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SMERNICE KOMISE 2004/16/ES
ze dne 12. dinora 2004,
kterou se stanovi metody odbéru vzorkd a metody analyzy pro dfedni kontrolu obsahu cinu
v konzervovanych potravinich

(Text s vyznamem pro EHP)

KOMISE EVROPSKYCH SPOLECENSTVI,
s ohledem na Smlouvu o zaloZeni Evropského spolecenstvi,

s ohledem na smérnici Rady 85/591/EHS ze dne 20. pro-
since 1985 o zavedeni metod Spolecenstvi pro odbér vzorkt
a analyzu pro sledovéni potravin urenych k lidské spotiebé (1),
ve znéni nafizeni Evropského parlamentu a Rady (ES)
¢. 1882/2003 (2, a zejména na ¢lanek 1 uvedené smérnice,

vzhledem k témto dtvodim:

(1) Nafizeni Komise (ES) ¢. 466/2001 ze dne 8. bfezna 2001,
kterym se stanovi maximalni limity urcitych kontami-
nujicich litek v potravindch (%), naposledy pozménéné
natizenim (ES) ¢. 242/2004 (4), stanovi maximalni limity
pro anorganicky cin v konzervovanych potravinich
a odkazuje na opatfeni, jimiz se stanovi metody odbéru
vzorkd a analyzy, které maji byt pouzity.

(2)  Smérnice Rady 93/99/EHS ze dne 29. fijna 1993 o dopl-
fiujicich opattenich tykajicich se afedniho dozoru nad
potravinami (°), ve znéni nafizeni (ES) ¢ 1882/2003,
zavadi systém norem fizeni jakosti pro laboratofe pové-
fené ¢lenskymi staty Gfednim dozorem nad potravinami.

(3)  Jevi se nezbytnym stanovit obecnd kritéria, kterd musi
metody analyzy spliiovat, aby se zajistilo, Ze laboratofe
povéiené kontrolou budou pouzivat metody analyzy se
srovnatelnymi pracovnimi charakteristikami. Je rovnéz
velice dulezité, aby vysledky analyz byly uvadény
a vyklddany jednotnym zptisobem, s cilem zajistit harmo-
nizovany piistup k provadéni kontrol v celé Evropské unii.
Tato pravidla pro vyklad jsou pouzitelnd na vysledky
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analyzy ziskané u vzorkd pro tfedni kontrolu. V pfipadé
analyzy pro ochranné nebo rozhod¢i ticely se pouziji vni-
trostatn{ pfedpisy.

(4)  Ustanoveni tykajici se metod odbéru vzorka a analyzy byla
vypracovana na zdkladé soucasnych znalosti a mohou byt
piizptisobena tak, aby byl zohlednén pokrok ve védeckych
a technickych znalostech. Metody pro stanoveni celkového
obsahu cinu jsou vhodné pro kontrolu obsahu anorganic-
kého cinu. Mozna pfitomnost organickych forem cinu je
povazovana za bezvyznamnou vzhledem k maximalnim
limitim stanovenym pro anorganicky cin.

(5)  Opatfeni této smérnice jsou v souladu se stanoviskem Std-
lého vyboru pro potravinovy fetézec a zdravi zvifat,

PRIJALA TUTO SMERNICI:

Cldnek 1

Clenské staty ptijmou veskerd opatieni nezbytna k tomu, aby byly
odbéry vzorkil pro dfedni kontrolu obsahu cinu v potravinich
provadény metodami popsanymi v pfiloze I této smérnice.

Cldnek 2

Clenské stity pfijmou veskerd opatieni nezbytnd k tomu, aby
piiprava vzorkd a metody analyzy pouzité pro Gfedni kontrolu
obsahu cinu v potravindch spliovaly kritéria popsand v piiloze 11
této smérnice.

Cldnek 3

Clenské stity uvedou v G&innost prévni a spravni predpisy
nezbytné pro dosazeni souladu s touto smérnici do
31. prosince 2004. Neprodlené sdéli Komisi znéni téchto
predpistt a srovnavaci tabulku mezi témito ptedpisy a touto
smeérnici.

