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KOMISJONI MAARUS (EU) nr 1883/2006,
19. detsember 2006,

millega sitestatakse proovivétu- ja analiiiisimeetodid dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisalduse
ametlikuks kontrolliks teatavates toiduainetes

(EMPs kohaldatav tekst)

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,

vottes arvesse Euroopa Uhenduse asutamislepingut,

vottes arvesse Euroopa Parlamendi ja néukogu 29. aprilli 2004.
aasta midrust (EU) nr 882/2004 ametlike kontrollide kohta,
mida tehakse sooda- ja toidualaste digusnormide ning looma-
tervishoidu ja loomade heaolu kisitlevate eeskirjade tiitmise
kontrollimise tagamiseks, (1) eriti selle artikli 11 1diget 4,

ning arvestades jargmist:

(1) Komisjoni 19. detsembri 2006. aasta mairus (EU) nr
18812006, millega sitestatakse teatavate saasteainete
piirnormid toiduainetes, (%) sitestab dioksiinide ja furaa-
nide ning dioksiinide, furaanide ja dioksiinilaadsete
PCBde summa piirnormid teatavates toiduainetes.

(2 Komisjoni 30. juuli 2002. aasta direktiiviga 2002/69/EU,
millega sitestatakse proovivdtu- ja analiiisimeetodid
dioksiinide sisalduse ametlikuks kontrolliks ja dioksiini-
laadsete PCBde sisalduse kindlaksmadramiseks toiduai-
netes, (*) on kehtestatud proovivitu- ja analiiisimeetodite
erisitted, mida tuleb kohaldada ametliku kontrolli korral.

(3)  Direktiivi 2002/69/EU on vaja muuta uute dioksiinide,
furaanide ja dioksiinilaadsete PCBde summa piirnormide
kohaldamiseks. Selguse huvides on asjakohane asendada
direktiiv 2002/69/EU kiesoleva madrusega.

(4 Kdiesolevas mairuses ettendhtud sitted kisitlevad ainult
dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde proovivdttu ja
analiiiisi médruse (EU) nr 1881/2006 rakendamiseks
ega mojuta noukogu 29. aprilli 1996. aasta direktiivi
96/23/EU (millega ndhakse ette teatavate ainete ja
nende jddkide kontrollimise meetmed elusloomades ja

() ELT L 165, 30.4.2004, lk 1. Midrust on muudetud komisjoni
madrusega (EU) nr 776/2006 (ELT L 136, 24.5.2006, Ik 3).

(%) Vt kéesoleva Euroopa Liidu Teataja 1k 5.

(%) EUT L 209, 6.8.2002, 1k 5. Direktiivi on viimati muudetud direktii-
viga 2004/44/EU (ELT L 113, 20.4.2004, Ik 17).

loomsetes toodetes ning tunnistatakse kehtetuks direk-
tiivid  83/358/EMU ja 86/469/EMU ning otsused
89/187/EMU ja 91/664/EMU) (4) 1l ja IV lisas tipsus-
tatud proovivitustrateegiat, proovivdtu mahtu ja sage-
dust. Need sitted ei mojuta ka komisjoni 23. veebruari
1998. aasta otsuses 98/179/EU (millega kehtestatakse
teatavate elusloomades ja loomsetes toodetes esinevate
ainete ja ainejadkide seire iiksikasjalikud ametliku proo-
vide vOtmise eeskirjad) (°) sitestatud proovivotmise
kriteeriume.

(5)  Mirkimisvddrse dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde
sisaldusega proovide valikuks tuleks analiiiisimisel kasu-
tada tdestatud ja tldtunnustatult valideeritud ning suure
joudlusega sdelumismeetodit. Dioksiinide ja dioksiinilaad-
sete PCBde sisaldus nendes proovides miiratakse kinni-
tusmeetodiga. Seetdttu on asjakohane kehtestada ranged
nduded kinnitusmeetoditele ja miinimumnoéuded sdelu-
mismeetodile.

(6)  Viga suurte kalade puhul on vaja proovi vdtmist tipsus-
tada, et tagada iihtne késitlusviis thenduses tervikuna.

(7)  Sama liiki ja samast piirkonnast pirinevates kalades voib
dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisaldus olla s6ltu-
valt kalade suurusest v6i vanusest erinev. Lisaks sellele ei
ole dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisaldus kala
koigis osades tingimata ithesugune. Seetdttu tuleb kalade
puhul proovi vdtmine ja ettevalmistamine tdpsemalt
médratleda, et tagada tihtne kisitlusviis tthenduses tervi-
kuna.

(8)  On iilimalt oluline, et analiiiisi tulemuste kohta esitatakse
aruanne ja neid tolgendatakse ihtemoodi, et tagada
ithtne rakendamine ithenduses tervikuna.

9) Kiesoleva médrusega ettendhtud meetmed on kooskdlas
toiduahela ja loomatervishoiu alalise komitee arvamusega,

(*) EUT L 125, 23.5.1996, lk 10. Direktiivi muudeti viimati Euroopa

Parlamendi ja ndukogu miirusega (EU) nr 882/2004 (ELT L 165,
30.4.2004, lk 1).

() EUT L 65, 5.3.1998, Ik 31. Otsust on muudetud 2003. aasta ithine-
misaktiga.
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ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA MAARUSE:

Artikkel 1

Miidruse (EU) nr 1881/2006 lisa 5. jaos loetletud toiduainete
proovid dioksiinide, furaanide ja dioksiinilaadsete PCBde sisal-
duse ametlikuks kontrolliks vdetakse vastavalt kidesoleva
mairuse | lisas sitestatud meetoditele.

