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SMERNICA KOMISIE 2004/16/ES
z 12. februdra 2004,

ktorou sa ustanovujii metédy na odoberanie vzoriek a metédy analyzy na tiradni kontrolu obsahu cinu
v konzervovanych potravinich

(Text s vyznamom pre EHP)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV
so zretelom na Zmluvu o zaloZeni Eurépskeho spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady 85/591/EHS z 20. decembra 1985,
ktora sa tyka zavedenia metdd spolocenstva na odoberanie vzo-
riek a analytickych met6d na monitorovanie potravin urcenych
na ludskd spotrebu (1), zmenend a doplnent nariadenim Eurdp-
skeho parlamentu a Rady (ES) ¢. 1882/2003 (?), najmi na jej ¢la-
nok 1,

kedze:

(1)  Nariadenie Komisie (ES) ¢. 466/2001 z 8. marca 2001,
ktorym sa ustanovuji maximdlne hodnoty obsahu niekto-
rych cudzorodych latok v potravinach (3), naposledy zme-
nené a doplnené nariadenim (ES) ¢. 242/2004 (%), urcuje
maximalne limity pre anorganicky cin v konzervovanych
potravinich a odkazuje na opatrenia, ktoré ustanovujd
metddy na odoberanie vzoriek a analyzy, ktoré sa musia
pouzivat.

(2)  Smernica Rady 93/99/EHS z 29. oktébra 1993 o dodatoc-
nych opatreniach tykajacich sa dradnej kontroly
potravin (5), zmenend a doplnend nariadenim (ES)
¢. 1882/2003, zavadza systém noriem kvality pre labora-
torid, ktoré clenské Staty poverili kontrolou potravin.

(3)  Zd4 sa, Ze je potrebné stanovit vSeobecné kritérid, ktoré
musi spliiat metdda analyz, aby sa zabezpecilo, Ze labora-
torid poverené kontrolou pouZivaji metddy analyz
s porovnatelnymi parametrami; velmi doleZité je aj to, aby
sa analytické vysledky uvadzali a vyhodnocovali jednot-
nym sposobom, aby sa zabezpecil zostladeny postup
v ramci Eurdpskej tnie; tieto pravidld vyhodnocovania pla-
tia pre analytické vysledky ziskané zo vzorky na dradnd

() U.v.ESL 372, 31.12.1985, s. 50.

() U.v.EUL 284, 31.10.2003, s. 1.

() U.v.ESL77,16.3.2001,s. 1.

(%) Pozri stranu 3 tohto tradného vestnika.
() U.v.ESL290,24.11.1993,s. 14.

kontrolu; v pripade analyzy na obchodné ciele a arbitrdzne
ciele platia vnitrostatne predpisy.

(4)  Ustanovenia na odber vzoriek a metddy analyzy sa vypra-
covali na zaklade sticasnych poznatkov a mézu sa upravo-
vat, aby sa zohladnil pokrok vo vedeckych a technickych
poznatkoch; met6dy na analyzu celkového obsahu cinu st
vhodné na kontroly anorganického cinu; moznd pritom-
nost organickych foriem cinu sa pokladd za zanedbatelnti
vo vztahu k maximalnym hodnotdm stanovenym pre orga-
nicky cin.

(5)  Opatrenia ustanovené v tejto smernici st v stlade so sta-
noviskom Stdleho vyboru pre potravinovy retazec a zdra-
vie zvierat,

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Cldnok 1

Clenské $taty prijma vietky opatrenia potrebné na zabezpecenie
toho, aby sa odber vzoriek na ucel tradnej kontroly obsahu cinu
v potravinach vykonaval v stilade s metédami opisanymi v prilohe
I k tejto smernici.

Clanok 2

Clenské $taty prijmu vietky opatrenia potrebné na zabezpecenie
toho, aby priprava vzoriek a metddy analyzy pouzivané na tcel
tradnej kontroly obsahu cinu v potravindch boli v sdlade
s kritériami opisanymi v prilohe Il k tejto smernici.

