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REGOLAMENT TAL-KUMMISSJONI (UE) 2017/644
tal-5 ta’ April 2017

li jistabbilixxi metodi ta’ tehid ta’ kampjuni u analizi ghall-kontroll tal-livelli ta’ diossini, PCBs
simili ghad-diossini u PCBs mhux simili ghad-diossini fcerti oggetti tal-ikel, u 1i jhassar ir-
Regolament (UE) Nru 589/2014

(Test b'rilevanza ghaz-ZEE)

IL-KUMMISSJONI EWROPEA,
Wara li kkunsidrat it-Trattat dwar il-Funzjonament tal-Unjoni Ewropea,

Wara li kkunsidrat ir-Regolament (KE) Nru 882/2004 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill tad-29 ta’ April 2004 dwar il-
kontrolli uffi¢jali mwettqa biex tigi zgurata l-verifikazzjoni tal-konformita mal-ligi tal-ghalf u l-ikel, mas-sahha tal-
annimali u mar-regoli dwar il-welfare tal-annimali (), u b’'mod partikolari 1-Artikolu 11(4) tieghu,

Billi:

(1) Ir-Regolament tal-Kummissjoni (KE) Nru 1881/2006 (%) jistabbilixxi l-livelli massimi ghall-poliklorobifenil (PCBs)
mhux simili ghad-diossini, ghad-diossini u |-furani u ghat-total tad-diossini, il-furani u I-PCBs simili ghad-diossini
fcerti oggetti tal-ikel.

(2)  Ir-Rakkomandazzjoni tal-Kummissjoni 2013/711/UE () tistabbilixxi I-livelli ta’ azzjoni biex theggeg approcc
proattiv biex titnaqqas il-prezenza ta’ poliklorodibenzo-p-diossini u poliklorodibenzofurani (PCDD/Fs) u PCBs
simili ghad-diossini fl-ikel. Dawk il-livelli ta’ azzjoni huma ghodda uzata mill-awtoritajiet kompetenti u I-
operaturi biex jenfasizzaw dawk il-kazijiet fejn huwa xieraq li jigi identifikat sors ta’ kontaminazzjoni u li jittiehdu
l-mizuri mehtiega biex jigi mnaqgas jew eliminat.

(3)  Ir-Regolament tal-Kummissjoni (UE) Nru 589/2014 (%) jistabbilixxi dispozizzjonijiet specifici dwar il-procedura
tat-tehid ta’ kampjuni u l-metodi ta’ analizi li ghandhom jigu applikati ghall-kontroll uffijali tal-livelli ta’ diossini,
PCBs simili ghad-diossini u PCB mhux simili ghad-diossini.

(4)  Id-dispozizzjonijiet stabbiliti fdan ir-Regolament jikkoncernaw biss it-tehid ta’ kampjuni u l-analizi ta’ diossini, ta’
PCBs simili ghad-diossini u ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini ghall-implimentazzjoni tar-Regolament (KE)
Nru 1881/2006 u r-Rakkomandazzjoni 2013/711/UE. Dawn ma jaffettwawx il-metodu, il-livelli u I-frekwenza
tat-tehid ta’ kampjuni kif stabbiliti fl-Annessi IIl u IV tad-Direttiva tal-Kunsill 96/23/KE (°). Ma jaffettwawx il-
kriterji tal-mira ghall-metodu tat-tehid ta’ kampjuni stabbiliti fid-Decizjoni tal-Kummissjoni 98/179/KE (°).

(5)  Huwa xieraq li jigi zgurat li l-operaturi tan-negozju tal-ikel li japplikaw il-kontrolli mwettqa fil-qafas tal-
Artikolu 4 tar-Regolament (KE) Nru 852/2004 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill () japplikaw proceduri ta’
tehid ta’ kampjuni ekwivalenti ghall-proceduri tat-tehid ta’ kampjuni previsti minn dan ir-Regolament sabiex jigi
zgurat li I-kampjuni li jittiehdu ghal dawk il-kontrolli jkunu kampjuni rapprezentattivi. Barra minn hekk, il-
Laboratorju ta” Referenza tal-Unjoni Ewropea ghad-Diossini u 1-PCBs ipprovda evidenza li r-rizultati analitici
fcerti kazijiet mhumiex affidabbli meta I-kriterji tal-prestazzjoni kif provdut fdan ir-Regolament ma jigux
applikati mil-laboratorji li jwettqu l-analizi ta’ kampjuni mehuda mill-operaturi tan-negozju tal-ikel fil-qafas tal-
Artikolu 4 tar-Regolament (KE) Nru 852/2004. Ghalhekk huwa xieraq li l-applikazzjoni tal-kriterji tal-
prestazzjoni ssir obbligatorja wkoll ghall-analizi ta’ dawk il-kampjuni.

() GUL165,30.4.2004,p. 1.

(3 Ir-Regolament (KE) Nru 1881/2006 tal-Kummissjoni tad-19 ta’ Dicembru 2006 li jiffissal-livelli massimi ta’ certi kontaminanti fl-oggetti
tal-ikel (GUL 364, 20.12.2006, p. 5).

() Ir-Rakkomandazzjoni tal-Kummissjoni 2013/711/UE tat-3 ta’ Dicembru 2013 dwar it-tnaqgis tal-prezenza ta’ diossini, furani u PCBs fl-
ghalf u fl-ikel (GUL 323, 4.12.2013, p. 37). _

(*) Ir-Regolament tal-Kummissjoni (UE) Nru 589/2014 tat-2 ta’ Gunju 2014 li jistabbilixxi metodi ta’ tehid ta’ kampjuni u analizi ghall-
kontroll tal-livelli ta’ diossini, PCBs simili ghad-diossini u PCBs mhux simili ghad-diossini f'¢certi oggetti tal-ikel, u li jhassar ir-Regolament
(UE) Nru 252/2012 (GUL 164, 3.6.2014, p. 18).

() 1d-Direttiva tal-Kunsill 96/23/KE tad-29 ta’ April 1996 dwar mizuri ghall-monitoragg ta’ certi sustanzi u residwi taghhom fannimali
hajjin u prodotti tal-annimali u li thassar id-Direttivi 8 5/358/KEE u 86/469/KEE u d-Deéizjonijiet 89/187/KEE u 91/664/KEE (GU L 125,
23.5.1996, p. 10).

) Id-DeéiZjonip tal-Kummissjoni 98/179/KE tat-23 ta’ Frar 1998 Ii tistabbilixxi regoli dettaljati dwar it-tehid uffi¢jali ta’ kampjuni ghas-
sorveljanza ta’ certi sustanzi u residwi taghhom fannimali hajjin u prodotti tal-annimali (GUL 65, 5.3.1998, p. 31). )

() Ir-Regolament (KE) Nru 852/2004 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill tad-29 ta’ April 2004 dwar l-igjene tal-oggetti tal-ikel (GU L 139,
30.4.2004, p. 1).
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(6)  Peress li l-metodu tal-uzu ta’ limitu tad-decizjoni biex jigi zgurat li r-rizultat analitiku jkun oghla mil-livell
massimu b’Certa probabbilta, kif previst fid-Decizjoni tal-Kummissjoni 2002/657/KE ('), ma ghadux japplika
ghall-analizi tad-diossini u 1-PCBs fl-ikel, huwa xieraq li jithassar dan il-metodu u li jinzamm biss il-metodu tal-
incertezza tal-kejl estiza bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2, li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’ madwar 95 %.

(7)  Fkonformita mar-rekwiziti ta’ rapportar ghall-metodi ta’ skrinjar bijoanalitici, huwa xieraq li jigu stipulati wkoll
il-metodi fizikokimici uzati ghall-iskrinjar ta’ rekwiziti specifici ta’ rapportar.

(8)  Peress li l-analizi tad-diossini, tal-PCB simili ghad-diossini u tal-PCBs mhux simili ghad-diossini fhafna kazijiet
jigu determinati flimkien, huwa xieraq li l-kriterji tal-prestazzjoni ghall-PCBs mhux simili ghad-diossini jigu
allinjati mal-kriterji tal-prestazzjoni ghad-diossini u 1-PCBs simili ghad-diossini. Din hija simplifikazzjoni,
minghajr bidliet sostanzjali fil-prattika, peress li fil-kaz tal-PCBs mhux simili ghad-diossini l-intensita relattiva tal-
joni kwalifikaturi meta mqabbla ma’ tal-joni bersall hija > 50 %.

(9)  Barra minn hekk, hemm diversi modifiki minuri ohrajn proposti ghad-dispozizzjonijiet attwali, li jehtiegu li r-
Regolament (UE) Nru 589/2014 jithassar u jigi sostitwit b’Regolament gdid biex tinzamm il-leggibilita tat-test.

(10)  Il-mizuri stipulati fdan ir-Regolament huma skont l-opinjoni tal-Kumitat Permanenti dwar il-Pjanti, [-Annimali, 1-
Ikel u 1-Ghalf,

ADOTTAT DAN IR-REGOLAMENT:

Artikolu 1

Ghall-finijiet ta’ dan ir-Regolament, ghandhom japplikaw id-definizzjonijiet u l-abbrevjazzjonijiet stabbiliti fl-Anness 1.

Artikolu 2

It-tehid ta’ kampjuni ghall-kontroll uffi¢jali tal-livelli ta’ diossini, furani, PCBs simili ghad-diossini u PCBs mhux simili
ghad-diossini fl-oggetti tal-ikel elenkati fit-Tagsima 5 tal-Anness tar-Regolament (KE) Nru 1881/2006 ghandu jsir skont
il-metodi stipulati fl-Anness II ta’ dan ir-Regolament.

Artikolu 3

[l-preparazzjonijiet u l-analizi tal-kampjuni ghall-kontroll uffi¢jali tal-livelli ta’ diossini, furani u PCBs simili ghad-diossini
fl-oggetti tal-ikel elenkati fit-Tagsima 5 tal-Anness tar-Regolament (KE) Nru 1881/2006 ghandhom isiru skont il-metodi
stipulati fl-Anness IIl ta’ dan ir-Regolament.

Artikolu 4

L-analizi ghall-kontroll uffijali tal-livelli ta’ PCB mhux simili ghad-diossini fl-oggetti tal-ikel elenkati fit-Tagsima 5 tal-
Anness tar-Regolament (KE) Nru 1881/2006 ghandhom isiru skont ir-rekwiziti ghall-proceduri analitici stipulati fl-
Anness IV ta’ dan ir-Regolament.

Artikolu 5

Ir-Regolament (UE) Nru 589/2014 ghandu jigi mhassar.

Ir-referenzi ghar-Regolament imhassar ghandhom jigu interpretati bhala referenzi ghal dan ir-Regolament.

(") 1d-Decizjoni tal-Kummissjoni 2002/657[KE tal-14 ta’ Awwissu 2002 li timplimenta d-Direttiva tal-Kunsill 96/23/KE rigward il-hidma ta’
metodi analitici u l-interpretazzjoni tar-rizultati (GU L 221, 17.8.2002, p. 8).
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Artikolu 6

Dan ir-Regolament ghandu jidhol fis-sehh fl-20 jum wara dak tal-pubblikazzjoni tieghu fIl-Gurnal Uffigjali tal-Unjoni
Ewropea.

Dan ir-Regolament ghandu jorbot fl-intier tieghu u japplika direttament fl-Istati Membri
kollha.

Maghmul fi Brussell, il-5 ta’ April 2017.

Ghall-Kummissjoni
1l-President
Jean-Claude JUNCKER
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ANNESS I

DEFINIZZJONIJIET U ABBREVJAZZJONIJIET
1. DEFINIZZJONIJIET

Ghallfinijjiet ta’ dan ir-Regolament ghandhom japplikaw id-definizzjonijiet imnizzla fl-Anness I tad-Decizjoni
2002/657 KE.

Flimkien ma’ dawk id-definizzjonijiet, ghall-finijiet ta’ dan ir-Regolament ghandhom japplikaw id-definizzjonijiet li
gejjin:

1.1. “Livell ta’ azzjoni” tfisser il-livell ta’ sustanza partikolari, kif stabbilit fl-Anness tar-Rakkomandazzjoni
2013/711/UE, li jaghti bidu ghal investigazzjonijiet biex jigi identifikat is-sors ta’ dik is-sustanza fkazijiet fejn
jinstabu livelli mizjuda tas-sustanza.

1.2. “Metodi ta’ skrinjar” tfisser metodi uzati ghall-ghazla ta’ dawk il-kampjuni b’livelli ta’” PCDD/Fs u ta’ PCBs simili
ghad-diossini li jagbzu Ilivelli massimi jew il-livelli ta’ azzjoni. Dawn ghandhom jippermettu volum kbir ta’
kampjuni kosteffettivi, u b’hekk izidu l-probabbilta li jigu skoperti kazijiet godda fejn esponiment gholi jista’
jwassal ghal riskji ghas-sahha tal-konsumaturi. Il-metodi ta’ skrinjar ghandhom ikunu bbazati fuq metodi
bijoanaliti¢ci jew metodi GC-MS. Ir-rizultati minn kampjuni li jagbzu l-valur ta’ limitu stabbilit biex tigi
kkontrollata I-konformita mal-livell massimu ghandhom jigu vverifikati permezz ta’ analizi mill-gdid shiha
mill-kampjun originali permezz ta’ metodu konfermatorju.

1.3. “Metodi konfermatorji” tfisser metodi li jipprovdu informazzjoni shiha jew kumplimentarja li tippermetti 1-
identifikazzjoni u l-kwantifikazzjoni inekwivoka tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili ghad-diossini fil-livell massimu
jew, fkaz ta’ bzonn, fil-livell ta’ azzjoni. Dawn il-metodi juzaw kromatografija b'fazi gassuza/spettrometrija tal-
massa b'rizoluzzjoni gholja (GC-HRMS) jew kromatografija b'fazi gassuza/spettrometrija tal-massa tandem
(GC-MS/MS).

1.4. “Metodi bijoanaliti¢i” tfisser metodi bbazati fuq l-uzu ta’ principji bijologici bhal assaggi bbazati fuq ic-celloli,
assaggi bir-ricetturi jew immunoassaggi. Dawn ma jaghtux rizultati fil-livell tal-kongeneri izda semplicement
jaghtu indikazzjoni (") tal-livell TEQ, espress fEkwivalenti Bijoanaliti¢i (BEQ) biex jigi rikonoxxut il-fatt li mhux
il-komposti kollha prezenti festratt ta’ kampjun li jipproducu reazzjoni fit-test jistghu jissodisfaw ir-rekwiziti
kollha tal-principju TEQ.

