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KOMMISSIONENS DIREKTIV 2004/16/EF
af 12. februar 2004
om proveudtagnings- og analysemetoder til offentlig kontrol af indholdet af tin i fedevarekon-

serves

(E@S-relevant tekst)

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPAISKE FALLESSKABER HAR —

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det Europaiske
Fellesskab,

under henvisning til Radets direktiv 85/591/E@F af 20.
december 1985 om indferelse af falles proveudtagnings- og
analysemetoder til kontrol af levnedsmidler (), @ndret ved
Europa-Parlamentets og Rédets forordning (EF) nr. 1882/
2003 (%), serlig artikel 1, og

ud fra folgende betragtninger:

Ved Kommissionens forordning (EF) nr. 466/2001 af 8.
marts 2001 om fastsattelse af gransevardier for
bestemte forurenende stoffer i levnedsmidler (°), senest
@ndret ved forordning (EF) nr. 242/2003 (%), er der
fastsat grenseverdier for uorganisk tin i fedevarekon-
serves, og der henvises deri til bestemmelserne om,
hvilke proveudtagnings- og analysemetoder der skal
anvendes.

Ved Radets direktiv 93/99/EQF af 29. oktober 1993 om
supplerende bestemmelser vedrgrende offentlig kontrol
med levnedsmidler (), @ndret ved forordning (EF) nr.
1882/2003, er der indfert en ordning med kvalitets-
normer for de laboratorier, som medlemsstaterne betror
den offentlige kontrol af levnedsmidler.

Der ber fastsettes generelle kriterier, som analyseme-
toder skal opfylde, for at det kan sikres, at de laborato-
rier, der stdr for kontrollen, anvender analysemetoder
med samme ydeevne. Det er ligeledes af stor betydning,
at analyseresultater indberettes og fortolkes pd en
ensartet made for at sikre ensartet handhaevelse i hele
EU. Sidanne fortolkningsregler skal gaelde for analysere-
sultater fra prover udtaget ved offentlig kontrol. For
analyser til beskyttelse eller til referenceformél anvendes
nationale regler.
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Bestemmelserne om preveudtagnings- og analyseme-
toder er blevet opstillet pd grundlag af den nuverende
viden, og de kan tilpasses pd baggrund af udviklingen i
den videnskabelige og teknologiske viden. Metoderne til
analyse for det samlede indhold af tin er egnede til
kontrol af uorganisk tin. Den eventuelle tilstedevarelse
af organiske former for tin anses for at vere ubetydelig i
forhold til de graeensevardier, der er fastsat for uorganisk
tin.
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De i dette direktiv fastsatte foranstaltninger er i overens-
stemmelse med udtalelse fra Den Stiende Komité for
Fodevarekaden og Dyresundhed —

UDSTEDT FOLGENDE DIREKTIV:

Artikel 1

Medlemsstaterne treffer alle de nedvendige foranstaltninger til
at sikre, at preveudtagningen til offentlig kontrol af indholdet
af tin i fodevarer udferes efter de metoder, der er beskrevet i
bilag I til dette direktiv.

Atrtikel 2

Medlemsstaterne traeffer alle de nedvendige foranstaltninger til
at sikre, at forberedelsen af prover og de analysemetoder, der
anvendes ved offentlig kontrol af indholdet af tin i fedevarer,
opfylder kriterierne i bilag II til dette direktiv.

Artikel 3

Medlemsstaterne satter de nedvendige love og administrative
bestemmelser i kraft for at efterkomme dette direktiv senest
den 31. december 2004. De tilsender straks Kommissionen
disse bestemmelser med en sammenligningstabel, som viser
sammenhangen mellem de pageldende bestemmelser og dette
direktiv.

Bestemmelserne skal ved vedtagelsen indeholde en henvisning
til dette direktiv eller skal ved offentliggorelsen ledsages af en
sddan henvisning. De nermere regler for henvisningen fast-
seettes af medlemsstaterne.
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Artikel 4
Dette direktiv treeder i kraft pa tyvendedagen efter offentliggarelsen i Den Europeeiske Unions Tidende.

Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.

Udferdiget i Bruxelles, den 12. februar 2004.

Pd Kommissionens vegne
David BYRNE

Medlem af Kommissionen
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BILAG I

PROVEUDTAGNINGSMETODER, DER ANVENDES VED OFFENTLIG KONTROL AF INDHOLDET AF TIN I

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

FODEVAREKONSERVES

Formil og anvendelsesomride

Prover til offentlig kontrol af indholdet af tin i fodevarekonserves udtages efter de metoder, der er beskrevet
nedenfor. De derved fremkomne samlede prover betragtes som reprasentative for partierne. P4 grundlag af det
indhold, der er konstateret i laboratorieproverne, fastslas det, om graenseverdierne i forordning (EF) nr. 466/2001
er overholdt.

