6.4.2017 Jurnalul Oficial al Uniunii Europene L 92/9

REGULAMENTUL (UE) 2017/644 AL COMISIEI
din 5 aprilie 2017

de stabilire a metodelor de prelevare de probe si a metodelor de analizi pentru controlul
nivelurilor de dioxine, de PCB-uri de tipul dioxinelor si de PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor
in anumite produse alimentare si de abrogare a Regulamentului (UE) nr. 589/2014

(Text cu relevanti pentru SEE)

COMISIA EUROPEANA,
avand in vedere Tratatul privind functionarea Uniunii Europene,

avand in vedere Regulamentul (CE) nr. 882/2004 al Parlamentului European si al Consiliului din 29 aprilie 2004 privind
controalele oficiale efectuate pentru a asigura verificarea conformititii cu legislatia privind hrana pentru animale si
produsele alimentare §i cu normele de sindtate animald si de bunistare a animalelor ('), in special articolul 11
alineatul (4),

intrucat:

(1) Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 al Comisiei (%) stabileste nivelurile maxime admisibile pentru bifenili policlo-
rurati (PCB) care nu sunt de tipul dioxinelor, dioxine si furani, precum si pentru cantitatea insumati de dioxine,
furani si PCB-uri de tipul dioxinelor din anumite produse alimentare.

(2)  Recomandarea 2013/711/UE a Comisiei (°) stabileste niveluri de actiune pentru a stimula o abordare proactivi in
privinta reducerii prezentei dibenzoparadioxinelor policlorurate (PCDD), a dibenzofuranilor policlorurati (PCDF)
si a PCB-urilor de tipul dioxinelor in produsele alimentare. Aceste niveluri de actiune reprezinti un instrument
utilizat de autoritdtile competente si de operatori pentru a determina cazurile in care este necesard identificarea
unei surse de contaminare si luarea de masuri pentru reducerea sau eliminarea acesteia.

(3)  Regulamentul (UE) nr. 589/2014 al Comisiei () stabileste dispozitii specifice privind procedura de prelevare de
probe si metodele de analizi care trebuie aplicate in cadrul controlului oficial al nivelurilor de dioxine, de PCB-uri
de tipul dioxinelor si de PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor.

(4)  Dispozitiile din prezentul regulament se referd numai la prelevarea de probe si la analizarea dioxinelor,
a PCB-urilor de tipul dioxinelor si a PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor in vederea punerii in aplicare
a Regulamentului (CE) nr. 1881/2006 si a Recomandarii 2013/711/UE. Aceste dispozitii nu privesc strategia de
prelevare a probelor sau nivelul si frecventa prelevirii, astfel cum sunt specificate in anexele III si IV la Directiva
96/23/CE a Consiliului (*). Ele nu afecteazd criteriile de prelevare tintitd stabilite in Decizia 98/179/CE
a Comisiei (9).

(5)  Este necesar s se asigure faptul ci operatorii din sectorul alimentar care aplici controale efectuate in temeiul
articolului 4 din Regulamentul (CE) nr. 852/2004 al Parlamentului European si al Consiliului () aplicd proceduri
de prelevare echivalente cu cele previzute de prezentul regulament, pentru a se asigura faptul cd probele prelevate
in vederea controalelor respective sunt reprezentative. Apoi, laboratorul de referintd al Uniunii Europene pentru
dioxine si PCB-uri a furnizat dovezi conform cdrora, in anumite cazuri, rezultatele analitice nu sunt fiabile atunci
cand criteriile de performantd previzute de prezentul regulament nu sunt aplicate de laboratoarele care efectueazd
analiza probelor recoltate de operatorii din sectorul alimentar in conformitate cu articolul 4 din Regulamentul (CE)
nr. 852/2004. Prin urmare, este necesar ca aplicarea criteriilor de performantd si devind obligatorie si pentru
analiza acestor probe.

() JOL 165, 30.4.2004, p. 1.

() Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 al Comisiei din 19 decembrie 2006 de stabilire a nivelurilor maxime pentru anumiti contaminanti din
produsele alimentare (JO L 364, 20.12.2006, p. 5).

(*) Recomandarea 2013/711/UE a Comisiei din 3 decembrie 2013 privind reducerea prezentei dioxinelor, a furanilor si a bifenililor policlo-
rurati in produsele alimentare si in hrana pentru animale (JO L 323, 4.12.2013, p. 37).