Cldnok 3

Clenské $tity prijma zdkony, iné pravne predpisy a spravne
opatrenia potrebné na dosiahnutie siladu s ustanoveniami tejto
smernice do 31. decembra 2004. Bezodkladne informuji Komisiu
o zneni takychto ustanoveni a o tabulke zhody medzi takymito
ustanoveniami a touto smernicou.

Clenské staty uvedd priamo v prijatych ustanoveniach alebo pri
ich dradnom uverejneni odkaz na tdto smernicu. Podrobnosti
o odkaze upravia clenské staty.
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Cldnok 4

T4to smernica nadobtda G¢innost dvadsiatym diiom po jej uverejneni v Uradnom vestniku Eurdpskej tinie.

Této
smernica je adresovand clenskym $tdtom.

V Bruseli 12. februdra 2004

Za Komisiu
David BYRNE

Clen Komisie
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

PRILOHA [

METODY NA ODBER VZORIEK NA UCEL URADNEJ KONTROLY OBSAHU CINU
V KONZERVOVANYCH POTRAVINACH

Utel a oblast uplatnenia

Vzorky ur¢ené na tradni kontrolu obsahu cinu v konzervovanych potravindch sa odoberaji podla dalej
opisanych metdd. Takto ziskané sihrnné vzorky sa pokladaji za reprezentativne pre prislusné davky. Stlad
s maximdlnym obsahom stanovenym v nariadeni Komisie (ES) ¢. 466/2001 sa urci na zédklade obsahu
stanoveného v laboratérnych vzorkdch.

Definicie

Dévka: identifikovatelné mnozstvo potravinovej komodity dodaného v jednej zdsielke, ktord
podla dradnej kontroly vykazuje spolo¢né vlastnosti, ako st povod, odroda, druh balenia,
baliaren, odosielatel alebo oznacenie.

Cast davky: urCend Cast ddvky, na ktorej sa ma uplatnit metéda na odber vzorky. Kazdd cast dévky

musi byt fyzicky oddelend a identifikovatelnd.
Ciastkovd vzorka:  mnoZstvo materidlu odobratého z jediného miesta ddvky alebo jej Casti.
Sahrnnd vzorka:  zloZend zo vietkych Ciastkovych vzoriek odobratych z ddvky alebo jej Casti.

Laboratdrna vzorka: vzorka urcend pre laboratérium.

Vseobecné ustanovenia

Persondl

Odber vzoriek vykondva oprdvnend osoba, ktorti blizsie urcia ¢lenské $taty.

Materidl na odber vzoriek

Z kazdej ddvky, ktord sa ma prekontrolovat, sa vzorky musia odobrat oddelene.

Bezpecnostné opatrenia

Pri odoberani vzoriek a priprave vzoriek sa musia dodrziavat bezpecnostné opatrenia, aby sa zabrénilo
akymkolvek zmendm, ktoré by mali vplyv na obsah cinu, alebo by mali nepriaznivy vplyv na analyticki
stanovitelnost alebo na reprezentativnost sihrnnej vzorky.

Ciastkové vzorky

Pokial'je to mozné, mali by sa odoberat ¢iastkové vzorky na roznych miestach rozdelenych v ramci ddvky alebo
jej Casti. Odchylka od tohto postupu sa musi uviest do zdznamu.

Priprava sithrnnej vzorky

Suhrnnd vzorka sa vytvorf spojenim vsetkych ciastkovych vzoriek. Takdto sihrnnd vzorka sa homogenizuje
v laboratériu.

Opakované laboratdrne vzorky

Opakované laboratorne vzorky na tcely potvrdenia hodnot, na obchodné ciele a arbitrdzne ciele sa odobert
z homogenizovanej stthrnnej vzorky, ak to nie je v rozpore s pravnymi predpismi ¢lenskych $titov pre odber
vzoriek.

Balenie a zasielanie vzoriek

Kazdd vzorka sa umiestni do ¢istej, inertnej prepravnej nddoby, ktord poskytuje primeranti ochranu pred
kontamindciou a poskodenim pri preprave. Prijmu sa vietky potrebné bezpecnostné opatrenia, aby sa zabranilo
akejkolvek zmene v zloZeni vzorky, ktoré by mohlo vzniknit pocas prepravy alebo skladovania.
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3.8.

4.1.

4.2.