1.5. “Rkupru apparenti tal-bijoassagg” tfisser il-livell BEQ kkalkulat mit-TCDD jew mill-kurva ta’ kalibrazzjoni tal-
PCB 126 korretta ghall-inbjank u mbaghad maqsuma bil-livell tat-TEQ iddeterminat bil-metodu konfermatorju.
Dan jipprova jikkoregi fatturi bhat-telf ta’ PCDD/Fs u komposti simili ghad-diossini matul il-fazijiet ta’
estrazzjoni u ta’ tindif, il-komposti koestratti li jzidu jew inaqqsu r-reazzjoni (l-effetti agonisti¢i u antagonistici),
il-kwalita tal-aggustament tal-kurva, jew id-differenzi bejn il-valuri tat-TEF u tal-REP. L-irkupru apparenti tal-
bijoassagg huwa kkalkulat minn kampjuni ta’ referenza adatti b’xejriet ta’ kongeneri rapprezentattivi madwar il-
livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni.

1.6. “Analizi duplikata” tfisser analizi separata tal-analiti ta’ interess bl-uzu tat-tieni alikwota tal-istess kampjun
omogenizzat.

1.7. “Limitu specifiku accettat ta” kwantifikazzjoni () ta’ kongeneru individwali fkampjun” tfisser l-aktar kontenut
baxx tal-analit li jista’ jitkejjel b'certezza statistika ragonevoli, u jissodisfa l-kriterji ta’ identifikazzjoni kif
deskritti fi standards rikonoxxuti b'mod internazzjonali, perezempju, fl-istandard EN 16215:2012 (“L-ghalf tal-
annimali — Id-determinazzjoni ta’ diossini u PCBs simili ghad-diossini b’GC/HRMS u ta’ PCBs indikaturi
b’GC/HRMS”) u/jew bil-metodi EPA 1613 u 1668 kif riveduti.

[Il-limitu ta’” kwantifikazzjoni ta’ kongeneru individwali jista’ jkun identifikat bhala

(a) il-koncentrazzjoni ta’ analit fl-estratt ta’ kampjun li jipproduci reazzjoni strumentali zewg joni differenti li
ghandhom jigu mmonitorjati bi proporzjon S/H (sinjal/hoss) ta’ 3:1 ghas-sinjal inqas intensiv ta’ dejta
mhux ipprocessata;

(") I-metodi bijoanaliti¢ci mhumiex specifici ghal dawk il-kongeneri inkluzi fl-iskema TEF. Fl-estratt tal-kampjun jista’ jkun hemm komposti
ohra strutturalment relatati attivi fl-AhR 1i jikkontribwixxu ghar-reazzjoni generali. Ghaldagstant, ir-rizultati bijoanaliti¢i ma jistghux
ikunu stima, izda pjuttost indikazzjoni, tal-livell tat-TEQ fil-kampjun.

(3 -principji kif deskritti fid-Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants in
Feed and Food’ (Dokument ta’ Gwida dwar l-Istima ta’ LOD u LOQ ghall-Kejl fil-Qasam tal-Kontaminanti fl-Ghalf u fl-Ikel)[link to
website] ghandhom jigu segwiti meta applikabbli.



6.4.2017 1l-Gurnal Uffi¢jali tal-Unjoni Ewropea L 92/13

jew, jekk ghal ragunijiet teknici I-kalkolu tas-sinjal/hoss ma jipprovdix rizultati affidabbli,

(b) l-aktar punt ta’ koncentrazzjoni baxx fuq kurva ta’ kalibrazzjoni li jaghti devjazzjoni accettabbli (< 30 %)
u konsistenti (imkejla mill-inqas fil-bidu u fit-tmiem ta’ serje analitika ta’ kampjuni) mill-fattur ta’ reazzjoni
relattiv medju kkalkulat ghall-punti kollha fuq il-kurva ta’ kalibrazzjoni fkull serje ta” kampjuni ().

1.8. “Livell superjuri” tfisser il-kuncett li jehtieg l-uzu tal-limitu ta’ kwantifikazzjoni ghall-kontribuzzjoni ta’ kull
kongeneru mhux kwantifikat.

1.9. “Livell inferjuri” tfisser il-kuncett li jehtieg l-uzu ta’ Zero ghall-kontribuzzjoni ta’ kull kongeneru mhux
kwantifikat.

1.10. “Livell medju” tfisser il-kuncett li jehtieg l-uzu ta’ nofs il-limitu ta’ kwantifikazzjoni b’kalkolu tal-kontribuzzjoni
ta’ kull kongeneru mhux kwantifikat.

1.11. “Lott” tfisser kwantita identifikabbli ta’ ikel ikkonsenjat fdarba u ddeterminat mill-uffi¢jal li ghandu karatte-
risti¢ci komuni, bhall-origini, il-varjeta, it-tip ta’ imballagg, l-imballatur, l-ispeditur jew l-immarkar. Fil-kaz ta’
hut u prodotti tas-sajd, id-daqs tal-hut ukoll ghandu jkun komparabbli. Fkaz li d-dags ufjew il-piz tal-hut ma
jkunx kumparabbli fkonsenja, il-konsenja xorta tista’ titqies bhala lott izda ghandha tigi applikata procedura
specifika ta’ tehid ta’ kampjuni.

1.12. “Sublott” tfisser parti maghzula minn lott kbir sabiex jigi applikat il-metodu ta’ tehid ta” kampjuni fuq dik il-
parti maghzula. Kull sublott ghandu jkun fizikament separat u identifikabbli.

1.13. “Kampjun inkrimentali” tfisser kwantita ta’ materjal mehuda minn post wiehed fil-lott jew fis-sublott.
1.14. “Kampjun aggregat” tfisser it-total shih tal-kampjuni inkrimentali kollha mehuda mil-lott jew mis-sublott.

1.15. “Kampjun tal-laboratorju” tfisser parti/kwantita rapprezentattiva tal-kampjun aggregat mahsub ghal-laboratorju.

1. ABBREVJAZZJONIJIET UZATI

BEQ Ekwivalenti Bijoanalitici

GC Kromatografija b'fazi gassuza

HRMS Spettrometrija ta’ massa b’rizoluzzjoni gholja
LRMS Spettrometrija ta’ massa b’rizoluzzjoni baxxa
MS/MS Spettrometrija ta’ massa tandem

PCB Poliklorobifenil

PCBs mhux simili ghad-diossini PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 u PCB 180

PCDD Poliklorodibenzo-p-diossini

PCDF Poliklorodibenzofurani

QC Kontroll tal-kwalita

REP Potenza relattiva

TEF Fattur ta’ Ekwivalenza Tossika

TEQ Ekwivalenti Tossici

TCDD 2,3,7,8-tetraklorodibenzo-p-diossina
U Incertezza tal-kejl estiza

(') I-LOQ huwa kkalkulat mill-iktar punt ta’ koncentrazzjoni baxx filwaqt li jitgies l-irkupru ta’ standards interni u t-tehid ta’ kampjuni.



L 92/14 1-Gurnal Uffi¢jali tal-Unjoni Ewropea 6.4.2017

ANNESS II

METODI TA’ TEHID TA’ KAMPJUNI GHALL-KONTROLL UFFICJALI TAL-LIVELLI TA’ DIOSSINI (PCDD/
PCDF), TA’ PCBs SIMILI GHAD-DIOSSINI U TA’ PCBs MHUX SIMILI GHAD-DIOSSINI FCERTI OGGETTI
TAL-IKEL

I. AMBITU

II-kampjuni mahsuba ghall-kontroll uffi¢jali tal-livelli ta’ diossini (PCDD/Fs), PCBs simili ghad-diossini u PCBs mhux
simili ghad-diossini foggetti tal-ikel ghandhom jittiehdu skont il-metodi deskritti fdan I-Anness. Il-kampjuni
aggregati miksuba b’dan il-mod ghandhom jitqiesu bhala rapprezentattivi tal-lottijiet jew tas-sublottijiet li jittichdu
minnhom. Il-konformita mal-livelli massimi stabbiliti fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006 ghandha tigi stabbilita
abbazi tal-livelli ddeterminati fil-kampjuni tal-laboratorju.

Sabiex tkun zgurata I-konformita mad-dispozizzjonijiet fl-Artikolu 4 tar-Regolament (KE) Nru 852/2004, meta
jittiehdu l-kampjuni biex jigu kkontrollati I-livelli ta’ diossini (PCDD/Fs), ta’ PCBs simili ghad-diossini u ta’ PCBs
mhux simili ghad-diossini, l-operaturi tan-negozji alimentari ghandhom jichdu I-kampjuni skont il-metodi deskritti

fil-Kapitolu III ta’ dan l-Anness jew japplikaw procedura ta’ tehid ta’ kampjuni ekwivalenti li tkun uriet li ghandha I-
istess livell ta’ rapprezentazzjoni bhall-procedura ta’ tehid ta’ kampjuni deskritta fil-Kapitolu III ta’ dan 1-Anness.

II. DISPOZIZZJONIJIET GENERALI
1. Persunal

It-tehid ta’ kampjuni uffi¢jali ghandu jsir minn persuna awtorizzata mahtura mill-Istat Membru.

2. Materjal li minnu ghandu jittiched kampjun

II-kampjuni minn kull lott jew sublott li jridu jigu ezaminati ghandhom jittiehdu b’'mod separat.

3. Prekawzjonijiet li ghandhom jittiehdu

Wagqt il-process tat-tehid tal-kampjuni u t-thejjija tal-kampjuni, ghandhom jittiehdu l-prekawzjonijiet biex jigi evitat
kull tibdil Ii jkun jaffettwa l-kontenut ta’ diossini u PCBs, jew li jaffettwa b'mod negattiv id-determinazzjoni analitika,
jew li jwassal biex il-kampjuni aggregati ma jkunux rapprezentattivi.

4. Kampjuni inkrimentali

Sa fejn hu possibbli, il-kampjuni inkrimentali ghandhom jittiehdu minn postijiet differenti mifruxa mal-lott jew mas-
sublott kollu. Kull devjazzjoni minn din il-procedura ghandha tigi rregistrata fir-registru previst taht il-punt IL.8.

5. Thejjija tal-kampjun aggregat

Il-kampjun aggregat ghandu jkun maghmul billi jinghaqdu flimkien il-kampjuni inkrimentali. Dan ghandu jkun jizen
mill-inqas 1 kg hlief meta dan ma jkunx prattiku, ez. meta jittiched kampjun minn pakkett wieched jew meta I-
prodott ikollu valur kummer¢jali gholi hafna.

6. Kampjuni rreplikati

II-kampjuni rreplikati ghal finijiet ta’ infurzar, ta’ difiza u ta’ referenza ghandhom jittiehdu mill-kampjun aggregat
omogenizzat, hlief jekk it-tali procedura tmur kontra r-regoli ta’ Stat Membru fir-rigward tad-drittijiet tal-operatur
tan-negozju alimentari. Id-dags tal-kampjuni tal-laboratorju ghall-infurzar ghandu jkun bizzejjed biex jippermetti li
ssir mill-ingas analizi duplikata.

7. Imballagg u trazmissjoni tal-kampjuni

Kull kampjun ghandu jitqieghed fkontenitur nadif u inert li joffri protezzjoni adegwata mill-kontaminazzjoni, mit-
telf ta’ analiti minhabba l-assorbiment mill-hajt intern tal-kontenitur u kontra l-hsara li tista’ tirrizulta waqt it-
trasport. Ghandha tittiehed kull prekawzjoni mehtiega biex jigi evitat kwalunkwe tibdil fil-kompozizzjoni tal-
kampjun li jista’ jsehh waqt it-trasport jew waqt il-hazna.
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8. Sigillar u tikkettar tal-kampjuni

Kull kampjun li jittiehed ghall-uzu uffi¢jali ghandu jigi ssigillat fil-post fejn ikun ittiched u jigi identifikat skont ir-
regoli tal-Istati Membri.

Ghandu jinzamm rekord ta’ kull darba li jittiched kampjun, sabiex kull lott ikun jista’ jigi identifikat minghajr
ambigwita, u dan ir-rekord juri d-data u l-post fejn ittichdu l-kampjuni flimkien ma’ kull informazzjoni addizzjonali
li x’aktarx tkun ta’ ghajnuna ghall-analista.

III. PJAN TAT-TEHID TA’ KAMPJUNI

I-metodu applikat ta’ tehid ta” kampjuni ghandu jizgura li l-kampjun aggregat ikun rapprezentattiv tal-lott jew tas-
sublott li ghandhom jigu kkontrollati.

1. Tqassim ta’ lottijiet fsublottijiet

[I-lottijiet il-kbar ghandhom jitqassmu fsublottijiet bil-kundizzjoni li s-sublott ikun jista’ jigi separat fizikament.
Ghall-prodotti li huma nnegozjati fkonsenji bl-ingrossa kbar (ez. zjut vegetali) ghandha tapplika t-Tabella 1. Ghall-
prodotti l-ohrajn ghandha tapplika t-Tabella 2. Billi l-piz tal-lott mhux dejjem jidhol fih b'mod ezatt il-piz tas-
sublottijiet, il-piz tas-sublott jista’ jagbez il-piz imsemmi b’massimu ta’ 20 %.

Tabella 1

Subdivizjoni tal-lottijiet fsublottijiet ghall-prodotti nnegozjati fkonsenji bl-ingrossa

Piz tal-lott (ftunnellati) Piz jew ghadd ta’ sublottijiet
>1 500 500 tunnellata
>300u<1500 3 sublottijiet
> 50 u < 300 100 tunnellata
<50 —

Tabella 2
Subdivizjoni tal-lottijiet fsublottijiet ghal prodotti ohra

Piz tal-lott (ftunnellati) Piz jew ghadd ta’ sublottijiet
>15 15-30 tunnellata
<15 —

2. Ghadd ta’ kampjuni inkrimentali
Il-kampjun aggregat li jghaqqad il-kampjuni inkrimentali kollha ghandu jkun ta’ mill-inqas 1 kg (ara l-punt IL5).

L-ghadd minimu ta’ kampjuni inkrimentali li ghandhom jittichdu mil-lott jew mis-sublott ghandu jkun kif indikat
fit-Tabelli 3 u 4.

Fil-kaz ta’ prodotti likwidi bl-ingrossa, il-lott jew is-sublott ghandhom jithalltu tajjeb kemm hu possibbli u sakemm
ma tigix affettwata I-kwalita tal-prodott, jew b'mezzi manwali jew b'mezzi mekkani¢i immedjatament qabel it-tehid
tal-kampjun. Fdak il-kaz, wiched jassumi li d-distribuzzjoni tal-kontaminanti flott jew fsublott partikolari tkun
omogenja. Ghaldagstant, huwa bizzejjed li jittiehdu tliet kampjuni inkrimentali minn lott jew minn sublott biex
jifformaw il-kampjun aggregat.

