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ROZPORZADZENIE MINISTRA ZDROWIA"

z dnia 22 grudnia 2004 r.

zmieniajgce rozporzadzenie w sprawie maksymalnych poziomoéw zanieczyszczen chemicznych i biologicz-
nych, ktére moga znajdowac sie w zywnosci, sktadnikach zywnosci, dozwolonych substancjach dodatko-
wych, substancjach pomagajacych w przetwarzaniu albo na powierzchni zywnosci

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

8 1. W rozporzadzeniu Ministra Zdrowia z dnia
30 kwietnia 2004 r. w sprawie maksymalnych pozio-
mow zanieczyszczeh chemicznych i biologicznych,
ktére moga znajdowac sie w zywnosci, sktadnikach
zywnosci, dozwolonych substancjach dodatkowych,
substancjach pomagajacych w przetwarzaniu albo na
powierzchni zywnosci (Dz. U. Nr 120, poz. 1257) wpro-
wadza si¢ nastepujgce zmiany:

1) odnosnik nr 2 otrzymuje brzmienie:

.2 Rozporzadzenie wdraza postanowienia:
w 8 2 ust. 2 i zataczniku nr 1 do rozporzadzenia:

a) rozdziatu V czes$é druga pkt 3 lit. Ab dyrekty-
wy Rady Nr 91/493/EWG z dnia 22 lipca
1991 r. ustanawiajgcej warunki zdrowotne
dotyczace produkcji i wprowadzania do ob-
rotu produktéw rybotéwstwa — w zakresie

1 Minister Zdrowia kieruje dziatem administracji rzadowej
— zdrowie, na podstawie & 1 ust. 2 rozporzadzenia Preze-
sa Rady Ministrow z dnia 11 czerwca 2004 r. w sprawie
szczegotowego zakresu dziatania Ministra Zdrowia (Dz. U.
Nr 134, poz. 1439).

2 Zmiany wymienionej ustawy zostaly 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.

b)

maksymalnych poziomoéw
(Dz. Urz. WE L 268 z 24.09.1991),

dyrektywy Komisji 2001/22/WE z dnia 8 mar-
ca 2001 r. ustanawiajacej metody pobierania
prébek i metody analiz do celdw urzedowej
kontroli poziomoéw otowiu, kadmu, rteci i 3-
-MCPD w $rodkach spozywczych (Dz. Urz.
WE L 77 z 16.03.2001),

histaminy

w zatgczniku nr 2 do rozporzadzenia:

c)

d)

dyrektywy Komisji 2002/26/WE 1z dnia
13 marca 2002 r. ustanawiajgcej metody po-
bierania prébek i metody analiz do celéw
urzedowej kontroli poziomow ochratoksyny A
{Dz. Urz. WE L 75 z 16.03.2002),

dyrektywy Komisji 2004/43/WE 1z dnia
13 kwietnia 2004 r. zmieniajgcej dyrektywe
98/53/WE i dyrektywe 2002/26/WE w odnie-
sieniu do metod pobierania probek oraz me-
tod analiz do celdow urzedowej kontroli po-
ziomoéw aflatoksyny i ochratoksyny A w zyw-
nosci dla niemowlat i matych dzieci,

w zatgczniku nr 3 do rozporzadzenia:

e)

f)

dyrektywy Komisji Nr 98/53/WE z dnia 16 lip-
ca 1998 r. okresdlajgcej metody pobierania
probek i metody analiz dla celéw oficjalnej
kontroli poziomdéw wybranych zanieczysz-
czen w s$rodkach spozywczych (Dz. Urz.
WE L 201 z 17.07.1998),

dyrektywy Komisji 2002/27/WE 1z dnia
13 marca 2002 r. zmieniajagcej dyrektywe
98/53/EC ustanawiajacg metody pobierania
prébek oraz metody analizy poziomu niekté-
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rych zanieczyszczen w urzedowej kontroli
zywnosci (Dz. Urz. WE L 75 z 16.03.2002),

g) dyrektywy Komisji 2003/121/WE 2z dnia
15 grudnia 2003 r. zmieniajgcej dyrektywe
98/63/EC ustanawiajgcg metody pobierania
probek oraz metody analizy poziomu niekté-
rych zanieczyszczeh w urzedowej kontroli
zywnosci (Dz. Urz. WE L 332 z 19.12.2003),

h) dyrektywy Komisji 2004/43/WE z dnia
13 kwietnia 2004 r. zmieniajacej dyrektywe
98/53/WE i dyrektywe 2002/26/WE w odnie-
sieniu do metod pobierania prébek oraz me-
tod analiz do celéw urzedowej kontroli po-
ziomoéw aflatoksyny i ochratoksyny A w zyw-
nosci dla niemowlat i matych dzieci (Dz. Urz.
WE L 113 z 20.04.2004),

w zafgczniku nr 4 do rozporzadzenia:

i) dyrektywy Komisji 2003/78/WE z dnia
11 sierpnia 2003 r. ustanawiajgcej metody
pobierania prébek i metody analizy do celéw
urzedowej kontroli poziomoéw patuliny
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 203
z 12.08.2003),

w zatagczniku nr 5 do rozporzadzenia:

i} dyrektywy Komisji 2004/16/WE z dnia 12 lute-
go 2004 r. ustanawiajgcej metody pobierania
probek oraz metody analiz do celéw urzedo-
wej kontroli poziomdéw cyny w zywnosci
w puszkach (Dz. Urz. WE L 42 z 13.02.2004).”;

2} & 1 otrzymuje brzmienie:

.8 1. Na wszystkich etapach produkcji i obrotu

zywnosci zawartos$cé zanieczyszczen musi by¢
utrzymywana na najnizszym, mozliwym do
uzyskania poziomie przy zastosowaniu zasad
dobrej praktyki produkcyjnej (GMP) oraz
przestrzeganiu dobrej praktyki higienicznej
(GHP), szczegodlnie w przypadku $rodkéw
spozywczych specjalnego przeznaczenia zy-
wieniowego.”;