Zapecatenie a oznacovanie vzoriek

Kazdd vzorka odobratd na dradné pouzitie sa zapecati v mieste odberu vzorky a oznadi sa podla predpisov
¢lenského statu.

O kazdom odbere vzoriek sa musi viest zdznam, z ktorého je mozné jasne urcit kazda davku, ddtum a miesto
odberu vzorky so vietkymi dodato¢nymi informaciami, ktoré by mohli pomoct pri analyze.

Plany odberu vzoriek

Pouzitd metdda odberu vzoriek musi zabezpecit, aby sthrnnd vzorka bola reprezentativna pre davku, ktord sa
md kontrolova.

Pocet ciastkovych vzoriek

Minimdlny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa majd odobrat z konzerv v rdmci dévky musi zodpovedat idaju
v tabulke 1. Ciastkové vzorky odobraté z kazdej konzervy musia mat podobnd hmotnost a vytvdrat spolu
sthrnnd vzorku (pozri bod 3.5).

Tabulka 1

Pocet konzerv (Ciastkovych vzoriek), ktoré sa musia odobrat pre sahrnnii vzorku

Pocet konzerv v davke alebo jej Casti Pocet konzerv, ktoré sa musia odobrat

1az 25 najmenej 1 konzerva
26 az 100 najmenej 2 konzervy
>100 5 konzerv

Je potrebné upozornit, Ze maximalne mnoZstvé sa vztahuji na obsah kazdej konzervy, ale na ulahcenie skasky
je potrebné, aby sa pracovalo so stthrnnou vzorkou. Ak je vysledok skiisky pre sthrnnd vzorku nizsi, ale tesne
pod maximélnou hodnotou a ak je podozrenie, Ze jednotlivé konzervy by mohli prevysit maximélnu hodnotu,
potom by sa mohli pozadovat dalsie vysetrenia.

Odber vzoriek v stddiu maloobchodného predaja

Odber vzoriek potravin v $tddiu maloobchodného predaja by sa mal robit, ak je to mozné, v stilade s uvedenymi
ustanoveniami na odber vzoriek. Ak to nie je mozné, mézu sa v tddiu maloobchodného predaja pouzit iné
Gcinné postupy na odber vzoriek, ak sa zabezpeli dostatocnd reprezentativnost pre dévku, z ktorej sa odoberaji
vzorky.

Siilad ddvky alebo jej Casti so Specifikdciami

Kontrolné laboratérium analyzuje laboratérnu vzorku na téely dradnej kontroly najmenej v dvoch paralelnych
analyzach a vysledok ur¢i ako priemernd hodnotu tychto dvoch paralelnych stanoveni.

Ddvka vyhovuje, ak priemer neprevySuje prislusni maximdlnu hodnotu (stanovend v nariadeni (ES)
¢. 466/2001), pricom sa zoberie do tvahy neistota merania a vytaznost, a vysledok sa opravi o vytaznost.

Dévka je nevyhovujica — nie je v stilade s maximélnou hodnotou (ustanovenou v nariadeni (ES) ¢. 466/2001),
ak priemer nepochybne prevySuje maximalnu hodnotu, pricom sa zoberie do tvahy neistota merania
a zohladni sa vytaznost, a vysledok sa opravi o vytaznost.
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PRILOHA I

PRIPRAVA VZORKY A KRITERIA PRE METODY ANALYZY POUZIVANE PRI URADNEJ KONTROLE

4.1.

OBSAHU CINU V KONZERVOVANYCH POTRAVINACH

Bezpecnostné opatrenia a vSeobecné opatrenia vzhladom na cin

Zékladnou poziadavkou je ziskat reprezentativnu a homogénnu laboratérnu vzorku bez zanesenia
sekunddrnej kontamindcie.

Osoba vykondvajica analyzu zabezpedi, aby sa vzorky pocas ich pripravy nekontaminovali. Pokial je to
mozné, mali by sa pristroje prichddzajice do kontaktu so vzorkou vyrdbat z inertnych materidlov, napr.
z plastov, ako st polypropylén, PTFE, atd. a tieto by mali byt ocistené kyselinou, aby sa minimalizovalo riziko
kontamindcie. Na otvdranie konzerv sa mozu pouzivat ndstroje z nehrdzavejicej ocele.

