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DYREKTYWA KOMISJI 2004/16/WE
z dnia 12 lutego 2004 r.

ustanawiajgca metody pobierania prébek i metody analizy do celéw urzedowej kontroli pozioméw cyny
w zywnoSci konserwowanej

(Tekst majacy znaczenie dla EOG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,
uwzgledniajac Traktat ustanawiajacy Wspélnote Europejska,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 85/591/EWG z dnia 20 grudnia
1985 r. dotyczacg wprowadzenia wspdlnotowych metod pobie-
rania prébek i analizy w celu monitorowania $rodkéw spozy-
wezych przeznaczonych do spozycia przez ludzi (1), zmieniong
rozporzadzeniem (WE) nr 1882/2003 Parlamentu Europejskiego
i Rady (2),w szczegdlnoci jej art. 1,

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

(1)  Rozporzadzenie Komisji (WE) nr 466/2001 z dnia 8 marca
2001 r. ustalajace najwyzsze dopuszczalne poziomy dla
niektérych zanieczyszczen w $rodkach spozywezych (3),
ostatnio zmienione rozporzadzeniem (WE) nr 242/2004 (),
ustala najwyzsze dopuszczalne limity dla cyny nieorga-
nicznej w konserwowych $rodkach spozywczych oraz
odnosi si¢ do $srodkéw ustanawiajgcych pobieranie probek
i metody analizy, ktére nalezy zastosowac.

(2)  Dyrektywa Rady 93/99/EWG z dnia 29 pazdziernika
1993 r. w sprawie dodatkowych $rodkéw urzedowej kon-
troli $srodkéw spozywczych (°), zmieniona rozporzadze-
niem nr 1882/2003, wprowadza system norm jakosci dla
laboratoriéw, ktérym Panstwa Czlonkowskie powierzyly
urzedowa kontrole Srodkéw spozywezych.

(3)  Wydaje si¢ konieczne ustalenie ogélnych kryteriéw, ktére
powinna spelnia¢ metoda analizy, w celu zapewnienia, ze
odpowiedzialne za kontrole laboratoria wykorzystuja
metody analizy o poréwnywalnym poziomie skutecz-
nosci. Jest réwniez wazne, aby wyniki analizy byly zgto-
szone i interpretowane w jednolity sposéb, w celu zapew-
nienia zharmonizowanego sposobu wprowadzania
w zycie w calej Unii Europejskiej. Wymienione zasady
interpretacji powinny by¢ stosowane w odniesieniu do
wynikéw analiz probki dla kontroli urzedowej. W przy-
padku analizy do celéw obrony lub odniesienia, stosuje si¢
przepisy krajowe.

Dz.U.L 372 z 31.12.1985, str. 50.
Dz.U.L 284 z 31.10.2003, str. 1.
Dz.U.L 77 z16.3.2001, str. 1.
Dz.U.L 42 z 13.2.2004, str. 3.
Dz.U.L 290 z 24.11.1993, str. 14.
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(4)  Przepisy dotyczace pobierania prébek i metod analizy
opracowano na podstawie aktualnej wiedzy i moga one
zosta¢ dostosowywane w taki sposéb, aby uwzglednialy
postepy w wiedzy naukowej i technicznej. Metody analizy
catkowitej ilosci cyny sa whasciwe dla kontroli cyny nie-
organicznej. Mozliwa obecnos¢ organicznych form cyny
uznaje si¢ za majaca niewielkie znaczenie w odniesieniu do
najwyzszych dopuszczalnych pozioméw ustalonych dla
cyny nieorganicznej.

(5)  Srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie sa zgodne z
opinig Stalego Komitetu ds. Lancucha Pokarmowego
i Zdrowia Zwierzat,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE;:

Artykut 1

Panistwa Czlonkowskie podejmujg wszelkie niezbedne $rodki
w celu zapewnienia, aby pobieranie prébek stosowane przy
urzedowej kontroli pozioméw cyny w Srodkach spozywczych
bylo przeprowadzane wedtug metod opisanych w zalgczniku I do
niniejszej dyrektywy.

Artykut 2

Panistwa Czlonkowskie podejmujg wszelkie niezbedne $rodki
w celu zapewnienia, aby przygotowywanie probek i metody
analizy uzywane przy urzedowej kontroli pozioméw cyny
w  Srodkach  spozywczych spelnialy kryteria, opisane
w zalgczniku II do niniejszej dyrektywy.