3) w § 2 ust. 1 otrzymuje brzmienie:

. 1. Zawartosci zanieczyszczen w zywnosci, skiad-

nikach zywnosci, dozwolonych substancjach
dodatkowych, substancjach pomagajacych
w przetwarzaniu zywnosci i napojach alkoho-
lowych, przeznaczonych do obrotu lub do pro-
dukcji innych $rodkdéw spozywczych, nie moga
przekraczaé najwyzszych dopuszczalnych po-
zioméw otowiu, kadmu, rteci, cyny i 3-mono-
chloropropan-1,2-diolu  (3-MCPD), azotanéw
i azotynow, mikotoksyn: ochratoksyny A, afla-
toksyn i patuliny, okreslonych w przepisach
odrebnych®.”;

4) odnosnik nr 4 otrzymuje brzmienie:

. Maksymalne poziomy zanieczyszczen w zyw-
nosci, sktadnikach zywnosci, dozwolonych
substancjach dodatkowych, substancjach po-
magajacych w przetwarzaniu zywnos$ci i napo-
jach alkoholowych, przeznaczonych do obrotu

lub do produkcji innych srodkéw spozywczych,
okreslaja:

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

rozporzadzenie Rady Nr 315/93/EWG z dnia
8 lutego 1993 r. okreslajace obowiazujace
w krajach Unii Europejskiej procedury doty-
czagce zanieczyszczen zywnosci (Dz. Urz.
WE L 37 z 13.02.1993),

rozporzadzenie Komisji Nr 466/2001/WE
Z dnia 8 marca 2001 r. ustalajgce maksymal-
ne poziomy niektdrych zanieczyszczen
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 77
z 16.03.2001),

rozporzadzenie Komisji Nr 221/2002/WE
z dnia 6 lutego 2002 r. zmieniajgce rozporza-
dzenie (WE) Nr 466/2001 ustalajgce najwyz-
sze poziomy niektérych zanieczyszczen
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 37
z 07.02.2002),

rozporzadzenie Komisji Nr 257/2002/WE
z dnia 12 lutego 2002 r. zmieniajace rozpo-
rzadzenie (WE) Nr 194/97 ustalajace najwyz-
sze poziomy niektérych zanieczyszczen
w srodkach spozywczych oraz rozporzadze-
nie (WE) Nr 466/2001 ustalajace najwyisze
poziomy niektorych zanieczyszczen w $rod-
kach spozywczych {(Dz. Urz. WE L 41
z 13.02.2002) w odniesieniu do aflatoksyn,

rozporzadzenie Komisji Nr 472/2002/WE
z dnia 12 marca 2002 r. zmieniajgce rozpo-
rzgdzenie (WE) Nr 466/2001 ustalajace naj-
wyzsze poziomy niektdrych zanieczyszczen
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 75
z 16.03.2002) w odniesieniu do ochratoksy-
ny A,

rozporzadzenie Komisji Nr 563/2002/WE
z dnia 2 kwietnia 2002 r. zmieniajgce rozpo-
rzadzenie (WE) Nr 466/2001 ustalajace naj-
wyzsze poziomy niektorych zanieczyszczen
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 86
z 03.04.2002),

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

i) rozporzadzenie Komisji Nr 2174/2003/WE
Z dnia 12 grudnia 2003 r. zmieniajace rozpo-
rzgdzenie (WE Nr 466/2001) w odniesieniu
do aflatoksyn (Dz. Urz. WE L 326
z 13.12.2003),

rozporzadzenie Komisji Nr 242/2004/WE
z dnia 12 lutego 2004 r. zmieniajace rozpo-
rzgdzenie Nr 466/2001/WE w odniesieniu do
cyny nieorganicznej w zywnosci (Dz. Urz.
WE L 42 z 13.02.2004),
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k) rozporzadzenie Komisji Nr 455/2004/WE
z dnia 11 marca 2004 r. zmieniajace rozporzg-
dzenie 466/2001/WE w odniesieniu do patuli-
ny (Dz. Urz. WE L 74 z 12.03.2004),

I} rozporzadzenie Komisji Nr 683/2004/WE
z dnia 13 kwietnia 2004 r. zmieniajgce rozpo-
rzadzenie 466/2001/WE w odniesieniu do
afiatoksyn i ochratoksyny A w zywnosci dla
niemowlat i matych dzieci (Dz. Urz. WE L 74
z 12.03.2004).”;

Pobieranie prébek z obrotu detaliczne-
go nalezy wykonaé, o ile to mozliwe,
zgodnie z zasadami podanymi powyzej.
Jezeli nie jest to mozliwe, mozna zasto-
sowac inne, wydajne procedury pobie-
rania probek z obrotu detalicznego, za-
pewniajac odpowiednig reprezentatyw-
no$¢ dla ocenianej partii.”,

— pkt 5 otrzymuje brzmienie:
5. Dopuszczenie partii lub podpartii

1) moze by¢ dopuszczona, jesli wyniki ba-
dania probki zbiorczej sg zgodne z przy-
jetymi tolerancjami, po uwzglednieniu
niepewnos$ci pomiaru oraz odzysku;

5) po & 6 dodaje sie &8 6a w brzmieniu:

.8 6a. Metody pobierania probek oraz kryteria wy-
boru metod analitycznych stosowanych
w urzedowej kontroli zawartosci cyny
w srodkach spozywczych w opakowaniach
metalowych okresla zatgcznik nr 5 do roz-

2) nie moze by¢ dopuszczona, jesli wyniki
badania prébki zbiorczej przekraczaja

porzadzenia.”; wartosci maksymalne po uwzglednie-
niu niepewnosci pomiaru oraz odzy-
6) w zataczniku nr 2 do rozporzadzenia: sku.”,
a) w czesci I: b} w czescei 1l

— pkt 1 otrzymuje brzmienie: — pkt 2 otrzymuje brzmienie:

»1. Cel i zakres »2. Przygotowanie probki do dostarczenia

Probki przeznaczone do urzedowej kon- do laboratorium

troli poziomu ochratoksyny A w srodkach
spozywczych powinny byé pobierane we-
dtug nizej podanych zasad. Prébka zbior-
cza otrzymana w nizej podany sposdb
powinna byé w petni reprezentatywna
dla partii. Ocena zgodnosci z przyjety-
mi maksymalnymi dopuszczalnymi po-

Probki nalezy drobno zmieli¢ i starannie
wymieszaé, stosujagc czynnosci, ktore za-
pewnia catkowita homogennosé.

