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DIRECTIVA 2004/ 16/CE A COMISIEI
din 12 februarie 2004

de stabilire a metodelor de prelevare de probe si a metodelor de analizd pentru controlul oficial
al nivelului de staniu din alimentele conservate

(Text cu relevantd pentru SEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,
avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Europene,

avand in vedere Directiva 85/591/CEE a Consiliului din 20 decem-
brie 1985 privind introducerea unor metode comunitare de pre-
levare de probe si de analizd pentru controlul produselor alimen-
tare destinate consumului uman (1), astfel cum a fost modificatd
ultima datd prin Regulamentul (CE) nr. 1882/2003 al
Parlamentului European si al Consiliului (2), in special articolul 1,

intrucat:

(1)  Regulamentul (CE) nr. 466/2001 al Comisiei din 8 martie
2001 de stabilire a nivelurilor maxime pentru anumiti
contaminanti din produsele alimentare (%), astfel cum a fost
modificat ultima datd prin  Regulamentul (CE)
nr. 242/2004 (%), stabileste limitele maxime pentru staniul
anorganic din alimentele conservate si face trimitere la
masurile de stabilire a metodelor de prelevare de probe si
de analiza care urmeaza a fi utilizate.

(2)  Directiva 93/99/CEE a Consiliului din 29 octombrie 1993
privind masurile suplimentare referitoare la controlul ofi-
cial al produselor alimentare (%), astfel cum a fost modifi-
catd prin Regulamentul (CE) nr. 1882/2003, introduce un
sistem de standarde de calitate pentru laboratoarele desem-
nate de statele membre sd efectueze controlul oficial al
produselor alimentare.

(3)  Este necesar sd se stabileascd criteriile generale pe care
trebuie si le respecte metodele de analizd pentru a asigura
aplicarea de cdtre laboratoarele autorizate si efectueze
controale a metodelor de analizd cu niveluri de perfor-
mantd comparabile. De asemenea, este de o importantd
majord ca rezultatele analizelor si fie raportate si interpre-
tate in mod unitar pentru a se asigura aplicarea armonizatd
pe teritoriul Uniunii Europene. Aceste norme de interpre-
tare se aplicd la rezultatele analitice obtinute pe probele
destinate controlului oficial. In cazul unor analize in
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vederea exercitarea unei cdi de atac sau arbitraj, se aplicd
normele de drept intern.

(4)  Disporzitiile referitoare la metodele de prelevare de probe si
de analizd sunt stabilite pe baza cunostintelor actuale si pot
fi adaptate pentru luarea in considerare a progreselor sti-
intifice si tehnologice. Metodele de analizd a nivelului total
de staniu sunt adecvate controlului staniului anorganic.
Eventuala prezentd a unor forme de staniu organic este
consideratd neglijabild in raport cu nivelul maxim stabilit
pentru staniul anorganic.

(5)  Mdsurile prevazute de prezenta directivd sunt conforme cu
avizul Comitetului permanent pentru lantul alimentar si
sindtatea animali,

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Atrticolul 1

Statele membre adoptd toate masurile necesare pentru a asigura ci
prelevarea de probe pentru controlul oficial al nivelului de staniu
din alimente se desfdsoard in conformitate cu metodele descrise in
anexa I la prezenta directiva.

Articolul 2

Statele membre adopta toate masurile necesare pentru a asigura cd
pregatirea probei si metodele de analizd utilizate pentru controlul
oficial al nivelului de staniu din alimente sunt conforme cu
criteriile descrise in anexa I la prezenta directivi.

Articolul 3

Statele membre pun in aplicare actele cu putere de lege si actele
administrative necesare pentru a se conforma prezentei directive
pand la 31 decembrie 2004. Statele membre transmit de indatd
Comisiei textele acestor acte, precum si tabelul de corespondentd
dintre acte si prezenta directiva.

Atunci cind statele membre adoptd aceste acte, ele contin o
trimitere la prezenta directivd sau sunt insotite de o asemenea
trimitere la data publicdrii lor oficiale. Statele membre stabilesc
modalitatea de efectuare a acestei trimiteri.
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Articolul 4
Prezenta directivd intrd in vigoare in a doudzecea zi de la data publicarii in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.

Prezenta directivi se adreseaza statelor membre.

Adoptati la Bruxelles, 12 februarie 2004.