(*) Regulamentul (UE) nr. 589/2014 al Comisiei din 2 iunie 2014 de stabilire a metodelor de prelevare de probe si a metodelor de analizd
pentru controlul nivelurilor de dioxine, de PCB-uri de tipul dioxinelor si de PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor in anumite produse
alimentare i de abrogare a Regulamentului (UE) nr. 252/2012 (JO L 164, 3.6.2014, p. 18).

() Directiva 96/23/CE a Consiliului din 29 aprilie 1996 privind masurile de monitorizare a anumitor substante si reziduuri ale acestora in
animalele vii si In produsele de origine animald si de abrogare a Directivelor 85/358|CEE si 86/469/CEE si a Deciziilor 89/187|CEE si
91/664/CEE JO L 125, 23.5.1996, p. 10).

(°) Decizia 98/179/CE a Comisiei din 23 februarie 1998 de stabilire a normelor detaliate privind prelevarea oficiald de probe in vederea
monitorizarii anumitor substante si a reziduurilor acestora din animalele vii si produsele animale JO L 65, 5.3.1998, p. 31).

() Regulamentul (CE) nr. 852/2004 al Parlamentului European si al Consiliului din 29 aprilie 2004 privind igiena produselor alimentare
(JOL139,30.4.2004,p. 1).
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(6)  Avand in vedere cd utilizarea unei limite de decizie pentru a asigura faptul ¢ un rezultat analitic se situeazd peste
nivelul maxim cu o anumitd probabilitate, astfel cum prevede Decizia 2002/657/CE a Comisiei (), nu se mai
aplici pentru analiza dioxinelor si a PCB-urilor din produsele alimentare, este adecvatd eliminarea acestei
aborddri, pentru a pdstra numai abordarea pe baza incertitudinii extinse cu ajutorul unui coeficient de acoperire
cu valoarea 2, care conferd un nivel de incredere de aproximativ 95 %.

(7)  In conformitate cu cerintele de raportare pentru metodele bioanalitice de screening, este adecvat si se prevadi
cerinte specifice de raportare si pentru metodele fizico-chimice folosite pentru screening.

(8)  Dat fiind cd analiza dioxinelor, a PCB-urilor de tipul dioxinelor si a PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor se
efectueazd de cele mai multe ori impreund, este adecvat ca criteriile de performantd pentru PCB-uri care nu sunt
de tipul dioxinelor si fie aliniate la criteriile de performantd pentru dioxine si PCB-uri de tipul dioxinelor. Acest
lucru ar constitui o simplificare, fird a insemna vreo schimbare substantiald in practicd, intrucat, in cazul
PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor, intensitatea relativi a ionilor de diagnostic in comparatie cu ionii de
cuantificare este > 50 %.

(9)  In plus, se mai propun cateva alte modificari minore ale dispozitiilor actuale, ceea ce impune necesitatea abrogarii
Regulamentului (UE) nr. 589/2014 si inlocuirea sa cu un nou regulament, pentru ca textul si rimand lizibil.

(10) Masurile previzute in prezentul regulament sunt conforme cu avizul Comitetului permanent pentru plante,
animale, produse alimentare si hrand pentru animale,

ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:

Articolul 1

In sensul prezentului regulament, se aplic definitiile si abrevierile mentionate in anexa I.

Articolul 2

Prelevarea de probe pentru controlul oficial al nivelurilor de dioxine, de furani, de PCB-uri de tipul dioxinelor si de
PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor din produsele alimentare incluse in lista de la sectiunea 5 a anexei la
Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 se efectueazd in conformitate cu metodele mentionate in anexa II la prezentul
regulament.

Articolul 3

Pregitirea §i analizarea probelor pentru controlul nivelurilor de dioxine, de furani si de PCB-uri de tipul dioxinelor din
produsele alimentare incluse in lista de la sectiunea 5 a anexei la Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 se efectueazd in
conformitate cu metodele mentionate in anexa III la prezentul regulament.

Articolul 4

Analizele destinate controlului nivelurilor de PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor din produsele alimentare incluse in
lista de la sectiunea 5 a anexei la Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 se efectueazd in conformitate cu cerintele privind
procedurile analitice mentionate in anexa IV la prezentul regulament.

Articolul 5

Regulamentul (UE) nr. 589/2014 se abroga.

Trimiterile la regulamentul abrogat se interpreteazd ca trimiteri la prezentul regulament.