Tyto predpisy pfijaté ¢lenskymi staty musi obsahovat odkaz na
tuto smérnici nebo musi byt takovy odkaz ucinén pii jejich
tfednim vyhlaseni. Zptisob odkazu si stanovi ¢lenské staty.
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Cldnek 4
Tato smérnice vstupuje v platnost dvacitym dnem po vyhldseni v Urednim véstniku Evropské unie.

Tato smérnice je ur¢ena ¢lenskym stattim.

V Bruselu dne 12. tnora 2004.

Za Komisi
David BYRNE

clen Komise
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PRILOHA [

METODY ODBERU VZORKU PRO UREDNI KONTROLU OBSAHU CINU V KONZERVOVANYCH
POTRAVINACH

Utel a oblast piisobnosti

Vzorky uréené pro tfedni kontrolu mnozstvi cinu v konzervovanych potravindch musi byt odebirdny nize
uvedenymi metodami. Takto ziskané souhrnné vzorky se povazuji za reprezentativni pro doty¢né Sarze.
Dodrzeni maximdlnich limitd stanovenych v nafizeni Komise (ES) ¢. 466/2001 se urcuje na zdkladé obsahu

zjisténého v laboratornich vzorcich.

2. Definice

Sarze: identifikovatelné mnozstvi potravinové komodity dodané ve stejném okamziku, které méa
podle tfednika jednotné charakteristiky, jako je ptivod, druh, typ obalu, balirna, zasilatel

nebo oznaceni.

Cést 3arze: urcitd ¢dst Sarze vyclenénd k tomu, aby z ni byl proveden odbér vzorkd. Kazdd ¢ast Sarze

musi byt fyzicky samostatnd a identifikovatelnd.
Dil¢i vzorek: mnozstvi materidlu odebrané z jednoho mista Sarze nebo ¢asti Sarze.
Souhrnny vzorek: souhrn viech dil¢ich vzorkti odebranych ze Sarze nebo ¢asti arze.

Laboratorni vzorek: vzorek uréeny pro laboratorni vysetieni.

3. Obecnd ustanoveni

3.1 Pracovnici

Odbér vzorkd musi byt proveden opravnénym pracovnikem podle predpist ¢lenskych stata.

3.2 Materidl, ktery md byt odebrdn

Kazdd SarZe, kterd md byt vySetfena, musi byt vzorkovdna samostatné.

3.3 Predbéznd opatieni

Pfi odbéru vzorkt a pii piipravé vzorkli musi byt provedena piedbéznd opatfeni s cilem zabranit jakymkoli
zméndm, které by mohly ovlivnit obsah cinu, nepfiznivé ovlivnit analytické stanoveni nebo znehodnotit

reprezentativnost souhrnnych vzorkd.

3.4 Dilci vzorky

Dil¢i vzorky se odeberou pokud mozno z riiznych mist celé Sarze nebo &sti Sarze. Odchylky od toho postupu

mus{ byt zaznamendny v protokolu.

3.5  Pfiprava souhrnného vzorku

Souhrnny vzorek se piipravi sdruzenim vSech dil¢ich vzorkd. Tento souhrnny vzorek se zhomogenizuje

v laboratofi.

3.6  Duplikdtni laboratorni vzorky

Duplikdtni vzorky pro tcely provedeni kontroly, obchodni (ochranné) a rozhod¢i dcely se odeberou ze
zhomogenizovaného souhrnného vzorku, pokud to neni v rozporu s predpisy ¢lenskych sttt o odbéru vzorkd.

3.7 Baleni a preprava vzorkii

Kazdy vzorek se ulozi do ¢isté nddoby z inertntho materidlu, kterd poskytuje dostatecnou ochranu pred
kontaminaci a pfed poskozenim pii prepravé. Musi byt pfijata viechna nezbytnd pfedbéznd opatfeni s cilem

zabranit zméné sloZeni vzorku, ke které mtze dojit pfi pfepravé nebo skladovéni.
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3.8

4.1

4.2

Uzavieni a oznaceni vzorkii
Kazdy vzorek odebrany k tifednim ticelim se uzavie na misté odbéru a oznadi se podle predpisti clenskych statt.