Il-kampjuni inkrimentali ghandhom ikunu simili fil-piz. Il-piz ta’ kampjun inkrimentali ghandu jkun ta’ mill-ingas
100 gramma.
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Kull devjazzjoni minn din il-procedura ghandha tigi rregistrata fir-registru previst taht il-punt I1.8 ta’ dan l-Anness.
Skont id-dispozizzjonijiet tad-Decizjoni tal-Kummissjoni 97/747/KE (!), id-daqs tal-kampjun aggregat ghall-bajd tat-
tigieg huwa ta’ mill-inqas 12-il bajda (ghal lottijiet bl-ingrossa kif ukoll ghal lottijiet li jkunu jikkonsistu minn
pakketti individwali, ghandhom japplikaw it-Tabelli 3 u 4).

Tabella 3

Numru minimu ta’ kampjuni inkrimentali 1i ghandu jittiched mil-lott jew mis-sublott

Piz jew volum tal-lott/tas-sublott (fkilogrammi jew flitri) Ghadd minimu ta’ kampjuni inkrimentali li ghandu jittiched
<50 3
50 sa 500 5
> 500 10

Jekk il-lott jew is-sublott ikun maghmul minn pakketti jew unitajiet individwali, I-ghadd ta’ pakketti jew ta unitajiet li
ghandu jittiched biex jifforma I-kampjun aggregat, jidher fit-Tabella 4.

Tabella 4

L-ghadd ta’ pakketti jew ta’ unitajiet (kampjuni inkrimentali) li ghandu jittiehed biex jigi ffurmat il-kampjun
aggregat jekk il-lott jew is-sublott ikun maghmul minn pakketti jew unitajiet individwali

L-ghadd ta’ pakketti jew ta’ unitajiet fil-lott/fis-sublott L-ghadd ta’ pakketti jew ta’ unitajiet li ghandu jittiched
1sa25 mill-inqas pakkett wiehed jew unita wahda
26 sa 100 madwar 5 %, mill-ingas 2 pakketti jew unitajiet
> 100 madwar 5 %, massimu ta’ 10 pakketti jew unitajiet

3. Dispozizzjonijiet specifici ghat-tehid ta’ kampjuni ta’ lottijiet li jkun fihom hut shih ta’ dags u piz
kumparabbli

II-hut jitqies li jkun ta’ daqs u piz kumparabbli fkaz li d-differenza fid-dags u fil-piz ma tkunx tagbez madwar 50 %.

L-ghadd ta’ kampjuni inkrimentali li ghandu jittiehed mil-lott huwa ddefinit fit-Tabella 3. Il-kampjun aggregat li
jghaqqad il-kampjuni inkrimentali kollha ghandu jkun ta’ mill-inqas 1 kg (ara l-punt IL5).

— Fkaz li l-lott li minnu ghandu jittiched il-kampjun ikollu fih hut zghir (hut individwali li jizen < madwar 1 kg),
il-huta shiha tittiched bhala kampjun inkrimentali biex tifforma l-kampjun aggregat. Fkaz li I-kampjun aggregat li
jirrizulta jizen aktar minn 3 kg, il-kampjuni inkrimentali jistghu jikkonsistu mill-parti tan-nofs, li kull wahda
tizen mill-ingas 100 gramma, tal-hut li jifforma l-kampjun aggregat. Il-parti shiha li ghaliha japplika 1-livell
massimu, tintuza ghall-omogenizzazzjoni tal-kampjun.

Il-parti tan-nofs tal-huta hija dik fejn jinsab i¢-centru ta’ gravita. Fil-bicca 1-kbira tal-kazijiet dan jinsab fix-xewka
tad-dahar (fkaz li I-huta jkollha xewka tad-dahar) jew fin-nofs bejn il-fetha tal-gargi u l-anus.

— Fkaz li l-ott li ghandu jittiehed kampjun minnu jkollu fih hut ikbar (hut individwali li jizen aktar minn bejn
wiched u iehor 1 kg), il-kampjun inkrimentali jikkonsisti mill-parti tan-nofs tal-hut. Kull kampjun inkrimentali
jizen mill-ingas 100 gramma.

Ghal hut ta’ daqgs intermedju (madwar 1-6 kg) il-kampjun inkrimentali jittiched bhala bic¢a huta maqtugha mis-
sinsla saz-zaqq fil-parti tan-nofs tal-huta.

(") 1d-Decizjoni tal-Kummissjoni 97/747KE tas-27 ta’ Ottubru 1997 Ii tiffissal-livelli u I-frekwenzi tat-tehid tal-kampjuni provduti fid-
Direttiva tal-Kunsill 96/23/KE sabiex jigu monitorjati certi sustanzi u l-fdalijiet taghhom f¢certi prodotti mill-annimali (GU L 303,
6.11.1997,p. 12).
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Ghall-hut kbir hafna (ez bejn wiehed u iehor > 6 kg), il-parti inkrimentali tittiched mill-parti leminja (aspett
frontali) tal-laham mill-muskolu dorso-laterali fil-parti centrali tal-huta. Meta t-tehid ta’ tali bicca tal-parti tan-
nofs tal-huta tkun tirrizulta fi hsara ekonomika sinifikattiva, jista’ jigi kkunsidrat it-tehid ta’ tliet kampjuni
inkrimentali ta’ mill-ingas 350 gramma kull wiched, meqjusa bhala suffi¢jenti indipendentament mid-daqgs tal-
lott, jew alternattivament jistghu jittichdu parti ugwali mil-laham muskolat qrib il-parti tad-denb u mil-laham
muskolat qrib il-parti tar-ras ta’ huta wahda biex dawn jifformaw parti mill-kampjun inkrimentali li jkun rappre-
zentattiv ghal-livell tad-diossini fil-huta shiha.

4. Tehid ta’ kampjuni minn lottijiet ta’ hut li fihom hut shih ta’ dagsijiet ufjew pizijiet differenti

— Fir-rigward tal-kostituzzjoni tal-kampjun ghandhom japplikaw id-dispozizzjonijiet tal-punt IIL.3.

— Fkaz li klassijkategorija ta’ dags jew ta’ piz tkun predominanti (madwar 80 % jew aktar tal-lott), il-kampjun
jittiehed minn hut li ghandu d-dags jew il-piz predominanti. Dan il-kampjun ghandu jitqies bhala rapprezentattiv
ghal-lott kollu.

— Fkaz li l-ebda klassi/kategorija partikolari ta’ daqs jew ta’ piz ma tkun predominanti, ghandu jigi zgurat li I-hut
maghzul ghall-kampjun ikun rapprezentattiv tal-lott. Ghal kazijiet bhal dawn hemm gwida specifika fil-
“Guidance document on sampling of whole fishes of different size and/or weight” (Dokument ta’ gwida dwar it-
tehid ta’ kampjuni ta’ hut shih ta’ daqsijiet ufjew pizijiet differenti) ().

5. Tehid ta’ kampjuni fl-istadju tal-bejgh bl-imnut

Meta jkun possibbli, it-tehid ta’ kampjuni tal-oggetti tal-ikel fl-istadju tal-bejgh bl-imnut ghandu jsir skont id-
dispozizzjonijiet ghat-tehid ta’ kampjuni stipulati fil-punt IIL.2.

Meta dan ma jkunx possibbli, jista’ jintuza metodu alternattiv ta’ tehid ta’ kampjuni fl-istadju tal-bejgh bl-imnut, bil-
kundizzjoni li dan jizgura rapprezentanza suffi¢jenti tal-lott jew tas-sublott li minnu jittiehed il-kampjun.

IV. KONFORMITA TAL-LOTT MAL-ISPECIFIKAZZJONI
1. Fir-rigward ta’ PCBS mhux simili ghad-diossini

II-lott ikun konformi jekk ir-rizultat analitiku ghas-somma ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini ma jagbizx il-livell
massimu rispettiv, kif stabbilit fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006, filwaqt li titgies l-incertezza tal-kejl estiza (%).

I-lott ikun nonkonformi mal-livell massimu kif stabbilit fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006 jekk il-medja taz-zewg
rizultati analitici tal-livell superjuri miksuba minn analizi duplikata (%), filwaqt li titqies l-inCertezza tal-kejl estiza,
tagbez il-livell massimu minghajr ebda dubju ragonevoli.

L-incertezza tal-kejl estiza hija kkalkulata bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2 li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’ madwar
95 %. Lott ikun nonkonformi jekk il-medja tal-valuri mkejla meta tnaqqas minnha l-incertezza estiza tal-medja hija 'l
fuq mil-livell massimu stabbilit.

Ir-regoli, imsemmija fil-paragrafi hawn fuq taht dan il-punt ghandhom japplikaw ghar-rizultat analitiku li jinkiseb
fuq il-kampjun ghall-kontroll uffi¢jali. Fil-kaz ta’ analizi ghal finijiet ta’ difiza jew ta’ referenza, japplikaw ir-regoli
nazzjonali.

2. Fir-rigward tad-diossini (PCDD|FS) u tal-PCBS simili ghad-diossini

I-lott ikun konformi jekk ir-rizultat ta’ analizi wahda

— i tkun saret permezz ta’ metodu ta’ skrinjar b'rata ta’ konformita falza inqas minn 5 %, jindika li l-livell ma
jagbizx il-livell massimu rispettiv tal-PCDD/Fs u s-somma tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili ghad-diossini kif stabbilit
fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006;

(3 https:/[ec.europa.cu/food/sites/food|files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidancesampling_exemples-dec2006_en.
df

¢ ﬁ—princ’ipji kif deskritti fid- “Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis
using Isotope Dilution Mass Spectrometry” (Dokument ta’ Gwida dwar I-Incertezza tal-Kejl ghal Laboratorji li jkunu qed iwettqu Analizi
ta’ PCDD(F u PCB bl-uzu ta’ Dilwizzjoni ta’ Isotopi bi Spettrometrija ta’ Massa) [link to website] ghandhom jigu segwiti fejn japplikaw.

(*) L-analizi duplikata tkun necessarja jekk ir-rizultat tal-ewwel determinazzjoni jkun nonkonformi. L-analizi duplikata hija necessarja
sabiex tigi eskluza I-possibilita ta” kontaminazzjoni krocjata interna jew ta’ tahlita ac¢identali tal-kampjuni. Fil-kaz li l-analizi ssir waqt
in¢ident ta’ kontaminazzjoni, il-konferma b’analizi duplikata tista’ tigi eliminata fkaz li l-kampjuni maghzulin ghall-analizi jkunu
marbuta permezz tat-traccabbilta mal-incident ta’ kontaminazzjoni u I-livell li jinsab ikun b'mod sinifikanti oghla mil-livell massimu.


https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidancesampling_exemples-dec2006_en.pdf
https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidancesampling_exemples-dec2006_en.pdf
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— i tkun saret permezz ta’ metodu konfermatorju, ma jagbizx il-livell massimu rispettiv ta’ PCDD/Fs u s-somma ta’
PCDD/Fs u ta’ PCBs simili ghad-diossini kif stabbilit fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006 filwaqt li titqies I-
incertezza tal-kejl estiza ().

Ghal assaggi ta’ skrinjar ghandu jigi stabbilit valur ta’ limitu ghad-decizjoni dwar il-konformita mal-livelli massimi
rispettivi stabbiliti jew ghall-PCDD/Fs jew ghas-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini.

I-lott ikun nonkonformi mal-livell massimu kif stabbilit fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006 jekk il-medja taz-zewg
rizultati analitici tal-livell superjuri (analizi duplikata (%)) miksuba bl-uzu ta’ metodu konfermatorju, filwaqt li titgies
l-incertezza tal-kejl estiza, tagbez il-livell massimu minghajr ebda dubju ragonevoli.

L-incertezza tal-kejl estiza hija kkalkulata bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2 li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’ madwar
95 %. Lott ikun nonkonformi jekk il-medja tal-valuri mkejla bl-incertezza estiza tal-medja mnaqqsa tkun il fuq mil-
livell massimu stabbilit.

Is-somma tal-incertezzi estizi stmati tar-rizultati analitici separati ta’ PCDD|Fs u PCBs simili ghad-diossini ghandha
tintuza ghall-incertezza estiza stmata tas-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini,

Ir-regoli, imsemmija fil-paragrafi hawn fuq taht dan il-punt, ghandhom japplikaw ghar-rizultat analitiku miksub fuq
il-kampjun ghall-kontroll uffi¢jali. Fil-kaz ta’ analizi ghal finijiet ta’ difiza jew ta’ referenza, japplikaw ir-regoli
nazzjonali.

V. IL-QBIZ TAL-LIVELLI TA’ AZZJONI

I-livelli ta’ azzjoni jservu ta’ ghodda biex jintghazlu l-kampjuni fdawk il-kazijiet fejn jixraq li jigi identifikat sors ta’
kontaminazzjoni u li jittiechdu mizuri ghat-tnaqgis jew ghat-tnehhija tieghu. Il-metodi ta’ skrinjar ghandhom jistab-
bilixxu l-valuri ta’ limitu xierqa ghall-ghazla ta’ dawk il-kampjuni. Fkaz li jkunu mehtiega sforzi sinfikanti biex jigi
identifikat is-sors u biex titnaqqas jew titnehha l-kontaminazzjoni, jista’ jkun il-kaz li I-qbiz tal-livell ta’ azzjoni jigi
kkonfermat b’analizi duplikata bl-uzu ta’ metodu konfermatorju u billi titgies l-incertezza tal-kejl estiza ().

(*) Dokument ta’ Gwida dwar l-Incertezza tal-Kejl ghal Laboratorji li jkunu qed iwettqu Analizi ta' PCDD/F u PCB bl-uzu ta’ Dilwizzjoni ta’
Isotopi bi Spettrometrija ta’ Massa) [link to website], Dokument ta’ Gwida dwar I-Istima ta’ LOD u LOQ ghall-Kejl fil-Qasam tal-
Kontaminanti fl-Ghalf u I-Ikel [link to website].

L-analizi duplikata tkun necessarja jekk ir-rizultat tal-ewwel determinazzjoni bl-applikazzjoni ta’ metodi konfermatorji bl-uzu ta’
standard intern tat-tikketta '*C ghall-analiti rilevanti jkun nonkonformi. L-analizi duplikata hija necessarja sabiex tigi eskluza I-
possibbilta ta’ kontaminazzjoni krocjata interna jew xi tahlita ac¢identali tal-kampjuni. Fil-kaz li l-analizi ssir waqt incident ta’ kontami-
nazzjoni, il-konferma b'analizi duplikata tista’ tigi eliminata fkaz li l-kampjuni maghzula ghall-analizi jkunu konnessi permezz tat-
traccabbilta mal-in¢ident ta’ kontaminazzjoni u mal-livell misjub huwa b’mod sinifikanti oghla mil-livell massimu.