Artykut 3

Pafistwa Czlonkowskie wprowadzg w zycie przepisy ustawowe,
wykonawcze 1 administracyjne niezbedne do wykonania
postanowiefl niniejszej dyrektywy do dnia 31 grudnia 2004 r.
Panistwa Czlonkowskie niezwlocznie przekazuja Komisji teksty
tych przepisow oraz wraz z tabelg korelacji pomiedzy tymi
przepisami i niniejsza dyrektywa.

Przepisy przyjete przez Panstwa Czlonkowskie zawieraja
odniesienie do niniejszej dyrektywy lub odniesienie takie
towarzyszy ich urzedowej publikacji. Metody dokonywania
takiego odniesienia okreslane sg przez Panistwa Czlonkowskie.
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Artykut 4

Niniejsza dyrektywa wchodzi w zycie dwudziestego dnia po jej opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym Unii
Europejskiej.

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 12 lutego 2004 r.
W imieniu Komisji
David BYRNE

Czlonek Komisji
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

ZALACZNIK I

METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZEDOWE] KONTROLI POZIOMOW CYNY
W KONSERWOWYCH SRODKACH SPOZYWCZYCH

Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kontroli pozioméw zawartosci cyny w konserwowych $rodkach
spozywczych sg pobierane zgodnie z metodami opisanymi ponizej. Tak uzyskane prébki faczone sg uwazane
za reprezentatywne dla partii. Zgodno$¢ z najwyzszymi dopuszczalnymi poziomami ustanowionymi
w rozporzadzeniu Komisji (WE) nr 466/2001 jest okre$lona na podstawie pozioméw ustalonych w probkach
laboratoryjnych.

Definicje

Partia: mozliwa do zidentyfikowania ilo§¢ towaru zywno$ciowego dostarczona w tym samym
czasie i uznana w sposob urzedowy jako posiadajaca wspdlng charakterystyke taka jak
pochodzenie, odmiang, rodzaj opakowania, pakujacego, nadawce lub oznakowania.

Podpartia: wskazana czg$¢ partii celem zastosowania metod pobierania prébek na wskazanej

czgdci. Kazda podpartia musi by¢ fizycznie oddzielna i mozliwa do zidentyfikowania.
Prébka pierwotna:  ilo$¢ materialu pobrana z pojedynczego miejsca partii lub podpartii.
Prébka zbiorcza: polaczona cato$¢ z probek pierwotnych pobranych z partii lub podpartii.

Prébka laboratoryjna: prébka przeznaczona do badan laboratoryjnych.

Przepisy ogodlne

Personel

Prébki pobiera osoba upowazniona, zgodnie z przepisami Paristw Cztonkowskich.

Materiat przeznaczony do pobierania prébek

Prébki muszg by¢ pobierane oddzielnie z kazdej partii, ktéra bedzie badana.

Niezbgdne srodki ostroznosci

W trakcie pobierania probek oraz przygotowania probek muszg zosta¢ podjete niezbedne $rodki ostroznosci
w celu uniknigcia wszelkich zmian, ktére moglyby wplynac na zawarto$¢ cyny, mie¢ niekorzystny wplyw na
analityczne oznaczenie lub spowodowac, ze probka laczona bedzie niereprezentatywna.

Prébki pierwotne

Jesli tylko jest to mozliwe, pierwotne probki powinny zostaé pobrane w réznych miejscach rozmieszczonych
w partii lub podpartii. Niestosowanie si¢ do tej procedury musi zostaé zarejestrowane w rejestrze.

Przygotowanie prébki tgczonej

Prébka faczona tworzona jest poprzez aczenie prébek pierwotnych. Ta probka taczona jest homogenizowana
w laboratorium.

Réwnolegte probki laboratoryjne

Réwnolegle probki laboratoryjne do celow stosowania, handlu (obrony) oraz odniesienia s3 pobierane z
homogenicznej probki faczonej, o ile nie jest to sprzeczne z zasadami dotyczacymi pobierania prébek w danym
Panstwie Czlonkowskim.

Pakowanie i przekazywanie prébek

Kazda probka jest umieszczona w czystym, chemicznie obojetnym pojemniku, ktéry zapewnia wlasciwa
ochrong przed skazeniem i uszkodzeniem w trakcie przewozu. Podjete sa wszystkie niezbedne Srodki zaradcze
w celu uniknigcia jakichkolwiek zmian w skladzie probki, ktére moglyby powstaé w trakcie transportu lub
sktadowania.
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3.8.

4.1.