Celd vzorka materidlu, ktort laboratérium dostane, sa pouzije na pripravu skisobnej vzorky. Iba velmi jemne
homogenizované vzorky umoznia reprodukovatelné vysledky.

Existuje vela spolahlivych presne uréenych postupov na pripravu vzorky, ktoré sa mozu pouzit. V norme CEN
o ,ur¢ovani stopovych prvkov — kritérid vykonu a vieobecné dovody“ st uvedené postupy, ktoré st
dokézatelne dostatocné " rovnako platné viak mozu byt aj iné postupy.

OsSetrenie vzorky zaslanej do laboratéria

Kompletnd stthrnnd vzorka sa podla postupu, ktorym sa preukazatelne dosiahne plnd homogenizicia,
jemne zomelie (kde je to vhodné) a dokladne sa pomiesa.

Dalsie rozdelenie vzoriek na tiéely potvrdenia hodnét a obchodného zdévodnenia

Opakované laboratérne vzorky urcené na stanovenie hodnoét, obchodné ciele a arbitrazne ciele sa odoberti
z homogenizovaného materidlu, ak to nie je v rozpore s pravnymi predpismi ¢lenskych $titov pre odber
vzoriek.

Metéda analyzy, ktord pouZije laboratérium a poZiadavky na kontrolu laboratérii

Definicie
Dalej stt uvedené najcastejsie pouzivané definicie, ktoré mé laboratérium pouzivat:

r = opakovatelnost, hodnota, pod ktorti je mozné ocakédvat, aby absolitny rozdiel medzi 2
vysledkami jednotlivych skisok, ziskanymi za podmienok opakovatelnosti (t. j. rovnakd
vzorka, rovnaky operdtor, rovnaky pristroj, rovnaké laboratérium a krétky casovy interval)
bol v rdmci urcenej pravdepodobnosti (spravidla 95 %), a preto r = 2,8 x s;

= §tandardnd odchylka, vypocitand z vysledkov ziskanych za podmienok opakovatelnosti;

RSD = relativna Standardnd odchylka, vypocitand z vysledkov ziskanych za podmienok
opakovatelnosti[(s [x)x100], kde x je priemer vysledkov vetkych laboratdrif a vzoriek.

R = reprodukovatelnost, hodnota, pod ktort je mozné ocakdvat, aby absolttny rozdiel medzi
vysledkami jednotlivych skusok, ziskanymi za podmienok reprodukovatelnosti (t. j.
na identickom materidle, ktory operdtori ziskali v roznych laboratéridch, pri pouziti
Standardizovanej met6dy sktiSania) bol v rdmci urCenej pravdepodobnosti (spravidla 95 %);

R =128 xsg;
Sk = §tandardnd odchylka, vypocitand z vysledkov ziskanych za podmienok reprodukovatelnosti;
RSDy =relativna $tandardnd odchylka, vypocitand z vysledkov ziskanych za podmienok

reprodukovatelnosti[(s,/x)x100].

HORRAT, = zistend RSDr hodnota vydelend hodnotou RSDr ur¢enou z Horwitzovej rovnice pri pouZiti
predopkladu r = 0,66R;

HORRAT, = zistend hodnota RSDy podelend hodnotou RSDy, vypocitanou z Horwitzovej rovnice (2);

U = roz§irend neistota merania pri pouZiti faktora rozsirenia 2, ktord ddva stupen spolahlivosti
priblizne 95 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Vseobecné poZiadavky

Metddy analyzy pouzivané na tcely kontroly musia byt v stlade s ustanoveniami v bodoch 1 a 2 prilohy
k smernici 85/591/EHS z 20. decembra 1985 o zavedeni met6d spolocenstva na odoberanie vzoriek a na
analyzy na tcely sledovania potravin urcenych na Iudska spotrebu.

Specifické poZiadavky

Pokial nie si na drovni spoloCenstva predpisané Zziadne 3pecifické metdédy na stanovenie cinu
v konzervovanych potravindch, mozu si laboratérid zvolit akikolvek validovand metddu, ak zvolend met6da
splita metrologické poziadavky uvedené v tabulke 2. Bolo by idedlne, keby validdcia zahfnala referenény
materidl, ktorému bolo udelené osvedcenie.

