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Riassuntlo

in rclazionc all'attivitd del geuppo di lavoro antiparassitad, costituito nell’'ambito della
Commissione Inlerregonale per gl alimenti ¢ le bevande, si cvidendano e s
soltopongono a rillessione aleuni problemi connessi con il recepimento defle ultime
direttive della CEE '

Vengono allresi cvidenziati, in rapporlo agli aspetli anafitici; lo linec guida per Ic buone
pratiche di Jaboratoric.

Parole chiavi: Legislarione, Mctodi di analisi, Buona pratica di laboratorio.

Summary

INTERREGIONAL COMMITTEE FOR THE FOODS AND BEVERAGES :
ACTIVITY REPORT OF THE GROUI PESTICIDES

In relation to activity of the Interregional Commitice for foods and beverages, somc
problems connceted with the acceptance  of the last directives ara pointed out and
submitted to reflection.

Turthermore in relation to analylical aspects the puidelines for pood laboratory praclices
arc pointed out.
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Nell'ambito dell’attiviti connessa al gruppo interrepionale per gli alimenti ¢ le bevande, circa
un anno fa veniva formalizzata 1a creazione di un sotiogruppo operative con 'obictiive &
intervenire nel campo dell’analisi dei residui di antiparassitard, infatt questa ativiti negli ullimi
anni ha assunlo un ruolo predominanic tra § compit istitudonali assconati ai Presidi Multizonati
di Prevenzione.
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il pruppo, costiluiio prevalentemente da Chimici dei Presidi Multizonali di Prevenzonc
supportat dai colleghi de)l’Istitulo Superiore di Sanild si pone come obicttivo:

a) Evidenziarc apli organi competenti alcuni aspelli Interprefativi connessi al recepimento delle
recentl norme Comunitarie.

b) Individuazione di metodiche analitiche ¢ loro validazione in rapporto alle buone pratiche di
laboralod.

In selazionc al primo  punto il pruppo cvidenzia che fe OO.MM. 3 mapgio 1994 in
recepimento delle divettive C.E.E numern 93/57 ¢ 93/58 fissando 1 limill massimi dei residui
delle sostanye atlive dei prodott fitosani{ard nei prodotti di odgine vogetale, nei cercali ¢ nci
prodotti di ongine animale, non né  adcpnava  pli impicghi avtorizeatli, queste comporia
sicuramente una disparitd di trallamento tra i prodott italiani ¢ quelli depli altd paesi comunitari.

In altri terming, Panalista non pud rifiutare partile di prodalti comunitard contenenti residui di
fitofarmaci enro i fimiti provist, mentre deve contostarc partite prodolic in lalia contenenti
residud sinimi su cullure non autorizzate,

‘I'ra i problemi interpretativi poste dalle nuove ordinanze rileviamo:

1} Mancata indicazione di alcuni prodotli ertofrutticeli nell’clenco penerale,

2) La diversitd tra il limitc della contaminazone indireita (0,01 mgkg) cd il limile della
delerminaAdone analitica. .

3) L’assenza dell'indicazione di diversi valor del Timile ed il dmando alle precedenti Ordinanie
Ministcriali.

4) La fissadonc del limite di residuei per 1 fungicidi clilen-bis ¢ propilen-bis diliocarbammati
sonza prevedere un melodo analitice per Iz delerminazione specifica di questi principi attivi ¢
la loro dilfcrendazione dai [ungicidi ditiocarbammati (Ziram) c dat ‘Tiram; attualmente (utti i
principi afivi sopra menzionati vengono determinati come solfuro di carbonio,

Su sollecitazione del gruppo di lavaro ¢ per evilare interpretazioni diffonmi, il Ministero della
Sanita ha ritenule opportuno riformuolare la scrittura delle OO, MM, 3 maggio 1994 in
occasione del recepimento di duc nuove direttive CEE, la numero 94/29 ¢ fa 924/30, con i
Decreto Ministeriale 9 aposto 1993,

1l decroto, risolvendo positivamente alcunc incericzve interpretalive, ha lascialo friisolti, ¢ non
poleva essere altrimenti, § problemi relativi af residui dei fungjcidi ditiocarbammati ¢ alla diversa
considerazione dei residui presenti su parile di prodoll ftaliani ¢ comunitari.

Algune difTormila trz il testo delle OO.MM. 3 maggio 1994 ¢ del D.M. 9 agosto 1995 sono
gid slate segnalate al Ministero della Sanita,

Un'ulleriore problerua cvidendato & quello connesso ai limill massimi di residal presenti nei
prodotli derivati. '

L’OM. 6 giupno 1985 (art. 5 comma 2°) stabilisce che il limilc massimo di residui nci
prodotti derivati dai prodotfi agricoli vegetali o animali & valutato considerando sia In
perceniuaic di prodotio contenuto, sia pli offetti dei processi di lavorardone sepuili per la
trasformazione.
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Per qualehe prineipio allivo esistonio codilficati i limili massimi nei prodott derivati (olio,
vino, farina, crusca);, per molli altd invece & aulorzzato Dimpicgo su olivo, vile, cercali
prevedendone 1l relativo valore di residuo mentre nulla & detto per i prodotti derivati (olio,
farina, vino).

