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DIRECTIVA 2004/16/CE DE LA COMISION
de 12 de febrero de 2004

por la que se fijan métodos de toma de muestras y de andlisis para el control oficial del contenido
mdximo de estafio en los alimentos enlatados

(Texto pertinente a efectos del EEE)

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,
Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Europea,

Vista la Directiva 85/591/CEE del Consejo, de 20 de diciembre
de 1985, referente a la introducciéon de modos de toma de
muestras y de métodos de andlisis comunitarios para el control
de los productos destinados a la alimentacion humana ('),
modificada por el Reglamento (CE) n° 1882/2003 del Parla-
mento Europeo y del Consejo (3, y, en particular su articulo 1,

Considerando lo siguiente:

(1) El Reglamento (CE) n° 466/2001 de la Comision, de 8
de marzo de 2001, por el que se fija el contenido
méximo de determinados contaminantes en los
productos alimenticios (), cuya dltima modificacién la
constituye el Reglamento (CE) n° 242/2004 de la Comi-
sion (%), fija el contenido mdximo de estafio inorgdnico
en los alimentos enlatados y hace referencia a las
medidas por las que se fijan los métodos de toma de
muestras y de andlisis que se van a utilizar.

(2)  La Directiva 93/99/CEE del Consejo, de 29 de octubre
de 1993, sobre medidas adicionales relativas al control
oficial de los productos alimenticios (), modificada por
el Reglamento (CE) n° 1882/2003, establece un sistema
de normas de calidad para los laboratorios a los que los
Estados miembros han confiado el control oficial de los
productos alimenticios.

(3)  Parece necesario fijar los criterios generales que deben
cumplir los métodos de andlisis para que los laboratorios
encargados del control utilicen métodos de andlisis cuyos
resultados sean comparables. También es esencial que
los resultados analiticos se comuniquen e interpreten de
manera uniforme a fin de garantizar un enfoque armoni-
zado de ejecucion en el conjunto de la Unidén Europea.
Dichas normas de interpretacién son aplicables a los
resultados analiticos obtenidos de las muestras destinadas
al control oficial. En caso de anlisis con fines de defensa
del comercio o de arbitraje, se aplican las normas nacio-
nales.

1

(") DOL 372 de 31.12.1985, p. 50.

() DO L 284 de 31.10.2003, p. 1.

() DOL 77 de 16.3.2001, p. 1.

(*) Véase la pdgina 3 del presente Diario Oficial.
() DO L 290 de 24.11.1993, p. 14.

(4)  Las disposiciones que se refieren a los métodos de toma
de muestras y de andlisis se han establecido sobre la base
de los conocimientos actuales y podrdn adaptarse a la
evolucién de los conocimientos cientificos y tecnold-
gicos. Los métodos de andlisis para el estaiio total son
apropiados para los controles efectuados sobre el estaiio
inorgdnico. La posible presencia de formas organicas de
estafio no se considera estimable en relacién con los
contenidos maximos fijados para el estafio inorganico.

(5)  Las medidas previstas en la presente Directiva se ajustan
al dictamen del Comité permanente de la cadena alimen-
taria y de sanidad animal.

HA ADOPTADO LA PRESENTE DIRECTIVA:

Articulo 1

Los Estados miembros adoptaran todas las medidas necesarias a
fin de que la toma de muestras para el control oficial del conte-
nido médximo de estaflo en los productos alimenticios se efecttie
de acuerdo con los métodos que se indican en el anexo I de la
presente Directiva.

Articulo 2

Los Estados miembros adoptaran todas las medidas necesarias
para que la preparacién de la muestra y el método de andlisis
utilizado para el control oficial del contenido maximo de
estafio en los productos alimenticios cumplan los criterios que
se indican en el anexo II de la presente Directiva.

Articulo 3

Los Estados miembros pondrin en vigor las disposiciones
legales, reglamentarias y administrativas necesarias para dar
cumplimiento a lo dispuesto en la presente Directiva a mds
tardar el 31 de diciembre de 2004. Comunicaran inmediata-
mente a la Comision el texto de las mencionadas disposiciones,
asi como un cuadro de correspondencias entre las mismas y la
presente Directiva.

Cuando los Estados miembros adopten las citadas disposiciones,
éstas hardn referencia a la presente Directiva o irdn acompa-
fiadas de dicha referencia con ocasién de su publicacién oficial.
Los Estados miembros establecerdn las modalidades de la
mencionada referencia.
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Articulo 4

La presente Directiva entrard en vigor el vigésimo dia siguiente al de su publicacién en el Diario Oficial de
la Unién Europea.

Los destinatarios de la presente Directiva serdn los Estados miembros.

Hecho en Bruselas, el 12 de febrero de 2004.

