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DIRECTIVA 2003/78/CE DE LA COMISION
de 11 de agosto de 2003

por la que se fijan los métodos de toma de muestras y de andlisis para el control oficial del conte-
nido de patulina en los productos alimenticios

(Texto pertinente a efectos del EEE)

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,
Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Europea,

Vista la Directiva 85/591/CEE del Consejo, de 20 de diciembre
de 1985, referente a la introduccién de modos de toma de
muestras y de métodos de andlisis comunitarios para el control
de los productos destinados a la alimentacion humana (') y, en
particular, su articulo 1,

Considerando lo siguiente:

(1) El Reglamento (CE) n° 466/2001 de la Comision, de 8
de marzo de 2001, por el que se fija el contenido
mdximo de determinados contaminantes en los
productos alimenticios (3, cuya dltima modificacion la
constituye el Reglamento (CE) n° 1425/2003 de la Comi-
sion (), fija el contenido mdximo de patulina en determi-
nados productos alimenticios.

(2)  La Directiva 93/99/CEE del Consejo, de 29 de octubre
de 1993, sobre medidas adicionales relativas al control
oficial de los productos alimenticios (*) establece un
sistema de normas de calidad para los laboratorios a los
que los Estados miembros han confiado el control oficial
de los productos alimenticios.

(3)  Parece necesario fijar los criterios generales que deben
cumplir los métodos de anilisis para que los laboratorios
encargados de los controles utilicen métodos de andlisis
cuyos resultados sean comparables. Es también esencial
que los resultados analiticos se comuniquen e interpreten
de manera uniforme a fin de garantizar un enfoque
armonizado en el conjunto de la Unién Europea. Dichas
normas de interpretacion son aplicables a los resultados
analiticos obtenidos de las muestras destinadas al control
oficial. En caso de andlisis con fines de defensa o de arbi-
traje se aplican las normas nacionales.

(4 Las disposiciones que se refieren a los métodos de toma
de muestras y de andlisis se establecen sobre la base de
los conocimientos actuales, y podrdn adaptarse a la
evolucién de los conocimientos cientificos y tecnold-
gicos.

(5)  Las medidas previstas en la presente Directiva se ajustan
al dictamen del Comité permanente de la cadena alimen-
taria y de sanidad animal.

1

() DO L 372 de 31.12.1985, p. 50.

() DOL 77 de 16.3.2001, p. 1.

(’) Véase la pdgina 1 del presente Diario Oficial.
() DO L 290 de 24.11.1993, p. 14.

HA ADOPTADO LA PRESENTE DIRECTIVA:

Articulo 1

Los Estados miembros adoptardn todas las medidas necesarias a
fin de que la toma de muestras para el control oficial del conte-
nido de patulina en los productos alimenticios se efectiie de
acuerdo con los métodos descritos en el anexo I de la presente
Directiva.

Articulo 2

Los Estados miembros adoptardn todas las medidas necesarias
para que la preparacién de la muestra y el método de andlisis
utilizado para el control oficial del contenido de patulina en los
productos alimenticios cumplan los criterios descritos en el
anexo II de la presente Directiva.

Articulo 3

1. Los Estados miembros pondran en vigor las disposiciones
legales, reglamentarias y administrativas necesarias para dar
cumplimiento a lo dispuesto en la presente Directiva a mds
tardar el 1 de septiembre de 2004. Informardn de ello inmedia-
tamente a la Comision.

Cuando los Estados miembros adopten las citadas disposiciones,
éstas hardn referencia a la presente Directiva o irdn acompa-
fladas de dicha referencia en su publicacién oficial. Los Estados
miembros estableceran las modalidades de la mencionada refe-
rencia.

2. Los Estados miembros comunicardn a la Comisién el
texto de las disposiciones de la legislacién nacional que adopten
en el dmbito al que se refiere la presente Directiva.
Articulo 4
La presente Directiva entrard en vigor el vigésimo dia siguiente
al de su publicacion en el Diario Oficial de la Union Europea.
Articulo 5

Los destinatarios de la presente Directiva serdn los Estados
miembros.

Hecho en Bruselas, el 11 de agosto de 2003.

Por la Comisidn
David BYRNE

Miembro de la Comisidén
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ANEXO 1

METODOS DE TOMA DE MUESTRAS PARA EL CONTROL OFICIAL DEL CONTENIDO DE PATULINA EN

DETERMINADOS PRODUCTOS ALIMENTICIOS.

1. Objeto y dmbito de aplicacion

Las muestras destinadas a los controles oficiales del contenido de patulina en los productos alimenticios se tomardn
de acuerdo con los métodos descritos a continuacion. Las muestras globales asi obtenidas se considerardn representa-
tivas de los lotes. La conformidad de los lotes, por lo que se refiere a los contenidos maximos fijados en el Regla-
mento (CE) n° 466/2001 de la Comisién, se determinard en funcion del contenido encontrado en las muestras de
laboratorio.

2. Definiciones

Lote: Cantidad de producto alimenticio identificable, entregada en una vez y que presenta, a juicio

del agente responsable, caracteristicas comunes, como el origen, la variedad, el tipo de envase,
el envasador, el expedidor o el marcado.