(") Decizia 2002/657|CE a Comisiei din 14 august 2002 de stabilire a normelor de aplicare a Directivei 96/23/CE a Consiliului privind
functionarea metodelor de analiza si interpretarea rezultatelor (JO L 221, 17.8.2002, p. 8).
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Articolul 6

Prezentul regulament intrd in vigoare in a doudzecea zi de la data publicirii in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.

Prezentul regulament este obligatoriu in toate elementele sale si se aplicd direct in toate statele
membre.

Adoptat la Bruxelles, 5 aprilie 2017.

Pentru Comisie
Presedintele
Jean-Claude JUNCKER
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ANEXA 1

DEFINITII SI ABREVIERI

I. DEFINITII

In sensul prezentului regulament, se aplicd definitiile mentionate in anexa I la Decizia 2002/657|CE.
In plus fatd de definitiile respective, in sensul prezentului regulament se aplici urmitoarele definitii:

1.1. ,Nivel de actiune” inseamnd nivelul unei anumite substante, astfel cum este mentionat in anexa la
Recomandarea 2013/711/UE, care declanseazd investigatii pentru a identifica sursa respectivei substante in
cazurile in care sunt detectate niveluri crescute ale substantei.

1.2. ,Metode de screening” inseamnd metodele utilizate pentru selectarea acelor probe cu niveluri de PCDD/F-uri si
PCB-uri de tipul dioxinelor care depdsesc nivelurile maxime sau nivelurile de actiune. Aceste metode au
o capacitate mare de tratare a probelor, eficientd din punctul de vedere al costurilor, sporind astfel sansa de
a descoperi noi cazuri in care un grad mare de expunere poate si ducd la riscuri de sindtate pentru
consumatori. Metodele de screening se bazeazd pe metode bioanalitice sau GC-MS. Rezultatele probelor care
depisesc valoarea de prag stabilitd pentru verificarea conformitdtii cu nivelul maxim trebuie sd fie verificate
printr-o noud analizd completd din proba originald utilizind o metoda de confirmare.

1.3. ,Metode de confirmare” inseamnd metode care furnizeazd informatii complete sau complementare care permit
identificarea si cuantificarea certd a PCDD/F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor la nivelul maxim sau, la
nevoie, la nivelul de actiune. Astfel de metode utilizeazd gaz-cromatografia cuplatd cu spectrometria de masa
de inaltd rezolutie (GC-HRMS) sau gaz-cromatografia cuplati cu spectrometria de masi in tandem
(GC-MSMS).

1.4. ,Metode bioanalitice” inseamnd metode bazate pe principii biologice, cum ar fi bioanalizele celulare, testele
bazate pe receptori sau imunoanalizele. Ele nu dau rezultate la nivel de congener, ci oferd doar o indicatie (!)
a nivelului TEQ, exprimatd in echivalente bioanalitice (BEQ), pentru a tine seama de faptul cd este posibil ca nu
toti compusii prezenti intr-un extract de probd si care determind un rdspuns in cadrul analizei s indeplineascd
toate ceringele principiului TEQ.

1.5. ,Recuperarea aparentd a testului biologic” inseamnd valoarea nivelului BEQ, calculatd pornind de la curba de
calibrare a TCDD sau PCB 126, corectatd cu proba-martor si apoi impartitd la valoarea nivelului TEQ,
determinatd prin metoda de confirmare. Aceasta vizeazd corectarea factorilor cum ar fi pierderea de compusi
PCDDJF si de tipul dioxinelor in timpul etapelor de extractie si curitare, coextragerea compusilor care duc la
intensificarea sau atenuarea raspunsului (efecte agoniste §i antagoniste), calitatea ajustdrii curbei sau diferentele
dintre valorile TEF si ale REP. Recuperarea aparentd a testului biologic se calculeazd pornind de la probe de
referingd adecvate cu modele pentru congeneri reprezentativi in jurul nivelului maxim sau al nivelului de
actiune.

6., izd dupli i a i a iti i , i u icotd di i
1.6. ,Analiz duplicat” inseamni analiza separati a analitilor de interes, folosind o a doua parte alicotd din aceeas
probd omogenizati.

1.7. ,Limitd specificd acceptatd de cuantificare (}) a unui congener individual intr-o probi” inseamni concentratia
minimi a unui analit care poate fi misuratd cu certitudine statistici rezonabild si indeplineste criteriile de
identificare, astfel cum sunt descrise in standarde recunoscute pe plan international, de exemplu
EN 16215:2012 (,Hrand pentru animale — Determinarea dioxinelor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor prin
GC[HRMS si a PCB-urilor indicatori prin GC/HRMS”) si/sau in metodele EPA 1613 si 1668 revizuite.

