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»Anhang IX

PROBENAHMEVERFAHREN FUR DIE AMTLICHE KONTROLLE DES PATULIN-
GEHALTS BESTIMMTER WAREN

1. Zweck und Anwendungsbereich

Im Folgenden wird das Verfahren fiir die Entnahme von Proben fiir die amtliche Bestimmung des
Patulingehalts von Lebensmitteln beschrieben. Die mit diesem Verfahren gewonnenen Sammel-
proben sind als reprisentativ fiir die betreffenden Partien anzusehen. Die bei der Analyse der La-
borproben festgestellten Befunde geben Aufschluss dariiber, ob die in der Verordnung (EG) Nr.
466/2001 festgesetzten Hochstgehalte eingehalten wurden.

2. Begriffsbestimmungen

Partie: eine unterscheidbare Menge eines in einer Sendung angelieferten Lebensmit-
tels, das gemdf der amtlichen Priifung gemeinsame Merkmale wie Ursprung,
Sorte, Art der Verpackung, Verpacker, Absender oder Kennzeichnung auf-

weist.
Teilpartie: bestimmter Teil einer gro3en Partie, der dem Probenahmeverfahren zu unter-
ziehen ist; jede Teilpartie muss physisch getrennt und identifizierbar sein.
Einzelprobe: an einer einzigen Stelle der Partie oder Teilpartie entnommene Menge.

Sammelprobe:  Summe der einer Partie oder Teilpartie entnommenen Proben.

Laborprobe: Fiir das Labor bestimmte(r) reprasentative(r) Teil/Menge der Sammelprobe.
3. Allgemeine Vorschriften
3.1. Personal

Die Probenahme wird von einer durch den betreffenden Mitgliedstaat bevollméachtigten Person
vorgenommen.

3.2. Material, dem Proben zu entnehmen sind
Jede zu kontrollierende Partie ist einzeln zu beproben.
3.3. VorsichtsmaBnahmen
Bei der Probenahme und der Vorbereitung der Proben sind Vorsichtsmainahmen zu treffen, um
Veranderungen zu verhindern, die sich auf den Patulingehalt auswirken, die analytische Bestim-
mung storen oder die Reprisentativitit der Sammelproben beeintrichtigen konnten.
3.4. Einzelproben
Einzelproben sind méglichst an verschiedenen, iiber die ganze Partie oder Teilpartie verteilten
Stellen zu entnehmen. Abweichungen von dieser Regel sind im Protokoll zu vermerken.
3.5. Herstellung der Sammelprobe
Die Sammelprobe wird durch Vereinigen der Einzelproben hergestellt. Sie soll mindestens 2 kg
wiegen, es sei denn, dass diese Bedingung nicht erfiillt werden kann, weil beispielsweise eine
Einzelpackung entnommen wurde.
3.6. Unterteilung der Sammelprobe in Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenun-
tersuchung
Die Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung werden der gut ge-
mischten Sammelprobe entnommen. Bei verpackten Waren sind die Laborproben durch zufillige
Auswahl aus der Sammelprobe zu bilden.
3.7. Verpackung und Versand der Proben
Jede Sammel- bzw. Laborprobe wird in ein sauberes, inertes Behiltnis verbracht, das angemes-
senen Schutz vor Kontamination und Beschiddigung beim Transport bietet. Alle notwendigen
Vorkehrungen sind zu treffen um zu verhindern, dass sich die Zusammensetzung der Sammel-
bzw. Laborprobe wihrend des Transports oder der Lagerung dndert.
3.8. Versiegelung und Kennzeichnung der Proben
Jede amtliche Probe wird am Ort der Entnahme versiegelt und geméf den Vorschriften des Mit-
gliedstaats gekennzeichnet.
Uber jede Probenahme ist ein Protokoll zu fiihren, aus dem die Identitit der beprobten Partie ein-
deutig hervorgeht, wobei Datum und Ort der Probenahme sowie sdmtliche zusétzlichen Informa-
tionen, die bei der Analyse von Nutzen sein kdnnen, zu vermerken sind.