Por la Comisidn
David BYRNE

Miembro de la Comisién
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ANEXO 1

METODOS DE TOMA DE MUESTRAS PARA EL CONTROL OFICIAL DEL CONTENIDO MAXIMO DE

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

ESTANO EN LOS ALIMENTOS ENLATADOS

Objeto y dmbito de aplicacién

Las muestras destinadas a los controles oficiales del contenido médximo de estafio en los alimentos enlatados se
tomardn de acuerdo con los métodos descritos a continuacion. Las muestras globales asi obtenidas se considerardn
representativas de los lotes. La conformidad de los lotes, por lo que se refiere a los contenidos méximos fijados en
el Reglamento (CE) n° 466/2001 de la Comision, se determinard en funcién del contenido encontrado en las mues-
tras de laboratorio.

Definiciones

Lote: Cantidad de producto alimenticio identificable, entregada en una vez y que presenta, a
juicio del agente responsable, caracteristicas comunes, como el origen, la variedad, el tipo
de envase, el envasador, el expedidor o el marcado.

Sublote: Parte de un lote mds grande designada para aplicar sobre ella el método de toma de mues-
tras. Cada sublote deberd estar separado fisicamente y ser identificable.

Muestra elemental: Cantidad de material tomada en un tnico punto del lote o sublote.

Muestra global: Agregacion de todas las muestras elementales tomadas del lote o sublote.

Muestra de laboratorio: Muestra destinada al laboratorio.

Disposiciones generales

Personal

La toma de muestras deberd ser efectuada por una persona autorizada a tal efecto, segtin las disposiciones vigentes
en los Estados miembros.

Material objeto de muestreo

Todo lote que se examine serd objeto de un muestreo separado.

Precauciones

Durante el muestreo y la preparacion de las muestras, deberdn tomarse precauciones con el fin de evitar toda altera-
cién que pueda afectar al contenido de estafio, influir de manera adversa en la determinacion analitica o invalidar la
representatividad de las muestras globales.

Muestras elementales

En la medida de lo posible, las muestras elementales se tomardn en distintos puntos del lote o sublote. Toda excep-
cién a esta norma deberd sefialarse en el acta.

Preparacion de la muestra global

La muestra global se obtiene agrupando todas las muestras elementales; esta muestra global se homogeneiza en el
laboratorio.

Muestras idénticas de laboratorio

Las muestras idénticas de laboratorio tomadas para garantizar el cumplimiento de la normativa, o con fines de
defensa del comercio o de arbitraje deberdn proceder de la muestra homogeneizada global, a condicion de que este
procedimiento no contravenga la normativa de los Estados miembros en materia de toma de muestras.
Acondicionamiento y envio de las muestras

Cada muestra deberd colocarse en un recipiente limpio, de material inerte, que ofrezca una proteccién adecuada
contra la contaminacién y el deterioro que pudieran resultar del transporte. Habrdn de tomarse todas las precau-

ciones necesarias para evitar cualquier modificacién de la composicién de la muestra que pudiera ocurrir durante el
transporte o el almacenamiento.
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3.8. Precintado y etiquetado de las muestras

4.1.

4.2.

Cada muestra tomada para uso oficial se precintard en el lugar del muestreo y se identificard segtin las disposiciones
vigentes en el Estado miembro.

De cada toma de muestras deberd establecerse un acta que permita identificar sin ambigiiedad cada lote y que
indique la fecha y el lugar del muestreo, asi como toda informacion adicional que pueda resultar util al analista.
Planes de muestreo

El método de muestreo utilizado garantizard que la muestra global sea representativa del lote que vaya a contro-
larse.

Niimero de muestras elementales

El nimero minimo de muestras elementales que deberdn tomarse de las latas de un lote serd el indicado en el
cuadro 1. Las muestras elementales tomadas de cada lata serdn de un peso similar y constituirdn una muestra global
(véase el punto 3.5).

Cuadro 1

Niimero de latas (muestras elementales) que deberdn tomarse para constituir la muestra global

Ntimero de latas en el lote o sublote Nimero de latas que deben tomarse
1a25 al menos 1 lata
26 a 100 al menos 2 latas
>100 5 latas

Notese que los niveles méximos se aplican a los contenidos de cada lata, pero para la viabilidad de la prueba es
necesario utilizar un enfoque centrado en la muestra global. Si el resultado de la prueba realizada sobre la muestra
global es inferior, aunque cercano, al nivel maximo y se sospecha que las latas individuales pueden exceder el nivel
méximo, puede resultar necesario llevar a cabo investigaciones complementarias.