Definitioner

Parti: En identificerbar maengde af en fodevare, der leveres pd én gang, og hvorom det ved den offent-
lige kontrol konstateres, at den har falles kendetegn, sdsom oprindelse, art, emballagetype,
emballeringsvirksomhed, afsender eller marker

Delparti: Del af et parti, der udvalges med henblik pa anvendelse af proveudtagningsmetoden. Hvert
delparti skal veare fysisk adskilt og identificerbart

Enkeltprove: En materialemangde, der udtages fra et enkelt sted i partiet eller delpartiet

Samlet prove: Det materiale, der fremkommer ved, at man samler alle enkeltpreverne fra partiet eller delpartiet

Laboratorieprave: Prove bestemt til laboratoriet.
Almindelige bestemmelser

Personale

Proveudtagningen foretages af en af medlemsstaterne udpeget person.

Materiale til proveudtagning

Proveudtagningen af hvert parti, som skal undersoges, foregar separat.

Forholdsregler

Under proveudtagningen og forberedelsen af proverne skal der traeffes forholdsregler for at undgd @ndringer, som
kan pévirke indholdet af tin, have uheldig indflydelse pa analyseresultatet eller gore de samlede prover urepraesenta-
tive.

Enkeltprover

Enkeltprover ber sd vidt muligt udtages forskellige steder i hele partiet eller delpartiet. Afvigelser fra denne frem-
gangsmade skal opfores i registeret.

Forberedelse af den samlede prove

Den samlede prove sammensattes ved, at enkeltproverne samles. Denne samlede prove homogeniseres pa laborato-
riet.

Kontraprover

Kontraprever, der udtages til laboratoriekontrol med henblik pa hindhzvelse af reglerne, til beskyttelse af handelen
og til referenceformdl, skal tages fra den homogeniserede samlede prove, medmindre dette er i modstrid med
medlemsstaternes forskrifter for proveudtagning.

Emballering og forsendelse af prover

Hver prove skal anbringes i en ren beholder af inaktivt materiale, der giver tilstraekkelig beskyttelse mod forurening

og mod beskadigelse under forsendelse. Alle de nedvendige forholdsregler skal treeffes for at undga aendringer af
provens sammensatning, som matte opstd under transport eller opbevaring.
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3.8. Forsegling og meerkning af prover

4.1.

4.2.

Hver prove, der udtages til officiel brug, skal forsegles pa proveudtagningsstedet og identificeres i henhold til
medlemsstaternes forskrifter.

Der skal fores et register over hver enkelt proveudtagning, sledes at hvert parti entydigt kan identificeres, med
angivelse af dato og sted for preveudtagningen tillige med eventuelle yderligere oplysninger, som kan vzre til hjalp
for laboranten.

Proveudtagningsplaner

Den anvendte proveudtagningsmetode skal sikre, at den samlede prove er repreesentativ for det parti, der skal
kontrolleres.

Antal enkeltprover

Mindsteantallet af enkeltprover, der skal udtages fra konservesdaser i et parti, er angivet i tabel 1. Enkeltproverne
fra hver konservesddse skal have samme vagt og tilsammen udgere den samlede prove (f. punkt 3.5).

Tabel 1

Antal konservesdaser (enkeltprover), der skal udtages for at danne den samlede prove

Antal konservesdaser i partiet eller delpartiet Antal konservesdaser, der skal udtages
1til 25 mindst 1 konservesdase
26 til 100 mindst 2 konservesdaser
>100 5 konservesdaser

Bemark, at gransevardierne gelder for indholdet af hver enkelt konservesdase, men at det for at kunne gennem-
fore testningen er nedvendigt at anvende samlede prover. Hvis analyseresultatet af den samlede prove ligger under,
men tet pd graensevardien, og hvis der foreligger en mistanke om, at en eller flere konservesddser overskrider
gransevardien, kan det vare nedvendigt at foretage yderligere undersogelser.

Proveudtagning i detailleddet

Udtagning af prever af levnedsmidler i detailleddet ber om muligt ske i overensstemmelse med ovenstiende
bestemmelser for preveudtagning. Hvis det ikke er muligt, kan andre effektive procedurer for preoveudtagning i
detailleddet anvendes, hvis de sikrer, at proveudtagningen er tilstrakkeligt reprasentativ.