W przypadku gdy maksymalne poziomy

dotyczag suchej masy, oznacza sig jg w cze-
$éci zhomogenizowanej probki, stosujgc

procedure, ktora zapewni doktadne ozna-

ziomami w rozporzadzeniu Komisiji czenie suchej masy.”,

Nr 466/2001/WE z dnia 8 marca 2001 r.
ustalajgcym maksymalne poziomy niekté-
rych zanieczyszczen w srodkach spozyw- .4.4. Obliczenie odzysku i podawanie wyni-
czych (Dz. Urz. WE L 77 z 16.03.2001, ze ku

zm.) powinna by¢ dokonana przez poréw-
nanie z wynikami uzyskanymi dla zbada-
nej prébki.”,

— pkt 4.4 otrzymuje brzmienie:

Wynik oznaczenia moze byé podany
skorygowany lub nie o wartos¢ odzy-
sku. Sposdb zapisu oraz wartosé odzy-

— pkt 4.6 otrzymuje brzmienie: sku musza by¢ podane.

.4.6. Pobieranie préobek zywnosci przezna-
czonej dia niemowlat i matych dzieci

Wynik analizy skorygowany o odzysk
nalezy stosowa¢ do kontroli zgodnosci
Nalezy stosowaé zasady pobierania (patrz pkt 5).

probek zboz i produktdw zbozowych po- Wynik analizy powinien by¢ podawany
dane w pkt 4.5 niniejszego zatacznika. jako x +/- U, gdzie x jest wynikiem ana-
Oznacza to, ze liczba probek pierwot- lizy, a U jest niepewnoscia pomiaru,
nych, w zaleznosci od masy partii, wy- przy zastosowaniu wspdtczynnika 2 dla
nosi od co najmniej 10 do nie wigcej poziomu ufnosci okoto 95 %.”;

niz 100, tak jak podano w tabeli 2:

—_ masa probki pierwotnej powinna wy- 7) w zataczniku nr 3 do rozporzadzenia:

nosi¢ okoto 100 gramow. W przypad- a) w czesci I:
ku partii w opakowaniach detalicz-
nych masa probki pierwotnej zalezy
od masy opakowania detalicznego,

— pkt 1 otrzymuje brzmienie:
.1. Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kon-
troli poziomu aflatoksyn w srodkach spo-
zywczych powinny byé pobierane zgod-
nie z podanymi nizej zasadami. Tak uzy-
«4.7. Pobieranie prébek z obrotu detaliczne- skane prébki zbiorcze powinny by¢ trak-

go towane jako reprezentatywne dla partii.

— masa probki zbiorcze] — 1 do 10 kg,
wystarczajaco wymieszanej.”,

— po pkt 4.6 dodaje sie pkt 4.7 w brzmieniu:
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Badania w kierunku zgodnosci z przyjety-
mi maksymalnymi dopuszczalnymi po-
ziomami podanymi w rozporzadzeniu
Komisji Nr 466/2001/WE z dnia 8 marca
2001 r. ustalajacym najwyzisze dopusz-
czalne poziomy dla niektérych zanie-

czyszczen w $rodkach spozywczych
{Dz. Urz. WE L 77 z 16.03.2001, ze zm.)
powinny by¢ wykonywane w probkach
laboratoryjnych uzyskanych w sposéb
podany ponizej.”,

— w pkt 4.3 tabela 1 otrzymuje brzmienie:

Liczba pobieranych prébek pierwotnych w zaleznos$ci od masy partii

Masa partii (tony)

Liczba probek pierwotnych

< 0,1
>0,1—=<0,2
>02—<0,b
>05—=<1,0
>1,0—<20
>20—=<5,0
>50—=<10,0

>10,0 — < 15,0

10
15
20
30
40
60
80
100"

— w pkt 5.1 tabela 2 otrzymuje brzmienie:

Zasady podziatu partii na podpartie w zaleznosci od rodzaju produktu i masy partii

, .. Masa lub liczba Liczba prébek Masa praébki
Rodzaj produktu Masa partii (tony) podpartii pierwotnych zbiorczej (kg)
Figi suszone i inne owoce =15 15—30 ton 100 30
<15 — 10—100" =30
Orzechy arachidowe, = 500 100 ton 100 30
pistacje, orzechy > 125 i <500 5 podpartii 100 30
brazylijskie i inne orzechy 2151 <125 25 ton 100 30
<15 — 10—100" =30
= 1500 500 ton 100 30
>300i < 1500 3 podpartie 100 30
250i =300 100 ton 100 30
<50 — 10—100" 1—10
Przyprawy =15 25 ton 100 10
<15 — 10—100" 1—10

* W zalezno$ci od masy partii towaru — patrz pkt 4.3 lub 5.3.”,

— w pkt 5.2.1 ppkt 6 otrzymuje brzmienie:

.6. Jezeli pobranie préobek wedtug powyz-

kiem, ze jest ona tak reprezentatywna jak
to mozliwe oraz w petni opisana i udoku-
mentowana.”,

szych wskazan jest niemozliwe z powodu
handlowych konsekwencji zniszczenia
partii (np. uzyte opakowanie lub sSrodek
transportu), moze by¢ zastosowana inna
metoda pobierania prébek, pod warun-

— w pkt 5.2.2 ppkt 2 otrzymuje brzmienie:

«2. Orzechy ziemne, orzechy, suszone owoce
i zboza przeznaczone bezposrednio do
konsumpcji oraz zboza, z wytaczeniem
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kukurydzy, przeznaczone do sortowania
lub innych zabiegéw fizycznych:

1) partia moze by¢ dopuszczona, jezeli
wyniki badania kazdej z prébek labora-
toryjnych sa zgodne z przyjetymi tole-
rancjami, po uwzglednieniu niepewno-
$ci pomiaru oraz odzysku;

2) nie moze by¢ wprowadzona do obrotu,
jezeli wyniki badania co najmniej jed-
nej z probek laboratoryjnych przekra-
czajg wartosci maksymalne, po
uwzglednieniu niepewnosci pomiaru
oraz odzysku;

,Tabela 3

3) prébki zbiorcze o masie mniejszej niz
10 kg:

— partia moze byé dopuszczona, jezeli
wyniki badania probki zbiorczej sa
zgodne z przyjetymi tolerancjami,
po uwzglednieniu niepewnosci po-
miaru oraz odzysku,

— nie moze by¢ dopuszczona do obro-
tu, jezeli wyniki badania prébki
zbiorczej przekraczajg wartosci mak-
symalne, po uwzglednieniu niepew-
nosci pomiaru oraz odzysku.”,

— w pkt 5.3.1 dodaje sie tabele 3 w brzmieniu:

Liczba pobieranych prébek pierwotnych zboza w zaleznosci od masy partii

Masa partii (tony)

Liczba probek pierwotnych

=1
>1—=<3
>3—=<10
>10—=<20
>20— <50

— w pkt 5.5.2.2 ppkt 1 otrzymuje brzmienie:

. 1. Liczba probek zbiorczych, jaka nalezy po-
braé, zalezy od masy partii. Podzial du-
zych partii na podpartie powinien by¢ do-
konany zgodnie z zasadami podanymi dla
zboza w pkt 5.1 w tabeli 2.”,

— pkt 5.6 otrzymuje brzmienie:

.5.6. Inne przetwory, zawierajace duze czast-
ki (zanieczyszczenie aflatoksynami ma
rozktad niejednorodny)

Zasady pobierania probek i dopuszcze-
nia do spozycia lub przetwdrstwa sa ta-
kie same, jak podano w pkt 5.2 i 5.3 dla
surowcow rolnych.”,

— po pkt 5.6 dodaje sie pkt 5.7, 5.7.1 i 5.7.2
w brzmieniu:

,5.7. Zywnos$é przeznaczona dla niemowlat
i matych dzieci

5.7.1. Nalezy stosowaé zasady pobierania
prébek takie, jak dla mieka i produk-
téw z niego otrzymanych oraz pro-
duktéw ztozonych, jak podano
w pkt 5.4,5.5i 5.6.

5.7.2. Dopuszczenie partii:

1) moze by¢ dopuszczona, jesli wyniki
badania prébki zbiorczej sg zgo-

dne z przyjetymi tolerancjami, po
uwzglednieniu niepewnosci po-
miaru oraz odzysku;

2) nie moze byé dopuszczona, jesli
wyniki badania prébki zbiorczej
przekraczaja wartosci maksymalne
po uwzglednieniu niepewnosci po-
miaru oraz odzysku.”,

b) w czesci ll:
— pkt 2 otrzymuje brzmienie:

2. Przygotowanie probki po dostarczeniu
do laboratorium

Probki nalezy drobno zmieli¢ i starannie
wymieszaé, stosujac czynnoséci, ktére za-
pewnia catkowita homogennos¢.

W przypadku gdy maksymalne poziomy
dotycza suchej masy, oznacza sie ja
w czesci zhomogenizowanej prébki, sto-
sujac procedure, ktdra zapewni doktadne
oznaczenie suchej masy.”,

— pkt 4.3 otrzymuje brzmienie:
,4.3. Wymagania szczegStowe

Wymagania szczegotowe okresla tabe-
la 4.
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Tabela 4
Kryteria dla metod analitycznych stosowanych w urzedowej kontroli
Maksymalna
Parametr Zakres stezen Wartosc zalecana dopuszczalna
wartosc
Proba slepa caty pomijalnie mata
Odzysk — aflatoksyna M, 0,01—0,05 pg/kg 60—120 %
> 0,05 pg/kg 70—110 %
Odzysk — aflatoksyny B, B,, G;, G, < 1,0 ug/kg 50—120 %
1—10 pg/kg 70—110 %
> 10 pg/kg 80—110 %
Precyzja RSDg caty wynika z réwnania 2 x wartosc
Horwitza wynikajaca
z rownania Horwitza

Precyzja RSD, moze by¢ obliczona jako 0,66 wartosci RSDy dla odpowiedniego stgzenia

Wartosci podane w tabeli 4 dotycza zaréwno afla-
toksyny B, jak i sumy aflatoksyn B, B, G,,
G,.

Jezeli bedzie podawana suma aflatoksyn B, B,,
G,, G,, to odpowiedz kazdej z nich w systemie
analitycznym musi byé znana lub réwnowazna.

Granica wykrywalnosci stosowanych metod nie
musi by¢ ustalana, jezeli warto$é precyzji jest da-
na dla odpowiedniego stezenia.

Wartosé precyzji jest obliczana z réwnania Horwi-
tza:
RSDR = 2(1-0,5 log C)’

gdzie:

— RSDy, jest wzglednym odchyleniem standardo-
wym obliczonym z wynikéw uzyskanych w wa-
runkach odtwarzalnosci [{Sg/x) x 100],

— C jest stezeniem wyrazonym jako stosunek
(np. 1 =100 g/100 g; 0,001 = 1000 mg/kg).