4. Verlauf der Probenahme
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Durch das Probenahmeverfahren ist zu gewahrleisten, dass die Sammelprobe fiir die zu kontrol-
lierende Partie représentativ ist.

Zahl der Einzelproben

Die Sammelprobe umfasst mindestens 2 kg (siche Nummer 3.5) aufler in Fillen, in denen dies
nicht moglich ist, z. B. bei der Probenahme einer Einzelpackung.

Die Mindestanzahl der einer Partie zu entnehmenden Einzelproben muss den Angaben in Tabelle
1 entsprechen. Bei fliissigen Erzeugnissen ist die Partic vor der Probenahme entweder manuell
oder mechanisch moglichst griindlich zu vermischen. In diesem Fall kann eine homogene Vertei-
lung des Patulins in der jeweiligen Partie angenommen werden.

Dabher reichen drei Einzelproben aus der Partie fiir eine Sammelprobe aus.

Die Einzelproben sollten ein etwa gleiches Gewicht aufweisen. Eine Einzelprobe sollte mindes-
tens 100 g wiegen, so dass eine Sammelprobe von mindestens 2 kg erreicht wird. Abweichungen
von diesem Verfahren sind in dem Protokoll gema3 Nummer 3.8 zu vermerken.

Tabelle 1: Mindestanzahl der einer Partie zu entnehmenden Einzelproben

Gewicht der Partie (in kg) Mindestanzahl der zu entnehmenden Einzelproben
<50 3
50-500 5
> 500 10

Besteht die Partie aus Einzelpackungen, so entspricht die Anzahl der Packungen, aus denen eine
Sammelprobe zusammengestellt wird, den Angaben in Tabelle 2.

Tabelle 2: Anzahl der Packungen (Einzelproben), aus denen eine Sammelprobe zusammenge-
stellt wird, wenn die Partie aus Einzelpackungen besteht

Anzahl der Packungen oder Einheiten in der Partie | Zahl der zu entnehmenden Packungen oder Einhei-
ten
1-25 1 Packung oder Einheit
26-100 Etwa 5 %, wenigstens 2 Packungen oder Einheiten
> 100 Etwa 5 %, hochstens 10 Packungen oder Einheiten

5. Ubereinstimmung der Partie bzw. Teilpartie mit den Hochstgehalten

Das Kontrolllabor unterzieht die fiir die amtliche Untersuchung entnommene Laborprobe einer
Zweituntersuchung, falls das Ergebnis der ersten Untersuchung weniger als 20 % unter oder iiber
dem Hochstgehalt liegt, und es errechnet den Mittelwert der Ergebnisse.

Die Partie wird akzeptiert, wenn das Ergebnis der ersten Analyse mehr als 20 % unter dem
Hochstgehalt liegt oder, falls eine Zweituntersuchung nétig ist, wenn der Mittelwert unter Be-
riicksichtigung der Messungenauigkeit und korrigiert um die Wiederfindungsrate dem in der
Verordnung (EG) Nr. 466/2001 der Kommission festgelegten Hochstgehalt entspricht.

Die Partie entspricht nicht dem in der Verordnung (EG) Nr. 466/2001 festgelegten Hochstgehalt,
wenn der Mittelwert unter Beriicksichtigung der Messungenauigkeit und korrigiert um die Wie-
derfindungsrate den Hochstgehalt zweifelsfrei tiberschreitet.

Anhang X

PROBENVORBEREITUNG UND KRITERIEN FUR DIE ANALYSEVERFAHREN
ZUR AMTLICHEN KONTROLLE DES PATULINGEHALTS BESTIMMTER WAREN
1. Vorsichtsmafinahmen

Da die Verteilung von Patulin in bestimmten Lebensmitteln moglicherweise nicht homogen ist,
sollten die Proben besonders sorgféltig vorbereitet und vor allem homogenisiert werden.

Alle dem Labor zugesandten Materialien sind fiir die Vorbereitung des Untersuchungsmaterials
zu verwenden.

2. Behandlung der im Labor eingegangenen Probe
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Die gesamte Sammelprobe ist nach einem Verfahren, das nachweislich eine vollsténdige Homo-
genisierung gewéhrleistet, (gegebenenfalls) fein zu zermahlen und sorgfiltig zu vermischen.