O kazdém odbéru vzorkt musi byt vystaven protokol, ktery umozni jednoznaénou identifikaci Sarze a v némz
musi byt uvedeny datum a misto odbéru vzorkt a dal3i tidaje, které mohou byt pro analytika uZitecné.

Pliny odbéru vzorki

Pouzitd metoda odbéru vzorkl musi zajistit, aby byl souhrnny vzorek reprezentativni pro kontrolovanou arzi.

Pocet dilcich vzorkii

Minimaélni pocet dil¢ich vzorkd, ktery md byt odebran z konzerv shodné 3arze, je uveden v tabulce 1. Dilél
vzorky odebrané z kazdé konzervy musi mit pfibliZné stejnou hmotnost a tvoif dohromady souhrnny vzorek
(viz bod 3.5).

Tabulka 1

Pocet konzerv (dil¢ich vzorkii), které se odeberou za déelem vytvofeni souhrnného vzorku

Pocet konzerv v Sarzi nebo ¢dsti Sarze Pocet konzerv, které musi byt odebrany
1az25 Nejméné 1 konzerva
26 a2 100 nejméné 2 konzervy
>100 5 plechovych konzerv

Je tieba upozornit, Ze maximalni limity se vztahuji na obsah kazdé konzervy, avsak z praktickych divoda je
pro vySetfeni nezbytné vytvofit souhrnny vzorek. Jestlize vysledek pro souhrnny vzorek nepiekracuje
maximdln{ limit, avsak bliz{ se k maximélnimu limitu, a existuje-li podezient, Ze u jednotlivych konzerv maze
byt maximdln{ limit pfekrocen, miiZe byt nezbytné provést dalsi vysetieni.

Odbér vzorkii na maloobchodnim stupni

Odbér vzorkt na maloobchodnim stupni by mél byt provddén pokud mozno v souladu s vyse uvedenymi
ustanovenimi o odbéru vzorkd. Neni-li to mozné, lze pouzit jiné G¢inné postupy odbéru vzorkii na
maloobchodnim stupni, pokud zarucuji dostatenou reprezentativnost pro vzorkovanou arzi.

Dodrzeni specifikaci v $arZi nebo v &sti SarZze
Pro tcely potvrzeni provede kontrolni laboratof alespon dvé nezdvislé analyzy a z vysledka vypocte primér.

Sarze se ptijme, neptekracuje-li primér piislusny maximdln{ limit (jak je stanoven v naiizenf (ES) ¢. 466/2001),
pficemz se zohledni nejistota méfeni a korekce na vytéznost.

Sarze nevyhovuje maximalnimu limitu (jak je stanoven v nafizenf (ES) ¢. 466/2001), jestlize s piihlédnutim
k nejistoté méFeni a po korekci na vytéznost pramér prekrac¢uje maximdlni limit bez pochyb.
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PRILOHA Il

PRIPRAVA VZORKU A KRITERIA PRO METODY ANALYZY POUZIVANE PRI UREDNI KONTROLE

4.1

OBSAHU CINU V KONZERVOVANYCH POTRAVINACH

Predbéznd opatfeni a v§eobecné zdsady pro cin

Zékladnim pozadavkem je ziskat reprezentativni a homogenni laboratorni vzorek, aniz by doslo k sekundérni
kontaminaci.

Analytik by mél zajistit, aby pii piipravé vzorkt nedoslo k jejich kontaminaci. Piistroje a pomtcky prichdzejici
do styku se vzorkem by mély byt vyrobeny z inertnich materiald, napf. z plastd jako polypropylen, PTFE atd.,
a mély by byt vycistény za pouziti kyseliny, aby se minimalizovalo riziko kontaminace. Rezné néstroje musf
byt z vysoce kvalitni korozivzdorné oceli.

Veskery materidl vzorku obdrzeny laboratof{ mé byt pouzit k pfipravé zkusebniho materidlu. Pouze diikladné
zhomogenizované vzorky poskytuji reprodukovatelné vysledky.