Jest to ogolne réwnanie dla precyzji, ktore nie jest
zalezne od analitu oraz matrycy, lecz dla wigkszo-
$ci rutynowo uzywanych metod analizy zalezy wy-
facznie od stezenia.”,

pkt 4.4 otrzymuje brzmienie:
«4.4. Obliczanie odzysku

4.4.1. Wynik oznaczenia moze by¢ podany
skorygowany lub nie o warto$¢ odzy-
sku. Sposéb zapisu oraz wartosé od-
zysku muszg by¢ podane.

4.4.2. Wynik analizy skorygowany o odzysk
nalezy stosowac¢ do kontroli zgodno-
$ci (patrz pkt 5.2.2, 5.3.2, 5.4.2, 5.5.1.2
i 5.5.2.3).

4.4.3. Wynik analizy powinien by¢ podawa-
ny jako x +/- U, gdzie x jest wynikiem
analizy, a U jest niepewnoscig pomia-
ru, przy zastosowaniu wspoéfczynnika 2
dia poziomu ufnosci okoto 95 %.";

8) w zatgczniku nr 4 do rozporzadzenia w czesci il

a) w pkt 4.3 ppkt 2 otrzymuje brzmienie:
2. Wartos¢ precyzji jest obliczana z réwnania

Horwitza:
RSDR = 2{1-05 log C),

gdzie:

— RSDp, jest wzglednym odchyleniem stan-
dardowym obliczonym z wynikéw uzyska-
nych w warunkach odtwarzalnosci
[(Sg/x) x 100],

— C jest stezeniem wyrazonym jako stosunek
{np. 1 =100 g/100 g; 0,001 = 1000 mg/kg).

Jest to ogodine rdwnanie dla precyzji, ktore
nie jest zalezne od analitu oraz matrycy, lecz
dla wiekszosci rutynowo uzywanych metod
analizy zalezy wytacznie od stezenia.”,

b) pkt 4.4 otrzymuje brzmienie:
~4.4. Obliczenia odzysku

Wynik oznaczenia moze by¢ podany skory-
gowany lub nie o warto$é odzysku. Spo-
sOob zapisu oraz warto$é odzysku muszag
by¢ podane. Wynik analizy skorygowany
0 odzysk nalezy stosowaé do kontroli
zgodnosci.

Wynik analizy powinien byé podawany ja-
ko x +/~ U, gdzie x jest wynikiem analizy,
a U jest niepewnoscig pomiaru.”;
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9) dodaje sie zalgcznik nr 5 do rozporzadzenia
w brzmieniu okreslonym w zataczniku do niniej-
szego rozporzadzenia.

§ 2. Przepisy 8 5 w zakresie pkt 5.7, 5.7.1

i 5.7.2 w czesci | zatagcznika nr 3 do rozporzadzenia
zmienianego w 8§ 1, w brzmieniu nadanym niniej-

szym rozporzadzeniem, stosuje sie od dnia 10 maja
2005 r.

8 3. Rozporzadzenie wchodzi w zycie po uptywie
7 dni od dnia ogtoszenia.

Minister Zdrowia: M. Balicki

Zatacznik do rozporzadzenia Ministra Zdrowia
z dnia 22 grudnia 2004 r. (poz. 9)

METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZEDOWEJ KONTROLI ZAWARTOSCI CYNY W SRODKACH
SPOZYWCZYCH W OPAKOWANIACH METALOWYCH ORAZ PRZYGOTOWYWANIE PROBEK | KRYTERIA
WYBORU METOD ANALITYCZNYCH STOSOWANYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI CYNY

I METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW
URZEDOWEJ KONTROLI ZAWARTOSCI CYNY
W SRODKACH SPOZYWCZYCH W OPAKOWA-
NIACH METALOWYCH

1. Cel i zakres

Prébki przeznaczone do urzedowej kontroli zawar-
tosci cyny w srodkach spozywczych w opakowa-
niach metalowych powinny byé pobierane zgod-
nie z opisanymi ponizej zasadami. Otrzymane
w ten sposob probki potaczone uwaza sig za repre-
zentatywne dla partii. Ocena zgodnos$ci partii po-
winna byé dokonana przez poréwnanie wynikéw
uzyskanych dla zbadanych prébek laboratoryj-
nych z maksymalnymi dopuszczalnymi pozio-
mami przyjetymi w rozporzadzeniu Komisji
Nr 242/2004/WE z dnia 12 lutego 2004 r. zmienia-
igcym rozporzadzenie Nr 466/2001/WE w odniesie-
niu do cyny nieorganicznej w zywnosci.

2. Definicje

Partia: mozliwa do zidentyfikowania ilo$¢ pro-
duktu spozywczego, dostarczona
w jednym terminie, dla ktdrej urzedo-
wo stwierdzono, ze posiada te same
wspolne cechy jak: pochodzenie, od-
miana, rodzaj opakowania, pakowacz,
dostawca lub oznakowanie.

Podpartia: cze$é¢ partii wskazana w celu zastoso-
wania metody pobierania prébek na tej
wydzielonej czesci. Kazda czes$c partii
musi byé fizycznie wyodrebniona
i mozliwa do zidentyfikowania.

Prébka pierwotna: ilo§¢ materiatu pobrana
z jednego miejsca partii lub
podpartii.

Probka potgczona: prébka otrzymana przez po-
taczenie wszystkich probek
pierwotnych pobranych
z partii lub podpartii.

Prébka laboratoryjna: prébka przeznaczona dia la-
boratorium.

3. Postanowienia ogolne
3.1. Personel

Prébki powinny byé pobierane przez upowaznio-
ny i wykwalifikowany personel.

3.2. Materiat

Z kazdej partii, podlegajacej badaniu, nalezy po-
braé odrebne prébki.

3.3. Wymagane s$rodki ostroznosci

W trakcie pobierania prébek i przygotowywania
prébek laboratoryjnych nalezy podjaé¢ srodki
ostroznosci zapobiegajace wszelkim zmianom,
ktére moga mieé¢ wptyw na zawartos¢ cyny, nie-
korzystnie oddziatywa¢ na wynik oznaczenia
analitycznego lub spowodowaé, ze probki pota-
czone nie beda reprezentatywne.