4. Vom Labor anzuwendendes Analyseverfahren und Kontrollanforderungen
4.1. Begriffsbestimmungen
Nachstehend eine Reihe der gebriuchlichsten Definitionen, die das Labor verwenden sollte:
Die gebriuchlichsten Prizisionsparameter sind die Wiederholbarkeit und die Reproduzierbarkeit.

r = Wiederholbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwischen
zweli einzelnen Priifergebnissen, die unter Wiederholbarkeitsbedingungen (d. h. dieselbe
Probe, derselbe Priifer, dasselbe Gerit, dasselbe Labor, kurze Zeitspanne) erzielt wer-
den, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (im Regelfall 95 %) erwarten darf, so
dassr=12,8 xs,.

S = Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen ermittelten
Ergebnissen.
RSD, = Relative Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen

ermittelten Ergebnissen [(s; x ) X 100], wobei y den Durchschnitt der Ergebnisse aller
Labors und Proben darstellt.

R = Reproduzierbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwischen
einzelnen Priifergebnissen, die unter Reproduzierbarkeitsbedingungen (d. h. an identi-
schem Material von Priifern in verschiedenen Labors nach dem standardisierten Test-
verfahren) erzielt werden, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (in der Regel 95
%) erwarten darf; R = 2,8 X sg.

SR = Standardabweichung, berechnet aus wunter Reproduzierbarkeitsbedingungen
ermittelten Ergebnissen.
RSDy = relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen

[(sr/x ) x 100] ermittelten Ergebnissen.
4.2. Allgemeine Vorschriften
Die fiir Lebensmittelkontrollzwecke eingesetzten Analyseverfahren miissen soweit wie mdglich
mit den Bestimmungen der Nummern 1 und 2 des Anhangs der Richtlinie 85/591/EWG des Ra-
tes vom 20. Dezember 1985 zur Einfiihrung gemeinschaftlicher Probenahmeverfahren und Ana-
lysemethoden fiir die Kontrolle von Lebensmitteln (') iibereinstimmen.
4.3. Spezifische Anforderungen
Sofern auf Gemeinschaftsebene keine spezifischen Verfahren fiir die Bestimmung des Patulinge-
halts von Lebensmitteln vorgeschrieben sind, konnen Laboratorien ein beliebiges Verfahren
auswihlen, wenn es die folgenden Kriterien erfiillt:

(") ABL L 372 vom 31.12.1985, S. 50.

Leistungsmerkmale fiir Patulin

Konzentration Patulin

pg/kg RSD; (%) RSDR1481/2004, Wiederfindungsrate (%)
ABI. Nr. L 272 vom
20.8.2004 S. 11 (%)

<20 <30 <40 50-120
20-50 <20 <30 70-105
> 50 <15 <25 75-105

Die Nachweisgrenzen der verwendeten Verfahren werden nicht angegeben, da die Prizisionswer-
te bei den betreffenden Konzentrationen angegeben sind.

Die Prazisionswerte werden gemal der Horwitz-Gleichung berechnet:
RSDy =2 (1-0.5l0gC)
wobei:

RSDy die relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen
[(sr/x ) x 100] ermittelten Ergebnissen,

C das Konzentrationsverhiltnis (d. h. 1 =100 g/100 g, 0,001 = 1 000 mg/kg)
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1st.

Dies ist eine verallgemeinerte Prizisionsgleichung, die sich fiir die meisten Routineanalyseme-
thoden als unabhéngig von Analyt und Matrix und lediglich von der Konzentration abhingig er-
wiesen hat.

4.4. Berechnung der Wiederfindungsrate und Angabe der Ergebnisse

Das Analyseergebnis kann entweder um die Wiederfindungsrate berichtigt oder unberichtigt an-
gegeben werden. Die Art der Angabe und die Wiederfindungsrate sind mitzuteilen. Das berich-
tigte Analyseergebnis wird verwendet, um die Einhaltung der Vorschriften zu iiberpriifen (siehe
Anhang IX Nummer 5).