Sublote: Parte de un lote mds grande designada para aplicar sobre ella el método de toma de muestras.

Cada sublote deberd estar separado fisicamente y ser identificable.

Muestra elemental: Cantidad de material tomado en un tnico punto del lote o sublote.

Muestra global: Agregacion de todas las muestras elementales tomadas del lote o sublote.

3. Disposiciones generales

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

Personal

La toma de muestras deberd ser efectuada por una persona autorizada a tal efecto, segiin las disposiciones
vigentes en el Estado miembro.

Producto

Todo lote para analizar serd objeto de un muestreo separado.

Precauciones

Durante el muestreo y la preparacién de las muestras, deberdn tomarse precauciones con el fin de evitar toda
alteracién que pueda modificar el contenido de patulina o afectar a los andlisis o a la representatividad de la
muestra global.

Muestras elementales

En la medida de lo posible, las muestras elementales se tomardn en distintos puntos del lote o sublote. Toda
excepcion a esta norma deberd sefialarse en el acta.

Preparacion de la muestra global

La muestra global se obtiene agrupando las muestras elementales. Deberd pesar como minimo 1 kg, a menos
que no sea posible, por ejemplo cuando se hayan tomado muestras de un tnico envase.

Muestras idénticas

Las muestras idénticas tomadas para garantizar el cumplimiento de la normativa o con fines de defensa del
comerciante o de arbitraje deberdn proceder de la muestra homogeneizada global, a condicién de que este
procedimiento no contravenga la normativa de los Estados miembros en materia de toma de muestras.
Acondicionamiento y envio de las muestras

Cada muestra deberd colocarse en un recipiente limpio, de material inerte, que ofrezca proteccién adecuada
contra la contaminacién y el deterioro que pudieran resultar del transporte. Habrdn de tomarse también todas

las precauciones necesarias para evitar cualquier modificacion de la composicién de la muestra que pudiera
ocurrir durante el transporte o el almacenamiento.
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3.8. Precintado y etiquetado de las muestras

Cada muestra oficial se precintard en el lugar del muestreo y se identificard segin las disposiciones vigentes en
el Estado miembro.

De cada toma de muestras deberd establecerse un acta que permita identificar sin ambigiiedad cada lote y que
indique la fecha y el lugar del muestreo, asi como toda informacion adicional que pueda resultar atil al analista.

. Planes de muestreo

El método de muestreo utilizado garantizard que la muestra global sea representativa del lote que vaya a controlarse.

Nimero de muestras elementales

El peso de la muestra global deberd ser de al menos 1 kg (véase el punto 3.5) a menos que no sea posible, por
ejemplo cuando se hayan tomado muestras de un Gnico envase.

El niimero minimo de muestras elementales que deberdn tomarse del lote serd el indicado en el cuadro 1. En el caso
de los productos liquidos, el lote deberd mezclarse lo mds posible por medios manuales o mecdnicos inmediatamente
antes de proceder a la toma de muestras. En este caso, se supone una distribucién homogénea de patulina en un lote
determinado, por lo que bastard con tomar tres muestras elementales por lote que forme la muestra global.

Las muestras elementales serdn de un peso similar. El peso de una muestra elemental deberd ser de al menos 100
gramos que, en conjunto, constituye una muestra global de al menos 1 kg. Toda excepcién a esta norma deberd
sefialarse en el acta contemplada en el punto 3.8.

Cuadro 1:

Niimero minimo de muestras elementales que deben tomarse del lote

Peso del lote (en kg) Niimero minimo de muestras elementales
< 50 3
50 a 500 5
> 500 10

Si el lote estd formado por envases individuales, el nimero de envases que han de tomarse para formar la muestra
global se indica en el cuadro 2.
Cuadro 2:

Niimero de envases (muestras elementales) que deben tomarse para formar una muestra global si el lote estd
formado por envases individuales

Nuamero de envases o unidades del lote Niamero de envases o unidades que deben tomarse
1a25 1 envase o unidad
26 a 100 Aproximadamente 5 %, al menos 2 envases o unidades
> 100 Aproximadamente 5 %, como mdximo 10 envases o
unidades

5. Conformidad del lote o sublote con la especificacion

El laboratorio de control realizard dos anélisis de la muestra de laboratorio destinada a medidas sancionadoras en caso
de que el resultado obtenido en el primer andlisis sea menos de un 20 % inferior o superior al nivel mdximo, y
calculard la media de los resultados.

El lote serd aceptado si el resultado del primer andlisis es inferior en mds del 20 % al nivel méximo o, en caso de que
sea necesario el andlisis por duplicado, cuando la media se ajuste al contenido maximo respectivo establecido en el
Reglamento (CE) n° 466/2001, teniendo en cuenta la incertidumbre de medicién y la correccién para la recupera-
cién.