Artikkel 2

Miidruse (EU) nr 1881/2006 lisa 5. jaos loetletud toiduainete
proovid dioksiinide, furaanide ja dioksiinilaadsete PCBde sisal-
duse ametlikuks kontrolliks valmistatakse ette ja analiitisitakse
vastavalt kidesoleva maaruse II lisas sitestatud meetoditele.

Artikkel 3

Kdesolevaga tunnistatakse kehtetuks direktiiv  2002/69/EU.
Viiteid kehtetukstunnistatud direktiivile kisitatakse viidetena
kiesolevale madrusele.

Artikkel 4

Kiesolev mdirus joustub kahekiimnendal pdeval pirast selle
avaldamist Euroopa Liidu Teatajas.

Kiesolevat miirust kohaldatakse alates 1. martsist 2007.

Kéesolev mdirus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav koikides liikmesriikides.

Briissel, 19. detsember 2006

Komisjoni nimel
komisjoni liige
Markos KYPRIANOU
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I LISA

PROOVIVOTUMEETODID DIOKSIINIDE (PCDD/PCDF) JA DIOKSIINILAADSETE PCBde SISALDUSE

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

AMETLIKUKS KONTROLLIKS TEATAVATES TOIDUAINETES
RAKENDUSALA

Dioksiinide (PCDD/PCDF) ja dioksiinilaadsete PCBde sisalduse ametlikuks kontrolliks ettendhtud proovid toiduaine-
test voetakse vastavalt kdesolevas lisas kirjeldatud meetoditele. Selliselt saadud lahteproove kasitletakse esinduslikena
asjaomasele partiile v3i osapartiile. Vastavust komisjoni méaruses (EU) nr 1881/2006 (millega sitestatakse teatavate
saasteainete piirnormid toiduainetes) sitestatud piirnormidele kontrollitakse laboriproovides méidratud sisalduste
alusel.

MOISTED

Partii — eristatav toidukogus, mis on samal ajal tarnitud ning mille puhul ametnik on kindlaks madranud jargmised
tihised omadused: piritolu, sort, pakkimisviis, pakkija, saatja v6i mirgistused.. Kala ja kalandustoodete puhul peab
olema vorreldav ka kalade suurus. Kui kalade suurus ja/vdi kaal ei ole saadetise piires vorreldav, voib saadetist siiski
kisitada partiina, kuid kohaldada tuleb proovivétu erimenetlust.

Osapartii — teatav suure partii osa, mille puhul kohaldatakse proovivotumeetodit. Iga osapartii peab olema fuiisiliselt
eraldatud ja kindlakstehtav.

Valim — partii vdi osapartii ithest kohast vdetud proovikogus.

Léhteproov — koikide partiist voi osapartiist voetud valimite koguhulk.

Laboriproov — labori jaoks ettendhtud lihteproovist eraldatud esinduslik kogus/osa.

ULDSATTED
Tootajad

Proove votab litkmesriigi maaratud volitatud isik.

Materjal, millest proovid vdetakse

Igast uuritavast partiist voi osapartiist vdetakse proovid eraldi..

Ettevaatusabindud

Proovide votmise ja ettevalmistamise kdigus voetakse tarvitusele ettevaatusabindud, et viltida muutusi, mis vivad
mdjutada dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisaldust, analiiiisitulemusi voi muuta ldhteproovi esinduslikkust.

Valimid
Voimaluse korral voetakse valimid kogu partii voi osapartii erinevatest kohtadest. Kdrvalekaldumine sellisest reeglist
tuleb markida kidesoleva lisa punktis 3.8 ettendhtud protokolli.

Lihteproovi ettevalmistamine

Lahteproov saadakse valimite kokkusegamise teel. Lihteproovi mass peab olema vihemalt 1 kg, vilja arvatud juhul,
kui see ei ole otstarbekas, nditeks kui prooviks on iiksikpakend.

Paralleelproovid

Tingimusel, et see on kooskdlas liikmesriikide eeskirjades kajastatud toidukditlejate digustega, vdetakse homogeni-
seeritud ldhteproovist paralleelproovid, mis on ette nihtud eeskirjade tditmise tagamiseks, kaubanduse kaitseks ja
vordlemiseks. Laboriproovid eeskirjade tditmise tagamiseks peavad olema piisavalt suured, et vdimaldada kordusa-
naliiiisi.
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3.7.

3.8.

4.1.

4.2.

Proovide pakkimine ja vedu

Iga proov asetatakse puhtasse inertsest materjalist ndusse, et viltida analiiidi adsorptsiooni proovindu seintele ning
kaitsta proovi saastumise ja veo ajal tekkida vdivate vigastuste eest. Veo vdi siilitamise ajal proovi koostise tekkida
vdiva muutuse véltimiseks vdetakse tarvitusele koik vajalikud ettevaatusabindud

Proovide pitseerimine ja mirgistamine

Iga ametlikuks kasutamiseks voetud proov pitseeritakse proovivdtukohas ja mdrgistatakse vastavalt liikmesriikide

eeskirjadele.

Iga proovivotu kohta tuleb tiita protokoll, mis vdimaldab iga partiid iiheselt kindlaks teha. Protokolli margitakse
proovivotu aeg ja koht ning muu lisateave, mis voib analiiiisijale abiks olla.
PROOVIVOTUKAVAD

Kohaldatav proovivotumeetod peab tagama, et ldhteproov on kontrollitava (osa)partii suhtes esinduslik.

Partiide jaotamine osapartiideks

Suured partiid jaotatakse osapartiideks tingimusel, et osapartiid on véimalik fuisiliselt eraldada. Suurte miiigipa-
kendita turustatavate toodete partiide puhul (nt taime6lid) jdrgitakse tabelit 1. Teiste toodete puhul jdrgitakse tabelit
2. Vdttes arvesse, et partii mass ei ole alati osapartiide massi tdiskordne, voib osapartii mass iiletada ettendhtud massi
kuni 20 %.

