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KOMISSION DIREKTIIVI 2004/16/EY,
annettu 12 piivind helmikuuta 2004,
ndytteenotto- ja miiritysmenetelmisti siilyke-elintarvikkeiden tinapitoisuuksien virallista tarkas-
tusta varten
(ETA:n kannalta merkityksellinen teksti)
EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka (4)  Niytteenotto-  ja  maddritysmenetelmid  koskevat

ottaa huomioon Euroopan yhteison perustamissopimuksen,

ottaa huomioon elintarvikkeiden tarkastamisessa tarvittavien
yhteison  ndytteenottomenetelmien ja analyysimenetelmien
kdyttoon ottamisesta 20 pdivand joulukuuta 1985 annetun
neuvoston direktiivin 85/591/ETY ('), sellaisena kuin se on
muutettuna Euroopan Parlamentin ja neuvoston asetuksella
(EY) N:o 1882/2003 (%), ja erityisesti sen 1 artiklan,

sekd katsoo seuraavaa:

(1)  Tiettyjen elintarvikkeissa olevien vieraiden aineiden
enimmdismadrien vahvistamisesta 8 pdivind maaliskuuta
2001 annetussa komission asetuksessa (EY) N:o (EY)
4662001 (), sellaisena kuin se on viimeksi muutettuna
asetuksella (EY) N:o 242/2004 (¥), vahvistetaan enimm-
aismadrit siilyke-elintarvikkeissa olevalle epdorgaaniselle
tinalle ja viitataan toimenpiteisiin, joilla vahvistetaan
kiytettavit ndytteenotto- ja madritysmenetelmat.

(2)  Virallista elintarvikkeiden tarkastusta koskevista lisdtoi-
menpiteistd 29 pdivand lokakuuta 1993 annetussa
neuvoston direktiivissi 93/99/ETY (), sellaisena kuin se
on muutettuna asetuksella (EY) N:o 1882/2003, otetaan
kiyttoon laatustandardijirjestelmd laboratorioille, joiden
tehtdvaksi jdsenvaltiot ovat antaneet elintarvikkeiden
virallisen tarkastuksen.

(3)  On tarpeen vahvistaa yleiset perusteet, jotka médritysme-
netelmien on taytettdvd, jotta tarkastuksia suorittavien
laboratorioiden kdyttdimat menetelmit olisivat vertailu-
kelpoisia. Lisdksi on erittdin tirkedd, ettd mddritystu-
lokset ilmoitetaan ja tulkitaan yhtendisesti, jotta varmis-
tetaan yhdenmukaistettu valvonta kaikkialla Euroopan
unionissa. Niitd tulkintasddnt6jd sovelletaan virallista
valvontaa varten otetuista néytteistd saatuihin maaritys-
tuloksiin. Oikeustoimiin ja kiistojen ratkaisumenette-
lyihin tarkoitettuihin maarityksiin sovelletaan kansallisia
saantoja.
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(*) Ks. tdimdn virallisen lehden sivu 3.
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saannokset perustuvat nykytietimykseen, ja niitd voidaan
mukauttaa tieteen ja tekniikan kehitykseen. Tinan koko-
naismddran mairittdimiseen tarkoitetut menetelmat sovel-
tuvat epdorgaanisen tinan viralliseen tarkastukseen.
Orgaanisten tinamuotojen mahdolliset esiintymdat ovat
médriltddn epdolennaisia epdorgaaniselle tinalle maari-
tettyjen enimmdisarvojen kannalta.

(5)  Tissd direktiivissd sdddetyt toimenpiteet ovat elintarvike-
ketjua ja eldinten terveyttd kdsittelevin pysyvian komi-
tean lausunnon mukaiset,

ON ANTANUT TAMAN DIREKTIIVIN:

1 artikla

Jasenvaltioiden on toteutettava kaikki tarvittavat toimenpiteet
varmistaakseen, ettd niytteet elintarvikkeiden tinapitoisuuksien
virallista tarkastusta varten otetaan tdmdan direktiivin liitteessd I
esitettyjen menetelmien mukaisesti.

2 artikla

Jasenvaltioiden on toteutettava kaikki tarvittavat toimenpiteet
varmistaakseen, ettd naytteiden valmistaminen ja elintarvik-
keiden tinapitoisuuksien virallisessa tarkastuksessa kdytetty
maédritysmenetelmd vastaavat timén direktiivin liitteessd I
esitettyjd vaatimuksia.