Limita de cuantificare a unui congener individual poate fi definitd ca:

(a) concentratia de analit in extractul unei probe care produce un rdspuns instrumental la doi ioni diferiti care
urmeazd sd fie controlati cu un raport S/Z (semnal/zgomot) de 3:1 pentru semnalul mai putin intens

() Metodele bioanalitice nu sunt specifice pentru congenerii inclusi in schema TEF. In extractul de probd, pot fi prezenti alti compusi AhR
activi inruditi structural care contribuie la rispunsul global. Prin urmare, rezultatele bioanalitice nu pot fi o estimare, ci mai degrabd un
indiciu al nivelului TEQ din proba.

(*) Daci este cazul, trebuie respectate principiile descrise in «Ghidul privind estimarea LDD i LDC pentru masuritorile in domeniul
contaminantilor din produsele alimentare si din hrana pentru animale» [link citre site].
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sau, in cazul in care calcularea raportului semnal/zgomot nu furnizeazi rezultate fiabile din motive tehnice,

(b) punctul corespunzitor celei mai scizute concentratii de pe o curbd de calibrare care prezintd o deviere
acceptabild (< 30 %) si consecventd (misuratd cel putin la inceputul si la sfarsitul unei serii de probe) de la
media factorului de rdspuns relativ pentru toate punctele de pe curba de etalonare, in fiecare serie de
probe ().

2

1.8. ,Estimare superioard” inseamnd conceptul care presupune utilizarea limitei de cuantificare pentru contributia
fiecdrui congener necuantificat.

1.9. ,Estimare inferioard” inseamnd conceptul care presupune utilizarea valorii zero pentru contributia fiecirui
congener necuantificat.

1.10. ,Estimare mediand” inseamnd conceptul care presupune ca, la calculul contributiei fiecirui congener necuan-
tificat, s se utilizeze jumatate din limita de cuantificare.

1.11. ,Lot” inseamnd o cantitate identificabili de produse alimentare, livratd odatd, pentru care functionarul stabileste
cd au caracteristici comune cum ar fi originea, varietatea, tipul de ambalaj, ambalatorul, expeditorul sau
marcajele. In cazul pestilor si al produselor pesciresti marimea pestilor trebuie si fie, de asemenea,
comparabild. Tn cazul in care mirimea si/sau greutatea pestilor nu sunt comparabile in cadrul unui transport,
acesta poate si fie totusi luat in considerare ca fiind un lot, insi trebuie si i se aplice o procedurd specificd de
prelevare de probe.

1.12. ,Sublot” inseamnd o parte dintr-un lot mare, definitd cu scopul de a aplica metoda de prelevare a probelor
respectivei parti. Fiecare sublot trebuie si fie separat fizic si identificabil.

1.13. ,Probd elementard” inseamnd o cantitate de material prelevatd dintr-un singur loc din lot sau sublot.

1.14. ,Probd agregatd” inseamnd proba rezultatd prin combinarea tuturor probelor elementare prelevate dintr-un lot
sau sublot.

1.15. ,Probd de laborator” inseamnd o parte/cantitate reprezentativd din proba globali destinatd laboratorului.

II. ABREVIERI UTILIZATE

BEQ Echivalente bioanalitice

GC Gaz-cromatografie, cromatografie in fazd gazoasd
HRMS Spectrometrie de masa de inaltd rezolutie

LRMS Spectrometrie de masi de joasi rezolutie

MS/MS Spectrometrie de masd in tandem

PCB Bifenil policlorurat

PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor ~ PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 si PCB 180

PCDD Dibenzo-p-dioxine policlorurate
PCDF Dibenzofurani policlorurati

QC Controlul calitdtii

REP Potent3 relativd

TEF Factor de echivalentd toxicd

TEQ Echivalente toxice

TCDD 2,3,7,8-tetraclordibenzo-p-dioxind
U Incertitudine de misurare extinsd

(") Limita de cuantificare (LDC) se calculeazd de la punctul corespunzitor celei mai scizute concentratii, tinind seama de gradul de
recuperare a etaloanelor interne si a probei.
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ANEXA 11