Nonostante Ie assicurazioni fomitc dal Ministero dclla Sanitd  anche nell™ulime decreto
(. ML 12 aposta 1995) quest'uliima tendenza viene rafforzata,

In considerazione @i guanto sopra, cf sembra indispensabile per risolvere il problema dei
prodoti derival:

a) ’er § nuovi principi altivi, qualora ne venga richivsta la repisirazdionce su olivo, vite, cereali,
semi oleaginosi, stabilire contestualmente il valore di residuo sui prodotli derivati. Te prove
sperimentali poiranno cssere richicste alle ditle che né richiedono 1"autorizzasdone.

b) Delinire lo resc dei processi di trasformazdone pitt impertanti {olive/olio; uva/vino; semi
olcaginosi/oli di scmi).

c) Predisporre studi specifici da affidare ad Istitul qualificati, per la verifica del destine dei
residui di fitolarmaci nel processo di traslormazione; Ia precedenza dovrebbe csscere
accordata ai principi attivi pit frequenicmente riscontrati.

Un ultima considerazione in rapporto alla contemporanea vigenza di diverse ordinanze c
decreti (¢ velative rettifiche); si sentc la necessitd di una -“GUIIDA” che raccolgs, per ogni
prncipio allivo, 1 limiti massimi di residuo per i diversi prndotﬁ alimentar, le culiore ¢ gli
impicghi sutorzzali in Tialia,

Su questo fronte il pruppo di lavoro ha dato fa pid ampia disponibilita operativa predisponcnde
delle hozze da solloporre all’approvardone delle Autorita competenti.

In considerazione all’anafisi del sccondo punto prezioso & rsuliato esscre il coordinamento
dellIstitulo Superiore di Sanita a cui afferiscono le richieste di revisione di analisi dalle strulture
preposte il controflo, questo ha permesso di jndividuare, dall’esame doi referti analiticy, le
metodiche pilt comunemente in uso nelle varie sirulturc operaiive.

Fondamentalmenle & possibile riassumere e varde procedurc comunemenic adollate per
I"analisi dei residui depfi antiparassilari nei sepuent punli.

1. TECNICHE DI ESTRAZIONE

1.1 Vslrazdone con acclone o acelonc/metanolo
1.2 Tstrazione con clile acetato

1.3 Esiradone su terre di diatomee

1.4 Esirazionc per dispersione su florisit

2. TECNICHE DI RIPARTIZIONL

2.1 Ripartizione della {ase acctonica o acetonica/melanolica con miscela acqua/diclorometano
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2.2 Ripartizione della fasc acctonica o acclonica/metanolica con misecla ctere etilico/clere di
petrolio

3. TECNICHE DI PURIFICAZIONLE

3.1 Yurificazione di estratti acctonict o acetonici/metanolici su colonna a fasc inversa Cx o Cis
3.2 Purificazione su colonna macro v mini & permeazione di geli

4 . TECNICITE ]ji DETERMINAZIONE

4,1 Gascromatografia
42 MLC
4.3 GC/MS

1l gruppo di lavaro si prefippe di verificare gl schemi analitici sopra deseriti in relazione alla
possibilita di estendere al maggior numere di principi altivi determinabili (teenica mulliresidun)
sullz scorla delle esperienze analitiche dei membrd ad esso afferenti ed in accordo con i requisiti
atti ad assicurarc al dato analitice le garanzie proviste dalle buonc pratiche di laboratorio.

A tale proposile, 'avio della sperimentazione & stato preceduto dall'individuazione dei
requisiti che ogni laboratorio parteeipante dovrd paranlive ¢ precisamente:

a) requistti leonico organizzativi per 1a buona pratica di laboratorio
b} procedure di lavoro ¢ norme di comportamento
¢) procedure di controflo di qualita

Obieltive di queste procedurc ¢ il conscpuimento di une standard di qualith adcguato che,
insicme ad una razionalizzazione delle dsomse ogei disponibili ed ad un aspetio organizzativo
che individui forme di specializzazioni, assicuri affidabilitd e uniformitd di comportamenlo dei
laboratort sul piano nadonale ed curopeo.

REQUISITI TECNICO ORGANIZZATIVI PER LA BUONA PRATICA DI
LABORATORIO

1 laboraloro deve cssere strutturato in modo da garantire la massima sicurczza nei confronti
depli operatord, deve essere ridotio al minimo il rischio di contaminazione incrociata dei  locali
per cui risullano necessarc aree scparate per la manipolazione dei campioni ¢ le successive
operazioni di determinazione analitica, dovri cssere provvisto di idonca strumenlazione analitica
ad uso cselusivo.

Qpni strumento di analisi dovrd cssere periodicamente verificato ¢ tarato sccondo procedure
nomalizzate; ogm po di infervenio, di verifica teenica o analitica dovrd essere documentalo.