Das Analyseergebnis ist als x+/-U anzugeben, wobei x das Analyseergebnis und U die Messun-
genauigkeit darstellen.

4.5. Laborqualititsnormen

Laboratorien miissen den Bestimmungen der Richtlinie 93/99/EWG des Rates vom 29. Oktober

1993 iiber zusitzliche MaBnahmen im Bereich der amtlichen Lebensmittelilberwachung entspre-
chen.

Anhang XI

PROBENAHMEVERFAHREN FUR DIE AMTLICHE KONTROLLE DER ZINNGE-
HALTE IN LEBENSMITTELKONSERVEN

1. Zweck und Anwendungsbereich

Im Folgenden wird das Verfahren fiir die Entnahme von Proben fiir die amtliche Bestimmung der
Zinngehalte von Lebensmitteln beschrieben. Die mit diesem Verfahren gewonnenen Sammelpro-
ben sind als représentativ fiir die betreffenden Partien anzusehen. Die bei der Analyse der Labor-
proben festgestellten Befunde geben Aufschluss dariiber, ob die in der Verordnung (EG) Nr.
466/2001 festgesetzten Hochstgehalte eingehalten wurden.

2. Begriffsbestimmungen

Partie: eine unterscheidbare Menge eines in einer Sendung angelieferten Lebensmit-
tels, das gemdfB der amtlichen Priifung gemeinsame Merkmale wie Ursprung,
Sorte, Art der Verpackung, Verpacker, Absender oder Kennzeichnung auf-

weist.
Teilpartie: bestimmter Teil einer gro3en Partie, der dem Probenahmeverfahren zu unter-
ziehen ist; jede Teilpartie muss physisch getrennt und identifizierbar sein.
Einzelprobe: an einer einzigen Stelle der Partie oder Teilpartie entnommene Menge.
Sammelprobe:  Summe der einer Partie oder Teilpartie entnommenen Proben.
Laborprobe: fiir das Labor bestimmte Probe.

3. Allgemeine Vorschriften
3.1. Personal

Die Probenahme wird von einer durch den betreffenden Mitgliedstaat bevollméachtigten Person
vorgenommen.

3.2. Material, dem Proben zu entnehmen sind
Jede zu kontrollierende Partie ist einzeln zu beproben.
3.3. Vorsichtsmaflnahmen

Bei der Probenahme und der Vorbereitung der Proben sind Vorsichtsmainahmen zu treffen, um
Verianderungen zu verhindern, die sich auf den Zinngehalt auswirken, die analytische Bestim-
mung storen oder die Reprisentativitit der Sammelproben beeintrichtigen kénnten.

3.4. Einzelproben

Einzelproben sind méglichst an verschiedenen, iiber die ganze Partie oder Teilpartie verteilten
Stellen zu entnehmen. Abweichungen von dieser Regel sind im Protokoll zu vermerken.

3.5. Herstellung der Sammelprobe
Die Sammelprobe entspricht der Gesamtheit aller Einzelproben.

3.6. Unterteilung der Sammelprobe in Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenun-
tersuchung

Die Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung werden durch zufillige
Auswabhl von einzelnen Einheiten aus der Sammelprobe gebildet.
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3.7. Verpackung und Versand der Proben

Jede Sammel- bzw. Laborprobe wird in ein sauberes, inertes Behiltnis verbracht, das angemes-
senen Schutz vor Kontamination und Beschddigung beim Transport bietet. Alle notwendigen
Vorkehrungen sind zu treffen, um zu verhindern, dass sich die Zusammensetzung der Sammel-
bzw. Laborprobe wihrend des Transports oder der Lagerung dndert.

3.8. Versiegelung und Kennzeichnung der Proben

Jede amtliche Probe wird am Ort der Entnahme versiegelt und geméf den Vorschriften des Mit-
gliedstaats gekennzeichnet.

Uber jede Probenahme ist ein Protokoll zu fiihren, aus dem die Identitéit der beprobten Partie ein-
deutig hervorgeht, wobei Datum und Ort der Probenahme sowie sdmtliche zusétzlichen Informa-
tionen, die bei der Analyse von Nutzen sein konnen, zu vermerken sind.