Existuje mnoho uspokojivych specifickych postupt ptipravy vzorku, které mohou byt pouzity. Postupy

uvedené v normé CEN ,Potraviny — Stanoveni stopovych prvka — Pozadavky na ti¢innost a vieobecné zdsady*
se ukdzaly jako uspokojivé V), ale spravné mohou byt i jiné postupy.

Zpracovani vzorku obdrzeného laboratofi

Cely souhrnny vzorek se (podle potieby) jemné rozemele a dikladné promisi postupem, u né¢hoz je
prokdzano, Ze jim lze dosdhnout tiplné homogenizace.

Rozdéleni vzorki pro tcely provedeni kontroly a ochranné dcely

Duplikétni vzorky pro tdéely provedeni kontroly, obchodni (ochranné) a rozhodéi téely se odeberou ze
zhomogenizovaného materidlu, pokud to neni v rozporu s predpisy ¢lenskych stitli o odbéru vzorki.

Metody analyzy, které mé laboratof pouZit, a poZzadavky na fizeni laboratofe

Definice

NiZe je uvedeno nékolik nejbéznéjsich definic, které musi laboratof pouzit.
r = opakovatelnost: hodnota, pod niz bude podle o¢ekdvani s danou pravdépodobnosti (obvykle
95 %) absolutni hodnota rozdilu vysledkd dvou samostatnych stanoveni za podminek

opakovatelnosti (tj. stejny vzorek, tentyz pracovnik, tatdz aparatura, tatdz laboratof,
stanoveno kratce po sobé); r = 2,8 x s;

S = smérodatnd odchylka vypoctend z vysledkil ziskanych za podminek opakovatelnosti;

RSDr = relativn smérodatnd odchylka vypoctend z vysledkii ziskanych za podminek opakovatelnosti
[(s,/x) x 100], kde x je pramér vysledki ze viech laboratoif a vzorkd;

R= = reprodukovatelnost: hodnota, pod niz bude podle ocekavani s danou pravdépodobnosti
(obvykle 95 %) absolutni hodnota rozdilu vysledkdi dvou samostatnych stanoveni za
podminek reprodukovatelnosti (tj. u stejného materidlu ziskaného pracovniky raznych
laboratofi, za pouziti standardizované zkusebni metody); R = 2,8 x sy;

Sk = smérodatnd odchylka vypoctend z vysledki ziskanych za podminek reprodukovatelnosti;

RSDR = relativni smérodatnd odchylka vypoctend =z vysledklr ziskanych za podminek
reprodukovatelnosti [(s,/x) x 100];

HORRAT, = zji§ténd hodnota RSD, délend hodnotou RSD, odvozenou z Horwitzovy rovnice za
piedpokladu r = 0,66 R;

HORRAT, = zji§ténd hodnota RSDy, délend hodnotou RSDy vypoctenou z Horwitzovy rovnice (2);

U = rozsifend nejistota méfeni pii pouziti faktoru pokryti 2, ktery poskytuje tiroven spolehlivosti
piiblizné 95 %.
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4.2

43

4.4

4.5

Obecné pozZadavky

Metody analyzy pouzité pro ticely kontroly potravin musi byt v souladu s body 1 a 2 pfilohy smérnice Rady
85/591/EHS ze dne 20. prosince 1985 o zavedeni metod Spolecenstvi pro odbér vzorkd a analyzu pro
sledovani potravin uréenych k lidské spottebeé.

Specifické pozadavky

Nejsou-li na tirovni Spolecenstvi pfedepsany zadné specifické metody pro stanoveni cinu v konzervovanych
potravinach, mohou laboratofe zvolit jakoukoli validovanou metodu za ptedpokladu, Ze zvolend metoda
spliuje pracovni kritéria uvedend v tabulce 2. Pfi validaci by mél byt v idedlnim ptipadé pouzit homologovany
referen¢ni materidl.