Pentru Comisie
David BYRNE

Membru al Comisiei
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

ANEXA I

METODELE DE PRELEVARE A PROBELOR PENTRU CONTROLUL OFICIAL
AL NIVELULUI DE STANIU DIN PRODUSELE ALIMENTARE CONSERVATE

Obiectul si domeniul de aplicare

Probele destinate controlului oficial al nivelului de staniu din produsele alimentare conservate se preleveaza in
conformitate cu metodele descrise mai jos. Totalitatea probelor astfel obtinute sunt considerate reprezentative
pentru loturi. Respectarea nivelului maxim stabilit de Regulamentul (CE) nr. 466/2001 al Comisiei se face pe
baza nivelului determinat pe probele de laborator.

Definitii

Lot: o cantitate identificabild dintr-un produs alimentar livrat la 0 anumitd datd si in legaturd
cu care responsabilul oficial a stabilit cd prezintd caracteristici comune, precum originea,
varietatea, tipul ambalajului, ambalatorul, expeditorul sau marcajele.

Sublot: partea desemnata dintr-un lot in vederea aplicdrii metodei de prelevare a probei pe partea

desemnata. Fiecare sublot trebuie si fie separat fizic si identificabil.
Probd elementard: cantitatea de material prelevatd dintr-un singur punct al lotului sau sublotului.
Proba globala: totalizarea tuturor probelor elementare prelevate dintr-un lot sau sublot.

Proba de laborator: probd prelevatd pentru laborator.

Dispozitii generale

Personalul

Prelevarea se efectueazd de citre o persoand autorizatd, in conformitate cu dispozitiile in vigoare ale statelor
membre.

Produsul din care se preleveazd probe

Din fiecare lot care urmeazi a fi analizat se preleveaza probe separate.

Precautii necesare

In cursul prelevdrii si pregdtirii probelor se adoptd masuri de precautie pentru a se evita orice modificari de
naturd sd afecteze nivelul de staniu sau analizele si reprezentativitatea probelor globale.

Probele elementare

Pe cat posibil, probele elementare se preleveaza din puncte diferite ale lotului sau sublotului. Abaterile de la
aceastd procedurd se inregistreazd in procesul-verbal.

Pregitirea probei globale

Proba globald se obtine prin unificarea tuturor probelor elementare. Omogenizarea acesteia se efectueaza in
laborator.

Probele de laborator duble

Probele de laborator duble destinate controlului, exercitdrii unei cdi de atac si arbitrajului se preleveazd din proba
globald omogenizatd, numai daci acest lucru nu contravine normelor de prelevare in vigoare in statele membre.

Ambalarea si expedierea probelor

Fiecare probd se introduce intr-un recipient curat, construit dintr-un material inert, care sd ofere protectie
corespunzitoare impotriva riscurilor de contaminare i deteriorare pe durata transportului. Se adopta toate
mdsurile de precautie pentru a se evita orice modificare a probei din punct de vedere al compozitiei care ar putea
surveni in timpul transportului sau depozitarii.
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3.8.

4.1.

4.2.

Sigilarea si etichetarea probelor

Fiecare proba oficiald se sigileazd la locul prelevirii si se identificd in conformitate cu prevederile in vigoare in
statul membru respectiv.

Se intocmeste un proces-verbal pentru fiecare prelevare de probe, astfel incat si se poatd identifica in mod clar
lotul din care s-au prelevat probe, cu precizarea datei i a locului prelevirii si cu furnizarea oricror informatii
suplimentare, utile pentru analist.

Planurile de prelevare a probelor

Metoda de prelevare aplicatd trebuie si asigure cd proba globald este reprezentativd pentru lotul verificat.

Numdrul de probe elementare

In tabelul 1 se prevede numirul minim de probe elementare care trebuie prelevate din cutiile de conserve
dintr-un lot. Probele elementare prelevate din fiecare cutie de conserve trebuie sd aibd aceeasi greutate si sd
constituie apoi o probd globali (a se vedea punctul 3.5).

Tabelul 1
Numdrul de cutii de conserve (probe elementare) care se preleveazd pentru constituirea probei
globale
Numdrul de cutii de conserve ale lotului sau sublotului Numdrul de cutii de conserve prelevate
1-25 cel putin o cutie de conserve
26-100 cel putin doud cutii de conserve
> 100 cinci cutii de conserve

De remarcat cd nivelurile maxime se aplicd fiecirei cutii de conserve, dar pentru fezabilitatea testdrii este
necesari utilizarea probei globale. In cazul in care rezultatul testdrii probei globale este inferior dar apropiat
de nivelul maxim si daci se considerd ci anumite cutii de conserve pot depdsi nivelul maxim, atunci sunt
necesare analize suplimentare.

Prelevarea de probe in etapa comertului cu amdnuntul

Prelevarea de probe de produse alimentare in etapa comertului cu amdnuntul se efectueazd, pe cat posibil, in
conformitate cu prevederile de prelevare mentionate. In cazul in care acest lucru nu este posibil, se pot utiliza
alte proceduri de prelevare eficiente in stadiul comertului cu amanuntul, cu conditia ca acestea sd asigure o
reprezentativitate suficientd pentru lotul din care s-au prelevat probe.