3.4. Probki pierwotne

W miarge mozliwosci probki pierwotne powinny
byé pobierane z réinych miejsc partii lub pod-
partii. Odstepstwo od tej zasady nalezy odnoto-
wac w protokole.

3.5. Przygotowanie probki potaczonej

Prébka potaczona powstaje przez potaczenie
i doktadne wymieszanie wszystkich prébek pier-
wotnych. Jest homogenizowana w laborato-
rium.

3.6. Kontrproébki

Kontrprobki stuzgce do sprawdzenia zgodnosci
z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego
i arbitrazu wyodrebnia sie z ujednorodnionej
prébki potaczonej, jezeli nie koliduje to z przepi-
sami panstw cztonkowskich w zakresie pobiera-
nia probek.

3.7. Pakowanie i transport prébek

Kazdg probke nalezy umiesci¢ w czystym pojem-
niku wykonanym z chemicznie obojetnego mate-
rialu, zapewniajagcym odpowiednig ochrong
przed zanieczyszczeniem oraz przed uszkodze-
niem w czasie transportu. Nalezy podja¢ wszel-
kie niezbedne $rodki ostroznosci w celu uniknie-
cia zmian w sktadzie probek, jakie mogtyby wy-
stapié¢ podczas transportu lub przechowywania.
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3.8. Pieczetowanie i etykietowanie probek

Kazda probke przeznaczona do urzedowej kon-
troli zamyka sige i pieczetuje w miejscu pobrania
prébek oraz etykietuje w sposéb umozliwiajacy
jej identyfikacje zgodnie z obowigzujacymi prze-
pisami. Dla kazdej pobranej prébki potaczonej
sporzadza sie protokdét umozliwiajagcy jedno-
znaczng identyfikacje kazdej partii, w ktérym po-
daje sie date oraz miejsce pobrania prébek wraz
ze wszystkimi informacjami, istotnymi dla wyko-
nania analizy.

4. Plany pobierania préobek

Zastosowana metoda pobierania prébek powinna
gwarantowac, ze probka potgczona jest reprezen-
tatywna dla kontrolowanej partii.

4.1. Liczba probek pierwotnych

Minimalna liczba prébek pierwotnych, ktére nale-
zy pobraé z danej partii, powinna by¢ zgodna z ta-
bela 1. Prébki pierwotne pobrane z kazdej puszki
powinny mieé¢ zblizong mase i dawaé w sumie
prébke potaczong (zgodnie z pkt 3.5).

Tabela 1 Liczba puszek (prébek pierwotnych), ktdre nalezy pobraé¢ w celu utworzenia prébki potaczonej

Liczba puszek — w partii lub podpartii

Liczba puszek, ktére nalezy pobraé

1—25
26—100
> 100

co najmniej 1 puszke
co najmniej 2 puszki
5 puszek

Uwaga: maksymaine dopuszczalne poziomy odnoszg sie do zawartosci kazdego opakowania, ale w celu uta-

twienia badania niezbedne jest stosowanie prébek potaczonych. Jezeli wynik oznaczenia zawartosci
cyny w probce potaczonej jest nizszy, ale bliski maksymalnej dopuszczalnej zawartosci i jezeli istnie-
je obawa, ze w poszczegdlnych opakowaniach poziom ten moze byé przekroczony, moze by¢ koniecz-

ne przeprowadzenie dalszych badan.

4.2. Pobieranie prébek z obrotu

Pobieranie probek srodkéw spozywczych znaj-
dujacych sie w obrocie powinno byé¢ zgodne,
o ile to mozliwe, z powyzszymi zasadami. Jezeli
nie jest to mozliwe, mogg zosta¢ zastosowane
inne obowiazujgce procedury pobierania prébek
z obrotu handlowego, pod warunkiem, ze za-
pewniaja one reprezentatywnos¢ préobek dia ba-
danej partii.

5. Zgodnosé partii lub podpartii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne bada prébke laboratoryj-
ng pobrang w celu sprawdzenia zgodnosci z prze-
pisami, wykonujgc co najmniej dwie niezalezne
analizy i obliczajac $redniag z uzyskanych wynikow.

Partia lub podpartia zostaje przyjeta, jezeli Srednia
wartos$¢ uzyskanych wynikéw nie przekracza od-
powiedniego maksymalnego dopuszczalnego po-
ziomu okreslonego w rozporzadzeniu Komisji
Nr 466/2001/WE z dnia 8 marca 2001 r. ustalaja-
cym maksymalne poziomy niektorych zanieczysz-
czen w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 77
z 16.03.2001, ze zm.), biorac pod uwage niepew-
no$é wyniku i poprawke na odzysk.

Partia lub podpartia jest niezgodna z wymagania-
mi (okreslonymi w rozporzadzeniu Komisji
Nr 466/2001/WE z dnia 8 marca 2001 r. ustalaja-
cym maksymalne poziomy niektérych zanieczysz-
czen w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 77
z 16.03.2001, ze zm.)), jezeli $rednia wartos¢ uzy-
skanych wynikéw bez watpienia przekracza odpo-

Il. PRZYGOTOWYWANIE PROBEK |

KRYTERIA
WYBORU METOD ANALITYCZNYCH STOSOWA-
NYCH DO OZNACZANIA ZAWARTOSCI CYNY
W SRODKACH SPOZYWCZYCH W OPAKOWA-
NIACH METALOWYCH

. Srodki ostroznosci i ogéIne wymagania dotyczace

cyny

Podstawowym wymaganiem jest uzyskanie repre-
zentatywnej i jednorodnej prébki laboratoryjnej
bez wprowadzenia wtérnych zanieczyszczen.
Analityk powinien zapewnié, ze probki nie zostang
zanieczyszczone podczas ich przygotowywania do
analizy. Gdziekolwiek to mozliwe, urzadzenia kon-
taktujgce sie z prébka powinny by¢ wykonane
z materiatéw obojetnych, np. tworzyw sztucznych
takich jak polipropylen, PTFE i in., i powinny zo-
sta¢ umyte w kwasie w celu zminimalizowania ry-
zyka zanieczyszczenia. Ostrza tnagce moga by¢ wy-
konane ze stali nierdzewnej wysokiej jakosci.