Partiets eller delpartiets overensstemmelse med kravene

Kontrollaboratoriet analyserer laboratoriepraverne til handhzavelse af reglerne ved mindst to uafhangige analyser
og beregner middelvardien.

Partiet godkendes, hvis middelvardien ikke overstiger den pdgazldende gransevardi (fastsat i forordning (EF) nr.
466/2001), idet der tages hensyn til méleusikkerheden og korrektion for genfinding.

Partiet overholder ikke grenseverdien (fastsat i forordning (EF) nr. 466/2001), hvis middelvaerdien uden nogen tvivl
overstiger graeensevardien, nar der tages hensyn til maleusikkerheden og korrektion for genfinding.
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BILAG II

FORBEREDELSE AF PROVER OG KRITERIER FOR ANALYSEMETODER, DER ANVENDES VED OFFENTLIG

4.1.

KONTROL AF INDHOLDET AF TIN I FODEVAREKONSERVES
Forholdsregler og almindelige overvejelser vedrerende tin

Det grundleeggende krav er, at der skal udtages en reprasentativ og ensartet laboratoriepreve uden at pafere
sekundeer forurening.

Laboranten sikrer, at prover ikke forurenes under forberedelsen. Udstyr, der kommer i kontakt med preoven, skal
sd vidt muligt vaere fremstillet af et inert materiale, f.eks. plastik sisom polypropylen, PTFE osv., og udstyret bor
rengeres med syre for at minimere risikoen for forurening. Rustfrit stél af hej kvalitet kan anvendes til skeerende
kanter.

Alt det udtagne materiale, laboratoriet modtager, skal anvendes til forberedelse af provemateriale. Kun meget
fint homogeniserede prover giver repeterbare resultater.

Der findes mange tilfredsstillende sarlige procedurer for proveforberedelse, som kan anvendes. De, der er
beskrevet i udkastet til CEN-standarden Foodstuffs — Determination of trace elements — Performance criteria and
general consideration (ref. 1), er fundet tilstraekkelige, men ogsa andre kan have samme gyldighed.

Behandling af proven pd laboratoriet efter modtagelsen

Den samlede prove finmales (hvis det er relevant) og blandes grundigt efter en metode, hvorom det er godtgjort,
at den resulterer i fuldstendig homogenisering.

Underopdeling af prover til hindhzavelses- og beskyttelsesformal

Kontraprover, der udtages med henblik pd handhevelse og handel (beskyttelse) og til referenceformdl, skal tages
fra det homogeniserede materiale, medmindre dette er i modstrid med medlemsstaternes regler for proveudtag-
ning.

Analysemetode, der skal anvendes af laboratoriet, og krav til laboratoriekontrol

Definitioner

Nogle af de mest almindeligt brugte definitioner, som laboratoriet skal anvende, er folgende:

r = Repeterbarhed: den verdi, under hvilken den absolutte forskel mellem to individuelle proveresul-
tater, der er opndet under repeterbarhedsforhold (dvs. samme prove, samme person, samme
apparatur, samme laboratorium og kort tidsinterval), kan forventes at ligge inden for en bestemt
sandsynlighed (typisk 95 %), og derfor er r=2,8 xs.

S = Standardafvigelse beregnet ud fra resultater, der er fremkommet under repeterbarhedsforhold

RSD, = Relativ standardafvigelse beregnet ud fra resultater, der er fremkommet under repeterbarhedsfor-
hold [(s,/x* 100], hvor X er gennemsnittet af resultaterne for alle laboratorier og prover.

R = Reproducerbarhed: den vardi, under hvilken den absolutte forskel mellem de individuelle prove-
resultater, der er fremkommet under reproducerbarhedsforhold (dvs. som er opndet af personer
pa forskellige laboratorier ved hjlp af den standardiserede testmetode med identisk materiale),
kan forventes at ligge inden for en bestemt sandsynlighed (typisk 95 %); R = 2,8 x s,.

Sp = Standardafvigelse beregnet ud fra resultater, der er fremkommet under repeterbarhedsforhold.

RSDy = Relativ standardafvigelse beregnet ud fra resultater, der er fremkommet under repeterbarhedsfor-
hold [(s/x) x 100].

HORRAT, = Den observerede RSD, divideret med RSD,-vardien, som er beregnet pd grundlag af Horwitz-
ligningen, og hvor det antages, at r = 0,66R.