Conformitatea lotului cu specificatiile

In vederea controlului, laboratorul efectueazi cel putin doud analize independente fati de proba de laborator
si calculeazd media rezultatelor.

Lotul este acceptat dacd media nu depdseste nivelul maxim respectiv [stabilit de Regulamentul (CE)
nr. 466/2001], tindnd seama de incertitudinea masurdrii si corectia de recuperare necesard.

Se considerd ci lotul nu este conform cu nivelul maxim [conform Regulamentului (CE) 466/2001] in cazul in
care valoarea medie depdseste in mod incontestabil nivelul maxim, tinind seama de incertitudinea masurdrii
si de corectia pentru recuperare necesara.
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4.1.

ANEXA II

PREGATIREA PROBELOR SI CRITERIILE APLICABILE METODELOR DE ANALIZA UTILIZATE
PENTRU CONTROLUL OFICIAL AL NIVELULUI DE STANIU DIN ALIMENTELE CONSERVATE

Misuri de precautie si consideratii generale privind staniul

Cerinta esentiald este obtinerea unei probe de laborator reprezentative si omogene, fird introducerea unei
contaminari secundare.

Analistul se asigurd cd probele nu se contamineaza in timpul pregatirii. Ori de cate ori este posibil, aparatele
care vin in contact cu proba trebuie si fie fabricate din materiale inerte, de exemplu mase plastice, cum ar
fi polipropilena, PTFE etc. Aceste aparate se curdtd cu acid pentru a se reduce la maxim riscul de contaminare.
Pentru tdiere se poate utiliza otelul inoxidabil de calitate superioara.

La pregitirea materialului pentru testare se utilizeaza totalitatea probelor primite de laborator. Numai probele
omogenizate foarte bine permit obtinerea unor rezultate reproductibile.

Se pot utiliza numeroase procedee specifice de pregitire a probelor. Procedeele descrise in standardul CEN
privind ,Dozarea elementelor de trasabilitate — Criterii de performantd si consideratii generale” sunt
considerate satisficitoare (referin'* ! %47 si alte procedee pot fi la fel de valabile.

Tratarea probei primitd de laborator

Proba globald completd este macinat fin (dupd caz) si se amestecd prin utilizarea unui procedeu care asigurd
omogenizarea complet.

Subdivizarea probelor in vederea controlului si a exercitdrii unei cii de atac

Probele duble destinate controlului, exercitirii unei cdi de atac si arbitrajului se preleveazd din materialul
omogenizat, in afara cazului in care acest lucru contravine normelor de prelevare de probe din statele membre.

Metoda de analizi care trebuie utilizatd de laborator si cerintele privind controlul de laborator

Definitii
In cele de mai jos se previd cateva dintre definitiile comune cele mai utilizate pe care laboratorul are obligatia

sd le aplice:

r = Repetabilitatea, valoarea sub care diferenta absolutd dintre rezultatele a doud teste individuale
obtinute in conditii de repetabilitate (cu alte cuvinte, aceeasi probd, acelasi operator, aceeasi
aparaturd, acelasi laborator si un interval de timp scurt) se poate situa intr-o limitd de
probabilitate specifici (de obicei 95 %); de unde r = 2,8 x s..

S, = Abaterea standard, calculatd pe baza rezultatelor obtinute in conditii de repetabilitate.

RSD, = Abaterea standard relativ, calculatd pe baza rezultatelor obtinute in conditii de repetabilitate

[(sr/X) x 100], unde X reprezintd media rezultatelor pentru toate laboratoarele si probele.

R= = Reproductibilitatea, valoarea sub care diferenta absolutid dintre rezultatele testelor
individuale, obtinute in conditii de reproductibilitate (adica pentru un material identic obtinut
de operatori din laboratoare diferite prin utilizarea metodei de testare standardizate) se poate
situa la 0 anumitd limitd de probabilitate (de obicei 95 %); de unde R = 2,8 x sy.

SR = Abaterea standard calculatd pe baza rezultatelor obtinute in conditii de reproductibilitate.

RSDy = Abaterea standard relativd calculatd din rezultatele obtinute in conditii de reproductibilitate

[(s,/X)  100].

HORRAT, =RSD, observat, divizatd la valoarea RSD, estimatd pe baza ecuatiei lui Horwitz presupunand
car=0,66R.
HORRAT, = valoarea RSDy observatd impartitd la RSDy valoare calculatd pe baza ecuatiei lui Horwitz

(referinta 2).