4.2

Plombowanie i etykietowanie probek

Kazda prébka pobrana do oficjalnego uzytku zostanie zaplombowana w miejscu pobrania i oznaczona zgodnie
z przepisami Pafstwa Czlonkowskiego.

Kazde pobieranie probek musi by¢ rejestrowane w celu umozliwienia jednoznacznej identyfikacji kazdej probki
podajac réwniez datg oraz miejsce pobierania probek wraz z dodatkowymi informacjami, ktére moga byé
pomocne dla analizy.

Plan pobierania probek

Przyjeta metoda pobierania prébek zapewnia, ze prébka laczona bedzie reprezentatywna dla calej
kontrolowanej partii.

Liczba prébek pierwotnych

Najnizsza liczba prébek pierwotnych pobieranych z puszek w partii jest okreslona w tabeli 1. Probki pierwotne
pobrane z kazdej puszki maja zblizong wage razem stanowig probke taczong (patrz ppkt 3.5).

Tabela 1

Liczba puszek (prébek pierwotnych) ktére sa pobierane dla utworzenia prébki laczonej

Liczba puszek w partii lub podpartii Liczba probek, ktére nalezy pobraé
1-25 co najmniej 1 puszka
26-100 co najmniej 2 puszki
>100 5 puszek

Nalezy zaznaczy¢, ze najwyzsze dopuszczalne poziomy majg zastosowanie do zawartoéci kazdej puszki,
jednakze dla wykonalnosci badania konieczne jest zastosowanie probek faczonych. Jezeli wyniki badania
probki taczonej jest nizszy od, ale bliski najwyzszego dopuszczalnego poziomu i jezeli podejrzewa sig, ze
poszczegblne puszki moga przekraczal najwyzszy dopuszczalny poziom wowczas moze by¢ konieczne
przeprowadzenie dalszych badan.

Pobieranie probek na etapie detalicznym

Pobieranie probek srodkéw spozywezych na etapie detalicznym powinno by¢ prowadzone, tam gdzie jest to
mozliwe, zgodnie z opisanymi powyzej przepisami dotyczacymi pobierania probek. Jesli nie jest to mozliwe,
inne skuteczne metody pobierania probek na etapie detalicznym moga by¢ wykorzystane pod warunkiem ze
zapewniajg one wystarczajaca reprezentatywno$¢ dla partii, z ktdrej sa pobierane prébki.

Zgodno$¢ partii lub podpartii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne analizuje probke laboratoryjng do celéw stosowania w co najmniej dwoch
niezaleznych analizach i oblicza $rednig z wynikow.

Partia jest przyjeta, jezeli Srednia nie przekracza odpowiedniego najwyzszego dopuszczalnego poziomu (jak
ustanowiono w rozporzadzeniu (WE) nr 466/2001) przy uwzglednieniu niepewno$ci pomiaru i skorygowaniu
na powrdt do normalnego stanu.

Partia jest niezgodna z wymogiem najwyzszego dopuszczalnego poziomu (ustanowionym w rozporzadzeniu
(WE) nr 466/2001), jezeli $rednia po skorygowaniu na powrdt do normalnego stanu przekracza najwyzszy
dopuszczalny poziom poza wszelka watpliwos¢, przy uwzglednieniu niepewnosci pomiaru.
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ZAEACZNIK 1T

PRZYGOTOWANIE PROBKI ORAZ KRYTERIA DLA METOD ANALIZY WYKORZYSTYWANYCH DO

4.1.

CELOW URZEDOWE] KONTROLI POZIOMOW CYNY W KONSERWOWYCH SRODKACH
SPOZYWCZYCH

Srodki ostroznosci i ustalenia ogélne dotyczace cyny

Podstawowym wymogiem jest uzyskanie reprezentatywnej i jednorodnej probki laboratoryjnej bez
ponownego skazenia.

Analityk powinien zapewni¢, ze probki podczas przygotowania nie ulegng skazeniu. Jesli jest to mozliwe,
urzgdzenia majgce kontakt z prébkg powinny by¢ wykonane z materiatu obojetnego, np. plastiku takiego jak
polipropylen, PTFE itd., i powinny by¢ oczyszczone kwasem w celu zmniejszenia ryzyka skazenia. Wysokiej
jakosci stal nierdzewna moze by¢ uzywana do krawedzi tnacych.

Caly materiat otrzymany przez laboratorium jest wykorzystywany do przygotowania materiatu do badan.
Jedynie bardzo drobno homogenizowane prébki pozwalajg na uzyskanie powtarzalnych wynikow.