METODE DE PRELEVARE A PROBELOR PENTRU CONTROLUL OFICIAL AL NIVELURILOR DE DIOXINE
(PCDD/PCDF), DE PCB-uri DE TIPUL DIOXINELOR $I DE PCB-uri CARE NU SUNT DE TIPUL DIOXINELOR
DIN ANUMITE PRODUSE ALIMENTARE

I. DOMENIUL DE APLICARE

Probele destinate controlului oficial al nivelurilor de dioxine (PCDD/F), de PCB-uri de tipul dioxinelor si de PCB-uri
care nu sunt de tipul dioxinelor din produsele alimentare se realizeazd in conformitate cu metodele descrise in
prezenta anexd. Probele agregate astfel obtinute se considerd reprezentative pentru loturile sau subloturile din care
sunt prelevate. Pe baza nivelurilor determinate in probele de laborator, se stabileste dacd sunt respectate nivelurile
maxime prevazute in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006.

Pentru a asigura respectarea dispozitiilor de la articolul 4 din Regulamentul (CE) nr. 852/2004, la prelevarea de
probe pentru controlul nivelurilor de dioxine (PCDD/F), de PCB-uri de tipul dioxinelor si de PCB-uri care nu sunt de
tipul dioxinelor, operatorii din sectorul alimentar prelevd probele in conformitate cu metodele descrise in capitolul III
din prezenta anexd sau aplici o procedurd de prelevare de probe echivalentd, despre care s-a demonstrat ci are
acelasi nivel de reprezentativitate ca si procedura de prelevare descrisd in capitolul III din prezenta anexa.

II. DISPOZITII GENERALE
1. Personal

Prelevarea de probe se efectueazd de citre o persoand autorizatd, desemnati de statul membru.

2. Materialul din care se prelevi probe

Se prelevd probe separate din fiecare lot sau sublot care trebuie sd fie examinat.

3. Precautii

In timpul prelevirii §i pregitirii probelor, se iau mdsuri de precautie pentru a se evita orice modificiri care ar putea
afecta continutul de dioxine §i de PCB-uri, care ar putea afecta in mod negativ determinarea analiticd sau care ar face
ca probele agregate si devind nereprezentative.

4. Probe elementare

Pe cit posibil, probele elementare trebuie sd fie prelevate din locuri diferite repartizate in intregul lot sau sublot.
Abaterea de la aceastd procedurd se inregistreazd in procesul-verbal mentionat la punctul I1.8.

5. Pregitirea probei agregate

Proba agregatd se obtine prin combinarea probelor elementare. Proba trebuie si aibd cel putin 1 kg, cu exceptia
cazurilor in care acest lucru nu este practic, de exemplu, in cazul in care s-au prelevat probe dintr-un singur pachet
sau in cazul in care produsul are o valoare comerciald foarte mare.

6. Probe duplicat

Probele duplicat utilizate in scopul controlului, contestarii si arbitrajului se prelevd din proba agregatd omogenizatd,
cu exceptia cazului in care aceastd procedurd este contrard reglementirilor statelor membre cu privire la drepturile
operatorilor din sectorul alimentar. Mirimea probelor de laborator destinate controlului trebuie si fie suficientd
pentru a permite cel putin efectuarea de analize duplicat.

7. Ambalarea si transportul probelor

Fiecare probd se introduce intr-un recipient curat, dintr-un material inert, care oferd protectie corespunzitoare
impotriva contamindrii, a pierderilor de analiti prin adsorbtie in peretele intern al recipientului si impotriva
deteriordrii in timpul transportului. Se iau toate misurile de precautie necesare pentru a se evita orice modificare
a compozitiei probei care ar putea si apard in timpul transportului sau al depozitarii.
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8. Sigilarea si etichetarea probelor

Fiecare probd prelevatd pentru utilizare oficiald se sigileazd la locul prelevirii si se eticheteazd in conformitate cu
normele statelor membre.

Pentru fiecare prelevare de probe, se intocmeste un proces-verbal care s3 permitd identificarea neechivoci a fiecirui
lot si care sd contind data si locul prelevirii, precum si orice informatii suplimentare care ar putea sd fie de ajutor
analistului.

III. PLANUL DE PRELEVARE A PROBELOR

Metoda de prelevare a probelor aplicatd trebuie sd asigure reprezentativitatea probei agregate pentru (sub)lotul de
controlat.