Spjegazzjoni u rekwiziti identici ghal analizi duplikata ghall-kontroll ta’ livelli ta’ azzjoni kif imsemmi fin-nota 6 fgiegh il-pagna ghal-
livelli massimi.

<>

—
-
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ANNESS I1I

THEJJIJA TAL-KAMPJUNI U REKWIZITI GHALL-METODI TA’ ANALIZI LI JINTUZAW FIL-KONTROLL TAL-

LIVELLI TAD-DIOSSINI (PCDD/ES) U TAL-PCBS SIMILI GHAD-DIOSSINI FCERTI OGGETTI TAL-IKEL

KAMP TA” APPLIKAZZJONI

Ir-rekwiziti stabbiliti dan l-Anness ghandhom jigu applikati meta l-oggetti tal-ikel jigu analizzati ghall-kontroll
uffi¢jali tal-livelli ta’ 2,3,7,8-poliklorodibenzo-p-diossini u poliklorodibenzofurani (PCDD/Fs) u poliklorobifenili
simili ghad-diossini (PCBs simili ghad-diossini) sostitwiti, u fir-rigward tat-thejjija ta’ kampjuni u r-rekwiziti
analitici ghal finijiet regolatorji ohra, inkluzi l-kontrolli li jwettaq l-operatur tan-negozju alimentari sabiex tigi
zgurata |-konformita mad-dispozizzjonijiet fl-Artikolu 4 tar-Regolament (KE) Nru 852/2004.

[I-monitoragg ghall-prezenza ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini fl-oggetti tal-ikel jista’ jsir b'zewg tipi
differenti ta’ metodi analitici:

(a) Metodi ta’ skrinjar

L-ghan tal-metodi ta’ skrinjar huwa li jintghazlu dawk il-kampjuni blivelli ta” PCDD[Fs u ta’ PCBs simili
ghad-diossini li jagbzu l-livelli massimi jew il-livelli ta’ azzjoni. Il-metodi ta’ skrinjar ghandhom jizguraw
volum kbir ta’ kampjuni kosteffettivi, u bhekk izidu I-possibbilta li jigu skoperti kazijiet godda fejn
esponiment gholi jista’ jwassal ghal riskji tas-sahha ghall-konsumaturi. L-applikazzjoni taghhom ghandha I-
ghan li jigu evitati rizultati ta’ konformita falza. Dawn jistghu jinkludu metodi bijoanalitici u ta’ GC-MS.

Il-metodi ta’ skrinjar igabblu r-rizultat analitiku ma’ valur ta’ limitu, billi jipprovdu decizjoni ta’ ivafle dwar
il-possibbilta ta’ gbiz tal-livell massimu jew tal-livell ta’ azzjoni. Il-kon¢entrazzjoni ta’ PCDD/Fs u s-somma
ta’ PCDD|Fs u PCBs simili ghad-diossini fkampjuni suspettati li huma nonkonformi mal-livell massimu
ghandha tigi ddeterminata jew ikkonfermata b’metodu konfermatorju.

Barra minn hekk, il-metodi ta’ skrinjar jistghu jaghtu indikazzjoni tal-livelli ta’ PCDD/Fs u ta’ PCBs simili
ghad-diossini prezenti fil-kampjun. Fkaz li jigu applikati metodi ta’ skrinjar bijoanaliti¢i, ir-rizultat jigi
espress bhala Ekwivalenti Bijoanaliti¢i (BEQ), filwaqt li jekk jigu applikati metodi GC-MS fiziko-kimic¢i dan
jigi espress bhala Ekwivalenti Tossici (TEQ). Ir-rizultati tal-metodi ta’ skrinjar indikati numerikament huma
adattati biex tintwera l-konformita jew is-suspett ta’ nonkonformita jew il-qbiz tal-livelli ta’ azzjoni u jaghtu
indikazzjoni tal-medda ta’ livelli fkaz ta’ segwitu permezz ta’ metodi konfermatorji. Dawn mhumiex adatti
ghal finijiet bhall-evalwazzjoni tal-livelli ta’ sfond, l-istima tat-tehid, is-segwitu tax-xejriet matul iz-zminijiet
fil-livelli jew l-evalwazzjoni mill-gdid tal-livelli ta’ azzjoni jew tal-livelli massimi.

C

Metodi konfermatorji

II-metodi konfermatorji jippermettu l-identifikazzjoni u l-kwantifikazzjoni inekwivoki ta’ PCDD/Fs u PCBs
simili ghad-diossini prezenti fkampjun u jipprovdu l-informazzjoni kollha fuq bazi kongenera.
Ghaldagstant, dawn il-metodi jippermettu l-kontroll tal-livelli massimi u ta’ azzjoni, inkluza l-konferma tar-
rizultati li jinkisbu permezz tal-metodi ta’ skrinjar. Barra minn hekk, ir-rizultati jistghu jintuzaw ghal
ghanijiet ohra bhad-determinazzjoni ta’ livelli ta’ sfond baxxi fil-monitoragg tal-ikel, is-segwitu tax-xejriet
matul iz-Zminijiet, il-valutazzjoni tal-esponiment tal-popolazzjoni u biex tinholoq bazi tad-dejta ghall-
possibbilta tar-rievalwazzjoni tal-livelli massimi u I-livelli ta’ azzjoni. Dawn huma importanti wkoll biex jigu
stabbiliti I-profili tal-kongeneri sabiex jigi identifikat is-sors fkaz ta’ kontaminazzjoni. Dawn il-metodi juzaw
il-GC-HRMS. Jistghu jintuzaw ukoll il-GC-MS/MS ghall-konferma tal-konformita jew tan-nonkonformita
mal-livell massimu.

SFOND

Sabiex jigu kkalkulati I-koncentrazzjonijiet ta’ TEQ, il-koncentrazzjonijiet tas-sustanzi individwali fkampjun
partikolari ghandhom jigu multiplikati bit-TEF rispettiv taghhom, kif stabbilit mill-Organizzazzjoni Dinjija tas-
Sahha u kif elenkat fl-Appendici ta’ dan -Anness, u sussegwentement jinghaddu biex jinkiseb it-total tal-koncen-
trazzjoni tal-komposti simili ghad-diossini espressi bhala TEQs.

II-metodi konfermatorji u ta’ skrinjar jistghu jigu applikati biss ghall-kontroll ta’ certa matrici jekk il-metodi
jkunu sensittivi bizzejjed li jindividwaw il-livelli b'mod affidabbli fil-livell massimu jew fil-livell ta’ azzjoni.
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3. REKWIZITI TA’ GARANZIJA TAL-KWALITA

— Ghandhom jittiehdu mizuri sabiex tigi evitata l-kontaminazzjoni kro¢jata fkull stadju tal-procedura tat-tehid
ta’ kampjuni u tal-analizi.

— Il-kampjuni ghandhom jinhaznu u jingarru fkontenituri tal-hgieg, tal-aluminju, tal-polipropilen jew tal-
polietilen adattati ghall-hzin minghajr ma jaffettwaw il-livelli ta” PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini fil-
kampjuni. It-tracci tat-trab tal-karti ghandhom jitnehhew mill-kontenitur tal-kampjuni.

— Il-hazna u l-garr tal-kampjuni ghandhom jitwettqu b'mod li tinzamm l-integrita tal-kampjun tal-oggett tal-

ikel.

— Sa fejn huwa rilevanti, kull kampjun tal-laboratorju ghandu jkun mithun fin u mhallat bl-uzu ta’ process li
jkun wera li jwassal ghal omogenizzazzjoni totali (ez. thin sabiex jghaddi minn go gharbiel ta’ 1 mm); il-
kampjuni ghandhom jitnixxfu gabel it-thin jekk il-kontenut tal-indewwa jkun gholi wisq.

— Il-kontroll ta’ reagenti, oggetti tal-hgieg u taghmir ghall-possibbilta li jigu influwenzati r-rizultati bbazati fuq
it-TEQ jew il-BEQ huwa ta’ importanza generali.

— Ghandha ssir analizi inbjank billi ssir il-procedura analitika shiha filwaqt li jithalla barra I-kampjun biss.

— Ghall-metodi bijoanaliti¢i, huwa ta’ importanza kbira li l-oggetti tal-hgieg u s-solventi kollha li jintuzaw fl-
analizi ghandhom jigu ttestjati biex jintwera li huma hielsa minn komposti li jfixklu s-sejba tal-komposti fil-
mira fil-medda tal-hidma. L-oggetti tal-hgieg ghandhom jitlahalhu b’solventi jew/u jissahhnu ghal
temperaturi adattati biex jitnehhew it-trac¢i ta” PCDD/Fs, il-komposti simili ghad-diossini u l-komposti ta’
tfixkil mis-superfi¢je taghhom.

— Il-kwantita tal-kampjun li jintuza ghall-estrazzjoni ghandha tkun bizzejjed biex jigu ssodisfati r-rekwiziti fir-
rigward tal-medda ta’ hidma baxxa bizzejjed inkluzi I-koncentrazzjonijiet tal-livelli massimi jew il-livelli ta’
azzjoni.

isegwu 1-linji gwida accettati fuq livell internazzjonali.

— Fil-kaz tal-hut, il-gilda ghandha titnehha billi I-livell massimu japplika ghal-laham tal-muskoli minghajr
gilda. Madankollu, jehtieg li l-fdalijiet kollha tal-laham immuskolat u tat-tessut tax-xaham li jinsabu fuq il-
parti ta’ gewwa tal-gilda jitnehhew bil-galbu u kompletament mill-gilda u jinziedu mal-kampjun 1i jrid jigi
analizzat.

4. REKWIZITI GHAL-LABORATORJI

— Bkonformita mad-dispozizzjonijiet tar-Regolament (KE) Nru 882/2004, il-laboratorji ghandhom ikunu
akkreditati minn korp rikonoxxut li jopera skont il-Gwida ISO 58 biex ikun Zgur li dawn qeghdin japplikaw
l-assigurazzjoni tal-kwalita analitika. Il-laboratorji ghandhom jigu akkreditati billi jigi segwit l-istandard EN
ISO/IEC 17025. Il-principji kif deskritti fil-Linji Gwida Teknici ghall-istima tal-incertezza tal-kejl u I-limiti ta’
kwantifikazzjoni ghall-analizi ta’ PCDD|Fs u PCBs ghandhom jigu segwiti fejn applikabbli ().

— Il-profi¢jenza tal-laboratorju ghandha tintwera permezz tal-partec¢ipazzjoni kontinwa b’success fi studji
interlaboratorji ghad-determinazzjoni tal-PCDD|Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini fil-matricijiet tal-ikel u fil-
firxiet ta’ koncentrazzjoni rilevanti.

— Il-laboratorji li japplikaw metodi ta’ skrinjar ghall-kontroll ta’ rutina tal-kampjuni ghandhom jistabbilixxu
kooperazzjoni mill-qrib mal-laboratorji li japplikaw metodu konfermatorju, kemm ghall-kontrol tal-kwalita
kif ukoll ghall-konferma tar-rizultat analitiku tal-kampjuni suspetti.

5. REKWIZITI BAZICI LI GHANDHOM JIGU SSODISFATI BIL-PROCEDURA ANALITIKA GHAD-DIOSSINI (PCDD/FS) U PCBS
SIMILI GHAD-DIOSSINI

51.  Medda ta’ hidma baxxa u limiti ta’ kwantifikazzjoni

— Firrigward tal-PCDD/Fs, il-kwantitajiet 1li jistghu jigu individwati ghandhom ikunu fil-medda tal-
femtogramm superjuri (10-'° g) minhabba t-tossicita estrema ta’ whud minn dawn il-komposti. Ghall-bicca
l-kbira tal-kongeneri tal-PCBs il-limitu ta’ kwantifikazzjoni fil-medda tan-nanogramm (10~ ¢ g) diga huwa
bizzejjed. Madankollu, ghall-kejl tal-kongeneri tal-PCBs simili ghad-diossini l-aktar tossic¢i (b’mod partikolari
l-kongeneri nonortosostitwiti), il-limitu inferjuri tal-medda ta’ hidma ghandu jilhaq il-livelli tal-pikogramm
inferjuri (10-12 g).

(") Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry [link to website],(Dokument ta’ Gwida dwar l-Incertezza tal-Kejl ghal Laboratoriji li jkunu qed iwettqu Analizi ta’ PCDD/Fs
u PCBs bl-uzu ta’ Dilwizzjoni ta’ Isotopi bi Spettrometrija ta’ Massa)), Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for
Measurements in the Field of Contaminants in Feed and Food [link to website] (Dokument ta’ Gwida dwar I-Istima ta’ LOD u LOQ ghall-
Kejl fil-Qasam tal-Kontaminanti fI-Ghalf u I-Tkel) ()
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5.2.  Ghazla gholja (specificita)

— Jehtieg li ssir distinzjoni bejn PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini u ghadd kbir ta’ komposti ohra koestratti
u li possibbilment jinterferixxu li jkunu prezenti fkoncentrazzjonijiet ta’ daqs ferm akbar minn dawk tal-
analiti ta’ interess. Ghall-metodi ta’ kromatografija b’fazi gassuza/spettrometrija ta’ massa (GC/MS), jehtieg li
ssir differenzjazzjoni fost diversi kongeneri, perezempju bejn il-kongeneri tossici (ez. is-sbatax-il PCDD/F
sostitwiti fil-pozizzjoni 2,3,7,8 u t-tnax-il PCB simili ghad-diossini) u kongeneri ohra.

— Il-metodi bijoanaliti¢ci ghandhom ikunu kapaci jindividwaw il-komposti fil-mira fl-ghamla tas-somma tal-
PCDD/Fs, ufjew tal-PCBs simili ghad-diossini. It-tindif tal-kampjun ghandu jimmira li jnehhi I-komposti li
jikkawzaw rizultati ta’ nonkonformita falza jew il-komposti li jistghu jnaqgsu r-reazzjoni, u b’hekk
jikkawzaw rizultati ta’ konformita falza.

