82 Euroopa Liidu Teataja 13/33. kd
32004L0016
13.2.2004 EUROOPA LIIDU TEATAJA L 42/16

KOMISJONI DIREKTIIV 2004/16/EU,
12. veebruar 2004,
millega kehtestatakse proovivdtu- ja analiiiisimeetodid tinasisalduse ametlikuks kontrollimiseks
toidukonservides

(EMPs kohaldatav tekst)

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Uhenduse asutamislepingut,

vottes arvesse ndukogu 20. detsembri 1985. aasta direktiivi
85/591/EMU, milles kisitletakse proovivdtu- ja analiiiisimeetodite
kehtestamist inimtarbimiseks mdeldud toiduainete
kontrollimiseks (') (viimati muudetud Euroopa Parlamendi ja
ndukogu midrusega (EU) nr 1882/2003), (?) eriti selle artiklit 1

ning arvestades jargmist:

(1)  Komisjoni mairuses (EU) nr 466/2001, millega sitesta-
takse teatavate saasteainete piirnormid toiduainetes, (%) vii-
mati muudetud méédrusega (EU) nr 242/2004, () on kind-
laks maédratud anorgaaniliste tthenditena esineva tina
piirnormid toidukonservides ja on antud viited digusakti-
dele, milles on kehtestatud kasutatavad proovivotu- ja ana-
liriisimeetodid.

(2)  Noukogu 29. oktoobri 1993. aasta direktiivis 93/99/EMU
toiduainete ametlikku kontrolli kisitlevate lisameetmete
kohta, (°) muudetud méairusega (EU) nr 1882/2003, on
kehtestatud nende laboratooriumide kvaliteedistandardite
siisteem, kellele liikmesriigid on usaldanud toiduainete
ametliku kontrollimise.

(3)  Oleks vaja kehtestada iildkriteeriumid, millele analiiiisi-
meetodid peavad vastama selle tagamiseks, et kontrolli eest
vastutavad laboratooriumid kasutaksid vorreldavate karak-
teristikutega analiiiisimeetodeid. Selleks et tagada eeskir-
jade tditmisel iihtne ldhenemisviis kogu Euroopa Liidus, on
samuti viga oluline, et analiiiisitulemused esitataks ja neid
tolgendataks iihtses vormis. Selliseid tolgenduseeskirju
tuleb rakendada ametlikuks kontrollimiseks mdeldud
proovidega saadud analiiiisitulemuste korral. Kaubanduse
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kaitse ja vordlemise eesmargil tehtud analiiiiside korral
kohaldatakse riigisiseseid eeskirju.

(4)  Proovivdttu ja analiitisimeetodeid kasitlevad sitted on
koostatud praeguste teadmiste alusel ning neid voib kohan-
dada teaduse ja tehnika edusammude arvessevotmiseks.
Uldtina mairamismeetodid sobivad ka anorgaaniliste
ithenditena esineva tina sisalduse kontrollimiseks. Tina
anorgaanilistele esinemisvormidele kehtestatud piirsisal-
dustega vorreldes peetakse voimalike tina orgaaniliste esi-
nemisvormide esinemist tahtsusetuks.

(5)  Kdesoleva direktiiviga ettendhtud meetmed on kooskdlas
toiduahela ja loomatervishoiu alalise komitee arvamusega,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA DIREKTIIVI:

Artikkel 1

Liikmesriigid votavad koik vajalikud meetmed selle tagamiseks, et
toiduainete tinasisalduse ametlikuks kontrollimiseks vdetaks
proove vastavalt kédesoleva direktiivi I lisas kirjeldatud
meetoditele.

Artikkel 2

Liikmesriigid votavad koik vajalikud meetmed, et tagada
toiduainete  tinasisalduse ~ ametlikuks  kontrollimiseks
valmistatavate proovide ja kasutatavate analiiisimeetodite
vastavus kdesoleva direktiivi II lisas kirjeldatud kriteeriumidele.

Artikkel 3

Liikmesriigid joustavad kdesoleva direktiivi tditmiseks vajalikud
digusnormid 31. detsembriks 2004. Liikmesriigid edastavad
nende odigusnormide tekstid ning nende digusnormide ja
kdesoleva direktiivi vastavustabeli viivitamata komisjonile.

Kui liikmesriigid votavad kdnesolevad digusnormid vastu, lisavad
nad nendesse voi nende ametliku avaldamise korral nende juurde
viite kiesolevale direktiivile. Sellise viitamise viisi ndevad ette
liikmesriigid.
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Artikkel 4 Kiesolev direktiiv on adresseeritud litkmesriikidele.

Kaesolev direktiiv joustub 20. pdeval pdrast selle avaldamist
Euroopa Liidu Teatajas.