4. Probenahmepline
Durch das Probenahmeverfahren ist zu gewéhrleisten, dass die Sammelprobe fiir die zu kontrol-
lierende Partie représentativ ist.
4.1. Zahl der Einzelproben
Die Mindestanzahl der den Konservendosen einer Partic zu entnehmenden Einzelproben muss
dem Doppelten der Angaben in Tabelle 1 entsprechen. Die Einzelproben aus jeder Dose sollten

ein dhnliches Gewicht aufweisen und zusammen eine Sammelprobe ergeben (siche Nummer
3.9).

Tabelle 1: Zahl der Dosen (Einzelproben), die fiir eine Sammelprobe zu beproben sind

Zahl der Dosen in einer Partie Zahl der zu beprobenden Dosen
1-25 Mindestens 1 Dose
26-100 Mindestens 2 Dosen
> 100 5 Dosen

Zu beachten ist, dass die Hochstgehalte sich auf den Inhalt jeder einzelnen Dose beziehen, dass
jedoch aus praktischen Griinden fiir die Untersuchung mit einer Sammelprobe gearbeitet werden
muss. Ergibt sich aus der Analyse, dass die Sammelprobe knapp unterhalb des Hochstgehalts
liegt, und besteht der Verdacht, dass einzelne Dosen diesen Hochstgehalt {iberschreiten, so kon-
nen weitere Untersuchungen erforderlich sein.

4.2. Probenahme im Einzelhandel
Die Probenahme von Lebensmitteln auf der Ebene des Einzelhandels sollte, soweit dies moglich
ist, nach den vorstehenden Probenahmevorschriften durchgefiihrt werden. Ist dies nicht moglich,
konnen auf der Ebene des Einzelhandels andere wirksame Probenahmeverfahren angewandt
werden, sofern sie eine ausreichende Reprisentativitit fiir die beprobte Partie gewéhrleisten.

5. Ubereinstimmung der Partie bzw. Teilpartie mit den Hochstgehalten
Das Kontrolllabor analysiert die Laborprobe fiir Bestitigungszwecke auf die Einhaltung der
Hochstgehalte in mindestens zwei getrennten Analysen und berechnet den Mittelwert der Ergeb-
nisse
Die Partie wird akzeptiert, wenn der Durchschnitt unter Beriicksichtigung der Messungenauigkeit
und der Berichtigung um die Wiederfindungsrate den entsprechenden Hochstgehalt (geméf Ver-
ordnung (EG) Nr. 466/2001) nicht iiberschreitet.
Die Partie entspricht nicht dem in der Verordnung (EG) Nr. 466/2001 festgelegten Hochstgehalt,
wenn der Durchschnitt unter Beriicksichtigung der Messungenauigkeit und der Berichtigung um
die Wiederfindungsrate den Hochstgehalt zweifelsfrei iiberschreitet.

Anhang XII
PROBENVORBEREITUNG UND KRITERIEN FUR DIE ANALYSEVERFAHREN ZUR AMT-
LICHEN KONTROLLE DER ZINNGEHALTE IN LEBENSMITTELN IN DOSEN
1. Vorsichtsmafinahmen und allgemeine Uberlegungen in Bezug auf Zinn

Hauptaufgabe der Probenahme ist es, eine repridsentative und homogene Laborprobe ohne Se-
kundérkontamination zu erhalten.

Die die Analyse durchfithrende Person sollte sicherstellen, dass die Proben nicht wihrend der
Probenvorbereitung kontaminiert werden. So weit wie mdglich sollten Apparaturen, die mit der
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Probe in Beriihrung kommen, aus inerten Materialien bestehen, also etwa aus Kunststoffen wie
Polypropylen, PTFE usw., und diese sollten mit einer Séure gereinigt werden, um das Risiko ei-
ner Kontamination auf ein Mindestmal3 zu begrenzen. Fiir Schneidwerkzeuge kann hochwertiger
Edelstahl verwendet werden.

