po-

brane z partii lub podpartii.

3. Zasady ogdlne

3.1. Personel
Pobieranie probek musi by¢ dokonane przez
upowazniony personel.

3.2. Pobieranie probek

Probki z kazdej partii muszag by¢ pobierane od-
dzielnie.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

Srodki ostroznosci

W czasie pobierania i przygotowania prébek na-
lezy przedsiewzigé¢ wszelkie $rodki ostroznosci
dla uniknigecia dziatan, ktére moga mieé¢ wptyw
na zawartosé patuliny lub niekorzystnie oddzia-
tywacé na przebieg analizy badz spowodowaé, ze
probka zbiorcza nie bedzie reprezentatywna.

Probki pierwotne

W miare mozliwosci, probki pierwotne powinny
by¢ pobierane z réznych miejsc partii lub pod-
partii, obejmujgcych catos$¢. Odstepstwa od tej
zasady powinny byé odnotowane w protokole.

Przygotowanie prébki zbiorczej

Probka zbiorcza powstaje przez potaczenie pro-
bek pierwotnych. Powinna by¢ nie mniejsza niz
1 kg, chyba ze nie jest to wykonalne, tj. pobie-
rana z jednego opakowania.

Kontrprébki

Kontrprébki dla celéw potwierdzenia prawidto-
wosci oznaczenia, arbitrazu i jako materiat od-
niesienia powinny byé pobrane ze zhomogeni-
zowanej probki.

Opakowanie i transport prébek

Kazda prébka powinna byé umieszczona w czy-
stym, obojetnym chemicznie pojemniku, odpo-
wiednio zabezpieczajagcym przed zanieczysz-
czeniem i uszkodzeniem podczas transportu.
Nalezy zachowac¢ wszelkie srodki ostroznosci,
aby unikna¢ jakiejkolwiek zmiany sktadu prdéb-
ki podczas transportu lub przechowywania.

Plombowanie i oznaczenie probek

Kazda urzedowo pobrana préobka powinna byé¢
zaplombowana w miejscu pobrania i oznako-
wana w sposdb umozliwiajgcy jej identyfikacje,
zgodnie z obowigzujgcymi zasadami.

Dane dotyczace kazdej préobki muszg byé prze-
chowywane w celu umozliwienia jednoznacz-
nego zidentyfikowania kazdej partii towaru; po-
winny one zawieraé¢ date i miejsce pobrania
wraz ze wszystkimi dodatkowymi informacja-
mi, istotnymi dla wykonania analizy.
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4. Plan pobierania prébek

Przyjeta metoda pobierania zapewnia, ze prébka
zbiorcza jest reprezentatywna dla catej kontrolowa-
nej partii.

Liczba prébek pierwotnych

Prébka zbiorcza powinna by¢ nie mniejsza niz 1 kg
(pkt 3.5), z wyjatkiem przypadkoéw, gdy nie jest to
mozliwe, np. jezeli pobiera sie prébke pojedyncze-
go opakowania.

Minimalna liczba prébek pierwotnych pobieranych
z partii powinna by¢ zgodna z liczbg podang w ta-

beli 1. W przypadku produktéw ptynnych, partia po-
winna by¢ doktadnie wymieszana recznie lub me-
chanicznie bezposrednio przed pobraniem proébki.
W tym przypadku zaktada sie jednorodny rozktad
patuliny w danej partii. W zwiazku z powyzszym, do
utworzenia probki zbiorczej wystarczy pobrac z par-
tii trzy prébki pierwotne.

Probki pierwotne powinny mieé zblizong mase. Ma-
sa probki pierwotnej powinna wynosi¢ co najmnie;j
100 g, natomiast prébki zbiorczej co najmniej 1 kg.
Odstepstwo od podanej procedury musi byé odno-
towane w protokole.

Tabela 1

Minimalna liczba prébek pierwotnych pobieranych z partii

Masa partii (w kg)

Minimalna liczba pobieranych probek pierwotnych

<50 3
50—500 5
> 500 10

Jezeli partia sktada sie z opakowan jednostkowych,
to liczba opakowan pobieranych dla utworzenia préb-
ki zbiorczej jest podana w tabeli 2.

Tabela 2

Liczba opakowan (prébek pierwotnych) pobieranych dla utworzenia probki zbiorczej
z partii sktadajgcej sie z opakowan jednostkowych

Liczba opakowan lub jednostek w partii

Liczba pobieranych opakowan lub jednostek

1—25 1 opakowanie lub jednostka
26—100 okoto 5 %, co najmniej 2 opakowania lub jednostki
>100 okoto 5 %, co najmniej 10 opakowan lub jednostek

5. Zgodnosé¢ partii lub podpartii z wymaganiami

Laboratorium kontrolne powinno wykona¢ powtor-
ng analize prébki laboratoryjnej w przypadku, jeze-
li uzyskany wynik z pierwszej analizy wynosi mniej
niz 20 % ponizej lub powyzej najwyzszego dopusz-
czalnego poziomu, i wyliczyé srednig z wynikéw.

Partia jest dopuszczona, jezeli wynik pierwszej ana-
lizy wynosi wiecej niz 20 % ponizej maksymalnego
dopuszczalnego poziomu, lub, gdy potrzebna byta
powtérna analiza, jezeli $rednia nie przekracza od-
powiedniego maksymalnego dopuszczalnego po-
ziomu ustanowionego w rozporzadzeniu Komisji
1425/2003/WE zmieniajgcym rozporzadzenie
466/2001/WE ustalajagce maksymalne poziomy za-
nieczyszczeh w srodkach spozywczych.