HORRAT, = Den observerede RSD, divideret med RSD,-vardien, som er beregnet pd grundlag af Horwitz-
ligningen (ref. 2).

U = Den udvidede usikkerhed, hvor der anvendes en dakningsfaktor pa 2, som giver en sikkerhed pé
ca. 95 %.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Generelle krav

Analysemetoder, der anvendes ved fodevarekontrol, skal opfylde bestemmelserne i punkt 1 og 2 i bilaget til
Rédets direktiv 85/591/E@F af 20. december 1985 om indferelse af falles proveudtagnings- og analysemetoder
til kontrol af levnedsmidler.

Seerlige krav

Nér der ikke pé fallesskabsplan er fastsat serlige metoder til bestemmelse af indholdet af tin i fodevarekon-
serves, kan laboratorierne valge en valideret metode, der opfylder kravene i tabel 2. Ved valideringen skal der
helst inddrages certificeret referencemateriale.

Tabel 2

Krav til analysemetoder for tin

Parameter Vardi/bemzarkning

Anvendelsesomrdde | Fodevarer, der er omhandlet i forordning (EF) nr. 242/2004

Detektionsgranse Hojst 5 mg/kg

Bestemmelsesgranse | Hojst 10 mg/kg

Preacision HORRAT, eller HORRAT-veerdier pd mindre end 1,5 i ringtesten
Genfinding 80 %-105 % (som anfert i ringtesten)
Specificitet Uden matrix eller spektral interferens

Krav til analysemetoderne — Usikkerhedsmetode

Der kan imidlertid ogsa anvendes en usikkerhedsmetode for at vurdere, om den analysemetode, som laboratoriet
har til hensigt at anvende, er egnet. Laboratoriet kan bruge en metode, hvorved der fremkommer resultater
inden for en maksimal standardusikkerhed. Den maksimale standardusikkerhed kan beregnes ved at anvende
folgende formel:

Uf = \/(LOD/2)2 + (0,10)°

hvor
Uf  er den maksimale standardusikkerhed
LOD er metodens detektionsgranse

C er interessekoncentrationen

Hvis en analysemetode giver resultater med en mdleusikkerhed, der er mindre end den maksimale standardusik-
kerhed, skal metoden ligestilles med andre metoder, der opfylder kravene i tabel 2.

Genfindingsberegning og indberetning af resultater

Analyseresultatet skal oplyses, korrigeret eller ikke korrigeret for genfinding. Rapporteringsmetode og genfin-
dingsniveau skal oplyses. Analyseresultatet korrigeret for genfinding anvendes til at kontrollere, om kravet over-
holdes (jf. bilag I, punkt 5).

Laboranten ber tage hensyn til Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical Measurement
(ref. 3), der er udarbejdet i IUPAC/ISO/AOAC's regi. Disse retningslinjer kan veere til hjlp ved bestemmelse af
genfindingsfaktorer.

Analyseresultatet skal indberettes som x +/- U, hvor x er analyseresultatet og U er mdleusikkerheden.

Laboratoriekvalitetsnormer

Laboratorierne skal overholde Radets direktiv 93/99/EQF af 29. oktober 1993 om supplerende bestemmelser
vedrorende offentlig kontrol med levnedsmidler.
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Andre overvejelser i forbindelse med analysen
Prastationsprevning
Deltagelse i relevante preastationsprevningsordninger, der er i overensstemmelse med International Harmonised
Protocol for the Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories (ref. 4), der er udarbejdet i IUPAC/ISO/
AOAC's regi.
Nogle af ordningerne omhandler specifikt bestemmelse af tin i fedevarer, og det anbefales, at laboratoriet
deltager i en sidan ordning fremfor i en generel ordning for bestemmelse af metaller i fodevarer.
Intern kvalitetskontrol
Laboratorierne ber kunne godtgere, at de har ivarksat interne kvalitetskontrolprocedurer. ISO/AOAC/IUPAC
Guidelines on Internal Quality Control in Analytical Chemistry Laboratories (ref. 5) giver eksempler pa sddanne proce-
durer.
Forberedelse af prover
Det bor omhyggeligt sikres, at alt tin i proven kommer med i analyseoplesningen. Det er iser vigtigt, at proce-
duren for oplesning af proven folges séledes, at der ikke udskilles nogen former af hydrolyseret SnIV (f.cks.
forskellige former af tinoxid sdsom SnO,, Sn(OH), og Sn0O,.H,0).
Forberedte prover opbevares i 5 mol/l HCl. Da SnCl, imidlertid er meget flygtigt, ber oplesninger heraf ikke
koges.
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