Muestro en la fase de comercio minorista

El muestreo que debe aplicarse en la fase de comercio minorista debe realizarse, siempre que sea posible, de confor-
midad con las disposiciones para el muestreo mencionadas anteriormente. En caso de que no sea posible, podrin
aplicarse otros métodos de muestreo eficaces, siempre que garanticen una representatividad suficiente del lote
objeto de muestreo.

Conformidad del lote o sublote con la especificacién

El laboratorio de control analizard la muestra de laboratorio tomada para garantizar el cumplimiento de la norma-
tiva en dos andlisis independientes como minimo y calculard la media de los resultados.

El lote serd aceptado si la media no supera el contenido maximo respectivo [establecido en el Reglamento (CE) n°
466/2001] teniendo en cuenta la incertidumbre de medicion y la correccién en funcion de la recuperacion.

Se considerard que el lote no respeta el contenido médximo [establecido en el Reglamento (CE) n° 466/2001] si la
media supera el contenido maximo, fuera de toda duda razonable, teniendo en cuenta la incertidumbre de medicién
y la correccién en funcién de la recuperacion.
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ANEXO II

PREPARACION DE LAS MUESTRAS Y CRITERIOS QUE DEBEN CUMPLIR LOS METODOS DE ANALISIS

4.1.

PARA EL CONTROL OFICIAL DEL CONTENIDO DE ESTANO EN LOS ALIMENTOS ENLATADOS

Precauciones y consideraciones generales relativas al estafio

El requisito basico es obtener una muestra de laboratorio representativa y homogénea sin introducir contamina-
cién secundaria.

El analista deberd garantizar que las muestras no se contaminen durante la preparacion de la muestra. Siempre
que sea posible, los aparatos que entren en contacto con la muestra deberdn estar fabricados en material inerte,
por ejemplo plasticos como polipropileno, teflén, etc., y deberdn limpiarse con dcido para minimizar el riesgo
de contaminacion. Podra utilizarse acero inoxidable de alta calidad para los instrumentos cortantes.

La totalidad del material de muestra recibido por el laboratorio deberd usarse para la preparacion del material
de prueba. Solo las muestras muy finamente homogeneizadas dan resultados reproducibles.

Existen muchos procedimientos satisfactorios especificos para la preparacion de muestras que pueden utilizarse.
Se han considerado satisfactorios los descritos en la norma CEN sobre Determination of trace elements — Perfor-
mance criteria and general consideration (referencia 1) pero otros pueden ser igualmente validos.

Tratamiento de la muestra recibida en el laboratorio

En la medida en que sea pertinente, se triturard finamente y se mezclard cuidadosamente la muestra global en
su integridad segin un método reconocido que garantice una completa homogeneizacion.

Subdivisién de las muestras para garantizar el cumplimiento de la normativa o con fines de defensa del
comercio

Las muestras idénticas tomadas para garantizar el cumplimiento de la normativa, o con fines de defensa del
comercio o de arbitraje deberdn proceder de material homogeneizado, a condiciéon de que ello no contravenga
la normativa de los Estados miembros en materia de toma de muestras.

Método de anilisis que deberd utilizar el laboratorio y medidas de control del laboratorio

Definiciones

A continuacién se recogen algunas de las definiciones mds comtnmente utilizadas, que el laboratorio deberd
aplicar:

r = Repetibilidad: valor por debajo del cual puede esperarse que se sitte la diferencia absoluta entre
los resultados de dos pruebas particulares, obtenidos en condiciones de repetibilidad (es decir,
con la misma muestra, el mismo operario, el mismo instrumental, en el mismo laboratorio y en
un breve intervalo de tiempo) dentro de los limites de una probabilidad especifica (en principio,
95 %); de donde:r = 2,8 xs.

s, = Desviacién tipica calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de repetibilidad.

RSD, = Desviacion tipica relativa calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de repeti-
bilidad [(s,/x) x 100], donde x representa la media de los resultados de todos los laboratorios y
muestras.

R = Reproducibilidad: valor por debajo del cual puede esperarse que se sittie la diferencia absoluta

entre los resultados de pruebas particulares, obtenidos en condiciones de reproducibilidad (es
decir, con material idéntico obtenido por operarios en distintos laboratorios, utilizando el
método de ensayo normalizado) dentro de los limites de una probabilidad especifica (en prin-
cipio, 95 %); R = 2,8 x s,.

Sy = Desviacion tipica calculada a partir de resultados obtenidos en condiciones de reproducibilidad.

RSD, = Desviacién tipica relativa calculada a partir de los resultados obtenidos en condiciones de repro-
ducibilidad [(s,/x) x 100].

HORRAT, = La RSD, observada dividida por el valor RSD, estimado con la ecuacién de Horwitz utilizando la
hipétesis r = 0,66R.