3 artikla

Jasenvaltioiden on saatettava voimaan timin direktiivin noudat-
tamisen edellyttdmit lait, asetukset tai hallinnolliset maaraykset
viimeistddn 31 pdivdnd joulukuuta 2004. Niiden on viipymattd
toimitettava komissiolle kyseiset sdddostekstit sekd mainittujen
sdadosten ja tdman direktiivin sddnnosten vilinen vastaavuus-
taulukko.

Niissd jasenvaltioiden antamissa saddoksissd on viitattava tihdn
direktiiviin tai nithin on liitettdvéd tillainen viittaus, kun ne
virallisesti julkaistaan. Jasenvaltioiden on sdddettiva siitd, miten
viittaukset tehddan.
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4 artikla

Tama direktiivi tulee voimaan kahdentenakymmenentend pdiviani sen jilkeen, kun se on julkaistu Euroopan
unionin virallisessa lehdessd.

Tama direktiivi on osoitettu kaikille jasenvaltioille.

Tehty Brysselissd 12 pdivand helmikuuta 2004.

Komission puolesta
David BYRNE

Komission jdsen
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LITE I

NAYTTEENOTTOMENETELMAT  SAILYKE-ELINTARVIKKEIDEN  TINAPITOISUUKSIEN  VIRALLISTA

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

TARKASTUSTA VARTEN
Piddmairi ja laajuus

Sailyke-elintarvikkeiden tinapitoisuuden viralliseen tarkastukseen tarkoitetut niytteet on otettava jiljempini esitet-
tyjen menetelmien mukaisesti. Talld tavoin saatuja kokoomandytteitd pidetddn tutkittavia erid edustavina. Laborato-
riondytteistd 16ydettyjen pitoisuuksien perusteella arvioidaan, noudattavatko tutkittavat erdt komission asetuksessa
(EY) N:o 466/2001 vahvistettuja enimmaismaaria.

Miiritelmit

Era: Yhdelld kertaa toimitettu tietty méérd elintarviketta, jonka osalta viranomainen on vahvistanut,
ettd silldi on yhteisid ominaisuuksia, kuten alkuperd, lajike, pakkaustapa, pakkaaja, ldhettdjd tai
merkinnt.

Osaeri: Suuremmasta erdstd erotettu tietty osa, johon sovelletaan naytteenottomenetelmad. Jokaisen
osaerdn on oltava fyysisesti erillinen ja yksiloitavissa.

Perusndyte: Tutkittavan erdn tai osaerdn yhdesti ainoasta kohdasta otettu nayte.

Kokoomandyte: ~ Kaikkien tutkittavasta erdstd tai osaerdsti otettujen perusniytteiden muodostama kokonaisuus.

Laboratoriondyte: Laboratoriolle tarkoitettu néyte.

Yleistd

Henkilosto

Ndytteenottajan on oltava kyseisessd jasenvaltiossa voimassa olevien maardysten mukaisesti tdhdn tehtdvaan valtuu-
tettu henkil6.

Tuote, josta ndyte otetaan

Jokaisesta tutkittavasta erdstd otetaan erilliset ndytteet.

Varotoimenpiteet

Naytteenoton ja ndytteiden valmistuksen aikana on toteutettava varotoimenpiteitd, joilla valtetddn kaikki mahdolliset
muutokset, jotka voivat vaikuttaa tinapitoisuuteen, mairityksen suorittamiseen tai kokoomandytteen edustavuuteen.
Yksittdiset ndytteet

Perusndytteet on mahdollisuuksien mukaan otettava tutkittavan erdn tai osaerdn eri kohdista. Jos tdstd sddnnostd
poiketaan, siitd on aina ilmoitettava ndytteenottotodistuksessa.

Kokoomandytteen valmistus

Kokoomandyte saadaan yhdistimalld kaikki yksittdiset ndytteet. Kokoomandyte homogenoidaan laboratoriossa.

Samanlaiset laboratoriondgytteet

Valvontatoimenpiteisiin, kaupankayntiin ja kiistojen ratkaisumenettelyihin tarkoitetut samanlaiset laboratoriondytteet
on otettava homogenoidusta kokoomaniytteestd silld edellytykselld, etté tallainen menettely on jisenvaltiossa nouda-
tettavien sdantojen mukainen.