Tabel 1

Miiiigipakendita partiidena kaubeldavate toodete jaotamine osapartiideks

Partii mass (tonnides) Osapartiide mass voi arv
> 1500 500 tonni
> 300 ja < 1500 3 osapartiid
> 50 ja < 300 100 tonni
<50 —
Tabel 2

Teiste toodete partiide jaotamine osapartiideks

Partii mass (tonnides) Osapartiide mass voi arv
> 15 15-30 tonni
<15 —

Valimite arv

Koikidest valimitest saadud lahteproovi mass on vihemalt 1 kg (vt kdesoleva lisa punkt 3.5).
Partiist vOi osapartiist vOetavate valmite miinimumarv on esitatud tabelites 3 ja 4.

Miiiigipakendita turustatavate vedelate toodete puhul segatakse partii voi osapartii vahetult enne proovivotmist kas
kisitsi voi mehaaniliselt voimalikult phjalikult 1abi, jalgides et see ei mdjuta toote kvaliteeti. Sellisel juhul eeldatakse,
et saasteainete jaotus on asjaomases partiis voi osapartiis ithtlane. Seetdttu piisab, kui partiist vdi osapartiist vdetakse
lahteprooviks kolm valimit.

Valimid peavad olema ithesuguse massiga. Uhe valimi mass peab olema vihemalt 100 g.

Korvalekaldumine sellest reeglist tuleb mérkida kdesoleva lisa punktis 3.8 ettendhtud protokolli. Vastavalt komisjoni
27. oktoobri 1997. aasta otsuse 97/747/EU (millega mératakse kindlaks ndukogu direktiiviga 96/23/EU ettendhtud
proovide votmise mahud ja sagedused teatavate loomsetes toodetes esinevate ainete ja ainejddkide seireks) (') sitetele,
on kanamunade puhul lihteproovi suurus vidhemalt 12 muna (andmed miiiigipakendita ja iiksikutest pakenditest
koosnevate partiide kohta on esitatud tabelites 3 ja 4).

(1) EUT L 303, 6.11.1997, 1k 12.
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Tabel 3

Partiist v0i osapartiist vOetavate valimite miinimumarv

Partii/osapartii mass voi maht (kg voi liiter) Voetavate valimite miinimumarv
< 50 3
50-500 5
> 500 10

Kui partii v6i osapartii koosneb iiksikutest pakenditest voi ithikutest, on ldhteproovi saamiseks voetavate pakendite
voi iihikute arv esitatud tabelis 4.

Tabel 4

Lihteproovi moodustamiseks vdetavate pakendite voi iihikute (valimite) arv, kui partii voi
osapartii koosneb iiksikutest pakenditest vi ithikutest

Pakendite vdi ithikute arv partiis/osapartiis Voetavate pakendite voi iihikute arv
1-25 vihemalt 1 pakend voi iihik
26-100 ligikaudu 5 %, kuid vdhemalt kaks pakendit voi ithikut
> 100 ligikaudu 5 %, kuid mitte rohkem kui kiimme pakendit
voi ithikut

4.3. Erinduded proovivotmise kohta vorreldava suuruse ja kaaluga terveid kalu sisaldavatest partiidest

Kalad on vorreldava suuruse ja kaaluga, kui suuruse ja kaalu erinevus ei ileta ligikaudu 50 %.

Partiist voetavate valimite arv on toodud tabelis 3. Kdikidest valimitest saadav lahteproovi mass on vihemalt 1 kg (vt
punkt 3.5).

— Kui uuritav partii sisaldab viikseid kalu (iiksikute kalade kaal on alla 1 kg), vdetakse ldhteprooviks terveid kalu.
Kui selliselt saadud lahteproovi mass iiletab 3 kg, v&ib valimi votta kala keskmisest osast, kusjuures iga valimi
mass on vihemalt 100 g. Uldkogust, mille suhtes kohaldatakse piirnormi, kasutatakse proovi homogeniseerimi-
seks.

Kala keskmine osa on see, kus asub raskuskese. See asub enamasti rinnauime kohal (kui kalal on rinnauim) voi
1opuseava ja paraku vahelise tiiki keskel.

— Kui uuritav partii sisaldab suuremaid kalu (iiksikute kalade kaal on iile 1 kg), voetakse valim kala keskmisest
osast. Iga valimi mass on vahemalt 100 g.

Vahepealse suurusega kalade puhul (kaaluga umbes 1-6 kg) voetakse valim kala keskmisest osast selgroost
kohuni ulatuvast tiikist.

Viga suurte kalade puhul (kaaluga iile 6 kg) voetakse valim parempoolsest (eestvaates) killgmisest seljalihasest
kala keskmises osas. Kui valimi vdtmine kala keskmisest osast pdhjustaks olulist majanduslikku kahju, siis
peetakse piisavaks kolme vihemalt 350 grammise valimi vdtmist, olenemata partii suurusest voi teise vdimalu-
sena voib valimiks votta kala sabaosa ja peaosa lihedalt vordses osas lihasmassi, mida loetakse terve kala
dioksiinisisalduse suhtes esinduslikuks.
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4.4. Proovide vtmine erineva suuruse ja kaaluga terveid kalu sisaldavatest partiidest

4.5.

— Proovide votmisel kohaldatakse punkti 4.3 sitteid.

— Kui teatud suurus- voi kaaluklass/-kategooria on iilekaalus (ligikaudu 80 % voi rohkem partiist), voetakse proov
tilekaalus olevasse suurus- voi kaaluklassi/-kategooriasse kuuluvatelt kaladelt. Seda proovi loetakse esinduslikuks
kogu partii suhtes.