HORRAT, = El valor RSD; observado dividido por el valor RSD, calculado con la ecuaciéon de Horwitz (refe-
rencia 2).

U = La incertidumbre ampliada, utilizando un factor de cobertura de 2, lo que da un nivel de
confianza del 95 % aproximadamente.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Requisitos generales

Los métodos de andlisis utilizados para el control de los productos alimenticios deben cumplir las disposiciones
de los puntos 1 y 2 del anexo de la Directiva 85/591/CEE del Consejo, de 20 de diciembre de 1985, referente a
la introduccién de modos de toma de muestras y de métodos de andlisis comunitarios para el control de los
productos destinados a la alimentacién humana.

Requisitos especificos
En tanto no se prescriba a escala comunitaria ningtin método especifico para la determinacién del contenido de
estafio en los alimentos enlatados, los laboratorios podran aplicar cualquier método validado de su eleccién, a

condicién de que el método seleccionado se ajuste a los criterios de aptitud que se indican en el cuadro 2.
Convendria que la validacién incluyera un material certificado de referencia.

Cuadro 2

Criterios de aptitud para los métodos de anilisis de estafio

Pardmetros Valor/Observacion
Aplicable a: Alimentos especificados en el Reglamento (CE) n° 242/2004
Limite de deteccién No mads de 5 mg/kg

Limite de cuantificacién | No mds de 10 mg/kg

Precision Valores HORRAT, o HORRAT, inferiores a 1,5 en el ensayo colectivo de validacién
Recuperacion 80 % — 105 % (como se indica en el ensayo colectivo)
Especificidad Sin interferencias de la matriz o espectrales

Criterios de aptitud — Enfoque de la funcién de incertidumbre

De todas formas, también se puede emplear un enfoque de incertidumbre para evaluar la adecuacion del
método de andlisis que va a utilizar el laboratorio. El laboratorio puede utilizar un método que producird resul-
tados con una incertidumbre estindar mdxima, que se puede calcular por medio de la siguiente férmula:

uf = /(o2 + (0107
donde:

Uf  es la incertidumbre estdindar mdxima
LOD es el limite de deteccién del método

C es la concentracién con un interés

Si un método analitico proporciona resultados con mediciones de la incertidumbre inferiores a la incertidumbre
estandar médxima, el método serd igual de adecuado que uno que se ajuste a los criterios de aptitud que se
indican en el cuadro 2.

Cdlculo de la tasa de recuperacién y comunicacion de los resultados

El resultado analitico se registrard en forma corregida o sin corregir en funcién de la recuperacién. Deberd indi-
carse la forma de registro y la tasa de recuperacion. El resultado analitico corregido en funcién de la recupera-
ci6n se utiliza para comprobar el cumplimiento (véase el punto 5 del anexo I).

El analista deberd tener en cuenta las Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical Measu-
rement (referencia 3) elaboradas bajo los auspicios de [UPAC/ISOJAOAC. Estas directrices contribuyen a deter-
minar los factores de recuperacion.

El resultado analitico se expresard como x +/- U, siendo x el resultado analitico y U la incertidumbre de medi-
cién.
Normas de calidad aplicables a los laboratorios

Los laboratorios deberdn ajustarse a las disposiciones de la Directiva 93/99/CEE del Consejo, de 29 de octubre
de 1993, sobre medidas adicionales relativas al control oficial de los productos alimenticios.
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4.6. Otras consideraciones para el andlisis
Ensayos de aptitud
La participacién en planes apropiados de ensayos de aptitud se ajustard al International Harmonised Protocol for
the Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories (referencia 4) elaborado bajo los auspicios de IUPAC/
ISO/AOAC.
Algunos de estos planes incluyen especificamente la determinacién de estafio en los alimentos y se recomienda
la participaciéon en uno de dichos planes méds que un plan general para la determinacion de los metales en los
alimentos.
Control de calidad interno
Los laboratorios deberdn demostrar que han introducido procedimientos para el control de calidad interno. Un
ejemplo de estos procedimientos son las ISOJAOAC/IUPAC Guidelines on Internal Quality Control in Analytical
Chemistry Laboratories (referencia 5).
Preparacion de la muestra
Deberd obrarse con cuidado para garantizar que todo el estafio de la muestra esté disuelto para su andlisis. En
concreto, se reconoce que el procedimiento de disolucion de la muestra deberd evitar la precipitacion de cual-
quier especie SnlV hidrolizada (es decir, especies como el 6xido de estafio SnO,, Sn(OH),, SnO,.H,0).
Las muestras preparadas deben conservarse en 5 mol/l HCl. No obstante, como el SnCl, se volatiliza ficilmente
no conviene hervir las soluciones.
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