Naytteiden pakkaaminen ja lahettaminen

Jokainen nédyte on pakattava inertistd materiaalista valmistettuun puhtaaseen astiaan, joka suojaa ndytettd riittavasti
kontaminaatiolta ja mahdollisilta kuljetusvaurioilta. On myos toteutettava kaikki tarvittavat varotoimenpiteet, joilla
estetddn ndytteen koostumuksen muuttuminen kuljetuksen tai varastoinnin aikana.
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3.8

4.1

4.2

Naytteiden sinetdinti ja merkitseminen

Jokainen viralliseen kdyttoon otettu ndyte on sinetditdvd ndytteenottopaikalla ja merkittdva jasenvaltiossa voimassa
olevien sddnnosten mukaisesti.

Kustakin ndytteenotosta on laadittava niytteenottotodistus, jonka perusteella on mahdollista yksiselitteisesti
tunnistaa erd, josta ndyte on otettu. Naytteenottotodistuksessa on ilmoitettava ndytteenottopaikka ja -aika sekd
kaikki listiedot, joista voi olla hyotyd mairityksentekijalle.

Niytteenottosuunnitelma

Kaytettavalld ndytteenottomenetelmalld on varmistettava, ettdi kokoomandyte on edustava otos tarkastettavasta
erdsta.

Yksittaisten ndytteiden lukumddrd

Sailyketolkeistd yhdessi erdssd otettavien yksittdisten néytteiden vdhimmaéismairan on oltava taulukon 1 mukainen.
Kustakin tolkistd otettujen yksittdisten ndytteiden on oltava samanpainoisia, ja ne on yhdistettdvdi kokoomaniyt-
teeksi (ks. kohta 3.5).

Taulukko 1

Kokoomaniytteen muodostamiseksi otettavien tolkkien (yksittdisten ndytteiden) lukumairi

Erddn tai osaerddn kuuluvien tolkkien lukuméira Otettavien tolkkien lukuméidrd
1—25 vihintddn 1 tolkki
26—100 vihintddn 2 tolkkid
>100 5 tolkkid

On huomattava, ettd enimmaismairit koskevat kunkin tolkin sisiltod, mutta enimmaismairin testaamisen mahdol-
listamiseksi on tarpeen kayttdd kokoomaniytemenetelmid. Jos kokoomaniytteen testitulos on enimmadistasoa
pienempi mutta kuitenkin sitd ldhelld ja epdillddn, ettd yksittiiset tolkit voivat ylittdd enimmadistason, lisitutkimusten
tekeminen voi olla tarpeen.

Naytteenotto vahittaismyyntivaiheessa

Elintarvikendytteet olisi vahittdismyyntivaiheessa mahdollisuuksien mukaan otettava edelld kuvattujen nédytteenotto-
menettelyiden mukaisesti. Jos timi ei ole mahdollista, vahittdismyyntivaiheessa voidaan kdyttdd muita tehokkaita
ndytteenottomenettelyitd silld edellytykselld, ettd niilld varmistetaan tutkittavan erdn riittdvd edustavuus.

Erin tai osaerin siinndstenmukaisuus

Tarkastuslaboratorio tekee laboratoriondytteestd valvontatoimenpiteitd varten vdhintdan kaksi erillistd madritysté ja
laskee tulosten keskiarvon.

Erd hyviksytdin, jos keskiarvo on asetuksessa (EY) N:o 466/2001 vahvistetun vastaavan enimmaismaaran mukainen,
kun otetaan huomioon mittausepdvarmuus ja korjaus saannon suhteen.

Erd ei ole asetuksessa (EY) N:o 466/2001 vahvistetun enimmaismadrdn mukainen, jos keskiarvo ylittdd enim-
maismaardn selvasti, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus ja korjaus saannon suhteen.
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LITE 1

NAYTTEIDEN VALMISTUS JA VAATIMUKSET, JOTKA SAILYKE-ELINTARVIKKEIDEN TINAPITOISUUDEN

4.1

VIRALLISESSA TARKASTUKSESSA KAYTETTAVIEN MAARITYSMENETELMIEN ON TAYTETTAVA

Varotoimenpiteet ja tinaa koskevia yleisii seikkoja

Perusvaatimuksena on, ettd erdstd saadaan edustava ja homogeeninen laboratorionidyte aiheuttamatta sekundaa-
rista kontaminaatiota.