— Kui tikski suurus- v3i kaaluklass/-kategooria ei ole iilekaalus, tuleb tagada, et proovi jaoks valitud kalad on partii
suhtes esinduslikud. Erijuhised sellisteks juhtumiteks on esitatud juhenddokumendis proovide votmiseks erineva
suuruse ja/voi kaaluga terveid kalu sisaldavatest partiidest (‘Guidance document for the sampling of lots of fish
containing whole fishes of different size andfor weight). (*)

Proovide vdtmine jaemiiiigietapil

Jaemiiiigietapil tuleb vdimaluse korral toiduainetest proove votta kiesoleva vastavalt lisa punktis 4.2 esitatud sitetele.

Juhul, kui see ei ole voimalik, voib jaemiiiigietapil kasutada alternatiivseid proovivotumeetodeid tingimusel, et need
tagavad uuritava partii voi osapartii suhtes piisava esinduslikkuse.

PARTII VOI OSAPARTII NOUETEKOHASUSE HINDAMINE

Partii loetakse nduetekohaseks, kui iiksikanaliiiisi tulemus modtemairamatust arvestades ei iileta mairuses (EU)
nr 1881/2006 ettendhtud dioksiinide ning dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde summa piirnormi.

Partii ei vasta mairuses (EU) nr 1881/2001 sitestatud piirnormile, kui nn iilemtdkke () analiiiisitulemus, mida on
kinnitanud kordusproovi analiiiis, (}) mootemadramatust arvestades piirnormi kahtluseta iiletab.

Modteméddramatust voib arvestada iihel jargmistest viisidest:

— Arvutatakse laiendmadramatus, mis annab 95 % usaldusvadrsuse, kui kasutatakse kattetegurit véartusega 2. Partii
vOi osapartii ei loeta nduetekohaseks, kui moddetud vaartus, millest lahutatakse U, iiletab lubatud normi.
Dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde eraldi mdidramise korral tuleb dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde
summa puhul kasutada dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde eraldiseisvate analiiiiside tulemusena saadud
hinnangulise laiendmédramatuse summat.

— Méératakse otsustuspiir (CCa) vastavalt komisjoni 12. augusti 2002. aasta otsuse 2002/657/EU (millega raken-
datakse ndukogu direktiivi 96/23/EU analiiiisimeetodite tulemuslikkuse ja tulemuste tdlgendamise osas) (4) site-
tele (lisa punkt 3.1.2.5. — ained, mille kohta on kehtestatud lubatud piirnormid). Partii voi osapartii ei ole
nouetekohane, kui mdddetud véirtus vordub CCa-ga voi on sellest suurem.

Kéesolevaid tolgenduseeskirju kohaldatakse ametlikuks kontrolliks ette nihtud proovide analiiiisitulemuste suhtes.
Kaubanduse kaitse ja vordlemise eesmirgil tehtud analiiiiside suhtes kohaldatakse liikmesriikide eeskirju.

() http://europa.eu.int/comm|food/food /chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm

(3) Ulemtokke pohimétte kohaselt vastab toksilisuse ekvivalendi (TEQ) arvutamisel iga kvantifitseerimata analoogi véirtus maaramispiiri
védrtusele.
Alamtdkke pohimdtte kohaselt vastab TEQ arvutamisel iga kvantifitseerimata analoogi véartus nullile.
Vaheviirtuse pohimotte kohaselt vastab TEQ arvutamisel iga kvantifitseerimata analoogi véirtus poolele médramispiiri vadrtusele.
(}) Kordusproov on vajalik, et vilistada sisemise ristsaastumise ja juhusliku proovide segunemise vdimalus Modtemadramatust arvesse
vottes kasutatakse esimest analiiiisi nduetele vastavusehindamiseks.
Juhul, kui analiiiisi kdigus on toimunud dioksiiniga saastumine, voidakse kinnituseks libi viia teine analiiiis juhul, kui analiiiisiks voetud
proovide puhul on suudetud kindlaks teha, et need on seotud dioksiiniga saastumise juhtumiga.
(% EUT L 221, 17.8.2002, kk 8. Otsust on muudetud otsusega 2004/25/EU (ELT L 6, 10.1.2004, lk 38).
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II LISA

PROOVIDE ETTEVALMISTAMINE JA NOUDED ANALUUSIMEETODITELE, MIDA KASUTATAKSE
DIOKSIINIDE (PCDD/PCDF) JA DIOKSIINILAADSETE PCBde SISALDUSE AMETLIKUKS KONTROLLIKS

TEATAVATES TOIDUAINETES

RAKENDUSALA

Kiesolevas lisas sitestatud ndudeid kohaldatakse toiduainete analiiiisimisel dioksiinide (poliikloreeritud dibenso-
p-dioksiinid (PCDD) ja poliikloreeritud dibensofuraanide (PCDF)) ja dioksiinilaadsete PCBde sisalduse ametlikuks
kontrolliks.

Dioksiinide esinemist toiduainetes saab kontrollida viisil, mis hdlmab sdelumismeetodit, millega valitakse need
proovid, milles dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisaldus iiletab piirnormi vdi on sellest vihem kui 25 %
madalam. Dioksiinide sisaldus ning dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde summa nendes proovides tuleb kindlaks
mddrata/kinnitada kinnitusmeetodi abil.

Soelumismeetodeid kasutatakse dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisalduse tuvastamiseks huvipakkuval
kontsentratsioonil. Need meetodid peavad olema suure joudlusega ja neid kasutatakse suuremast hulgast proovidest
potentsiaalselt positiivsete proovide valjavalimiseks. Need meetodid tuleb vilja tootada selliselt, et vilistada valene-
gatiivseid tulemusi.