Briissel, 12. veebruar 2004

Komisjoni nimel
komisjoni liige

David BYRNE
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I LISA

PROOVIVOTUMEETODID TINASISALDUSE AMETLIKUKS KONTROLLIMISEKS
TOIDUKONSERVIDES

Eesmirk ja rakendusala

Toidukonservide tinasisalduse ametlikuks kontrollimiseks mdeldud proovid véetakse allpool kirjeldatud
meetodite kohaselt. Selliselt saadud koondproove peetakse asjakohaste partiide suhtes representatiivseteks.
Vastavus komisjoni médrusega (EU) nr 466/2001 kehtestatud piirnormidele tehakse kindlaks laboriproovides
mddratud sisalduste alusel.

Moisted

Partii: samal ajal tarnitud identifitseeritav toidukaubakogus, mille puhul ametnik on kindlaks teinud
sellised tihised tunnused nagu piritolu, liik, pakkimisviis, pakkija, saatja ja margistused.

Osapartii: ~ teatav partii osa, mille puhul kohaldatakse asjakohast proovivotumeetodit. Iga osapartii peab
olema fiiiisiliselt eraldatud ja identifitseeritav.

Osaproov:  partii vdi osapartii iihest kohast vdetud materjalikogus.
Koondproov: kaikide partiist voi osapartiist voetud osaproovide tthendatud kogus.

Laboriproov: laboratooriumis kasutamiseks moeldud proov.

Uldsitted

Personal

Proove votab litkmesriikide poolt volitatud isik.

Materjal, millest proovid vetakse

Igast uuritavast partiist voetakse eraldi proov.

Ettevaatusabinoud

Proovide votmisel ja valmistamisel kasutatakse ettevaatusabindusid, et viltida muutusi, mis vdivad mdjutada
tinasisaldust, segada analiiiisi v6i muuta koondproovi mitterepresentatiivseks.

Osaproovid

Voimaluse korral tuleb osaproovid votta kohtadest, mis on jaotunud iile kogu partii voi iile kogu osapartii.
Korvalekaldumised sellest korrast margitakse protokolli.

Koondproovi valmistamine

Koondproov saadakse koikide osaproovide iihendamise abil. Koondproov —homogeniseeritakse
laboratooriumis.

Paralleelsed laboriproovid

Tingimusel, et see on kooskdlas liikmesriikide proovivotueeskirjadega, vdetakse homogeniseeritud
koondproovist eeskirjade tditmise tagamiseks, kaubanduse kaitseks ja vordlemiseks vajalikud paralleelsed
laboriproovid.

Proovide pakendamine ja vedu

Iga proov asetatakse puhtasse inertsest materjalist ndusse, mis kaitseb piisavalt saastumise ja veo ajal tekkida
vOivate vigastuste eest. Muutuste valtimiseks proovi koostises veo voi ladustamise ajal voetakse kdik vajalikud
ettevaatusabindud.
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3.8.

4.1.

4.2.

Proovide pitseerimine ja mdrgistamine

Iga ametlikuks kasutamiseks voetud proov pitseeritakse proovivotukohas ja mirgistatakse liikmesriigi
digusnormide kohaselt.

Iga proovivott registreeritakse, mis voimaldab iga partii theselt identifitseerida ning saada teavet proovivotu aja
ning koha kohta ja muud lisateavet, mis voib analiiiisijale abiks olla.

Proovivotukava

Kasutatav proovivotumeetod peab tagama, et koondproov oleks kontrollitava partii suhtes representatiivne.

Osaproovide arv

Partiisse kuuluvatest konservikarpidest voetavate osaproovide minimaalne arv on esitatud tabelis 1.
Koondproovi moodustavad osaproovid peavad olema iihesuguse kaaluga (vt punkt 3.5).

Tabel 1

Koondproovi moodustamiseks vdetavate konservikarpide (osaproovide) arv

Konservikarpide arv partiis voi osapartiis Kontrollitavate konservikarpide arv
1-25 Vihemalt 1 konservikarp
26-100 Vahemalt 2 konservikarpi
>100 5 konservikarpi

Tuleb mirkida, et piirnorme kohaldatakse iga konservikarbi suhtes eraldi, kuid katsetamise hlbustamiseks on
vaja siiski kasutada koondproovi menetlust. Kui koondprooviga saadud katsetulemus on piirnormist viiksem,
kuid siiski piirnormile ldhedane ja voib oletada, et iiksikute konservikarpidega saadud tulemused vdivad iiletada
piirnormi, tuleb teha lisauuringuid.

Proovide vatmine jaemiiigietapil
Vaimaluse korral tuleb jaemiiiigietapil toiduainetest proove vdtta eespool ettendhtud proovivottu kisitlevate

sitete kohaselt. Juhul kui see ei ole vdimalik, v6ib kasutada muid kehtivaid proovivotumenetlusi tingimusel, et
need tagavad piisava representatiivsuse uuritava partii suhtes.