Miirityksentekijan olisi varmistettava, ettd niytteet eivit kontaminoidu niiden valmistamisen aikana. Jos
mahdollista, ndytteen kanssa kosketuksiin joutuva laitteisto olisi valmistettava inertistd muovista, esimerkiksi
polypropeenista, PTFE:std tms., ja laitteisto olisi puhdistettava hapolla kontaminaatioriskin minimoimiseksi. Leik-
kuuterissd voidaan kayttdd korkealuokkaista ruostumatonta terasta.

Laboratorioon toimitettu nidyte on kéytettivd kokonaisuudessaan tutkittavan ndytteen valmistukseen. Vain
tarkoin homogenoitu néyte antaa toistettavia tuloksia.

Monia erityisid néytteidenvalmistusmenettelyitd voidaan menestyksekkaasti kayttad. Tyydyttaviksi on todettu
menettelyt, jotka on kuvattu Euroopan standardointikomitean (CEN) standardissa Determination of trace elements
— Performance criteria and general consideration (viite 1), mutta muut voivat olla yhti patevii.

Laboratorioon toimitetun niytteen kisittely

Kokoomandyte jauhetaan (tarvittaessa) kokonaan hienoksi ja sekoitetaan huolellisesti kdyttden menetelmas,
jonka on osoitettu homogenoivan néytteen taydellisesti.

Niytteiden jakaminen valvonta- ja oikeustoimia varten

Valvontatoimenpiteisiin, kaupankdyntiin ja kiistojen ratkaisumenettelyihin tarkoitetut samanlaiset niytteet on
otettava homogenoidusta niytteestd silld edellytykselld, ettd tdllainen menettely on jasenvaltiossa noudatettavien
sddntojen mukainen.

Kiytettivd midritysmenetelmi ja laboratorion valvonta

Madritelmdt

Tavallisimmin kaytetyt maaritelmat, joita laboratorion vaaditaan kayttavan:

r = Toistettavuuden arvo, jonka alapuolella toistettavissa olosuhteissa (sama ndyte, sama maarittdja,
samat laitteet, sama laboratorio ja lyhyt aikavili) saadun kahden yksittdisen testituloksen valinen
absoluuttinen ero sijaitsee tietylld todennakoéisyydelld (yleensd 95 %), elir = 2,8 xs,.

S = Toistettavissa olosuhteissa saaduista tuloksista laskettu standardipoikkeama.

RSD, = Toistettavissa olosuhteissa saaduista tuloksista laskettu suhteellinen standardipoikkeama [(s, [x) x
100], jossa x on kaikkien laboratorioiden ja kaikkien naytteiden keskiarvo.

R = Uusittavuus: arvo, jonka alapuolella uusittavissa olosuhteissa (maarittdjien saamat identtiset ndyt-
teet eri laboratorioissa, kéyttien samaa standardimenetelmid) saatujen yksittdisten testitulosten
vilinen absoluuttinen ero sijaitsee tietylld todenndkoisyydelld (yleensd 95 %), eli R = 2,8 x s,.

S = Uusittavissa olosuhteissa saaduista tuloksista laskettu standardipoikkeama.
RSD, = Uusittavissa olosuhteissa saaduista tuloksista laskettu suhteellinen standardipoikkeama [(s, /%) x
100].

HORRAT, = Todettu RSD, jaettuna RSD-arvolla, joka on estimoitu Horwitzin yhtilostd oletusta r =0,66R
kéyttden

HORRAT, = Todettu RSD, jaettuna Horwitzin yhtalostd lasketulla RSD,-arvolla (Viite 2).

§) = Laajennettu epdvarmuus, jossa kdytetddn kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin
95 %.
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4.2

4.3

4.4

4.5

Yleiset vaatimukset

Elintarvikkeiden tarkastuksessa kiytettyjen madritysmenetelmien on vastattava elintarvikkeiden tarkastuksessa
tarvittavien yhteisén ndytteenottomenettelyjen ja analyysimenetelmien kdyttoon ottamisesta 20 pdivand joulu-
kuuta 1985 annetun neuvoston direktiivin 85/591/ETY liitteessd olevan 1 ja 2 kohdan sadannoksia.

Erityiset vaatimukset

Jos yhteisossd ei ole sdddetty erityisestd menetelméstd tinan madrittimiseksi siilyke-elintarvikkeissa, laboratoriot
voivat kdyttdd valitsemaansa validoitua menetelmad silld edellytykselld, ettd se vastaa taulukossa 2 esitettyjd
laatuperusteita. [hanteellista olisi, jos validointiin sisiltyisi sertifioituja vertailumateriaaleja.