Kinnitusmeetodid annavad tiielikku vdi lisateavet dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde itheseks identifitseerimiseks ja
kvantifitseerimiseks huvipakkuval kontentratsioonil.

TAUST

Uksikute ainete sisaldus proovis korrutatakse vastava toksilisuse ekvivalentfaktoriga (TEF) (mille to6tas vilja Maailma
Terviseorganisatsioon ja mis on loetletud kiesoleva lisa liites) ja liidetakse seejdrel kokku, et saada toksilisuse
ekvivalentides (TEQ) viljendatud dioksiinilaadsete ithendite iildsisaldus.

Kiesoleva midruse kohaldamisel on iiksiku analoogi vastuvdetav konkreetne médramispiir uuritava aine sisaldus
sellises prooviekstraktis, mis tekitab seadmes kahe erineva iooni signaali, mida jalgitakse signaali/miira suhtega 3:1
ndrgema signaali puhul, ning mis vastab pohitingimustele, néiteks viibeaeg ja isotoopsuhe vastavalt EPA-meetodi
1613 versioonis B kirjeldatud médramismeetodile.

KVALITEEDINOUDED PROOVIDE ETTEVALMISTAMISEL

— Igas proovivdtu ja analiiiisi etapis tuleb votta tarvitusele meetmed ristsaastumise valtimiseks

— Proove tuleb siilitada ja vedada klaas-, alumiinium-, poliipropiileen- voi poliietileenndudes. Paberitolmu jaagid
tuleb proovindult eemaldada. Klaasnou tuleb loputada lahusega, mille dioksiinivaba koostise kohta on vilja antud
tunnistus voi mida on dioksiinide sisalduse suhtes eelnevalt kontrollitud.

— Proovide siilitamine ja vedu tuleb korraldada nii, et toiduproovi koostises muutusi ei toimu.

— Vajaduse korral laboriproov jahvatatakse ja segatakse meetodil, mis tagab homogeense proovi saamise (nditeks
jahvatatakse proov nii peeneks, et prooviosakesed mahuksid ldbi 1 mm avadega sdela); kui proovide niiskuse-
sisaldus on suur, tuleb neid enne jahvatamist kuivatada.

— Tehakse tithikatse, mille puhul libitakse koik analiiiisi etapid ilma proovita.

— Ekstraheeritava proovi mass peab olema piisav, et olla vastavuses modtetundlikkuse nductega.

— Meetodid, mida kasutatakse uuritavate proovide analiiiisiks ettevalmistamiseks, peavad olema valideeritud vasta-
valt rahvusvaheliselt tunnustatud juhistele.
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Kaladelt tuleb nahk eemaldada, sest piirnormi kohaldatakse nahata lihasmassi suhtes. Koik lihasmassi ja rasvkoe
jaagid tuleb naha sisepinnalt siiski hoolikalt ja téielikult maha kraapida ning analiiiisitava proovi hulka lisada.

NOUDED LABORITELE

Labor peab niitama meetodi suutlikkust huvipakkuval kontsentratsioonil, niiteks 0,5-, 1- ja 2-kordsel huvipak-
kuval kontsentratsioonil koos nduetekohase variatsioonikoefitsiendiga korduvanaliiiiside puhul. Nouetekohasuse
kriteeriume kisitlevad iiksikasjad on esitatud punktis 5.

Kinnitusmeetodi maaramispiir peab olema ligikaudu 1/5 huvipakkuvast kontsentratsioonist.

Sisemise kvaliteeditagamise meetmena tuleb regulaarselt teha tithikatseid ja lisamiskatseid vdi kontrollproovide
analiiiisimist (voimaluse korral tuleb eelistada sertifitseeritud etalonaineid).

Labori pidevust tuleb tdendada pideva eduka osalemisega laboritevahelistes uuringutes, mida korraldatakse
dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde sisalduse kindlaksmairamiseks asjaomastes soodaftoidu pdhiainetes.

Vastavalt médrusele (EU) nr 882/2004 peavad laborid olema ISO juhendi 58 kohaselt tegutseva tunnustatud
asutuse poolt akrediteeritud tagamaks, et nad kohaldavad analiiisimisel kvaliteeditagamissiisteemi. Laborid akre-
diteeritakse EN ISO/IEC 17025 standardi kohaselt.

DIOKSIINIDE JA DIOKSIINILAADSETE PCBDE ANALUUSIMEETODITELE ESITATAVAD NOUDED

Analiiiisimeetoditele esitatavad pdhinduded:

Suur modtetundlikkus ja madal avastamispiir. PCDD ja PCDFi puhul peavad avastatavad kogused nimetatud ithendite
ddrmiselt suure toksilisuse tdttu jadma vahemikku TEQ pikogrammi (10712 g). Teadaolevalt on PCBde sisaldus
korgem kui PCDDde ja PCDFide sisaldus. Enamiku PCBde analoogide puhul piisab moétetundlikkusest vahemikus
(10 g) nanogrammi. Toksilisemate dioksiinilaadsete PCBde analoogide (eriti m- ja p-asendatud analoogide)
puhul tuleb saavutada samasugune mddtetundlikkus nagu PCDDde ja PCDFide puhul.

Korge selektiivsus (spetsiifilisus). PCDDsid, PCDFe ja dioksiinilaadseid PCBsid peab olema vdimalik eristada teistest
voimalikest kaasackstraheeruvatest segavatest ithenditest, mille sisaldus voib analiiiisitavate ithendite sisaldusega
vorreldes olla mitmekordne. Gaaskromatograafia/mass-spektromeetria (GC/MS) meetoditega peab olema vdimalik
eristada eri analooge, niiteks toksilisi analooge (nt seitseteist 2,3,7,8-asendatud PCDDd ja PCDFi ning dioksiini-
laadset PCBd) teistest analoogidest. Biotestidega peab olema vdimalik kindlaks mairata TEQ-vaartusi valikuliselt
PCDDde, PCDFide ja dioksiinilaadsete PCBde summana.