5.3.  Akkuratezza kbira (ezattezza u precizjoni, rkupru apparenti bijoassagg)

— Ghall-metodi GC/MS, id-determinazzjoni ghandha tipprovdi stima valida tal-koncentrazzjoni reali
fkampjun. Akkuratezza kbira (akkuratezza tal-kejl: il-qrubija tal-gbil bejn ir-rizultat tal-kejl mal-valur, reali
jew assenjat, tal-kwantita li trid titkejjel) biex jigi evitat li r-rizultat ta’ analizi tal-kampjun jigi rrifjutat abbazi
ta’ dipendenza mhux rakkomandabbli tal-valur TEQ iddeterminat. L-akkuratezza hija espressa bhala
ezattezza (id-differenza bejn il-valur medju mkejjel ghal analit fmaterjal ic¢certifikat u l-valur iccertifikat
tieghu, li huwa espress bhala percentwal ta’ dan il-valur) u prec¢izjoni (id-devjazzjoni standard relattiva RSDy
ikkalkolata mir-rizultati ggenerati fkundizzjonijiet ta’ riproducibilita).

— Ghall-metodi bijoanalitici, ghandu jigi ddeterminat l-irkupru apparenti tal-bijoassagg.
5.4. Il-validazzjoni fil-medda tal-livell massimu u generali tal-mizuri tal-kontroll tal-kwalita

— Il-laboratorji ghandhom juru r-rendiment ta’ metodu fil-medda tal-livell massimu, ez. 0,5x, 1x u 2x il-livell
massimu b’koeffi¢jenti accettabbli ta’ varjazzjoni ghal analizi ripetuta, matul il-procedura ta’ validazzjoni u/
jew matul l-analizi ta’ rutina.

— Bhala mizuri interni ta’ kontroll tal-kwalita, ghandhom jitwettqu kontrolli inbjank regolari u esperimenti
mizjuda jew analizi tal-kampjuni ta’ kontroll (preferibbilment, jekk ikun hemm, materjal iccertifikat ta’
referenza). Ghandhom jigu rregistrati u ¢cekkjati it-tabelli ghall-kontroll tal-kwalita tal-kontrolli inbjank, tal-
esperimenti mizjuda jew tal-analizi tal-kontroll tal-kampjuni biex ikun zgurat li r-rendiment analitiku huwa
skont ir-rekwiziti.

5.5.  Limitu ta’ kwantifikazzjoni

— Ghal metodu ta’ skrinjar bijoanalitiku, mhuwiex indispensabbli li jigi stabbilit LOQ izda l-metodu ghandu
juri li jista’ jiddistingwi bejn il-valur inbjank u dak ta’ limitu. Meta jinghata I-livell BEQ, ghandu jigi stabbilit
livell ta’ rappurtar ghat-trattament ta’ kampjuni li juru reazzjoni taht dan il-livell. Ghandu jintwera li l-livell
ta’ rappurtar hu differenti mill-kampjuni inbjank tal-procedura mill-inqas b'fattur ta’ tlieta, breazzjoni taht
il-medda ta’ hidma. Ghaldagstant, dan ghandu jigi kkalkulat minn kampjuni li fihom il-komposti fil-mira
madwar il-livell minimu mehtieg, u mhux minn proporzjon S/H jew test inbjank.

— Il-limitu ta’ kwantifikazzjoni (LOQ) ghal metodu konfermatorju ghandu jkun ta’ madwar ghoxrin fil-mija
tal-livell massimu.

5.6.  Kriterji analitici

— Ghal rizultati affidabbli minn metodi konfermatorji jew ta’ skrinjar, il-kriterji i gejjin ghandhom jigu
ssodisfati fil-medda tal-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni ghall-valur TEQ u l-valur BEQ rispettivament,
kemm jekk iddeterminat bhala TEQ totali jew BEQ totali (bhala somma tal-PCDD/Fs u I-PCBs simili ghad-
diossini) jew separatament ghal PCDD/[Fs u PCBs simili ghad-diossini.

Skrinjar b'metodi bijoanalitici jew fizi-

Kokimici Metodi konfermatorji

Rata ta’ konformita falza (¥) <5%

Ezattezza - 20 % sa+ 20 %
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Skrinjar b'metodi bijo.e'l'nalitic'i jew fizi- Metodi konfermatorji
kokimici
Ripetibbilta (RSD,) <20 %
Prec¢izjoni intermedja (RSDy) <25% <15%
(*) Fir-rigward tal-livelli massimi.
5.7.  Irrekwiziti specifici ghall-metodi ta” skrinjar

— Ghall-iskrinjar jistghu jintuzaw kemm il-metodi GC-MS kif ukoll dawk bijoanalitici. Ghall-metodi GC/MS
ghandhom jintuzaw ir-rekwiziti stabbiliti fil-punt 6. Ghall-metodi bijoanaliti¢i bbazati fuq i¢-celloli hemm
stipulati rekwiziti specifici fil-punt 7.

— Il-laboratorji li japplikaw metodi ta’ skrinjar ghall-kontrolli ta’ rutina tal-kampjuni ghandhom jistabbilixxu
kooperazzjoni mill-qrib ma’ laboratorji li japplikaw il-metodu konfermatorju.

— Il-verifika tar-rendiment tal-metodu ta’ skrinjar hija mehtiega matul l-analizi ta’ rutina, b’kontroll tal-kwalita
tal-analizi u b'validazzjoni kontinwa tal-metodu. Ghandu jkun hemm programm kontinwu ghall-kontroll ta’
rizultati konformi.

— Kontroll tas-soppressjoni potenzjali tar-reazzjoni cellulari u ¢-Citotossicita

20 % tal-estratti tal-kampjuni ghandhom jitkejlu fi skrinjar ta’ rutina biz-zieda ta’ TCDD u minghajrha,
b’konformita mal-livell massimu jew mal-livell ta’ azzjoni, biex jigi vverifikat jekk ir-reazzjoni tistax tkun
imhassra minn sustanzi ta’ tfixkil li jinsabu fl-estratt tal-kampjun. Il-koncentrazzjoni mkejla tal-kampjun
mizjud titqabbel mas-somma tal-koncentrazzjoni tal-estratt mhux mizjud flimkien mal-koncentrazzjoni
mizjuda. Jekk din il-koncentrazzjoni mkejla tkun inqas minn 25 % tal-koncentrazzjoni kkalkolata (is-
somma), dan jindika li s-sinjal potenzjali seta’ thassar, u l-kampjun rispettiv ghandu jintbaghat ghall-analizi
konfermatorja. Ir-rizultati ghandhom jigu mmonitorjati ftabelli ta’ kontroll tal-kwalita.

— Il-kontroll tal-kwalita fuq kampjuni konformi

Ghandhom jigu kkonfermati bejn 2 % sa 10 % tal-kampjuni konformi, skont il-matrici tal-kampjuni u I-
esperjenza tal-laboratorju.

— Id-determinazzjoni tar-rati ta’ konformita falza mid-dejta tal-QC

Ghandha tigi ddeterminata r-rata tar-rizultati ta’ konformita falza mill-iskrinjar ta’ kampjuni inqas u oghla
mil-livell massimu jew mil-livell ta’ azzjoni. Ir-rati reali ta’ konformita falza ghandhom ikunu ingas minn
5 %.

Wara li l-kontroll tal-kwalita tal-kampjuni konformi juri minimu ta’ 20 rizultat ikkonfermat ghal kull
matri¢i jew grupp ta’ matrici, il-konkluzjonijiet dwar ir-rata ta’ konformita falza jistghu jitfasslu minn din il-
bazi tad-dejta. Ir-rizultati mill-kampjuni analizzati fi provi interlaboratorji jew waqt incidenti ta’ kontami-
nazzjoni li jkopru sa medda ta’ koncentrazzjoni ta’ ez. 2x il-livell massimu (ML), jistghu wkoll jigu inkluzi
fil-minimu ta’ 20 rizultat ghall-evalwazzjoni tar-rata ta’ konformita falza. Il-kampjuni ghandhom ikopru -
profili tal-kongeneri l-aktar frekwenti, li jirrapprezentaw diversi sorsi.

Ghalkemm it-testijiet ta’ skrinjar ghandhom bi preferenza jimmiraw li jindividwaw kampjuni li jagbzu I-livell
ta’ azzjoni, il-kriterju ghad-determinazzjoni tar-rati ta’ konformita falza huwa I-livell massimu, filwaqt li
titqies l-incertezza tal-kejl estiza tal-metodu konfermatorju.

— Ir-rizultati tal-iskrinjar li jkunu potenzjalment nonkonformi ghandhom dejjem jigu vverifikati permezz ta’
analizi mill-gdid shiha tal-kampjun originali permezz ta’ metodu konfermatorju. Dawn il-kampjuni jistghu
jintuzaw ukoll biex tigi evalwata r-rata ta’ rizultati ta’ nonkonformita falza. Ghall-metodi ta’ skrinjar, ir-rata
ta’ rizultati ta’ nonkonformita falza hija l-frazzjoni tar-rizultati kkonfermati li huma konformi minn analizi
konfermatorja, filwaqt li fi skrinjar precedenti l-kampjun kien gie ddikjarat li hu suspettat bhala
nonkonformi. Madankollu, l-evalwazzjoni ta’ kemm hu vantagguz il-metodu ta’ skrinjar ghandha tkun
imsejsa fuq it-tqabbil tal-kampjuni ta’ nonkonformita falza mal-ghadd totali ta’ kampjuni kkontrollati. Din
ir-rata ghandha tkun baxxa bizzejjed biex jibqa’ vantagguz l-uzu ta’ ghodda ta’ skrinjar.
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— Il-metodi bijoanalitici ghandhom jaghtu indikazzjoni valida tal-livell tat-TEQ, ikkalkulat u espress bhala
BEQ, tal-anqas taht il-kundizzjonijiet ta’ validazzjoni.

— Anki ghall-metodi bijoanalitici mwettqa fkundizzjonijiet ta’ ripetibbilta, 1-RSD, intralaboratorju tkun
tipikament izghar mill-RSD, tar-riproducibilita.

6. REKWIZITI SPECIFICI GHAL METODI GC-MS LI GHANDHOM JIGU SSODISFATI GHAL RAGUNIJIET TA’ KONFERMA
U TA” SKRINJAR

6.1. Id-differenzi accettabbli bejn il-livelli WHO-TEQ superjuri u inferjuri

— Id-differenza bejn il-livell superjuri u l-livell inferjuri ma ghandhiex tagbez 1-20 % ghall-konferma tal-gbiz
tal-livell massimu, jew fkaz ta’ bzonn, tal-livell ta’ azzjoni.

6.2. Kontroll tal-irkupri

— Iz-zieda tal-istandards PCDD/F interni sostitwiti ghal 2,3,7,8-kloru ttikkettati '*C u tal-istandards interni ta’
PCB simili ghad-diossini ttikkettati *C ghandha ssir fil-bidu nett tal-metodu analitiku ez. qabel l-estrazzjoni
sabiex tigi vvalidata l-procedura analitika. Tal-inqas kongeneru wiehed ghal kull wiehed mill-gruppi omologi
tetra sa oktaklorinati ghall-PCDD/Fs u tal-inqas kongeneru wiehed ghal kull wiehed mill-gruppi omologi
ghall-PCBs simili ghad-diossini ghandhom jigu mizjuda (alternattivament, tal-inqas kongeneru wiehed ghal
kull funzjoni ta’ registrazzjoni ta’ jon maghzula ghal kull spettrometrija ta’ massa uzata ghall-monitoragg ta’
PCDD|Fs u PCBs simili ghad-diossini). Fil-kaz tal-metodi konfermatorji, ghandhom jintuzaw
is-17-il standard intern kollha tal-PCDD|Fs sostitwiti ghal 2,3,7,8 ttikkettati 1*C u t-12-il standard intern
kollha tal-PCBs simili ghad-diossini ttikkettati 13C.

— Ghandhom jigu ddeterminati wkoll il-fatturi ta’ reazzjoni relattivi ghal dawk il-kongeneri li ghalihom ma hu
mizjud l-ebda analogu ttikkettat 1*C bl-uzu ta’ soluzzjonijiet ta’ kalibrazzjoni adatti.

— Ghall-oggetti tal-ikel li joriginaw mill-pjanti u ghall-oggetti tal-ikel li joriginaw mill-annimali li jkun fihom
inqas minn 10 % ta’ xaham, iz-zieda ta’ standards interni hija obbligatorja qabel l-estrazzjoni. Ghall-oggetti
tal-ikel li joriginaw mill-annimali li jkun fihom aktar minn 10 % ta’ xaham, l-istandards interni jistghu
jinziedu qabel jew wara l-estrazzjoni tax-xaham. Ghandha titwettaq validazzjoni adatta tal-effi¢jenza tal-
estrazzjoni, skont l-istadju li fih jigu introdotti l-istandards interni u skont jekk ir-rizultati jkunux
irrappurtati abbazi tal-prodott jew tax-xaham.

— Qabel l-analizi GC/MS, ghandu jinzied standard wiched jew jinziedu Zewg standards ta’ rkupru (surrogat/i).

— Il-kontroll tal-irkupru huwa necessarju. Ghall-metodi konfermatorji, l-irkupri tal-istandards interni
individwali ghandhom ikunu fil-medda ta’ bejn 60 u 120 %. Irkupri oghla jew aktar baxxi ghal kongeneri
individwali, b'mod partikolari ghal certi dibenzo-p-diossini u dibenzofurani ettaklorinati u ottaklorinati
huma accettabbli b’kundizzjoni li I-kontribuzzjoni taghhom lill-valur tat-TEQ ma tagbizx 1-10 % tal-valur

tat-TEQ totali (ibbazat fuq is-somma tal-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini). Ghal metodi ta’ skrinjar
GC-MS, l-irkupri ghandhom ikunu fil-medda ta’ minn 30 sa 140 %.

6.3. It-tnehhija ta’ sustanzi ta’ tfixkil

— Is-separazzjoni ta’ PCDD|Fs minn komposti klorinati ta’ tfixkil bhal PCB mhux simili ghad-diossini u eteri
tad-difenil klorinati ghandha ssir permezz ta’ tekniki kromatografici adattati (preferibbilment b’kolonna ta’
florisil, ta’alumina ufjew ta’ karbonju).

— Is-separazzjoni permezz ta’ kromatografija bfazi gassuza ta’ isomeri ghandha tkun bizzejjed (< 25 %
quccata ma’ quécata bejn 1,2,3,4,7,8-HxCDF u 1,2,3,6,7,8-HxCDEF).

6.4. Kalibrazzjoni b’kurva standard

— Il-medda tal-kurva ta’ kalibrazzjoni ghandha tkopri l-medda rilevanti tal-livell massimu jew tal-livell ta’
azzjoni.