1. impirtirea loturilor in subloturi

Loturile mari se impart in subloturi, cu conditia ca sublotul si poati fi separat fizic. Pentru produsele comercializate
in transporturi vrac mari (de exemplu, uleiurile vegetale), se aplicd valorile din tabelul 1. Pentru alte produse, se
aplicd valorile din tabelul 2. Avand in vedere faptul ci greutatea unui lot nu este intotdeauna un multiplu exact al
greutdtii subloturilor, greutatea sublotului poate depdsi greutatea mentionatd cu maximum 20 %.

Tabelul 1

Impirtirea loturilor in subloturi pentru produsele comercializate in transporturi vrac

Greutatea lotului (in tone) Greutatea sau numdrul de subloturi
>1 500 500 de tone
>300si<1 500 3 subloturi
> 50 si < 300 100 de tone
<50 —

Tabelul 2
impirtirea loturilor in subloturi pentru alte produse

Greutatea lotului (in tone) Greutatea sau numdrul de subloturi
215 15-30 de tone
<15 —

2. Numirul de probe elementare
Proba agregatd care reuneste toate probele elementare trebuie si fie de cel putin 1 kg (a se vedea punctul IL.5).
Numdrul minim de probe elementare care sunt prelevate din lot sau din sublot este cel indicat in tabelele 3 si 4.

In cazul produselor lichide in vrac, lotul sau sublotul este amestecat cat mai temeinic posibil astfel incat s nu
afecteze calitatea produsului, prin mijloace mecanice sau manuale, imediat inainte de prelevarea probelor. In acest
caz, se presupune cd se realizeazd o repartizare omogend a contaminantilor dintr-un anumit lot sau sublot. Prin
urmare, este suficientd prelevarea a trei probe elementare dintr-un lot sau sublot pentru a constitui proba agregati.

Probele elementare trebuie si aibd o greutate similard. Greutatea unei probe elementare trebuie sd fie de cel putin
100 de grame.
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Abaterea de la aceastd procedurd se inregistreaza in procesul-verbal mentionat la punctul IL.8 din prezenta anexa. In
conformitate cu dispozitiile Deciziei 97/747|CE a Comisiei ('), mirimea probei agregate pentru oudle de gdind este
de cel putin 12 oud (pentru loturile in vrac si pentru loturile alcituite din pachete individuale, se aplicd valorile din
tabelele 3 si 4).

Tabelul 3

Numdirul minim de probe elementare de prelevat din lot sau sublot

Greutatea sau volumul lotului/sublotului (in kg sau litri) Numdrul minim de probe elementare de prelevat

<50 3
intre 50 si 500 5
> 500 10

Dacd lotul sau sublotul constd in pachete sau unititi individuale, numirul de pachete sau de unititi de prelevat
pentru a forma o probd agregatd este mentionat in tabelul 4.

Tabelul 4

Numirul de pachete sau de unititi (probe elementare) de prelevat pentru a constitui proba agregatd in cazul
in care lotul sau sublotul este format din pachete sau unititi individuale

Numdrul de pachete sau de unitdti din lot/sublot

Numarul de pachete sau de unitdti de prelevat

intre 1 si 25
intre 26 si 100

> 100

cel putin 1 pachet sau 1 unitate
aproximativ 5 %, cel putin 2 pachete sau unitati

aproximativ 5 %, maximum 10 pachete sau unitati

3. Dispozitii specifice pentru prelevarea de probe din loturi care contin pesti intregi cu mirimi si greutiti
comparabile

Se considerd cd pestii au marimi §i greutdti comparabile atunci cand diferenta de mirime si greutate nu depiseste
aproximativ 50 %.

Numadrul de probe elementare de prelevat din lot este mentionat in tabelul 3. Proba agregatd care reuneste toate
probele elementare trebuie si fie de cel putin 1 kg (a se vedea punctul IL.5).

— Atunci cind lotul din care se prelevd probe contine pesti mici (pesti individuali care cintdresc mai putin de
aproximativ 1 kg), acestia se prelevi intregi ca probe elementare pentru a constitui proba agregati. Atunci cind
proba agregatd care rezultd cantireste mai mult de 3 kg, probele elementare pot fi constituite din partea de
mijloc, cantdrind fiecare cel putin 100 de grame, a pestilor care formeazd proba agregati. Pentru omogenizarea
probei, se utilizeazd intreaga parte cdreia ii este aplicabil nivelul maxim.

Partea din mijloc a pestelui este cea unde se afld centrul de greutate. Acesta este localizat, in cele mai multe
cazuri, la nivelul aripioarei dorsale (in cazul in care pestele are aripioard dorsald) sau la mijlocul distantei dintre
branhii si anus.