Suur mdotetipsus (t0esus ja kordustdpsus). Mddramine peab andma pideva hinnangu proovis esineva aine tegeliku
sisalduse kohta. Suur mddtetipsus (mddtetdpsus — modtmise tulemuse ja modtmise tegeliku voi talle omistatud
vairtuse ldhedusaste) on vajalik, et viltida analtiiisitulemuse tagasilitkkamist TEQ-véirtuse vihese usaldusvairsuse
tottu. Mootetdpsust viljendatakse tdesuse (sertifitseeritud aine analiiiisimisel moddetud analiiiidi keskmise vaar-
tuse ja selle sertifitseeritud védrtuse erinevus viljendatuna protsentides) ja kordustipsusena (RSDy suhteline
standardhélve, mis arvutatakse korratavuse tingimustes saadud tulemuste pdhjal).

Soelumismeetodid voivad holmata bioteste ja GC/MS-meetodeid; kinnitusmeetoditeks on kdrglahutuvusega gaaskro-
matograafia ja mass-spektromeetria (HRGC/HRMS) meetodid. TEQ {iildvairtuse puhul tuleb jirgida jirgmisi kritee-

riume:

Sdelumismeetodid Kinnitusmeetodid
Valenegatiivsete maar <1%
Tdesus -20% kuni +20 %
Kordustdpsus (RSDg) <30% <15%
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6.

SOELUMIS- VOI KINNITUSMEETODINA KASUTATAVATELE GC/MS-MEETODITELE ESITATAVAD ERINOUDED

— Analiiisimeetodi valideerimiseks tuleb analiiiisimise alguses, néiteks enne ekstraheerimist, lisada 13C—m.‘eirgistatud

2,3,7,8-kloorasendatud PCDD/F-ide sisestandardeid ja 13C—m'a'rgistatud dioksiinilaadsete PCBde sisestandardeid.
Iga tetra- kuni oktakloreeritud PCDD/F-i homoloogilise rithma kohta ning iga dioksiinilaadse PCB homoloogilise
rithma kohta tuleb lisada vihemalt iiks analoog (alternatiivse vdimalusena vdib lisada vihemalt iihe analoogi iga
mass-spektromeetriliselt selekteeritud iooni registreerimisfunktsiooni kohta, mida kasutatakse PCDD/F-ide ja
dioksiinilaadsete PCBde kontrolliks). Meetodite, eriti kinnitusmeetodite puhul, eelistatakse kasutada koiki seitset-
teist 13C—méirgistatud 2,3,7,8-asendatud PCDD/F-ide sisestandardit ja dioksiinilaadsete PCBde mairamiseks koiki
kahtteist 13C-mirgistatud dioksiinilaadsete PCBde sisestandardit.

Suhtelised kalibreerimistegurid tuleb asjakohaseid kalibreerimislahuseid kasutades mairata ka sellistele analoogi-
dele, mille puhul ei lisata 13C-margistatud analoogi.

Taimse ja loomse toidu puhul, mille rasvasisaldus on viiksem kui 10 %, tuleb sisestandardid lisada enne ekstra-
heerimist. Kui loomse toidu rasvasisaldus on suurem kui 10 %, vdib sisestandardid lisada kas enne ekstraheerimist
vOi pdrast rasva ekstraheerimist. Ekstraheerimise tdhusus tuleb valideerida sobival viisil olenevalt sellest, millisel
analiiiisietapil sisestandardid lisatakse ja kas analiiiisitulemused esitatakse toote vdi rasva kohta.

Enne GC/MS-analiiiisi tuleb lisada 1 vdi 2 surrogaatsaagist.

Saagist tuleb kontrollida. Kinnitusmeetodite puhul peavad iiksikute sisestandardite saagised olema vahemikus
60-120 %. Uksikute analoogide, eriti mdnede hepta- ja oktakloreeritud dibensodioksiinide ja dibensofuraanide
puhul on madalamad voi kdrgemad saagised vastuvetavad iiksnes tingimusel, et nende osa TEQ-vddrtuses ei
iileta 10 % TEQ-iildvairtusest (PCDD/F-ide ja dioksiinilaadsete PCBde summa alusel). SGelumismeetodite puhul
peavad saagised olema vahemikus 30-140 %.

Dioksiinid tuleb eraldada segavatest kloreeritud ithenditest, nditeks mittedioksiinilaadsetest PCBdest ja kloreeritud
difentitileetritest, sobiva kromatograafilise meetodiga (eelistada tuleks florisil-, alumiiniumoksiid- voi siisinikko-
lonne).

Isomeeride gaaskromatograafiline lahutatavus peab olema kiillaldane (1,2,3,4,7,8-HxCDFi ja 1,2,3,6,7,8-HxCDFi
piikide kattuvus on alla 25 %).

Madramiseks kasutatakse EPA-meetodi 1613 versiooni B (Tetra- through octa-chlorinated dioxins and furans by isotope
dilution HRGC/HRMS) vdi muud samaviirsete suutlikkusnéitajatega meetodit.

Toiduainete puhul, mille dioksiinisisaldus on ligikaudu 1 pg WHO-TEQ/g rasva kohta (PCDD/F-i ja dioksiini-
laadsete PCBde summa alusel), ei tohi iilem- ja alamtdkke vahe iiletada 20 %. Sama nduet kohaldatakse ka vihese
rasvasisaldusega toiduainete suhtes, mille dioksiinisisaldus on ligikaudu 1 pg WHO-TEQ/g toote kohta. Madala-
mate sisalduste puhul, niiteks 0,5 pg WHO-TEQ/g tootes, vdib ilem- ja alamtdkke vahe olla vahemikus
25-40 %.