Alle dem Labor zugesandten Probenmaterialien sind fiir die Vorbereitung des Untersuchungsma-
terials zu
verwenden. Nur sehr sorgfiltig homogenisierte Proben ermdglichen reproduzierbare Ergebnisse.
Es gibt viele zufriedenstellende Probenvorbereitungsverfahren, die eingesetzt werden kdnnen. In
der CEN-Norm ,,Lebensmitte]l — Bestimmung von Spurenelementen — Leistungskriterien und
allgemeine Uberlegungen® sind Verfahren aufgefiihrt, die sich als zufrieden stellend erwiesen
haben (Quelle 1); andere Verfahren kénnen jedoch ebenfalls giiltig sein.

2. Behandlung der im Labor eingegangenen Probe
Die gesamte Probe ist nach einem Verfahren, das nachweislich eine vollstindige Homogenisie-
rung gewihrleistet, (gegebenenfalls) fein zu zermahlen und sorgfiltig zu vermischen.

4. Vom Labor anzuwendendes Analyseverfahren und Kontrollanforderungen

4.1. Definitionen

Nachstehend eine Reihe der gebrauchlichsten Definitionen, die das Labor verwenden sollte:

r = Wiederholbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz
zwischen zwei einzelnen Priifergebnissen, die unter Wiederholbarkeitsbedingungen (d.
h. dieselbe Probe, derselbe Priifer, dasselbe Gerit, dasselbe Labor, kurze Zeitspanne)
erzielt werden, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (im Regelfall 95 %) erwar-
ten darf, so dassr=2,8 X s,.

S = Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen
ermittelten Ergebnissen.
RSD, = relative Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedin-

gungen ermittelten Ergebnissen [(s; x ) X 100], wobei den Durchschnitt der Ergebnisse
aller Labors und Proben darstellt.

R = Reproduzierbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz
zwischen einzelnen Priifergebnissen, die unter Reproduzierbarkeitsbedingungen (d. h.
an identischem Material von Priifern in verschiedenen Labors nach dem standardisierten
Testverfahren) erzielt werden, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (in der Regel
95 %) erwarten darf, so dass R = 2,8 x sg.

SR = Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen
ermittelten Ergebnissen.

RSDg = relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedin-
gungen [(Sg, x ) X 100] ermittelten Ergebnissen.

HORRAT, = die ermittelte RSD, geteilt durch den RSD,-Wert, geschétzt nach der Hor-

witz-Gleichung unter Verwendung der Annahme r = 0,66R.

HORRATR = der ermittelte RSDg-Wert geteilt durch den RSD,-Wert, berechnet nach der

Horwitz-Gleichung (Quelle 2).
U = die erweiterte Messunsicherheit bei einem Erweiterungsfaktor von 2, der zu

einem Grad des Vertrauens von ca. 95 % fiihrt.
4.2. Allgemeine Vorschriften

Die fiir Lebensmittelkontrollzwecke eingesetzten Analysemethoden miissen mit den Bestimmun-
gen der Nummern 1 und 2 des Anhangs der Richtlinie 85/591/EWG des Rates vom 20. Dezem-
ber 1985 zur Einfihrung gemeinschaftlicher Probenahmeverfahren und Analysemethoden fiir die
Kontrolle von Lebensmitteln iibereinstimmen.

4.3. Spezifische Vorschriften

Sofern auf Gemeinschaftsebene keine spezifischen Verfahren fiir die Bestimmung von Zinn-
gehalten in Lebensmittelkonserven vorgeschrieben sind, kdnnen Labors ein beliebiges validiertes
Verfahren auswihlen, wenn es die Kriterien in Tabelle 2 erfiillt. Die Validierung sollte idealer-
weise zertifiziertes Referenzmaterial einschliefen.