— Atunci cand lotul din care se prelevd probe contine pesti mai mari (fiecare cantdrind mai mult de aproximativ
1 kg), proba elementari este reprezentatd de partea din mijloc a pestelui. Fiecare proba elementard cantdreste cel
putin 100 de grame.

In cazul pestilor de mirime intermediard (aproximativ 1-6 kg), proba elementard consti intr-o bucatd prelevati
in sectiune transversald intre coloana vertebrald si abdomen, din partea din mijloc a pestelui.

() Decizia 97]747|CE a Comisiei din 27 octombrie 1997 de stabilire a nivelurilor si frecventelor prelevarii de probe previzute de Directiva
96/23|CE a Consiliului pentru monitorizarea anumitor substante si a reziduurilor acestora existente in anumite produse de origine
animald (JOL 303, 6.11.1997,p. 12).
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In cazul pestilor foarte mari (de exemplu, mai mari de aproximativ 6 kg), proba elementard este prelevatd din
masa musculard dorso-laterald de pe partea dreaptd (vedere frontald), din partea de mijloc a pestelui. Atunci cand
prelevarea unei buciti din partea de mijloc a pestelui ar insemna un prejudiciu economic semnificativ, se poate
considera suficientd prelevarea a trei probe elementare cintdrind fiecare cel putin 350 de grame, indiferent de
mdrimea lotului sau, ca alternativd, se poate preleva cite o parte egald din masa musculard din apropierea cozii
si din cea din apropierea capului unui peste pentru a se forma proba elementard reprezentativd pentru nivelul de
dioxine din pestele intreg.

4. Prelevarea de probe din loturile de peste care contin pesti intregi de marimi si/sau greutiti diferite

— 1In ceea ce priveste constituirea probei, se aplici dispozitiile de la punctul IIL.3.

— Atunci cand predomini o clasd/categorie de mirime sau de greutate (aproximativ 80 % sau mai mult din lot),
proba se prelevd de la pestii de mirimea sau greutatea predominanti. Aceastd probd se considerd reprezentativd
pentru intregul lot.

— Atunci cand nu predomind o anumitd clasi/categorie de mdirime sau de greutate, trebuie sd se asigure faptul ci
pestii selectati in vederea preleviarii de probe sunt reprezentativi pentru lot. Instructiuni specifice pentru astfel de
cazuri sunt puse la dispozitie in documentul ,Ghid de prelevare de probe din pesti intregi de marime si/sau
greutate diferitd” ().

5. Prelevarea probelor in etapa de vinzare cu amdnuntul

Prelevarea probelor din produsele alimentare in etapa de vanzare cu aminuntul se face, in misura posibilului, in
conformitate cu dispozitiile privind prelevarea probelor stabilite la punctul 11.2.

Daci nu este posibil, se poate utiliza o metodd alternativi de prelevare a probelor in etapa de vinzare cu amdnuntul,
cu conditia si se asigure o reprezentativitate suficientd a lotului sau sublotului din care se prelevd probele.

IV. CONFORMITATEA LOTULUI CU SPECIFICATIILE
1. In ceea ce priveste PCB-urile care nu sunt de tipul dioxinelor

Lotul este considerat conform dacd rezultatul analitic pentru suma PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor nu
depdseste nivelul maxim corespunzitor, specificat in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006, tinind seama de incerti-
tudinea de misurare extinsa (*).

Lotul este considerat neconform cu nivelul maxim specificat in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 in cazul in care
media a doud limite superioare ale rezultatelor analitice obtinute printr-o analizd duplicat (*) depdseste dincolo de
orice indoiald rezonabild nivelul maxim, tinind seama de incertitudinea de mdsurare extinsd.

Incertitudinea de masurare extinsi se calculeazd utilizdndu-se un coeficient de acoperire cu valoarea 2, care conferd
un nivel de incredere de aproximativ 95 %. Un lot este considerat neconform dacd media valorilor misurate minus
incertitudinea extinsd a mediei depdseste nivelul maxim stabilit.

Normele mentionate mai sus in cadrul acestui punct se aplicd pentru rezultatul analitic obtinut pe proba pentru
controlul oficial. In cazul analizei realizate in scopuri de contestatie sau de arbitraj, se aplici normele nationale.