Moze zosta¢ uzytych wiele zadowalajacych procedur przygotowania szczegdlnych probek. Procedury
opisane w normie CEN dotyczacej ,Oznaczania pierwiastkow $ladowych - Kryteria wydajnosci i ustalenia
ogolne” (1) zostaly uznane za “****¥% ale inne procedury moga by¢ jednakowo obowiazujace.

Obrobka prébki w stanie przyjetym do laboratorium

Drobno zemle¢ probke (gdzie stosowne) i wymiesza dokladnie calg probke taczong wykorzystujac proces,
ktéry uprzednio pozwolil na osiagnigcie catkowitej homogenizacji.

Podzial prébek dla celow stosowania i obrony

Powtarzalne probki do celéw stosowania, obrotu (obrony) oraz rozjemczych sg pobierane z materiatu
homogenicznego, o ile nie jest to sprzeczne z zasadami dotyczacymi pobierania probek w danym Panstwie
Czlonkowskim.

Metody analiz stosowane w laboratorium oraz wymagania kontrolne laboratorium

Definicje
Pojecia podane ponizej naleza do najczesciej stosowanych w laboratorium:

r = Powtarzalno$¢, warto§¢ ponizej ktérej mozna si¢ spodziewaé, ze rdznica bezwzgledna
pomigdzy dwoma pojedynczymi wynikami badan uzyskanymi w powtarzalnych warunkach
(tj. identyczna prdbka, ten sam operator, ta sama aparatura, to samo laboratorium i krotki
odstep czasu) bedzie zawierala si¢ w granicach okreslonego prawdopodobienstwa (zwykle
95 %) istadr=2xs,

S = Odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikéw badania otrzymanych
w spetnionych warunkach powtarzalnosci.

RSD = wzgledne odchylenie standardowe powtarzalnoci, obliczone na podstawie wynikéw
otrzymanych w warunkach powtarzalnosci [(s [x) x 100], gdzie x jest $rednig z wynikow
uzyskanych przez wszystkie laboratoria dla wszystkich prébek

R= = Odtwarzalno$¢, warto$¢, ponizej ktérej mozna si¢ spodziewal, ze réznica bezwzgledna
pomiedzy pojedynczymi wynikami badafi uzyskanymi w odtwarzalnych warunkach (tj. na
identycznym materiale uzyskanym przez operatoréw w réznych laboratoriach,
wykorzystujagc ustandaryzowane metody badan) bedzie zawiera si¢ w granicach
okreslonego prawdopodobiefistwa (zwykle 95 %) i stad R = 2 x sy

Sk = Odchylenie standardowe, obliczane na podstawie wynikow badania uzyskanych
w spelnionych warunkach odtwarzalnosci.

RSDy = Wzgledne odchylenie standardowe odtwarzalnosci, obliczone na podstawie wynikow
otrzymanych w warunkach odtwarzalnosci [(s,/x) x 100]

HORRAT, = uzyskana warto$¢ RSD, podzielona przez warto$¢ RSD, oszacowana na podstawie réwnania
Horwitza przy zatozeniu, ze r = 0,66R.

HORRAT, = uzyskana warto$¢ RSDy, podzielona przez warto$¢ RSDy, obliczong z réwnania Horwitza?.

U = poszerzona niedokladno$¢, przy uzyciu wspotezynnika pokrycia 2, prowadzacym do stopnia
zaufania ok. 95 %
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Wymagania ogdlne

Metody analizy stosowane do celéw kontroli zywnosci musza by¢ zgodne z przepisami pozycji 1 i 2
Zalacznika do dyrektywy Rady 85/591/EWG z dnia 20 grudnia 1985 r. dotyczacej wprowadzenia
wspdlnotowych metod pobierania prébek i analizy w celu monitorowania $rodkéw spozywczych
przeznaczonych do spozycia przez ludzi.

Wymagania szczegdlne

Tam, gdzie na poziomie wspolnotowym nie ma przewidzianych szczegélnych metod dotyczacych okreslenia
zawarto$ci cyny w konserwowych $rodki spozywczych, laboratoria mogg wybraé kazda potwierdzong
metodg¢ pod warunkiem ze wybrana metoda spelnia kryteria wydajnosci wskazane w tabeli 2. Zatwierdzenie
powinno catkowicie obejmowa¢ certyfikowany material odniesienia.