Tutlo il matedale utilizzato (solvenli, reagenti, siandard ccc.} dovranno csserc cerdificati ¢ di
prado analitico adegnato,

1.a vetreria in uso ¢ lutlo il materiale necessario per Ia preparazone dei campioni dovri csserc
Lraitata in modo da parantire I'assenza di cventuali cossioni e contaminazion,



— 107 —
Il personale addetto alle analisi dei residui deve cssere qualificato ¢ costantemenic aggiomato.
Deve sepuire le procedure previstc dal programma di qualitd ¢ non ultimo, dove rispctlare le

norme di sicurezea,

PROCEDURE DI LAVORO E NORME DI COMPORTAMENTO

Essc ripuardano fondamentalmente il prelicve ¢ 1a registrazione del campione, le analisi, la
dncumentazone della prova e la trasmissione degli atii.

Prelicvo ¢ registrazione del campiong

Le modaliti di sampionamenlo devono tener conto della uniformitd di distribuzione dei residnd
sul malcrale oggeite della prova c delle dimensioni del lotto,

Il campionc finale, da cui vongono oltenule lo aliguotc dostinale alle amalisi, dove csser
rappresentativo dellintero lotto,

Per il prelicvo di prodotli orofrutticoli si fa nfedmento al .M. 20.12.80. Ogni aliquota deve
cssere adegualamente conservala durante ¢ dopo il trasporic fino all’csceuzione delle analisi cd
anche successivamenie in caso di accertata irrepolarita.

1 contenitori doveno garantire incrzda chimica, buona tenuta ed integrita dell’aliquoia.

Ogmi campione ¢ accompagnalo dal relativo verbale di campionamento o scheda di prelicvo.

Al momento dclla registrazione viene assegnalo un numere o codice di ingresso, che in caso

di eventuale completa dservateszza sul campione rimanc unico riferimenta per addetto alle
analisi, :

Analisi

I metodi utilizzati devono esserc sperimentali, sone preleribili metodi muttiresiduo applicabili a
pilt gruppi di sostanze. I metodi devono essere conformi ai criterl contenuti nell'allegato 2 del
DM, 23.12.92 c testati da prove colletlive condotle in pit laboratod per verificarne Ta
riproducibilitd, I'accuratezz, la sensibilitd, la specificit, Ie interferenze ¢ offetlo matrice
secondo procedure normalizzate. Ie valutazdoni del metodo vengono cilelluate valulandone i
recuperi sulle matrici con i principi attivi che st intendono dosare a diverst livelli di
concenirazdione, ulilizzando standard ad clevato grado di purezza o, sc csisientc, maleriale
ceriificato.

Particolare altenzione deve essere riscrvala alla preparazionce degli standard di rifeimento per
le calibrazioni: uso di dispensalori ad clevala riproducibilitd, verfica ¢ rispetto dei tempi di
stabiliti dellc soluzioni, compatibilitd dei solventi usati.

Il metodo seclto dove cssere disponibile in laboratorio ¢ descntlo dettaglialamente in ogni sua
procedura: trattamento preliminare, estrazione ¢ purificazionc, analisi strumentale, conferma
qualilativa cd analisi quantilativa.

Nel caso in cut il rsulialo analitico indichi un probabile superamenio det valore Emile od un
valore ad esso prossitno, sard opporiuno ripelerc I'analisi su una successiva porzionc di
campione onde poter valutare I'incertezza del dato analifico.
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DocumentaAone della prova e trasmissione dei referi

Oeni analisi cscpuita deve cssere documentata: su una scheda di lavore devoeno esscro riporiati
pli estremi identificativi del campione, le rcerche cffeliuate, pli esili analitici sul campione in
csame ¢ sull’eventuale campione di controllo, i calcoli, Ic curve di calibrazdione cec. Devono
cssere allcgati § cromatogrammi, gli spetl ¢ quanto analiticarnente risultcra rilevante,

1 rapporto di prova, firmate dai responsabilt teenict, deve contenere tutte Io informazioni
relative al campione, 1'csito della analisi, 1 melodi utilizzati cd i relativi limiti di determinazione
analitica per opni principio atlivo, la data di inixo ¢ di termine delle procedure analitiche ¢ Io
modaliti di conservazione delle aliquote e dei dati prezzi.

PROCEDURE DI CONTROLLO QUALITA

Opni Iaboratorio scguc-una procedura di controllo qualitd inlermo con lo scopo di valutare
I"accettabiliti dei risultati ¢ di cvidenzare variazioni della precisione, della accuratezza c della
sensibilita del motodo. La procedura prevede 1'apgiunta di opporiuni standard intemi su opni
campione in csame e, a scadenze predeterminate, Panalisi di un campione di contrullo.

Ogni laburatorio partecipa inolire ad un programma di controllo quatita interfaboratoriale con
1o scopo di verificare ¢ migliorarc la propria accuratezza. 11 test viene eseguilo perjodicamente
su matrici preferibilmentc certificate, scguito da un ente accreditato in grado di valutare cd
claborare 1l risultato colletiivo, ‘

Dall’csilo dei controlli di qualita né discende I'atlendibilita dei risultati del ciclo analilico.