SOELUMISMEETODID
. Sissejuhatus

Soelumismeetodit voib kasutada erinevate analiiiiside puhul: ainult sdelumine voi kvantitatiivne analiiiis.

Soelumine

Vorreldakse uuritava proovi ja huvipakkuva kontsentratsiooniga standardproovi analiiisimisel saadud tulemusi. Kui
teatud prooviga saadud tulemus vastab standardprooviga vorreldes viiksemale sisaldusele, loetakse see proov nega-
tiivseks, suuremale sisaldusele vastava tulemuse puhul loetakse proov positiivseks. Nouded:

— Iga katseseeria puhul tuleb kasutada nii null- kui ka standardproovi/standardproove, mis ekstraheeritakse ja

analiiiisitakse samal ajal ja samadel tingimustel. Standardproovi ndit peab olema selgelt suurem nullproovi
néidust.

— Huvipakkuval kontsentratsioonil meetodi nduetekohase toimimise nditamiseks tuleb lisaks eelnimetatule kasutada

0,5- ja 2kordsele huvipakkuvale kontsentratsioonile vastavaid standardproove.
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— Teisi pohiaineid analiiiisides tuleb niidata standardproovi(de) sobivust, vottes selleks eelistatavalt proove, mille

HRGC/HRMS abil méiratud TEQ-véirtus on lihedane standardproovi viirtusele voi vastavale nullkatsele.

— Biotestide puhul ei ole vdimalik kasutada sisestandardeid, mistottu on vdga tahtis ithe katseseeria standardhilbe

kohta andmete saamiseks teha korduskatsed. Variatsioonikoefitsient peab olema alla 30 %.

— Biotestide puhul tuleb kindlaks mairata sihtithendid, voimalikud segavad mojurid ja suurim lubatud tithikatse

tase.

Kvantitatiivne analiliis

Kvantitatiivne analiiiis eeldab standardlahjenduste seeriaid, kahe- vdi kolmekordset puhastamist ning modtmise,
tithikatse ja saagise kontrolli. Tulemust voib viljendada TEQ-vddrtusena, eeldades, et signaali andvad tthendid
vastavad TEQ-pOhimattele. Seda on vdimalik demonstreerida kasutades TCDDd (voi dioksiin/furaan/dioksiinilaadse
PCB standardsegu) kalibreerimiskdvera saamiseks, mille pdhjal arvutatakse TEQ-vdirtus ekstraktis ja selle kaudu ka
proovis. Tulemust parandatakse tithikatse jaoks arvutatud TEQ-vddrtuse (et votta arvesse kasutatud lahustite ja
kemikaalide saasteaineid) ja saagisega (arvutatakse umbes huvipakkuvale kontsentratsioonile vastava kvaliteedi-
kontrolliproovi TEQ-véirtusest). On oluline mirkida, et osa saagisekaost vdib tuleneda pohiaine mdjust jafvdi
erinevustest biotestide TEF-véidrtuste ja WHO kehtestatud ametlike TEF-véirtuste vahel.

7.2. Nouded sdelumismeetoditele

— Sdelumismeetoditena vdib kasutada GC/MS-meetodeid ja bioteste. GC/MS-meetodite puhul kasutatavad nduded

on sitestatud punktis 6. Rakupdhiste biotestide erinduded on sitestatud kdesoleva lisa punktis 7.3 ja komplek-
teeritud biotestide erinduded kdesoleva lisa punktis 7.4.

— Vajalikud on andmed valepositiivsete ja valenegatiivsete tulemuste arvu kohta suure proovide hulga korral, mis

jadvad alla- ja iilespoole piirnormi vdi héiretaset, vorreldes kinnitusmeetoditega médratud TEQ-véartusega. Tege-
like valenegatiivsete tulemuste mddr peab olema alla 1 %. Et sdelumismeetodi kasutamisest oleks kasu, peab
valepositiivsete tulemuste mair olema piisavalt madal.

— Positiivsed tulemused tuleb alati kinnitusmeetodiga (HRGC/HRMS) iile kontrollida. Lisaks sellele tuleb suure TEQ-

vadrtusega proovid (ligikaudu 2-10 % negatiivsete proovide arvust) kinnitada HRGC/HRMSiga. Andmed biotesti
ja HRGC/HRMSi tulemuste kokkulangevuse kohta peavad olema kittesaadavad.

7.3. Raku biotestide erinduded

— Biotesti tegemiseks on iga testi puhul vajalik TCDD v6i dioksiini/furaani/dioksiinilaadse PCB segu standardkont-

sentratsioonide seeria (mis annab tiieliku kalibreerimiskdvera (doosi ja toime kover), mille puhul R? >0,95).
Madalate sisaldustega proovide analiitisimise puhul voib sdelumisel siiski kasutada madalale sisaldustele vastavat
laiendatud kalibreerimiskoverat.

Biotesti tulemuste kontrolliks kindla ajavahemiku jirel tuleb kasutada kvaliteedikontrollikaardile margitud TCDD
standardkontsentratsiooni (ligikaudu kolmekordne mairamispiir). Alternatiivseks vdimaluseks on standardproo-
viga TCDD kalibreerimiskovera suhtes saadud tulemus, sest rakkude reaktsioon vdib sdltuda paljudest teguritest.

Iga tiiiipi etalonainete kohta tuleb koostada kvaliteedikontrolli kaardid ja neid kontrollida, et teha kindlaks, kas
tulemused vastavad antud juhistele.