6.5. Kriterji specifi¢i ghal metodi konfermatorji

— Fil-kaz tal-GC-HRMS:

FI-HRMS, ir-rizoluzzjoni ghandha tipikament tkun akbar minn jew dags 10 000 ghall-medda shiha tal-
massa fqiegh ta’ 10 %.
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Ghandhom jigu ssodisfatti aktar kriterji ta’ identifikazzjoni u ta’ konferma kif deskritt fl-istandards
rikonoxxuti b’'mod internazzjonali, perezempju, fl-istandard EN 16215:2012 (L-ghalf tal-annimali — Id-
determinazzjoni tad-diossini u tal-PCBs simili ghad-diossini b’GC/HRMS u ta’ PCBs indikaturi b’GC/HRMS)
ufjew fil-metodi EPA 1613 u 1668 kif riveduti.

— Fil-kaz tal-GC-MS/MS:

II-monitoragg ta’ mill-anqas zewg joni prekursuri specifici, kull wiehed bjon tal-prodott ta’ tranzizzjoni
specifiku korrispondenti, ghall-analiti kollha tikkettati u mhux tikkettati fl-ambitu tal-analizi.

It-tolleranza massima permessa tal-intensitajiet taljoni relattivi ta’ * 15 % ghalljoni ta’ prodott ta’
tranzizzjoni maghzula meta mqabbla ma’ valuri kkalkulati jew imkejla (medja minn standards tal-
kalibrazzjoni), li japplikaw kundizzjonijiet MS/MS identi¢i, b'mod partikolari tal-energija tal-hbit u I-
pressjoni tal-hbit tal-gass, ghal kull tranzizzjoni ta’ analita.

Ir-rizoluzzjoni ghal kull kwadrupolu ghandha tigi stabbilita daqs jew ahjar mir-rizoluzzjoni tal-massa tal-
unitd (rizoluzzjoni tal-massa tal-unita: rizoluzzjoni bizzejjed sabiex tissepara zewg quécati b'unita ta’ massa
wahda bejniethom) sabiex titnagqas il-possibbilta ta’ interferenzi fuq l-analiti ta’ interess.

Ghandhom jigu ssodisfati l-kriterji ulterjuri kif deskritt fi standards rikonoxxuti b’'mod internazzjonali,
perezempju, fl-istandard EN 16215:2012 (Ghalf tal-annimali — Id-determinazzjoni ta’ diossini u PCBs
simili ghad-diossini b’GC/HRMS u ta’ PCBs indikaturi b’GC/HRMS) ufjew fil-metodi EPA 1613 u 1668 kif
riveduti, hlief l-obbligu tal-uzu ta” GC-HRMS.

7. REKWIZITI SPECIFICI GHALL-METODI BIJOANALITICI

Il-metodi bijoanaliti¢i huma metodi bbazati fuq l-uzu ta’ principji bijologici bhal testijiet ibbazati fuq i¢c-celloli,
assaggi fuq ir-ricevituri jew immunoassaggi. Dan il-punt jistabbilixxi r-rekwiziti ghall-metodi bijoanaliti¢i b’mod
generali.

Bhala principju, metodu ta’ skrinjar jikklassifika kampjun bhala konformi jew suspettat li hu nonkonformi. Ghal
dan il-ghan, il-livell tal-BEQ ikkalkulat jitqabbel mal-valur ta’ limitu (ara l-punt 7.3). ll-kampjuni taht il-valur ta’
limitu jigu ddikjarati konformi, il-kampjuni dags jew oghla mill-valur ta’ limitu jigu ddikjarati li huma
nonkonformi u jirrikjedu analizi permezz ta’ metodu konfermatorju. Fil-prattika, livell tal-BEQ li jikkorrispondi
ghal zewg terzi tal-livell massimu jista’ jservi bhala valur ta’ limitu dment li jizgura rata ta’ konformita falza taht
il-5 % u rata accettabbli ghal rizultati ta’ nonkonformita falza. B'livelli massimi separati ghall-PCDD|Fs u ghas-
somma ta’ PCDD[Fs u I-PCBs simili ghad-diossini, il-kontroll tal-konformita ta’ kampjuni minghajr frazzjo-
nament jirrikjedi valuri ta’ limitu ghall-bijoassaggi adattati ghall-PCDD/|Fs. Ghall-verifika tal-kampjuni li jagbzu
Ilivelli ta’ azzjoni, jista’ jintuza percentwal adattat tal-livell ta’ azzjoni rispettiv bhala valur ta’ limitu.

Jekk livell indikattiv jigi espress fBEQ, ir-rizultati mill-kampjun ghandhom jinghatw fil-medda tal-hidma
u jagbzu l-limitu tar-rappurtar (ara l-punti 7.1.1 u 7.1.6).

7.1. Evalwazzjoni tar-reazzjoni ghat-test
7.1.1.  Rekwiziti generali

— Meta jigu kkalkolati l-konc¢entrazzjonijiet minn kurva ta’ kalibrazzjoni tat-TCDD, il-valuri fil-limitu superjuri
tal-kurva juru varjazzjoni gholja (koeffi¢jent gholi ta’ varjazzjoni (CV)). [l-medda tal-hidma hija l-erja fejn
dan is-CV ikun izghar minn 15 %. Il-limitu inferjuri tal-medda tal-hidma (limitu ta’ rappurtar) ghandu wkoll
jigi stabbilit b’'mod sinifikanti flivell oghla (mill-inqas bfattur ta’ tlieta) mill-bjanki tal-procedura. Il-limitu
superjuri tal-medda tal-hidma normalment huwa rrapprezentat bil-valur EC,, (70 % tal-koncentrazzjoni
effettiva massima), izda huwa iktar baxx jekk is-CV jkun oghla minn 15 % fdin il-medda. Il-medda ta’
hidma ghandha tigi stabbilita waqt il-validazzjoni. ll-valuri ta’ limitu (ara l-punt 7.3) ghandhom ikunu fil-
medda tal-hidma.

— Is-soluzzjonijiet standard u l-estratti tal-kampjuni ghandhom jigu ttestjati ghall-inqas b'mod duplikat. Meta
jintuzaw id-duplikati, soluzzjoni standard jew estratt ta’ kontroll ittestjat fminn erbgha sa sitt “wells”
imqassma fuq il-platt ghandhom jipproducu reazzjoni jew koncentrazzjoni (possibbli biss fil-medda tal-
hidma) abbazi ta’ CV < 15 %.
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7.1.2.  Kalibrazzjoni
7.1.2.1. Kalibrazzjoni b’kurva standard

— Il-livelli fil-kampjuni jistghu jigu stmati billi titqabbel ir-reazzjoni tat-test ma’ kurva ta’ kalibrazzjoni tat-
TCDD (jew PCB 126 jew tahlita standard ta’” PCDD/F/PCB simili ghad-diossini) biex jigi kkalkulat il-livell
BEQ fl-estratt u wara dan, fil-kampjun.

— Il-kurvi ta’ kalibrazzjoni ghandhom jinkludu minn tmienja sa 12-il koncentrazzjoni (ghall-inqas fduplikati),
b’koncentrazzjonijiet bizzejjed fil-parti tisfel tal-kurva (il-medda ta’ hidma). Ghandha tinghata attenzjoni
specjali ghall-kwalita tal-aggustament tal-kurva fil-medda ta’ hidma. Fih innifsu, il-valur R? ghandu ftit jew
xejn valur fl-istima tal-adegwatezza tal-aggustament fir-rigressjoni nonlineari. It-tnaqqis tad-differenza bejn
il-livelli kkalkulati u dawk osservati fil-medda ta’ hidma tal-kurva jtejjeb l-aggustament (ez. billi tigi
minimizzata s-somma ta’ residwi kwadrati).

— Wara jigi kkoregut il-livell stmat fl-estratt tal-kampjun ghal-livell tal-BEQ ikkalkolat ghall-kampjun inbjank
ta’ matrici jew solvent (sabiex ikopri l-impuritajiet minn solventi u kimi¢i uzati), u l-irkupru apparenti
(ikkalkolat mil-livell tal-BEQ ta’ kampjuni ta’ referenza adattati bi profili ta’ kongeneri rapprezentattivi qrib
il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni). Sabiex jigi kkoregut irkupru, l-irkupru apparenti ghandu dejjem
ikun fil-medda mehtiega (ara l-punt 7.1.4). Il-kampjuni ta’ referenza li jintuzaw ghall-korrezzjoni tal-irkupru
ghandhom jikkonformaw mar-rekwiziti moghtija fil-punt 7.2.

7.1.2.2. Kalibrazzjoni b’kampjuni ta’ referenza

Bhala alternattiva, tista’ tintuza kurva ta’ kalibrazzjoni mhejjija minn tal-inqas 4 kampjuni ta’ referenza (ara I-
punt 7.2: jistghu jintuzaw bjank tal-matri¢i wiehed, flimkien ma’ tliet kampjuni ta’ referenza b’0,5x, 1,0x u 2,0x
il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni, filwaqt li titnehha I-htiega ta’ korrezzjoni tal-bjank u tal-irkupru jekk il-
proprjetajiet tal-matrici tal-kampjuni ta’ referenza jagblu ma’ dawk tal-kampjuni mhux maghrufa. Fdan il-kaz,
ir-reazzjoni tat-test li tikkorrispondi ma’ zewg terzi tal-livell massimu (ara l-punt 7.3) tista’ tigi kkalkulata
direttament minn dawn il-kampjuni u uzata bhala valur ta’ limitu. Ghall-kontroll ta’ kampjuni li jagbzu I-livelli
ta’ azzjoni, il-valur ta’ limitu jista’ jkun percentwal adattat ta’ dawn il-livelli ta’ azzjoni.

7.1.3.  Id-determinazzjoni separata tal-PCDD/Fs u I-PCBs simili ghad-diossini

L-estratti jistghu jinqasmu fi frazzjonijiet li jkun fihom il-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini, u li jippermettu
indikazzjoni separata tal-livelli tat-TEQ tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili ghad-diossini (fBEQs). Preferibbilment
ghandha tintuza kurva ta’ kalibrazzjoni standard tal-PCB 126 biex jigu evalwati r-rizultati ghall-frazzjoni li fiha
1-PCBs simili ghad-diossini.

7.1.4.  Rkupri apparenti tal-bijoassaggi

L-“irkupru apparenti tal-bjjoassagg” ghandu jigi kkalkulat minn kampjuni ta’ referenza adattati bi profili ta’
kongeneri rapprezentattivi qrib il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni u espress bhala percentwal tal-livell tal-
BEQ meta mqabbel mal-livell tat-TEQ. Skont it-tip ta’ assagg u t-TEFs () li jintuzaw, id-differenzi bejn il-fatturi
tat-TEF u tal-REP ghall-PCBs simili ghad-diossini jistghu jwasslu biex il-PCBs simili ghad-diossini jkollhom
irkupri apparenti baxxi meta mqabbla mal-PCDD/Fs. Ghaldagstant, jekk titwettaq determinazzjoni separata tal-
PCDD|Fs u tal-PCBs simili ghad-diossini, l-irkupri apparenti tal-bijoassaggi ghandhom ikunu: bejn 20 % u 60 %
ghall-PCBs simili ghad-diossini, bejn 50 % u 130 % ghall-PCDD[Fs (il-meded japplikaw ghall-kurva ta’
kalibrazzjoni tat-TCDD). Billi I-kontribuzzjoni tal-PCBs simili ghad-diossini ghas-somma tal-PCDD/Fs u tal-PCBs
simili ghad-diossina tista’ tvarja bejn il-matric¢i u l-kampjuni differenti, l-irkupri apparenti tal-bijjoassaggi ghall-
parametru tas-somma jirriflettu dawk il-meded u ghandhom ikunu bejn 30 % u 130 %.

7.1.5.  Kontroll tal-irkupri ghat-tindif

It-telf ta’ komposti waqt it-tindif ghandu jigi kkontrollat waqt il-validazzjoni. Kampjun inbjank mizjud b’tahlita
ta’ kongeneri differenti ghandu jigi pprezentat ghat-tindif (mill-inqas n = 3) u l-irkupru u l-varjabbilta
ghandhom jigu kkontrollati permezz ta’ metodu konfermatorju. L-irkupru ghandu jkun bejn 60 % u 120 %
specjalment ghall-kongeneri i jikkontribwixxu aktar minn 10 % ghal-livell tat-TEQ f'tahlitiet diversi.

() Ir-rekwiziti attwali huma msejsa fuq it-TEFs ippubblikati fi: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).
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7.1.6.  Limitu tar-Rappurtar

Meta jkunu qed jigu rrapportati I-livelli tal-BEQs, il-limitu tar-rappurtar ghandu jigi ddeterminat mill-kampjuni
matrici rilevanti bl-involviment ta’ profili ta’ kongeneri tipi¢i, imma mhux mill-kurva ta’ kalibrazzjoni tal-
istandards minhabba precizjoni baxxa fil-medda inferjuri tal-kurva. Ghandhom jitqiesu l-effetti mill-estrazzjoni
u t-tindif. [I-limitu ta’ rappurtar ghandu jigi stabbilit b’'mod sinifikanti flivell oghla (mill-inqas b'fattur ta’ tlieta)
mill-bjanki tal-procedura.

7.2. Uzu ta’ kampjuni ta’ referenza

— Il-kampjuni ta’ referenza ghandhom jirrapprezentaw il-matri¢i tal-kampjuni, il-profili tal-kongeneri u I-
meded tal-koncentrazzjoni ghall-PCDD|Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini qrib il-livell massimu jew il-livell ta’
azzjoni.

— Fkull serje ta’ testijiet ghandhom jigu inkluzi bjank tal-procedura, jew preferibbilment bjank tal-matrici,
u kampjun ta’ referenza fil-livell massimu jew fil-livell ta’ azzjoni. Dawn il-kampjuni ghandhom jigu estratti
u ttestjati fl-istess hin fkundizzjonijiet identici. Il-kampjun ta’ referenza ghandu juri bi¢-car reazzjoni elevata
meta mqabbel mal-kampjun inbjank, u b’hekk jizgura l-adegwatezza tat-test. Dawn il-kampjuni jistghu
jintuzaw ghall-korrezzjonijiet tal-bjank u tal-irkupru.

— Il-kampjuni ta’ referenza li jintghazlu biex titwettaq il-korrezzjoni tal-irkupru ghandhom ikunu rapprezen-
tattivi tal-kampjuni tat-test, u dan ifisser li I-profili tal-kongeneri ma ghandhomx iwasslu ghal sottostima tal-
livelli.

— Il-kampjuni ta’ referenza zejda, ez. b’0,5x u 2x il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni jistghu jigu inkluzi
sabiex juru r-rendiment korrett tat-test fil-medda ta’ interess ghall-kontroll tal-livell massimu jew tal-livell ta’
azzjoni. Meta jitqieghdu flimkien, dawn il-kampjuni jistghu jintuzaw biex jigu kkalkulati l-livelli tal-BEQ fil-
kampjuni tat-test (ara l-punt 7.1.2.2).