Tabulka 2

Kritérid na metrologické parametre pre metddy analyzy pre cin

Parameter Hodnota/pozndmka
Pouzitelnost potraviny blizsie urcené v nariadeni (ES) ¢. 242/2004
Limit detekcie najviac 5 mg/kg
Limit kvantifikdcie najviac 10 mg/kg
Presnost hodnoty HORRAT, alebo HORRAT, menej ako 1,5 pri validécii
Vytaznost 80 % az 105 % (ako je uvedené v vysledkoch valida¢ného procesu)
Specifickost nezdvislé od matrice alebo bez spektrdlnych interferencii

Metrologické parametre — koncepcia neistoty

Vhodnost metddy analyzy, ktort pouZiva laboratérium, je mozné posudit aj pomocou koncepcie neistoty
merania. Laboratérium moze pouzit metédu, ktord poskytuje vysledky v ramci maximdlnej Standardnej
neistoty. Maximdlna §tandardnd neistota sa moze vypocitat podla tohto vzorca:

Uf = \/ (Lob[2)’+(0,1¢)’
kde:
Uf  je maximdlna Standardnd neistota
LOD je limit detekcie metédy

C  je prislusnd koncentracia

Ak analytickd metdda poskytne vysledky s neistotou merania, ktoré sti pod maximélnou $tandardnou
neistotou, metdda je rovnako vhodnd ako metdda, ktord spliia kritérid pre metrologické parametre uvedené
v tabulke 2.

Vypocitanie vytaznosti a uvddzanie vysledkov

Analyticky vysledok sa moze uvddzat opraveny alebo neopraveny o vytaznost. Sposob urcenia vytaznosti
a hodnota vytaznosti sa musi uviest. Opraveny analyticky vysledok o vytaznost sa pouzije na kontrolu stiladu
s predpismi (pozri prilohu I bod 5).

Osoba vykondvajtca analyzu by mala brat do tivahy ,Zostladené usmernenia na pouzitie hodnot vytaznosti
pri analytickom merani“ (3) vypracované podla IUPAC/ISO/AOAC. Tieto usmernenia pomdhaja pri uréeni

faktorov vytaznosti.

Vysledok analyzy sa musi uvddzat ako x +/- U, pri¢om x je vysledok analyzy a U je neistota merania.

Normy pre kvalitu laboratéria

Laboratérid musia spliiat ustanovenia smernice Rady 93/99/ES z 29. oktébra 1993 o predmete dodatocnych
merani, ktoré sa tykaji tradnych kontrol potravin.
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4.6.  Ostatné faktory, ktoré sa berii do tivahy pri analyze
Skaska sposobilostii
Ucast vo vhodnych skiskach sposobilosti, ktoré sd v stlade s ,Medzindrodnym protokolom na overovania
sposobilosti  (chemickych) analytickych laboratérii“ (4), ktoré boli vypracované pod zdstitou
IUPAC/ISO/AOAC.
Niektoré z tychto programov st osobitne orientované najmd na stanovenie cinu v potravindch a dcast
na takomto programe sa odporica ovela viac ako na vieobecnom programe na urcovanie kovov
v potravindch.
Internd kontrola kvality
Laboratérid by mali byt schopné preukdzat, Ze vyuZivaji interné postupy na kontrolu kvality. Ako vzor
k tomu s ,Usmernenia o internej kontrole v chemickych analytickych laboratéridch vypracované
ISO/AOAC[IUPAC* (5).
Priprava vzorky
Musi sa dat pozor na to, aby sa do roztoku na analyzu dostal vSetok cin vo vzorke. Treba poukdzat najmi
na to, Ze postup na rozpustenie vzorky musi prebichat tak, aby sa nevyzrdzali Ziadne hydrolyzované
zlGceniny SnlV (t. j. druhy ako napriklad oxid cinicity SnO,, Sn(OH),, SnO,.H,0).
Pripravené vzorky sa musia uchovat v 5 mol/l HCL. SnCl, je viak lahko prchavy, a preto preto by sa roztoky
nemali varit.
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