Eelkdige tuleb kvantitatiivsete arvutuste tegemisel kasutada proovi lahjendusi kalibreerimiskovera lineaarse osa
piires. Kalibreerimiskdvera lineaarsest osast vilja jdidvad proovid tuleb lahjendada ja uuesti analiiiisida. Seetdttu on
soovitatav analiiiisida korraga vihemalt kolme lahjendust.

Standardhilve ei tohi iiletada 15 % proovi ithe lahjenduse kolmekordsel mddramisel ja 30 % kolme iseseisva katse

puhul.

Avastamispiiriks voib seada tithikatse voi foonindidu kolmekordse standardhilbe. Alternatiivse voimalusena voib
kasutada foonist tugevamat reaktsiooni (induktsioonifaktoriks on lahusti tithikatse viiekordne tase), mis arvuta-
takse pieva kalibreerimiskoveralt. Mddramispiiriks voib seada lahustiga tehtud tithikatse voi foonindidu viie- kuni
kuuekordse standardhilbe voi kasutada foonist tugevamat reaktsiooni (Induktsioonifaktoriks on lahusti tithikatse
kiimnekordne tase), mis arvutatakse pideva kalibreerimiskdveralt.
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7.4. Komplekteeritud biotesti erinduded

— Tuleb tagada, et komplekteeritud biotestid oleksid toidu analiiiisimiseks piisavalt tundlikud ja usaldusvairsed.
— Tuleb jirgida valmistaja juhtndore proovide ettevalmistamise ja analiiiisimise kohta.

— Pérast kasutusaja 16ppu ei tohi testikomplekte kasutada.

— Teiste komplektidega kasutamiseks ettendhtud materjale voi komponente ei tohi kasutada.

— Testikomplekte tuleb siilitada kindlaksmadratud siilitustemperatuuril ja kasutada kindlaksméddratud kasutustem-
peratuuril.

— Immunoanaliiiisi avastamispiir on tithikatse 10 kordusanaliiiisi kolmekordne standardhilve, mis jagatakse
lineaarse regressiooni vorrandi tusu vairtusega.

— Laboritestides tuleb kasutada etalonaineid, tagamaks et vastavus standardile oleks vastuvdetavates piirides.

ANALUUSITULEMUSTE ESITAMINE

Selleks, et tulemuste aruanne sisaldaks voimalikult palju andmeid ja vdimaldaks tulemuste tdlgendamist erinduete
kohaselt, peavad analiiiisitulemused — kui kasutatud analiitisimeetod seda véimaldab — hdlmama iiksikute PCDD/F- ja
PCB-analoogide sisaldust ning olema esitatud alam- ja tilemtokke ning vahevaartuse pdhimdttel.

Aruandesse tuleb mirkida ka proovi I rasvasisaldus ja rasva ekstraheerimiseks kasutatud meetod.

Uksikute sisestandardite saagised esitatakse juhul, kui need jidvad punktis 6 nimetatud ulatusest vilja v&i kui nad
iiletavad piirnormi. Muudel juhtudel esitatakse need taotluse korral.

Kuna proovi nduetelevastavuse hindamisel tuleb arvestada modtemadramatust, tuleb esitada ka see nditaja. Seega
esitatakse analiiisitulemus jargmisel kujul: x +/- U, kus x on analiiiisitulemus ja U on laiendméddramatus, mille
arvutamisel kasutatakse kattetegurit 2, mis annab usaldusvéirsuse tasemeks ligikaudu 95 %. Dioksiinide ja dioksii-
nilaadsete PCBde eraldi maidramise korral tuleb dioksiinide ja dioksiinilaadsete PCBde summa jaoks kasutada diok-
siinide ja dioksiinilaadsete PCBde eraldiseisvate analiiiiside tulemusena saadud hinnangulise laiendmaaramatuse
summat.

Kui mddtemaidramatust voetakse arvesse CCa kohaldamisega (nagu on kirjeldatud I lisa punktis 5), tuleb see niitaja
esitada.

Tulemused tuleb esitada samades ithikutes ja (vdhemalt) sama tdpsusega nagu mairuses (EU) nr 1881/2006 sites-
tatud piirnormid.
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Inimeste terviseriskide hindamisel kasutatavad Maailma Terviseorganisatsiooni TEF-viirtused, mis p&hinevad
Rootsis Stockholmis 15.~18. juunini 1997 toimunud Maailma Terviseorganisatsiooni istungi otsustel (Van den
Berg et al, 1998, Toxic Equivalency Factors (TEFs) for PCBs, PCDDs, PCDFs for Humans and for Wildlife.

Environmental Health Perspectives, 106(12), 775)

1T Lisa liide

TEF TEF
Analoog vaartus Analoog vaartus
Dibenso-p-dioksiinid (PCDDd) Dioksiinilaadsed PCBd, m- ja p- ning mono-
2,3,7,8,-TCDD 1 ortoasendatud PCBd
1,2,3,7,8-PeCDD 1 non-orto PCBd
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.1 | pcp 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1
PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 001 |FPCB 126 0.1
OCDD 0,0001 | PCB 169 0,01
Dibensofuraanid (PCDFd) Mono-orto PCBd
2,3,7,8-TCDF 0.1 PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05
PCB 114 0,0005
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5
1,2,3,4,7,8-HxCDF 01 |PCBII8 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,0001
1,2,3,7,8,9—HXCDF 0,1 PCB 156 010005
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1
PCB 157 0,0005
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01 PCB 167 0,00001
OCDF 0,0001 | PCB 189 0,0001
Kasutatud lithendid: T = tetra; Pe = penta; Hx = hexa; Hp = heptay O = okta; CDD = klorodibensodioksiin;

CDF = klorodibensofuraan; CB = klorobifeniiiil.