U = incertitudinea extinsi prin utilizarea unui factor de extindere de 2, care conferd un nivel de
incredere de circa 95 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Ceringe generale

Metodele de analizd utilizate pentru controlul alimentelor trebuie si fie conforme cu dispozitiile de la
punctele (1) si (2) din anexa la Directiva 85/591/CEE a Consiliului din 20 decembrie 1985 privind
introducerea metodelor comunitare de prelevare de probe si de analizd pentru controlul produselor
alimentare destinate consumului uman.

Ceringe specifice

In cazul in care la nivel comunitar nu existd metode specifice de stabilire a nivelului de staniu din alimentele
conservate, laboratoarele pot alege orice metoda validatd, cu conditia ca aceasta sd indeplineasca criteriile de
performanta previazute de tabelul 2. Optim ar fi ca validarea s includd un material de referintd certificat.

Tabelul 2

Criterii de performanti ale metodelor de analizi a staniului

Parametrul Valoarea/comentariu
Aplicabilitatea Alimentele specificate in Regulamentul (CE) nr. 242/2004
Limita detectiei Maximum 5 mg/kg
Limita cuantificarii Maximum 10 mg/kg
Precizia Valori HORRAT, sau HORRAT, mai mici de 1,5 din proba de validare colectivd
Recuperarea 80-105 % (dupa cum indicd proba colectivi)
Specificitatea Fard interferente matriceale sau spectrale

Criterii de performantd — Metoda functiei incertitudinii

Totusi, se poate utiliza si metoda incertitudinii pentru evaluarea adecvirii metodei de analiza utilizate in
laborator. Laboratorul poate utiliza o metoda care sd producd rezultate cu o incertitudine standard maxima.
Incertitudinea standard maxima poate fi calculatd cu ajutorul urmatoarei formule:

Uf = \/ (LOD/2)"+(0,1¢)’
unde:
Uf  este incertitudinea standard maxima
LOD este limita de detectie a metodei

C este concentratia care prezintd interes

In cazul in care metoda de analizi di rezultate cu misuriri de incertitudine inferioare incertitudinii standard
maxime, metoda este la fel de valabild ca si cea care satisface criteriile de performantd indicate la tabelul 2.

Calculul nivelului de recuperare si inregistrarea rezultatelor

Rezultatul analitic se inregistreaza in forma corectatd sau necorectatd, pentru recuperare. Este obligatoriu sd
se inregistreze metoda de inregistrare si nivelul de recuperare. Rezultatul analizei corectat pentru recuperare
este utilizat pentru verificarea conformitatii (a se vedea anexa I, punctul 5).

Analistul trebuie s3 tind seama de ,Orientdrile armonizate pentru utilizarea informatiilor privind recuperarea
din mdsurdrile analitice” (referinta 3) elaborate de IUPAC[ISOJAOAC. Aceste orientdri sunt utile pentru
determinarea factorilor de recuperare.

Rezultatul analitic se inregistreazd ca x +/- U, unde x este rezultatul analitic si U incertitudinea masurarii.

Standarde de calitate pentru laboratoare

Laboratoarele trebuie si fie conforme cu Directiva 93/99/CEE a Consiliului din 29 octombrie 1993 privind
misurile suplimentare referitoare la controlul oficial al produselor alimentare.
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4.6.

Alte consideratii privind analiza

Testarea eficacitdtii

Pentru aceasta este necesard participarea la programe adecvate de testare a eficacitatii conforme cu ,Protocolul
international armonizat privind testarea eficacitdtii laboratoarelor de analize (chimice)” (referinta 4), realizat
sub auspiciile [UPAC[ISO/AOAC.

Unele dintre aceste programe includ in mod expres stabilirea nivelului de staniu din alimente, fiind de preferat
participarea la un astfel de program si nu la un program de stabilire a nivelului de metale din alimente.

Controlul intern al calitdtii

Laboratoarele trebuie sd poatd dovedi ¢ aplicd proceduri de control intern al calititii. Un exemplu in acest
sens il constituie , Orientdrile ISOJAOAC/IUPAC privind controlul intern al calitdtii in laboratoarele de analize
chimice” (referinta 5).

Pregitirea probei

Trebuie avut griji ca intreaga cantitate de staniu din probd si fie introdusd in solutie, in vederea analizarii.
Se recunoaste, in special, cd procedura de dizolvare a probei nu trebuie si permitd precipitarea substantelor
SnlV hidrolizate [adicd substante precum SnO,, Sn(OH),, SnO,.H,0].

Probele preparate se pastreazd in 5 mol/1 HCL Cu toate acestea, SnCl, se volatilizeazd usor si, in consecint,
solutiile nu se aduc la punctul de fierbere.
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