7.3. Determinazzjoni tal-valuri ta’ limitu

Ir-relazzjoni bejn ir-rizultati bijoanalitici fil-BEQ u r-rizultati minn metodi konfermatorji fit-TEQ ghandha tigi
stabbilita (ez. permezz ta’ esperimenti ta’ kalibrazzjoni adattati ghall-matrici, li jinvolvu kampjuni ta’ referenza
mizjuda b’0, 0,5x, 1x u 2x illivell massimu (ML), b’6 ripetizzjonijiet fuq kull livell (n = 24)). Il-fatturi ta’
korrezzjoni (tal-bjank u tal-irkupru) jistghu jigu stmati permezz ta’ din ir-relazzjoni izda ghandhom jigu
kkontrollati fkull serje ta’ testijiet billi jigu inkluzi bjanki tal-proceduraftal-matri¢i u kampjuni tal-ickupru (il-
punt 7.2).

Il-valuri ta’ limitu ghandhom jigu stabbiliti ghad-decizjoni dwar il-konformita tal-kampjun mal-livelli massimi
jew ghall-kontroll tal-livelli ta’ azzjoni, jekk ikun ta’ interess, mal-livell massimu jew mal-livell ta’ azzjoni
rispettiv stabbilit, jew ghall-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini wahidhom, jew ghas-somma tal-PCDD/Fs u I-
PCBs simili ghad-diossini. Dawn huma rrapprezentati mill-punti tat-tmiem aktar baxxi tad-distribuzzjoni tar-
rizultati bijoanaliti¢i (korretti ghall-irkupru u inbjank) li jikkorrispondu mal-limitu ta’ decizjoni tal-metodu
konfermatorju bbazat fuq livell ta’ fidu¢ja ta’ 95 %, li jimplika rata ta’ konformita falza ta’ < 5 %, u fuq RSDj ta’
< 25 %. Il-limitu ta’ decizjoni tal-metodu konfermatorju huwa I-livell massimu, filwaqt li titgies l-incertezza tal-
kejl estiza.

Fil-prattika, il-valur ta’ limitu (fil-BEQ) jista’ jigi kkalkulat permezz tal-approcci li gejjin (ara -llustrazzjoni 1):

7.3.1.  L-uzu tal-bandegg aktar baxx tal-intervall ta’ previzjoni ta’ 95 % fil-limitu ta’ decizjoni tal-metodu konfermatorju

Valur ta’ limitu = BEQp; — sy X tuyf:m_z\/l /n+1/m+ (x - )?)Z/QXX

fejn:

BEQp, BEQs jikkorrispondu ghal-limitu ta’ decizjoni tal-metodu konfermatorju, li huwa I-ML filwaqt li
titqies l-incertezza tal-kejl estiza

Sy devjazzjoni standard tar-residwi

tofem-2 fattur student (a = 5 %, f = gradi ta’ liberta, b'naha wahda)

m ghadd totali ta’ punti ta’ kalibrazzjoni (indici j)

n ghadd ta’ ripetizzjonijiet fkull livell
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X; koncentrazzjoni fil-kampjun (fit-TEQ) tal-punt tal-kalibrazzjoni I ddeterminata permezz ta’
metodu konfermatorju
X medja tal-koncentrazzjonijiet (fit-TEQ) tal-kampjuni kollha ta’ kalibrazzjoni
Qun = Z(Xi -X)? parametru tas-somma tal-kwadrati
j=1
i = l-indic¢i ghall-punt ta’ kalibrazzjoni i
7.3.2.  Kalkolu mir-rizultati bijoanalitici (korretti ghall-irkupru u inbjank) ta’ analizi tal-kampjuni multipla (n > 6)
ikkontaminati fil-limitu ta’ decizjoni tal-metodu konfermatorju, bhala l-punt tat-tmiem aktar baxx tad-distri-
buzzjoni tad-dejta fil-valur tal-BEQ medju korrispondenti:
Valur ta’ limitu = BEQ,, — 1,64 x SD;
fejn:
SD; devjazzjoni standard tar-rizultati tal-biojassagg fil-BEQ,,, imkejla fkundizzjonijiet ta’ riproducibilita
intralaboratorju
7.3.3.  Il-kalkolu bhala l-valur medju tar-rizultati bijoanalitici (fil-BEQ, ikkoreguti ghall-irkupru u inbjank) mill-analizi

tal-kampjuni multipla (n> 6) ikkontaminati fzewg terzi tal-livell massimu jew tal-livell ta’ azzjoni. Dan hu
bbazat fuq l-osservazzjoni li dan il-livell se jkun qrib il-valur ta’ limitu ddeterminat fil-punt 7.3.1 jew 7.3.2.

Il-kalkolu tal-valuri ta’ limitu abbazi ta’ livell ta’ fiducja ta’ 95 % li jimplika rata ta’ konformita falza < 5 %,
u RSD, < 25 %:

1. mill-bandegg aktar baxx tal-intervall ta’ previzjoni ta’ 95 % fil-limitu ta’ decizjoni tal-metodu konfermatorju,
2. mill-analizi tal-kampjuni multipla (n> 6) ikkontaminati fil-limitu ta’ decizjoni tal-metodu konfermatorju

bhala I-punt tat-tmiem aktar baxx tad-distribuzzjoni tad-dejta (irrapprezentat fl-illustrazzjoni b’kurva b’forma
ta’ qanpiena) fil-valur tal-BEQ medju korrispondenti.

Hlustrazzjoni 1

Rizultati 7
Bijoanaliti¢i S
(BEQ) o,
7 gt -
L -
Limitu ta’ Decizjoni SIS
o ’ o Linja ta’ Rigressjoni
L s . bIntervall ta’ Previzjoni ta’ 95 %
Valur ta’ Limitu 5 Fa a—
. S,
Livell ta’ Azzjoni ya g 73 a7
B0 psn | &
j" - - -
“,r?' 4
j o
3
i -
Livellta' Livell Limituta'  Rizultati HRGC/HRMS (TEQ)

Azzjoni Massimu Dediazjoni
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7.3.4.  Restrizzjonijiet ghall-valuri ta’ limitu

I-valuri ta’ limitu msejsa fuq il-BEQ ikkalkulati mill-RSD, miksuba waqt il-validazzjoni bl-uzu ta’ numru limitat
ta’ kampjuni bi profili ta’ kongeneri/matrici differenti jistghu jkunu oghla mil-livell massimu jew mil-livell ta’
azzjoni msejsa fuq it-TEQ minhabba precizjoni ahjar minn dik miksuba fanalizi ta’ rutina fejn irid jigi
kkontrollat spettru mhux maghruf ta’ profili ta’ kongeneri potenzjali. Fdawn il-kazijiet, il-valuri ta’ limitu
ghandhom jigu kkalkulati bRSD, = 25 %, jew preferibbilment, b'zewg terzi tal-livell massimu jew tal-livell ta’
azzjoni.

7.4. Karatteristi¢i tar-rendiment

— Billi ma jista’ jintuza l-ebda standard intern fil-metodi bijoanalitici, ghandhom isiru testijiet fuq ir-ripetibbilta
sabiex tinkiseb informazzjoni dwar id-devjazzjoni standard fserje ta’ testijiet u bejniethom. Ir-ripetibbilta
ghandha tkun inqas minn 20 %, u r-riproducibilita intralaboratorju ghandha tkun ingas minn 25 %. Dan
ghandu jkun ibbazat fuq il-livelli kkalkulati fBEQs wara l-korrezzjoni tal-bjank u tal-irkupru.

— Bhala parti mill-process ta’ validazzjoni, it-test ghandu juri distinzjoni bejn kampjun inbjank u livell fil-valur
ta’ limitu, kif ukoll jippermetti l-identifikazzjoni ta’ kampjuni oghla mill-valur ta’ limitu korrispondenti (ara
l-punt 7.1.2).

— Ghandhom jigu definiti I-komposti fil-mira, l-interferenzi potenzjali u I-livelli massimi tollerabbli inbjank.

— Id-devjazzjoni standard relattiva mfissra bhala persentagg fir-reazzjoni jew fil-koncentrazzjoni kkalkulata
mir-reazzjoni (possibbli biss fil-medda ta’ hidma) ta’ determinazzjoni tripla ta’ estratt tal-kampjun, ma
ghandhiex tkun oghla minn 15 %.

— Ir-rizultati mhux korretti tal-kampjun(i) ta’ referenza espressi fBEQs (inbjank u fil-livell massimu jew fil-
livell ta’ azzjoni) ghandhom jintuzaw ghall-evalwazzjoni tar-rendiment tal-metodu bijoanalitiku tul perjodu
ta’ zmien kostanti.

— Ghandhom jigu rrekordjati u kkontrollati t-tabelli ghall-kontroll tal-kwalita ghall-proceduri inbjank u ghal
kull tip ta” kampjun ta’ referenza biex ikun zgurat li r-rendiment analitiku huwa skont ir-rekwiziti, b'mod
partikolari ghall-proceduri inbjank fir-rigward tad-differenza minima mitluba meta mqabbla mal-limitu
inferjuri tal-medda ta’ hidma u ghall-kampjuni ta’ referenza fir-rigward tar-riproducibilita intralaboratorju. II-
proceduri inbjank ghandhom jigu kkontrollati sew biex meta jitnaqqsu jigu evitati rizultati ta’ konformita
falza.

— Ghandhom jingabru u jintuzaw ir-rizultati mill-metodi konfermatorji tal-kampjuni suspettati u bejn 2
u 10 % tal-kampjuni konformi (minimu ta’ 20 kampjun ghal kull matrici) biex jigi evalwat ir-rendiment tal-
metodu ta’ skrinjar u rrelazzjoni bejn il-BEQs u t-TEQs. Din il-bazi tad-dejta tista’ tintuza ghall-
evalwazzjoni mill-gdid tal-valuri ta’ limitu applikabbli ghall-kampjuni ta’ rutina ghall-matrici vvalidati.

— Ir-rendiment b’success tal-metodu jista’ jintwera wkoll permezz ta’ partecipazzjoni fi provi interlaboratorji.
Ir-rizultati mill-kampjuni analizzati fil-provi interlaboratorji, li jkopru sa medda ta’ koncentrazzjoni ta’ ez.
2x ML, jistghu jigu inkluzi wkoll fl-evalwazzjoni tar-rata ta’ konformita falza, jekk laboratorju jkun jista juri
r-rendiment b’success tieghu. Il-kampjuni ghandhom ikopru I-profili tal-kongeneri l-aktar frekwenti, li jirrap-
prezentaw diversi sorsi.

— Fxi kazijiet, il-valuri ta’ limitu jistghu jigu evalwati mill-gdid, b'riflessjoni tal-matrici specifika u l-profili tal-
kongeneri ta’ dan l-inc¢ident partikolari.

8. RAPPURTAR TAR-RIZULTAT
Metodi konfermatorji

— Ir-rizultati analiti¢i ghandhom jinkludu I-livelli tal-kongeneri individwali tal-PCDD/F u tal-PCB simili ghad-
diossini u l-valuri tat-TEQ ghandhom jigu rrappurtati bhala livell inferjuri, livell superjuri u livell medju
sabiex jigi inkluz il-massimu tal-informazzjoni fir-rappurtar tar-rizultati u tkun tista’ ssir l-interpretazzjoni
tar-rizultati skont rekwiziti specifici.

— Ir-rapport ghandu jinkludi wkoll il-metodu li jkun intuza ghall-estrazzjoni tal-PCDD/Fs, tal-PCBs simili ghad-
diossini u tal-lipidi. Il-kontenut ta’ lipidi tal-kampjun ghandu jigi ddeterminat u rrappurtat ghall-matrici tal-
ikel b'livelli massimi espressi abbazi ta’ xaham u koncentrazzjoni ta’ xaham mistennija fil-medda ta’ 0 — 2 %
(b’korrispondenza mal-legizlazzjoni ezistenti). Ghal kampjuni ohra, id-determinazzjoni tal-kontenut ta’ lipidi
hija fakultattiva.
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— L-irkupri tal-istandards interni individwali ghandhom ikunu disponibbli fkaz li l-irkupri jinsabu barra mill-
medda msemmija fil-punt 6.2, fkaz li jinqabez il-livell massimu (fdan il-kaz, l-irkupri ghal wahda miz-zewg
analizijiet duplikati) u fkazijiet ohra fuq talba.

— Billi ghandha titgies l-incertezza tal-kejl estiza meta tittiehed decizjoni dwar il-konformita tal-kampjun, dan
il-parametru ghandu jkun disponibbli wkoll. Ghalhekk, ir-rizultati analiti¢i ghandhom jigu rrappurtati bhala
x +[- U fejn x huwa r-rizultat analitiku u U hija l-incertezza tal-kejl estiza bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2
li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’ madwar 95 %. Fil-kaz ta’ determinazzjoni separata tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili
ghad-diossini, is-somma tal-incertezza stmata estiza tar-rizultati analiti¢i separati tal-PCDD[Fs u tal-PCBs
simili ghad-diossini ghandha tintuza ghas-somma tal-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini.

— Ir-rizultati ghandhom jigu espressi bl-istess unitajiet ta” kejl u bl-istess ghadd ta’ cifri sinifikanti bhalma
huma tal-livelli massimi stipulati fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006.

Metodi ta’ skrinjar bijoanalitici

— Ir-rizultat tal-iskrinjar ghandu jigi espress bhala konformi jew suspettat li hu nonkonformi (“suspettat”).

— Barra minn hekk, jista’ jinghata rizultat indikattiv ghall-PCDD/Fs ufjew ghall-PCBs simili ghad-diossini fBEQ
(mhux TEQ) (ara l-punt 1). Il-kampjuni b’reazzjoni taht il-limitu ta’ rappurtar ghandhom jigu espressi bhala
taht il-limitu ta’ rappurtar. Il-kampjuni b’reazzjoni 'l fuq mill-medda ta’ hidma ghandhom jigu rrappurtati
bhala li jagbzu l-medda tal-hidma u l-livell korrispondenti ghal-limitu superjuri tal-medda tal-hidma ghandu
jinghata fBEQ.

— Ghal kull tip ta’ matrici tal-kampjun, ir-rapport ghandu jsemmi l-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni li
fuqu hija bbazata l-evalwazzjoni.

— Ir-rapport ghandu jsemmi t-tip ta’ test applikat, il-princ¢ipju baziku tat-test u t-tip ta’ kalibrazzjoni.