Se considerard que el lote no respeta el nivel méximo establecido en el Reglamento (CE) n° 466/2001 cuando la
media, corregida para la recuperacion, sea superior —fuera de toda duda razonable- al nivel mdximo, teniendo en
cuenta la incertidumbre de medicion.
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ANEXO II

PREPARACION DE LAS MUESTRAS Y CRITERIOS QUE DEBEN CUMPLIR LOS METODOS DE ANALISIS
PARA EL CONTROL OFICIAL DEL CONTENIDO DE PATULINA EN DETERMINADOS PRODUCTOS
ALIMENTICIOS

1. Precauciones

Dado que la patulina puede distribuirse en determinados productos alimenticios de manera heterogénea, las muestras
deberdn prepararse —y, sobre todo, homogeneizarse— con el mayor cuidado.

Para la preparacion del material de andlisis, deberd utilizarse la totalidad del material recibido en el laboratorio.

2. Tratamiento de la muestra recibida en el laboratorio

En la medida que sea pertinente, se triturard finamente y se mezclard minuciosamente la muestra global en su inte-
gridad segtin un método reconocido que garantice una homogeneizacién completa.

3. Subdivision de las muestras con fines de control, de derecho de recurso o de arbitraje

Las muestras idénticas tomadas a efectos de control, de derecho de recurso o de arbitraje deberdn proceder de la
muestra homogeneizada, a condicion de que este procedimiento no contravenga la normativa de los Estados miem-
bros en materia de toma de muestras.

4. Método de anilisis que debe utilizar el laboratorio y medidas de control del laboratorio

4.1. Definiciones

A continuacién se recogen algunas de las definiciones mas cominmente utilizadas, que los laboratorios deberdn
aplicar:

Los pardmetros de precision mds comtnmente citados son la repetibilidad y la reproducibilidad.

r = Repetibilidad: valor por debajo del cual puede esperarse que se sittie la diferencia absoluta entre los
resultados de dos pruebas particulares, obtenidos en condiciones de repetibilidad (es decir, con la
misma muestra, el mismo operario, el mismo instrumental, en el mismo laboratorio y en un breve
intervalo de tiempo) dentro de los limites de una probabilidad especifica (en principio, 95 %); de
donde:r= 2,8 xs.

s = Desviacion tipica calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de repetibilidad.

RSD, = Desviacion tipica relativa calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de repetibilidad
[(s;/x) x 100], donde X representa la media de los resultados de todos los laboratorios y muestras.

R = Reproducibilidad: valor por debajo del cual puede esperarse que se sittie la diferencia absoluta entre
los resultados de dos pruebas particulares, obtenidos en condiciones de reproducibilidad (es decir, con
material idéntico tratado por operarios en distintos laboratorios, utilizando el método de ensayo
normalizado) dentro de los limites de una probabilidad especifica (en principio, 95 %); de donde: R

= 2,8 xs;.
Sw = Desviacion tipica calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de reproducibilidad.
RSD, = Desviacion tipica relativa calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de reproducibi-

lidad [(s¢/%) * 100].

4.2. Requisitos generales

Los métodos de andlisis utilizados para el control de los productos alimenticios deben cumplir las disposiciones
de los puntos 1y 2 del anexo de la Directiva 85/591/CEE del Consejo, de 20 de diciembre de 1985, referente a
la introducciéon de modos de toma de muestras y de métodos de andlisis comunitarios para el control de los
productos destinados a la alimentacion humana (').

4.3. Requisitos especificos
En tanto no se prescriba a escala comunitaria ningtin método especifico para la determinacion del contenido de

patulina en los productos alimenticios, los laboratorios podran aplicar cualquier método de su eleccion, a condi-
cién de ajustarse a los siguientes criterios:

(") DO L 372 de 31.12.1985, p. 50.
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4.4,

4.5.

Caracteristicas del método respecto a la patulina

Contenido Patulina
relke RSD, % RSD, % Recuperacién %
< 20 < 30 < 40 50a120
20-50 < 20 < 30 70 a 105
> 50 < 15 < 25 75a 105

No se indican los limites de deteccion de los métodos utilizados, puesto que se dan los valores de precision para
las concentraciones que presentan interés.

Los valores de precision se calculan a partir de la ecuacién de Horwitz:
RSD, — (1-0.5l0g0)
donde:

— RSD, representa la desviacion tipica relativa calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de
reproducibilidad [(sz/x) x 100].

— Ces la tasa de concentracién (es decir, 1 = 100 g/100 g, 0,001 = 1000 mg/kg)

Se trata de una ecuacién generalizada de precision, que se ha revelado independiente del analito y de la matriz y
unicamente dependiente de la concentracién en la mayorfa de los métodos corrientes de analisis.

Cdlculo de la tasa de recuperacion y comunicacion de los resultados

El resultado analitico se registrard en forma corregida o sin corregir a efectos de recuperacién. Deberd indicarse
la forma de registro y la tasa de recuperacion. El resultado analitico corregido a efectos de recuperacion se utiliza
para comprobar el cumplimiento (véase el punto 5 del anexo 1).

El resultado analitico se expresard como x +/- U, siendo x el resultado analitico y U la incertidumbre de medi-
cién.
Normas de calidad aplicables a los laboratorios

Los laboratorios deberdn ajustarse a las disposiciones de la Directiva 93/99/CEE del Consejo, de 29 de octubre
de 1993, sobre medidas adicionales relativas al control oficial de los productos alimenticios.