Tabulka 2

Pracovni kritéria metod analyzy pro cin

Parametr Hodnota | komentaf
Pouzitelnost Potraviny uvedené v nafizeni (ES) ¢. 2422004
Mez detekce Nesmi byt vyssi nez 5 mg/kg
Mez stanovitelnosti Nesmi byt vyssi nez 10 mg/kg
Pfesnost Hodnoty HORRAT, nebo HORRATy podle valida¢éniho okruhového testu musi
byt niz$f nez 1,5
Vytéznost 80 % az 105 % (podle valida¢niho okruhového testu)
Specifi¢nost Bez interferenci matrice nebo spektralnich interferenci

Pracovni kritéria — koncepce nejistoty

Vhodnost metody analyzy, kterd md byt pouzita v laboratofi, miize byt viak posouzena také pomoci koncepce
nejistoty. Laboratof muze pouzivat metodu, kterd bude poskytovat vysledky s maximdlni standardni
nejistotou. Maximdlni standardni nejistotu Ize vypocitat pomoci ndsledujici rovnice:

uf=+/(Lopj2)” + (0.10)’
kde:
Uy  je maximiln{ standardni nejistota,
LOD je mez detekce metody,

C  je prislusnd koncentrace.

Jestlize analytickd metoda poskytuje vysledky s nejistotou méfeni mensi nez maximalni standardni nejistota,
bude metoda vhodna do stejné miry jako metoda, ktera spliiuje pracovni charakteristiky uvedené v tabulce
2.

Vyjpocet vytéznosti a uvddeéni vysledkii

Vysledky analyzy se uvedou jako korigované nebo nekorigované na vytéznost. Musi byt uveden zptsob
uvedeni vytéznosti a jeji hodnota. Analyticky vysledek korigovany na vytéznost se pouzije pro kontrolu
dodrzeni limitu (viz pfiloha I bod 5).

Analytik by mél vzit na védomi ,Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical
Measurement” (Harmonizované pokyny pro pouZiti informaci o vytéznosti pfi analytickych méfenich) (3)
vypracované [UPAC[ISO/AOAC. Tyto pokyny jsou ndpomocné pii stanovovani faktort vytéZnosti.

Analyticky vysledek musi byt uveden ve tvaru x * U, kde x je analyticky vysledek a U je nejistota méfeni.

Normy jakosti pro laboratore

Laboratofe musi spliiovat pozadavky smérnice Rady 93/99/EHS ze dne 29. fjna 1993 o dopliujicich
opatfenich tykajicich se tifedniho dozoru nad potravinami.
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4.6 Dalsi zdsady pro analyzu
Zkou$eni odborné zpusobilosti
Ucast ve vhodnych programech zkouseni odborné zpusobilosti, které jsou v souladu s ,International
Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories* (Mezindrodni
harmonizovany protokol pro zkouseni odborné zpusobilosti (chemickych) analytickych laboratofd) (4)
vypracovanym pod zastitou IUPAC/ISO/AOAC.
Nékteré z téchto programi vyslovné zahrnuji stanoveni cinu v potravinach a ticast v takovém programu se
doporucuje spiSe nez tcast v obecném programu pro stanoveni kovii v potravindch.
Interni Fizeni jakosti
Laboratofe by mély byt schopny prokdzat, Ze maji zavedeny vlastni interni postupy fizeni jakosti. Piiklady
téchto postupt jsou uvedeny v ,ISO/AOAC/IUPAC Guidelines on Internal Quality Control in Analytical
Chemistry Laboratories“ (Pokyny ISOJAOAC/IUPAC pro interni fizeni jakosti v chemickych analytickych
laboratofich) (5).
Ptiprava vzorku
Je tieba vénovat pozornost tomu, aby byl veskery cin ve vzorku pro analyzu pfeveden do roztoku. Md se
zejména za to, Ze postup rozpousténi vzorku musi byt takovy, aby nedoslo ke srdzeni hydrolyzovanych
slou¢enin &tyfmocného cinu (Sn™) (. oxidu cini¢itého SnO,, Sn(OH),, Sn0,.H,0).
Pripravené vzorky se uchovévaji v prostiedi HCl o koncentraci 5 mol/l. SnCl, snadno t&kd, a proto by se
roztoky nemély vafit.
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