Partii v3i osapartii vastavus spetsifikaadile

Kontroll-laboratoorium teeb eeskirjade tditmise tagamiseks laboriprooviga vahemalt kaks sdltumatut analiiiisi
ja arvutab keskmise tulemuse.

Partii vdetakse vastu, kui keskmine tulemus ei iileta vastavat mairuses (EU) nr 466 /2001 ettendhtud piirnormi,
kusjuures arvestatakse mddtmisviga ja saagiseparandit.

Partii ei vasta mairuses (EU) nr 466/2001 ettendhtud piirnormile, kui ei saa pdhjendatult kahtluse alla seada,
et keskmine tulemus iiletab piirnormi, kusjuures arvestatakse modtmisviga ja saagiseparandit.
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4.1.

IT LISA

PROOVIDE ETTEVALMISTAMINE JA KASUTATAVATE ANALUUSIMEETODITE KRITEERIUMID
TINASISALDUSE AMETLIKUKS KONTROLLIMISEKS TOIDUKONSERVIDES

Ettevaatusabindud ja iildised kaalutlused tina korral

Pohindue on saada representatiivne ja homogeenne laboriproov, viltides sekundaarset saastamist.

Analiiiisija peab tagama, et proovid ettevalmistamisel ei saastuks. Voimaluse korral peavad prooviga
kokkupuutuvad seadmed olema inertsest materjalist, nt plastist nagu poliipropiileen, poliitetrafluoroetiileen,
kusjuures saastumisohu vahendamiseks tuleb neid pesta happega. Loiketerad voivad olla kvaliteetsest

roostevabast terasest.

Katsematerjal valmistatakse kogu laboratooriumisse saabunud materjalist. Reprodutseeritavad tulemused

saadakse iiksnes vdga peeneks homogeniseeritud prooviga.

V6ib kasutada mitmeid nduetele vastavaid proovivalmistuse erimeetodeid. Nouetele vastavaks peetakse CEN
standardis “Mikroelementide madramine - sobivuskriteeriumid ja fiildised kaalutlused” esitatud

proovivalmistusmeetodeid , kuid ka muud meetodid voivad nduetele vastata.

Laboratooriumisse saabunud proovi téotlemine

Kogu koondproov peenestatakse (vajaduse korral) ja segatakse hoolikalt, kasutades meetodit, mille kohta on

ndidatud, et see tagab tdicliku homogeniseerimise.

Proovi jagamine eeskirjade tiitmise tagamise ja kaubanduse kaitse eesmirgil.

Tingimusel, et see on kooskolas liikmesriikide proovivotueeskirjadega, voetakse homogeniseeritud materjalist

eeskirjade tditmise tagamiseks, kaubanduse kaitseks ja vordlemiseks paralleelproovid.

Laboratooriumi poolt kasutatav analiiiisimeetod ja laboratooriumi kontrollimise nduded

Moisted

Jargnevalt esitatakse rida tildkasutatavaid mdisteid, mida laboratoorium peab kasutama.

r = korratavus — vddrtus, millest korratavuse tingimustes (sama proov, sama analiiiisija, samad
seadmed, sama laboratoorium ja lithike ajavahemik) tehtud kahe iiksikkatse tulemuste
absoluutne erinevus on teatava tdendosusega (harilikult 95 %) vdiksem, seega r = 2,8 x s..

= korratavuse tingimustes saadud tulemuste pdhjal arvutatud standardhalve.

RSD, = korratavuse tingimustes saadud tulemuste pohjal arvutatud suhteline standardhilve
[(sr/X)xlOO], kus X on koigi laboratooriumide ja proovide keskmine.

R = reprodutseeritavus — vaartus, millest reprodutseeritavuse tingimustes (sama katsematerjal, eri
laborid, eri analiiiisijad, standardmeetod) tehtud iiksikkatsete tulemuste absoluutne erinevus
on teatava toendosusega (harilikult 95 %) viiksem; R = 2,8 x sp.

Sp = reprodutseeritavuse tingimustes saadud tulemuste pohjal arvutatud standardhilve.

RSDy = reprodutseeritavuse tingimustes saadud tulemuste pohjal arvutatud suhteline standardhalve
[(s,/X)x100].

HORRAT, = suhe, mis saadakse eksperimentaalselt maaratud RSD, jagamisel Horwitzi vorrandi abil leitud
RSD, viirtusega, eeldades, et r = 0,66R.

HORRAT, = suhe, mis saadakse eksperimentaalselt médratud RSDy, jagamisel Horwitzi vorrandi (2) abil

leitud RSDy, véddrtusega.