Taulukko 2

Tinan miirityksen laatuperusteet

Muuttuja Arvo/kommentti
Sovellettavuus Asetuksessa (EY) N:o 242/2004 mainitut elintarvikkeet
Toteamisraja Enintddn 5 mg/kg

Kvantifiointiraja | Enintddn 10 mg/kg

Mittaustarkkuus | HORRAT,- tai HORRAT-arvot pienemmat kuin 1,5 validoinnissa kéytetyssd monilaborator-

iotestauksessa
Saanto 80—105 % (kuten monilaboratoriotestauksessa ilmoitettu)
Spesifisyys Ei viliaineesta aiheutuvia tai spektrihairioitd

Laatuperusteet — epdvarmuuteen perustuva toimintatapa

Myés epdvarmuuteen perustuvaa toimintatapaa voidaan kiyttdd arvioitaessa laboratoriossa kéytettdvad analyysi-
menetelmid. Laboratorio voi kiyttdid menetelmid, jolla saadut tulokset ovat standardiepdvarmuuden enimmai-
sarvon sisapuolella. Standardiepdvarmuuden enimmdisarvo saadaan seuraavasta kaavasta:

Uf = \/(LOD/z)Z + (0,10)°

jossa
Uf  on standardiepdvarmuuden enimmdisarvo
LOD on menetelmin toteamisraja

C  on merkittivd pitoisuus.

Jos analyyttinen menetelmd antaa tuloksia, joiden mittausepavarmuus on pienempi kuin standardiepavarmuuden
enimmdisarvo, menetelmd on yhtd sopiva kuin menetelmd, joka vastaa taulukossa 2 annettuja menetelmén
laatuperusteita.

Saannon laskeminen ja tulosten raportointi

Mairitystulos raportoidaan saannon osalta korjattuna tai korjaamattomana. Raportointitapa ja saantoprosentti
on ilmoitettava. Saannon suhteen korjattua madritystulosta kéytetddn sdaannostenmukaisuuden tarkistamiseen
(ks. liite I, kohta 5).

Mairityksen tekijan on myos otettava huomioon IUPAC:n, ISO:n ja AOACn kehittdimidt ohjeet: Harmonised
Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical Measurement (viite 3). Néistd ohjeista on apua saantoker-
toimia mdaritettdessa.

Maéiritystulos raportoidaan muodossa x +/- U jossa x on mddritystulos ja U on mittausepavarmuus.

Laboratorioiden laatuvaatimukset

Laboratorioiden on tdytettdva virallista elintarvikkeiden tarkastusta koskevista lisitoimenpiteistd 29 pdivina
lokakuuta 1993 annetun neuvoston direktiivin 93/99/ETY vaatimukset.
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4.6 Muut analyysissa huomioon otettavat seikat
Pitevyyden testaaminen
Laboratorio voi osallistua asianmukaisiin pdtevyydentestausohjelmiin, jotka noudattavat IUPACn, ISOn ja
AOAC:n puitteissa kehitettyd protokollaa laboratorioiden testaamisesta, International Harmonised Protocol for the
Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories (viite 4).
Joihinkin testausohjelmiin kuuluu erityisesti elintarvikkeiden tinapitoisuuden méirittiminen, ja osallistuminen
tillaiseen ohjelmaan on suositeltavampaa kuin yleiseen elintarvikkeiden metallipitoisuuden médrittimiseen
keskittyvaan ohjelmaan.
Sisdinen laadunvalvonta
Laboratorioiden on osoitettava, ettd niilld on kdytossa sisdiset laadunvalvontamenettely. Esimerkkejd ndistd ovat
ISOn, AOAC:n ja IUPAC:n sisiiset laadunvalvontaohjeet laboratorioille, ISO/AOAC/IUPAC Guidelines on Internal
Quality Control in Analytical Chemistry Laboratories (viite 5).
Niytteiden valmistelu
On tarkoin varmistettava, ettd kaikki néytteiden tina saadaan analyysiliuokseen. Erityisesti huomautetaan, ettd
ndytteen liotusmenettelyn on oltava sellainen, ettd hydrolysoituneita SnlV-yhdisteitd ei sakkaudu (eli yhdisteits,
kuten tinaoksidit SnO,, Sn(OH),, SnO,.H,0).
Valmistetut néytteet siilytetddn HCl:ssa, jonka pitoisuus on 5 mol/l. SnCl, hoyrystyy kuitenkin helposti eikd
liuoksia pitaisikddn keittdd.
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