Tabela 2

Kryteria wydajnosci dla cyny

Parametry Warto§¢[Uwagi

Stosowanie Zywno$¢ okreslona w rozporzadzeniu (WE) nr 242/2004

Granica wykrywalno$ci | Nie wiecej niz 5 mg/kg

Granica kwantyfikacji | Nie wiecej niz 10 mg/kg

Dokladnosé Warto$ci HORRAT, lub HORRAT mniejsze od 1,5 we wspdlnej prébie zatwier-
dzajacej

Odzysk 80 % do 105 % (jak wskazano we wspélnej probie)

Specyficznosé Metoda wolna od interferencji matrycy lub interferencji spektralnych

Kryteria Wydajnosci - PodejScie uwzgledniajace niedoktadnosé

Jednakze podejscie uwzgledniajace niedoktadno$¢ moze réwniez by¢ stosowane do oceny odpowiedniosci
metody analizy ktérej nalezy uzy¢ w laboratorium. Laboratorium moze uzy¢ metody, ktéra da wyniki
mieszczace si¢ w najwyzszej standardowej niepewnosci. Najwyzsza standardowa niepewno$¢ moze by¢
réwniez obliczona wedlug nastgpujacego wzoru:

Uf = \/ (Lopj2)* + (0,1¢)’
gdzie:
Uf  oznacza najwyzsza standardowg niepewno$é
LOD oznacza granicg wykrywalnosci metody

C oznacza stezenie bedace przedmiotem zainteresowania

Jesli metoda analityczna daje wyniki z niepewnoscia pomiaru mniejszg niz najwyzsza standardowa
niepewno$¢, metoda ta bedzie jednakowo wlasciwa jak metoda spelniajaca kryteria wydajnosci okreslone
w tabeli 2.

Obliczanie odzysku oraz przekazywanie wynikdw

Wyniki analityczne mogg by¢ podawane jako poprawione lub niepoprawione o odzysk. Sposéb podawania
wynikéw oraz poziom odzysku musi zosta¢ podany. Wynik analityczny, poprawiony o odzysk jest
stosowany do kontroli zgodnosci (patrz pkt 5 zalacznika I).

Analityk powinien uwzgledni¢ ,Ujednolicone wytyczne dotyczace uwzgledniania informacji o odzysku
w pomiarach analitycznych” (3) opracowane pod patronatem I[UPAC[/ISO/AOAC. Te wytyczne s3
uwzgledniane przy okreslaniu czynnikow odzysku.

Wynik analityczny musi by¢ podawany jako x +[- U, gdzie x jest wynikiem analitycznym a U jest
niepewnoscig pomiaru.
Laboratoryjne normy jakosci

Laboratoria musza spelnia¢ wymogi dyrektywy 93/99/EWG z dnia 29 paZzdziernika 1993 r. w sprawie
dodatkowych $rodkéw urzedowej kontroli srodkéw spozywezych.
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4.6.  Inne ustalenia dotyczgce analizy
Kontrola bieglosci
Udzial we wlasciwych programach kontroli bieglosci zgodnych z ,Migdzynarodowym zharmonizowanym
protokolem dotyczacym badan bieglosci laboratoriéw analitycznych” (4) opracowanych pod patronatem
TUPAC/ISO/AOAC.
Niektore z tych programéw obejmuja w szczegblnosci okreslenie zawartosci cyny w Zywnosci i bardziej
rekomendowany jest udziat w takim programie niz w programie ogélnym dotyczacym okreslenia zawartosci
metali w Zywnosci.
Wewnetrzna kontrola jako$ci
Laboratoria powinny by¢ w stanie wykaza¢, ze posiadaja wewnetrzne procedury kontroli jakosci. Przykladem
takich procedur sa:
,Wytyczne ISOJAOAC/IUPAC dotyczace wewnetrznej kontroli jako$ci w chemicznych laboratoriach
analitycznych” (5).
Przygotowanie probki
Nalezy podja¢ $rodki ostrozno$ci w celu zapewnienia, Ze cyna zawarta w probce zostala umieszczona
w roztworze w celu analizy. W szczegdlno$ci, uznano ze procedura rozpuszczenia probki nie moze
dopuszczaé do wytracania si¢ zhydrolizowanych gatunkéw SnlV (tj. gatunkow takich jak tlenek cyny SnO,,
$n(OH),, SnO,H,0).
Przechowywacé gotowe prébki w 5 mol/l HCL. Jednakze SnCl, fatwo si¢ ulatnia w zwiazku z czym roztwory
nie powinny by¢ doprowadzane do wrzenia.
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