Wszystkie probki otrzymane przez laboratorium
zostajg uzyte do przygotowania materiatu badane-
go. Jedynie bardzo doktadnie ujednorodnione
prébki daja reprezentatywne wyniki.

Istnieje wiele odpowiednich specjalnych procedur
przygotowania prébek, ktére moga zostaé zasto-
sowane. Za zadowalajgce uznano procedury opi-
sane w normie EN 13804:2002 Foodstuffs — De-
termination of Trace Elements — Performance Cri-
teria, General Consideration and Sample Prepara-
tion3), ale inne moga byé réwnie odpowiednie.

wiedni m?ksymaln\/ dODUS_ZCZ?‘an_ poziom’zf’-mie- 3 EN 13804:2002: Artykuly Zywnoséciowe — Oznaczenie pier-
czyszczenia, przy uwzglednieniu niepewnosci wy- wiastkow $ladowych — Kryteria wyboru metody, wyma-
niku i poprawki na odzysk. gania ogolne i przygotowanie prébek.



kich prébek;
R — granica odtwarzalnosci; wartosé,
ktorej z prawdopodobienstwem

95 % nie przekracza warto$¢ bez-
wzgledna réznicy miedzy dwoma
pojedynczymi wynikami badania
otrzymanymi w spetnionych wa-
runkach odtwarzalnosci (tj. dla
identycznego materiatu, ta sama

Tabela 2 Kryteria wyboru dla metod analizy cyny
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2. Postepowanie z otrzymana probka w laborato- metodg, otrzymane w roznych la-
rium boratoriach, przez réznych wyko-
Catkowitg probke potaczona nalezy doktadnie Nawcow, przy uzyCiu roznego wy-
zmielié (jezeli jest to wskazane) oraz doktadnie wy- posazenia, w difuzszym przedziale
mieszac, stosujac sprawdzong procedure, prowa- czasu), R = 2,8 x sg; )
dzaca do pefnego ujednorodnienia. SR — odchylenie standardowe, oblicza-

. . . , ne na podstawie wynikéw badania

3. Wydzielenie kontrprobek uzyskanych w spetnionych warun-

Kontrprobki stuzgce do sprawdzenia zgodnosci kach odtwarzalnosci;
z przepisami, dla potrzeb obrotu handlowego i ar- RSDy — wzgledne odchylenie standardowe
bitrazu nalezy pobraé¢ z ujednorodnionej prébki odtwarzalnosci, obliczone na pod-
potaczonej, jezeli nie koliduje to z przepisami stawie wynikdow  otrzymanych
panstw cztonkowskich w zakresie pobierania pro- w  warunkach  odtwarzalnosci
bek. [(sg/x) x 100];

4. Metody analiz stosowane przez laboratorium HORRAT, — wspotczynnik HORRAT dla powta-
i wymagania dotyczace ich kontroli w laborato- rzalnosci; uzyskane RSD, podzielo-
rium ne przez wartos¢ RSD, oszacowang

4.1, Definicje na podstawie rownania Horwitza

. S, przy zatozeniu, ze r = 0,66R;
Ponize] podano szereg najczesciej uzywanych HORRAT,, — wspétczynnik HORRAT dla odtwa-
definicji, ktore povT/mno stosowac I:i\b_oratorlurﬁ. rzalnosci; uzyskane RSDy podzielo-
r — granica powtarzalnosu, wartosg, ne przez wartosé RSDR oszacowanag

ktérej z prawdopodobieristwem na podstawie réwnania Horwitza;
95 % nie przekracza warto$c¢ bez- U — niepewnos$¢ rozszerzona, wyzna-
wzgledna réznicy migedzy dwoma czana przy zastosowaniu wspoi-
pojedynczymi wynikami badania czynnika rozszerzenia k = 2, dla po-
otrzymanymi w spetnionych wa- ziomu ufnosci okoto 95 %.
runkach powtarzalnosci (tj. ta sa- . ]
ma probka, ta sama metoda, to sa-  4-2. Wymagania ogdlne
mo laboratorium, ten sam wyko- Metody analizy stosowane do celéw kontroli
nawca, przy uzyciu tego samego zywnoséci musza by¢ zgodne z wymaganiami
wyposazenia, w krotkich odste- okreslonymi w rozporzadzeniu Ministra Zdrowia
pach czasu), r = 2,8 x s; ) z dnia 23 grudnia 2002 r. w sprawie specyfikacji,
Sy - odchylenée sta_ndardc_)l\(/\{e, tc))béuczg— kryteriéw czystosci, wymagan dotyczacych po-
gfrznampaon sctﬁwv'f styg’rlni%\,; c?’u av?/;? bierania préobek i metod analitycznych stosowa-
runlzach pyowtarzalr?os’ci' Y nych w t_rakcie urzedowej kor_wtroli zywnosci do
RSD, — wzgledne odchylenie standardowe oznaczania parametrow wfas’cnw_ych dla poszcze-
powtarzalnosci, obliczone na pod- goéinych QOzwolonych substgncu dodatkquch,
stawie wynikéw  otrzymanych poszczegolnych substanciji o pomaga;acych
W warunkach powtarzalnosci w przetwarzaniu oraz zawartosci zanieczyszczen
[(s/x) x 100], gdzie x jest $rednig (Dz. U. z 2003 r. Nr 59, poz. 530 oraz z 2004 r.
z  wynikéw uzyskanych przez Nr 94, poz. 934).
WSZyStkie laboratoria dla wsSzyst- 4.3. Wymagania Szczegéfowe

Na poziomie Wspdlnoty nie zalecono dotad
okreslonych metod oznaczania zawartosci cyny
w srodkach spozywczych w opakowaniach meta-
lowych. Laboratoria mogg stosowac kazdg me-
tode zwalidowang, pod warunkiem, ze spetnia
ona kryteria wyboru podane w tabeli 2. Walida-
cja powinna (o ile to mozliwe) obejmowac anali-
ze certyfikowanego materiatu odniesienia.