— Ir-rapport ghandu jinkludi wkoll il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCDD/Fs, tal-PCBs simili ghad-diossini
u tal-lipidi. Il-kontenut ta’ lipidi tal-kampjun ghandu jigi ddeterminat u rrappurtat ghall-matrici tal-ikel
blivelli massimi espressi abbazi ta’ xaham u b’koncentrazzjoni ta’ xaham mistennija fil-medda ta’ 0 — 2 %
(skont il-legizlazzjoni ezistenti). Ghal kampjuni ohrajn, id-determinazzjoni tal-kontenut ta’ lipidi hija
fakultattiva.

— Fkaz ta’ kampjuni suspettati li huma nonkonformi, ir-rapport irid jinkludi nota dwar l-azzjoni li trid
tittiehed. Il-koncentrazzjoni ta’ PCDD[Fs u s-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini fdawk il-
kampjuni blivelli gholjin jehtieg i tigi ddeterminata/kkonfermata b'metodu konfermatorju.

— Ir-rizultati nonkonformi ghandhom jigu rrappurtati biss minn analizi konfermatorja.

Metodi ta’ skrinjar fiziko-kimici

— Ir-rizultat tal-iskrinjar ghandu jigi espress bhala konformi jew suspettat li hu nonkonformi (“suspettat”).

— Ghal kull tip ta’ matric¢i tal-kampjun, ir-rapport ghandu jsemmi l-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni li
fuqu hija bbazata l-evalwazzjoni.

— Barra minn hekk, jistghu jinghataw il-livelli ghal kongeneri individwali tal-PCDD/Fs ufjew tal-PCBs simili
ghad-diossini u l-valuri tat-TEQ irrappurtati bhala livell inferjuri, livell superjuri u livell medju. Ir-rizultati
ghandhom jigu espressi bl-istess unitajiet ta’ kejl u (tal-anqas) bl-istess ghadd ta’ cifri sinifikanti bhalma
huma tal-livelli massimi stipulati fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006.

— L-irkupri tal-istandards interni individwali ghandhom ikunu disponibbli fkaz li l-irkupri jkunu barra mill-
medda msemmija fil-punt 6.2 u fkazijiet ohra fuq talba.

— Ir-rapport ghandu jsemmi t-tip ta’ metodu GC-MS applikat.

— Ir-rapport ghandu jinkludi wkoll il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCDD/Fs, tal-PCBs simili ghad-diossini
u tal-lipidi. Il-kontenut ta’ lipidi fil-kampjun ghandu jigi ddeterminat u rrappurtat ghall-matrici tal-ikel
blivelli massimi espressi abbazi ta’ xaham u b’koncentrazzjoni ta’ xaham mistennija fil-medda ta’ 0 — 2 %
(skont il-legizlazzjoni ezistenti). Ghal kampjuni ohra, id-determinazzjoni tal-kontenut ta’ lipidi hija
fakultattiva.
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— Fkaz ta’ kampjuni li dwarhom ikun hemm suspett li ma humiex konformi, ir-rapport ghandu jinkludi nota
dwar l-azzjoni li ghandha tittiched. Il-koncentrazzjoni ta’ PCDD/Fs u s-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili
ghad-diossini fil-kampjuni b’livelli gholjin jehtieg i jigu ddeterminati/kkonfermati b'metodu konfermatorju.

— In-nonkonformita tista’ tigi deciza biss wara analizi konfermatorja.
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Appendici

WHO-TEFs ghall-valutazzjoni tar-riskju ghall-bnedmin abbazi tal-konkluzjonijiet tal-laqgha ta’ esperti tal-Programm
Internazzjonali dwar is-Sigurta tas-Sustanzi Kimici (IPCS) tal-Organizzazzjoni Dinjija tas-Sahha (WHO) li saret fGinevra
fGunju 2005 ()

Kongeneru Valur TEF Kongeneru Valur TEF

Dibenzo-p-diossini(“PCDDs”) PCBs “simili ghad-diossini”
PCBs non-orto + PCBs mono-orto

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 PCBs non-orto
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003
Dibenzofurani (“PCDFs”) PCBs Mono-orto
2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF 0,0003

Abbrevjazzjonijiet uzati: “T” = tetra; “Pe” = penta; “HX" = eza; “Hp” = etta; “O” = otta; “CDD” = klorodibenzodiossina; “CDF” = klorodi-
benzofuran; “CB” = klorobifenil.

(") Martin van den Berg et al., The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic Equivalency Factors for
Dioxins and Dioxin-like Compounds. Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006).
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ANNESS IV

THEJJIJA TAL-KAMPJUNI U REKWIZITI GHALL-METODI TAL-ANALIZI AU_ZATI FIL-KONTROLL TAL-LIVELLI TA’ PCBS
MHUX SIMILI GHAD-DIOSSINI FCERTI OGGETTI TAL-IKEL

Ir-rekwiziti stabbiliti fdan l-Anness ghandhom jigu applikati meta l-oggetti tal-ikel jigu analizzati ghall-kontroll uffi¢jali
tal-livelli ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini u fir-rigward tat-thejjija ta’ kampjuni u rekwiziti analitici ghal finijiet
regolatorji ohra, inkluz il-kontrolli li jitwettqu mill-operaturi ta’ negozji alimentari biex tkun Zgurata l-konformita mad-
dispozizzjonijiet fl-Artikolu 4 tar-Regolament (KE) Nru 852/2004.

Id-dispozizzjonijiet dwar it-thejjija tal-kampjuni previsti fil-punt 3 tal-Anness III ta’ dan ir-Regolament ghandhom ukoll
ikunu applikabbli ghall-kontroll tal-livelli ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini fl-ikel.

1. Metodi ta’ detezzjoni applikabbli:

Il-kromatografija b'fazi gassuza/Detezzjoni tal-Qabda tal-Elettron (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS jew
metodi ekwivalenti.

2. Identifikazzjoni u konferma tal-analiti ta’ interess:

— Hin ta’ Zamma relattiv brabta mal-istandards interni jew standards ta’ referenza (devjazzjoni accettabbli ta’
+-0,25 %).

— Ghandha tigi kkonfermata s-separazzjoni permezz ta’ kromatografija b’ fazi gassuza tal-PCBs mhux simili ghad-
diossini (minn sustanzi ta’ tfixkil, spe¢jalment PCBs ta’ koeluzjoni, b'mod partikolari jekk il-livelli tal-kampjuni
jkunu fil-medda tal-limiti legali u n-nonkonformita ghadha trid tigi kkonfermata (')).

— Ghal tekniki GC/MS:

— Monitoragg ta’ mill-inqas l-ghadd li gej ta’ joni molekulari jew joni karatteristici mir-raggruppament
molekulari:

— zewg joni specifici ghall-HRMS,
— tliet joni specifici ghal LRMS,
— zewg joni prekursuri specifici, kull wiched bjon tal-prodott ta’ tranzizzjoni korrispondenti specifiku ghal
MS-MS.
— Tolleranzi massimi permessi ghall-proporzjonijiet ta” abbundanza ghall-frammenti ta’ mases maghzula:

Id-devjazzjoni relattiva tal-proporzjon ta’ abbundanza tal-frammenti ta’ massa maghzula minn abbundanza
teoretika jew standard ta’ kalibrazzjoni ghall-jon fil-mira (iljon l-aktar abbundanti mmonitorjat) tal-jon jew
joni kwalifikaturi: + 15 %.

— Ghal GCJECD:

Konferma tar-rizultati li jagbzu l-livell massimu b'zewg kolonni GC b'fazijiet stazzjonarji ta’ polarita differenti.

3. Dimostrazzjoni tar-rendiment tal-metodu:

Il-validazzjoni fil-medda tal-livell massimu (0,5 sa darbtejn il-livell massimu) b’koefficjent ta’ varjazzjoni accettabbli
ghal analizi ripetuta (ara r-rekwiziti ghall-precizjoni intermedja fil-punt 8).

4. Limitu ta’ kwantifikazzjoni:

Is-somma tal-LOQs (%) tal-PCBs mhux simili ghad-diossini ma ghandux ikun oghla minn terz tal-livell massimu ().

5. Kontroll tal-kwalita:

Il-kontrolli inbjank regolari, l-analizi ta’ kampjuni mizjuda, il-kampjuni ta’ kontroll tal-kwalita, il-partecipazzjoni fi
studji interlaboratorji dwar matricijiet rilevanti.

(") I-kongeneri li hafna drabi jkunu fkoeluzjoni huma ez. PCB 28/31, PCB 52/69 u PCB 138/163/164. Fir-rigward tal-GC/MS ghandhom
jitgiesu wkoll interferenzi potenzjali minn frammenti ta’ kongeneri aktar klorinati.

(3 T-principji kif deskritti fil-“Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants in
Feed and Food” (id-Dokument ta’ Gwida dwar l-Istima ta’ LOD u LOQ ghall-Kejl fil-Qasam tal-Kontaminanti fl-Ghalf u l-Ikel) [link to
website] ghandhom jigu segwiti meta applikabbli.

(*) Huwa rrakkomandat hafna li jkun hemm kontribuzzjoni aktar baxxa tal-livell tar-reagent inbjank minn dik tal-livell ta’ kontaminant
fkampjun. Il-laboratorju huwa responsabbli ghall-kontroll tal-varjazzjoni tal-livelli inbjank, b'mod partikolari, jekk il-livelli inbjank
jitnaqgsu.
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6. Kontroll tal-irkupri:

— L-uzu ta’ standards interni xierqa bi proprjetajiet fizikokimici komparabbli mal-analiti ta interess.
— Iz-zieda ta’ standards interni:
— Iz-zieda mal-prodotti (qabel il-process ta’ estrazzjoni u tindif);

— Hi possibbli wkoll iz-zieda max-xaham estratt (qabel il-process ta’ tindif), jekk il-livell massimu jkun espress
abbazi ta’ xaham.

— Ir-rekwiziti ghall-metodi li juzaw is-sitt kongeneri kollha tal-PCBs mhux simili ghad-diossini ttikkettati bisotopu:
— Il-korrezzjoni tar-rizultati ghall-irkupri tal-istandards interni,
— L-irkupri generalment accettabbli tal-istandards interni ttikkettati bisotopu huma bejn 60 u 120 %,

— TIrkupri anqas jew aktar ghal kongeneri individwali b’kontribuzzjoni ghas-somma tal-PCBs mhux simili ghad-
diossini taht 1-10 % huma accettabbli.

— Rekwiziti ghall-metodi li ma juzawx is-sitt standards interni kollha ttikkettati b’isotopu jew standards interni ohra:
— Il-kontroll tal-irkupru tal-istandard(s) intern(i) ghal kull kampjun,
— L-irkupri accettabbli tal-istandard(s) intern(i) bejn 60 u 120 %,
— Il-korrezzjoni tar-rizultati ghall-irkupri tal-istandards interni.

— L-irkupri tal-kongeneri mhux ittikkettati ghandhom jigu vverifikati permezz ta’ kampjuni mizjuda jew kampjuni
ta’ kontroll tal-kwalita b’koncentrazzjonijiet fil-medda tal-livell massimu. L-irkupri accettabbli ghal dawn il-
kongeneri huma bejn 60 u 120 %.

7. Rekwiziti ghal-laboratorji:

B’konformita mad-dispozizzjonijiet tar-Regolament (KE) Nru 882/2004, il-laboratorji ghandhom jigu akkreditati
minn korp rikonoxxut li jahdem skont il-Gwida ISO 58 biex jizgura li dawn qeghdin japplikaw assigurazzjoni ta’
kwalita analitika. Il-laboratorji ghandhom jigu akkreditati billi jigi segwit l-istandard EN ISO/IEC 17025. Barra minn
hekk, il-principji kif deskritti fil-Linji Gwida Teknici ghall-istima tal-incertezza tal-kejl u 1-limiti ta’ kwantifikazzjoni
ghall-analizi tal-PCBs ghandhom jigu segwiti meta applikabbli ().

8. Karatteristici tar-rendiment: Kriterji ghas-somma tal-PCBs mhux simili ghad-diossini fil-livell massimu:

Dilwizzjoni ta’ isotopi bi spettrometrija

ta’ massa (*) Tekniki ohrajn

Ezattezza -20sa+20% -30sa+30%
Precizjoni intermedja (RSD) <15% <20 %
Differenza bejn il-kalkolu tal-livell su- | < 20 % <20 %

perjuri u dak tal-livell inferjuri

(*) Huwa mehtieg l-uzu tas-sitt analogi kollha ttikkettati 1*C bhala standards interni

9. Rappurtar tar-rizultati

— Ir-rizultati analitici ghandhom jinkludu I-livelli tal-kongeneri individwali tal-PCBs mhux simili ghad-diossini u s-
somma tal-PCBs mhux simili ghad-diossini, irrappurtati bhala livell inferjuri, livell superjuri u livell medju sabiex
jigi inkluz il-massimu tal-informazzjoni fir-rappurtar tar-rizultati u b’hekk tkun tista’ ssir l-interpretazzjoni tar-
rizultati skont ir-rekwiziti specifici.

—

“Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/(F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry” [link to website], “Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of
Contaminants in Feed and Food” [link to website].
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— Ir-rapport ghandu jinkludi wkoll il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCBs u tal-lipidi. Il-kontenut ta’ lipidi tal-
kampjun ghandu jigi ddeterminat u rrappurtat ghall-matrici tal-ikel bllivelli massimi espressi abbazi ta’ xaham
u b’koncentrazzjoni ta’ xaham mistennija fil-medda ta’ 0 — 2 % (skont il-legizlazzjoni eZistenti). Ghal kampjuni
ohra, id-determinazzjoni tal-kontenut ta’ lipidi hija fakultattiva.

— L-irkupri tal-istandards interni individwali ghandhom ikunu disponibbli fkaz li l-irkupri jkunu barra mill-medda
msemmija fil-punt 6, fkaz li l-livell massimu jingabez, u fkazijiet ohra meta dawn jintalbu.

— Peress li fid-decizjoni dwar il-konformita ta’ kampjun ghandha titqies l-incertezza tal-kejl estiza, dak il-parametru
ghandu jkun disponibbli wkoll. Ghalhekk, ir-rizultati analitici ghandhom jigu rrappurtati bhala x +/- U fejn x
huwa r-rizultat analitiku u U hija l-incertezza tal-kejl estiza bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2 li jaghti livell ta’
fidu¢ja ta’ madwar 95 %.

— Ir-rizultati ghandhom jigu espressi bl-istess unitajiet ta’ kejl u bl-istess ghadd ta’ ¢ifri sinifikanti bhal-livelli massimi
stipulati fir-Regolament (KE) Nru 1881/2006.
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