Partia jest odrzucona, jezeli $rednia po uwzglednie-
niu niepewnosci pomiaru oraz odzysku przekracza

odpowiedni maksymalny dopuszczalny poziom
zgodnie z rozporzadzeniem Komisji 1425/2003/WE
zmieniajagcym rozporzadzenie 466/2001/WE ustala-
jace maksymalne poziomy dla niektdérych zanie-
czyszczen w srodkach spozywczych.

Il. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | WYTYCZNE DLA
METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO
OZNACZANIA ZAWARTOSCI PATULINY

1. Uwaga

Uwzgledniajac, ze rozktad patuliny w niektérych
srodkach spozywczych jest niejednorodny, prébki
powinny byé przygotowywane, a zwtaszcza homo-
genizowane, ze szczego6lng ostroznoscia.

Caty materiat, ktéry zostanie dostarczony do labo-
ratorium, musi by¢ wykorzystany do badan.
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2.

Przygotowanie probki po dostarczeniu do labora-
torium

Prébke nalezy doktadnie rozdrobnié i starannie wy-

mieszaé, stosujgc czynnosci, ktére zapewniag catko-
witg homogennosé.

. Podziat prébek w celu potwierdzenia prawidtowo-

$ci oznaczenia i arbitrazu

Kontrprobki dla celéw potwierdzenia prawidtowosci
oznaczenia, arbitrazu i jako materiat odniesienia po-
winny by¢é pobrane ze zhomogenizowanej prébki,
zgodnie z zasadami dotyczacymi pobierania prébek.

. Metody analizy uzywane w laboratorium i wyma-

gania dla laboratorium

4.1. Definicje

Ponizej podano niektére z czesciej stosowa-
nych w laboratorium definicji.

Najczesciej uzywane dotyczg parametrow dla

precyzji — powtarzalnosé¢ i odtwarzalnosé.

r — powtarzalnos$é, wartosé, ponizej kto-
rej powinna znajdowac sie réznica
pomiedzy dwoma pojedynczymi
wynikami oznaczenia otrzymanymi
w warunkach powtarzalnosci (tzn. ta
sama probka, ten sam wykonawca,
ten sam aparat, to samo laborato-
rium, krétki odstep czasu); spodzie-
wana warto$¢ moze znajdowacd sie
dla okreslonego prawdopodobieni-
stwa (typowo 95 %); r = 2,8 xs;

S — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warun-
kach powtarzalnosci;

RSD, — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczone z wynikéw uzyskanych
w  warunkach powtarzalnosci
[(s,/x) x 100], gdzie x jest $rednig
z wynikdw uzyskanych przez
wszystkie laboratoria dla wszyst-
kich préobek;

R — odtwarzalnos$¢, wartosé, ponizej kto-
rej powinna sie znajdowac catkowita
roznica pomiedzy poszczegolnymi
wynikami uzyskanymi w warunkach
odtwarzalnosci (ten sam materiat
oznaczany przez réoznych wykonaw-
coéw w roznych laboratoriach, stosu-
jacych te sama metode); spodziewa-
na warto$¢ moze znajdowac sie dla
okreslonego prawdopodobienstwa
(typowo 95 %); R = 2,8 x sg;

SR — odchylenie standardowe, obliczone
z wynikéw uzyskanych w warun-
kach odtwarzalnosci;

RSDg — wzgledne odchylenie standardowe,
obliczcone z wynikéw uzyska-
nych w warunkach odtwarzalnosci
[(sg/x) x 1001.

4.2. Wymagania ogolne

Metody analizy uzywane do celéw kontroli zyw-
nosci musza by¢ zgodne z wymaganiami, o kté-
rych mowa w czesci Il pkt 3.2 zatgcznika nr 1 do
rozporzadzenia.

4.3. Wymagania szczegotowe

Jezeli nie podano okreslonych metod oznacza-
nia poziomow patuliny w srodkach spozyw-
czych, laboratoria mogg wybra¢ kazdg metode
spetniajgca nastepujace kryteria:

Charakterystyka metody dla patuliny

Patulina
Poziom
ng/kg RSD, RSDg Odzysk
(%) (%) (%)
<20 <30 <40 50—120
20—50 <20 <30 70—105
> 50 <15 <25 75—105

1. Granica wykrywalnosci stosowanych metod
nie musi by¢ ustalana, jezeli wartos¢ precyzji
jest dana dla odpowiedniego stezenia.

2. Wartos¢ precyzji jest obliczana z réwnania
Horwitza:

RSDR=2(1—0,5 log C)’

gdzie:

— RSDg, jest wzglednym odchyleniem stan-
dardowym obliczonym z wynikéw uzy-

skanych w warunkach odtwarzalnosci
[(Sg/x) x 100],

— C jest stezeniem wyrazonym jako stosunek
(np. 1 =100 g/100 g; 0,001 = 1 000 mg/kg).

4.4. Obliczenia odzysku

Jest to ogdlne rédwnanie dla precyzji, ktére nie
jest zalezne od analitu oraz matrycy, lecz dla
wiekszosci rutynowo uzywanych metod analizy
zalezy wytgcznie od stezenia.

Wynik oznaczenia moze by¢ podany skorygo-
wany lub nie o warto$é odzysku. Sposéb zapi-
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su oraz warto$é odzysku musza byé podane. 4.5. Normy jakosci w laboratorium
Wynik analizy skorygowany o odzysk nalezy

] . L Laboratoria musz rzestrzegaé przepisow
stosowaé do kontroli zgodnosci. a P 9 przep

o urzedowej kontroli zywnosci, wydanych na
Wynik analizy powinien by¢ podawany jako podstawie art. 48 ust. 1 pkt 1 ustawy z dnia
x +/- U, gdzie x jest wynikiem analizy, a U jest 11 maja 2001 r. o warunkach zdrowotnych zyw-
niepewnoscig pomiaru. nosci i zywienia.