Tabelle 2: Leistungskriterien fiir Analysemethoden fiir Zinn
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Parameter Wert/Kommentar
Anwendungsbereich Lebensmittel gemél der Verordnung (EG) Nr. 242/2004
Nachweisgrenze Nicht mehr als 5 mg/kg
Quantifizierungsgrenze | Nicht mehr als 10 mg/kg
Prézision HORRAT,- oder HORRATR-Werte von weniger als 1,5 geméf Ringversuch
Wiederfindungsrate 80 %-105 % (gemal Ringversuch)
Spezifizitit Frei von Matrix- oder spektralen Interferenzen

4.3.1. Leistungskriterien — das Konzept der Ungenauigkeitsfunktion

Die Eignung der vom Labor zu verwendenden Analysemethode kann jedoch auch mittels eines
Ungenauigkeitsansatzes bewertet werden. Das Labor kann eine Methode einsetzen, die Ergebnis-
se mit einer maximalen Standardungenauigkeit liefert. Die maximale Standardungenauigkeit er-
gibt sich aus der nachstehenden Formel:

Uf= J(LOD/2)* +(0.1C)

wobei:

Uf die maximale Standardungenauigkeit,
LOD  die Nachweisgrenze der Methode,

C die jeweilige Konzentration

ist.

Liefert eine Analysemethode Ergebnisse mit Messungenauigkeiten, die unter der maximalen
Standardungenauigkeit liegen, gilt die Methode als gleichermaBlen geeignet wie eine Methode,
die die Leistungskriterien in Tabelle 2 erfiillt.

4.4. Berechnung der Wiederfindungsrate und Angabe der Ergebnisse

Das Analyseergebnis kann entweder um die Wiederfindungsrate berichtigt oder unberichtigt an-
gegeben werden. Die Art der Angabe und die Wiederfindungsrate sind mitzuteilen. Das berich-
tigte Analyseergebnis wird verwendet, um die Einhaltung der Vorschriften zu tiberpriifen (siche
Anhang XI Nummer 5).

Die die Analyse durchfiihrende Person sollte die ,,Harmonisierten Richtlinien fiir die Anwendung
der Wiederfindungsraten zur Berichtigung analytischer Messungen® (Quelle 3), die unter Feder-
fithrung der IUPAC/ISO/AOAC erarbeitet wurden, beriicksichtigen. Diese Richtlinien stellen ei-
ne Hilfe hinsichtlich der Bestimmung der Wiederfindungsrate dar.

Das Analyseergebnis ist als x +/— U anzugeben, wobei x das Analyseergebnis und U die Messun-
genauigkeit darstellen.

4.5. Laborqualititsnormen

Laboratorien miissen den Bestimmungen der Richtlinie 93/99/EWG des Rates vom
29. Oktober 1993 iiber zusitzliche Mafinahmen im Bereich der amtlichen Lebensmitteliiberwa-
chung entsprechen.

4.6. Sonstige Uberlegungen hinsichtlich der Analyse

Eignungspriifung

Teilnahme an Eignungspriifungsprogrammen geméaf dem ,Internationalen harmonisierten Proto-
koll fiir fachkundiges Testen von (chemischen) Analyselaboratorien” (Quelle 4), die unter Feder-
fithrung der IUPAC/ISO/ AOAC erarbeitet wurden.

Einige dieser Programme enthalten insbesondere die Bestimmung von Zinn in Lebensmitteln, so
dass die Teilnahme an einem solchen Programm eher empfohlen wird als an einem allgemeinen
Programm zur Bestimmung von Metallen in Lebensmitteln.

Interne Qualitdtskontrolle

Die Laboratorien sollten in der Lage sein, den Nachweis zu erbringen, dass sie iiber interne Qua-
litatskontrollverfahren verfiigen. Beispiele hierfiir sind die International harmonisierten Richtli-
nien fiir Interne Qualitdtskontrolle in Laboratorien fiir analytische Chemie der
ISO/AOAC/IUPAC (Quelle 5).

Probenvorbereitung

Es ist darauf zu achten, dass der gesamte Zinn in der Probe zwecks Analyse in die Losung ein-
geht. Insbesondere wird darauf hingewiesen, dass das Verfahren zur Lésung der Probe so ablau-
fen muss, dass keine hydrolisierten SnIV-Verbindungen (also etwa Zinnoxid SnO2, Sn(OH)4,
Sn02.H20) ausgefillt werden.
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Die vorbereiteten Proben sind in 5 mol/l HCl aufzubewahren. SnCl4 ist jedoch leicht fliichtig,
daher sollten die Losungen nicht gekocht werden.
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