U = laiendatud madramatus, mille puhul on kasutatud kattetegurit 2, mis vastab usaldusnivoole 95 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Uldnouded
Toiduainete  kontrollimiseks ~ kasutatavad  analiiisimeetodid ~ peavad  vastama  ndukogu

20. detsembri 1985. aasta direktiivi 85/591/EMU lisa punktide 1 ja 2 sitetele inimtarbimiseks moeldud
toiduainete kontrollimiseks vajalike iihenduse proovivotu- ja analiiiisimeetodite kehtestamise kohta.

Erinouded

Kui toiduainete tinasisalduse maiiramiseks ei ole ithenduse tasandil ette nihtud erimeetodeid, vdivad
laboratooriumid valida mis tahes valideeritud meetodi, tingimusel et see meetod vastab tabelis 2 ettendhtud
sobivuskriteeriumidele. Ideaaljuhul tuleks valideerimisel kasutada sertifitseeritud etalonmaterjali.

Tabel 2

Analiiiisimeetodite sobivuskriteeriumid tina miiramiseks

Parameeter Sobivuskriteeriumi selgitus

Rakendatavus Miiruses (EU) nr 242/2004 kindlaksméiratud toiduained

Avastamispiir Kuni 5 mg/kg

Kvantifitseerimispiir Kuni 10 mg/kg

Tépsus Uhistes valideerimiskatsetes leitud HORRAT, ja HORRAT, viirtused peavad
olema alla 1,5

Saagis 80-105 % (ithiskatsetes)

Spetsiifilisus Maatriks voi spektraalne interferents ei tohi madramist segada

Sobivuskriteeriumid — méidramatusfunktsiooni kasutamine

Laboratooriumi poolt kasutatava meetodi sobivuse hindamiseks vdib kasutada ka madramatusfunktsiooni.
Laboratoorium vodib kasutada meetodit, mille puhul tulemuste méddramatus ei iileta maksimaalset
standardvddrtust. Maksimaalne standardmairamatus arvutatakse jargmise valemi abil:

Uf = \/ (LOD[2)*+(0,1C)’,
kus
Uf  on maksimaalne standardmédramatus,
LOD on meetodi avastamispiir ja

C on madiratav kontsentratsioon.

Kui teatava analiiiisimeetodi abil saadud tulemuste maidramatus on viiksem maksimaalsest
standardmiidramatusest, on see meetod rakendatav samaviirselt tabelis 2 esitatud sobivuskriteeriumidele
vastava meetodiga.

Saagise arvutamine ja tulemuste esitamine

Esitatakse saagiseparandiga voi saagiseparandita analiiiisitulemused. Margitakse analiiiisitulemuste esitusviis
ja saagis. Vastavuskontrolli puhul kasutatakse saagiseparandiga analiiiisitulemusi (vt I lisa, punkt 5).

Analiiiisijal tuleb arvestada IUPAC/ISO/AOAC egiidi all vilja to6tatud “Uhtlustatud juhiseid saagist ksitlevate
andmete kasutamise kohta analiiiitilistel modotmistel’(3). Need juhised on abiks saagisetegurite mddramisel.

Analiiiisitulemus esitatakse kujul x U, kus x on analiiiisitulemus ja U m&dtmisviga.

Laboratooriumi kvaliteedistandardid

Laboratooriumid peavad tditma ndukogu 29. oktoobri 1993. aasta direktiivi 93/99/EMU toiduainete
ametlikku kontrolli kisitlevate lisameetmete kohta.



88

N

Euroopa Liidu Teataja

13/33. kd

4.6.

VIITED

Muud analiliisiga seotud tingimused

Pidevuskatsed

Osavott asjakohastest padevuskatsekavadest, mis vastavad IUPAC[ISOJAOAC egiidi all vilja tootatud
“Rahvusvahelisele iihtlustatud protokollile (keemilise) analiiiisi laboratooriumide piddevuskatsekavade
kohta”(4).

Metallide mairamist toiduainetes kisitlevate {ildiste kavade asemel on soovitav osa votta teatavatest kavadest,
mis eraldi holmavad tina mdaramist toiduainetes.

Kvaliteedi sisekontroll

Laboratooriumid peavad suutma tdendada, et nad rakendavad kvaliteedi sisekontrolli protseduuri.
Sellekohased ndited on esitatud “ISO/AOAC/IUPACi juhistes kvaliteedi sisekontrolli kohta analiiiitilise keemia
laboratooriumides”(5).

Proovi ettevalmistamine

Tuleb jdlgida, et oleks tagatud kogu proovis sisalduva tina viimine analiiiisitavasse lahusesse. Peetakse eeskatt
silmas, et proovi lahustamisel ei tohi sadestuda Sn(IV) hiidroliiisunud esinemisvormid, nagu tina(IV)oksiid
(Sn0O,), Sn(OH), ja Sn0O,.H,0.

Valmis proove hoitakse 5 mol/l HCl lahuses. SnCl, on siiski kergesti lenduv, sellepérast ei tohi neid lahuseid
keeta.
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