Parametr charakterystyki

Wartos$c¢/Uwagi

1

2

Zakres stosowania

Srodki spozywcze wymienione w rozporzadzeniu Komisji Nr 466/2001/WE z dnia
8 marca 2001 r. ustalajagcym maksymalne poziomy niektérych zanieczyszczen
w srodkach spozywczych (Dz. Urz. WE L 77 2 16.03.2001, ze zm.)
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1

Granica wykrywalnosci

Nie wiecej niz 5 mg/kg

Granica oznaczalnosci

Nie wiecej niz 10 mg/kg

Precyzja

Wartosci HORRAT, lub HORRAT, uzyskane w migdzylaboratoryjnych badaniach
poréwnawczych w celu walidacji, powinny by¢ ponizej 1,5

Odzysk %

80—105 (jak okreslono w miedzylaboratoryjnych badaniach poréwnawczych)

Specyficznosé

Metoda wolna od interferencji matrycy i interferencji spektralnych

4.3.1. Kryteria wyboru — niepewnos$é

4.5. Normy jakosci w laboratorium

Podejscie uwzgledniajgce niepewnosé wyniku
moze byé rowniez zastosowane do oszacowa-
nia, czy dana metoda analizy jest odpowiednia
do stosowania w laboratorium. Metoda stoso-
wana w laboratorium powinna umozliwié
otrzymywanie wynikdw mieszczgcych sie
w zakresie maksymalnej niepewnosci standar-
dowe;j.

Maksymalna niepewnos$é standardowa mozna
obliczyé, stosujac nastepujacy wzér:

Uf=V(LOD/2)? + (0,1C)?,

gdzie:

Uf— maksymalna niepewno$é standardowa,
LOD — granica wykrywalnosci metody,

C — stezenie.

Jezeli metoda analityczna umozliwia otrzyma-
nie wynikéw z niepewnoscia mniejszg od mak-
symalnej niepewnosci standardowej, moze
byé ona stosowana réwnowaznie z metoda
spetniajaca kryteria podane w tabeli 2.

4.4. Obliczanie odzysku i podawanie wynikow

Wynik oznaczenia analitycznego moze zostaé po-
dany w postaci skorygowanej lub nieskorygowa-
nej o warto$¢ odzysku. Sposéb przedstawienia
wynikéw i poziom odzysku musi zosta¢ podany.
Wvynik analityczny skorygowany o wartosé¢ odzy-
sku jest stosowany w celu sprawdzenia zgodno-
$ci z wymaganiami.

Nalezy uwzglednié ,Ujednolicone wytyczne do-
tyczace uwzgledniania informacji o odzysku
w pomiarach analitycznych”#, opracowane pod
auspicjami [UPAC/ISO/AOAC. Zalecenia te sg po-
mocne przy okreslaniu odzysku.

Wynik analizy podaje sie w postaci x + U, gdzie

Laboratoria muszg spetnia¢ warunki okreslone
w rozporzadzeniu Ministra Zdrowia z dnia
28 kwietnia 2004 r. w sprawie przeprowadzania
urzedowej kontroli zywnosci (Dz. U. Nr 104,
poz. 1098).

4.6. Inne wymagania dotyczace analizy
4.6.1. Badania biegtosci

Udziat w odpowiednich programach badan
biegtosci, zgodnych z ,Miedzynarodowym
zharmonizowanym protokotem dla badan bie-
gtosci w analitycznych laboratoriach chemicz-
nych”®  opracowanym pod auspicjami
IUPAC/ISO/AOAC.

Niektore z tych programoéw specjalnie witacza-
ja oznaczanie zawartosci cyny w srodkach spo-
zywczych i zalecany jest udziat wtasnie w ta-
kich badaniach, a nie w ogélnym programie
oznaczania zawartosci metali w zywnosci.

4.6.2. Wewnetrzna kontrola jakosci

Laboratoria powinny by¢ w stanie wykazag, ze
stosujg procedury wewnetrznej kontroli jako-
$ci. Ich przyktady sa podane w ,Przewodniku
ISO/AOAC/IUPAC dotyczacym wewnetrznej
kontroli jakos$ci w chemicznych laboratoriach
analitycznych”®,

4.6.3. Przygotowanie prébek

Nalezy zapewnié, aby cyna zawarta w prdobce
badanej znalazta sie w catosci w analizowanym
roztworze. W szczegdlnosci, podkresla sie, ze
zastosowana procedura roztwarzania probek
musi zapewniaé, aby nie wytracaty sie zhydro-
lizowane zwiazki SnlV (np. zwiagzki takie jak
Sn0,, Sn(OH),, SnO,.H,0).

Prébki przygotowane do analizy powinny byé
rozpuszczone w 5 mol/l HCI. Jednak SnCl, jest
lotny, wiec roztwordéw nie nalezy gotowac.

X jest wynikiem analitycznym, al niepewnoéciq 5 ISO/IUPAC/AOAC International Harmonized Protocol for

wyniku.

Proficiency Testing of {Chemical) Analytical Laboratories,
red. M. Thompson i R. Wood, Pure Appl. Chem., 1993, 65,
2123—2144 i AOAC International, 1993, 76, 926.

4 Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Informa- 8 ISO/AOAC/IUPAC International Harmonized Guidelines for

tion in Analytical Measurement, red. Michael Thompson,
Steven L.R. Ellison, Ales Fajgelj, Paul Willets i Roger Wo-
od, Pure Appl. Chem., 1999, 71, 337—348.

Internal Quality Control in Analytical Chemistry Laborato-
ries, red. M. Thompson and R. Wood, Pure Appl. Chem.,
1995, 67, 649—666.