2. in ceea ce priveste dioxinele (PCDD/F-uri) si PCB-urile de tipul dioxinelor

Lotul este considerat conform daci rezultatul unei singure analize:

— efectuate printr-o metodd de screening cu o ratd de rezultate fals conforme sub 5 % aratd ci nivelul nu depiseste
nivelul maxim respectiv de PCDD/F-uri §i suma dintre PCDD|F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor, astfel cum sunt
previzute in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006;

() https:/[ec.europa.eu/foodsites/food|files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.

df

e Ilj)alcé este cazul, trebuie respectate principiile descrise in ,Ghidul privind incertitudinea de masurare pentru laboratoarele care efectueazd
analize de PCDD/F si PCB utilizind spectrometria de masd prin metoda de dilutie a izotopilor” [link citre site].

(*) Analiza duplicat este necesard daci rezultatul primei determinari nu este conform. Analiza duplicat este necesara pentru a exclude posibi-
litatea contamindrii incrucisate interne sau a incurcirii accidentale a probelor. In cazul in care analiza este efectuatd in cursul unui episod
de contaminare, se poate omite confirmarea prin analizd duplicat in cazul in care probele selectionate pentru analizi sunt asociate, prin
trasabilitate, cu episodul de contaminare, iar nivelul constatat depaseste semnificativ nivelul maxim.


https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.pdf
https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.pdf
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— efectuate printr-o metodd de confirmare nu depdseste nivelul maxim respectiv de PCDD/F-uri si suma dintre
PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor, astfel cum sunt previzute in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006, tinand
seama de incertitudinea de masurare extinsd (°).

Pentru testele de screening, se stabileste o valoare de prag aplicabild in decizia asupra conformititii cu nivelurile
maxime respective stabilite fie pentru PCDD/F-uri, fie pentru suma dintre PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor.

Lotul este considerat neconform cu nivelul maxim specificat in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 in cazul in care
media a doud limite superioare ale rezultatelor analitice (analizd duplicat ()) obtinute utilizdind o metodd de
confirmare depiseste dincolo de orice indoiald rezonabili nivelul maxim, tindnd seama de incertitudinea de
mdsurare extinsd.

Incertitudinea de misurare extinsd se calculeazi utilizindu-se un coeficient de acoperire cu valoarea 2, care conferd
un nivel de incredere de aproximativ 95 %. Un lot este considerat neconform daci media valorilor médsurate minus
incertitudinea extinsd a mediei depdseste nivelul maxim stabilit.

Suma incertitudinilor extinse estimate ale rezultatelor analitice separate pentru PCDD/[F-uri si PCB-uri de tipul
dioxinelor trebuie utilizatd pentru incertitudinea extinsd estimatd a sumei dintre PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul
dioxinelor.

Normele mentionate mai sus in cadrul acestui punct se aplici pentru rezultatul analitic obtinut pe proba pentru
controlul oficial. In cazul analizei realizate in scopuri de contestatie sau de arbitraj, se aplicd normele nationale.

V. DEPASIREA NIVELURILOR DE ACTIUNE

Nivelurile de actiune servesc ca instrument pentru selectarea probelor in cazurile in care este necesar si se identifice
o sursd de contaminare si sd se ia mdsuri pentru reducerea sau eliminarea acesteia. Metodele de screening stabilesc
valorile-limitd corespunzitoare pentru selectarea acelor probe. Atunci cind sunt necesare eforturi semnificative
pentru a identifica o sursd si a reduce sau a elimina contaminarea, ar putea fi indicat ca depdsirea nivelului de
actiune sd fie confirmatd printr-o analizd duplicat utilizind o metodd de confirmare si tindnd seama de incertitudinea
de mdsurare extinsd ().

(*) ,Ghid privind incertitudinea de masurare pentru laboratoarele care efectueaza analize de PCDD/F si PCB utilizand spectrometria de masd
prin metoda de dilutie a izotopilor” [link citre site], ,Ghid privind estimarea LDD si LDC pentru mdsuratorile in domeniul contami-
nantilor din produsele alimentare si din hrana pentru animale” [link citre site].

Analiza duplicat este necesard daci rezultatul primei determindri realizate aplicind metodele de confirmare, cu utilizarea etalonului
intern marcat cu?® C pentru analitii relevanti, nu este conform. Analiza duplicat este necesard pentru a exclude posibilitatea contamindrii
incrucisate interne sau a incurcirii accidentale a probelor. In cazul in care analiza este efectuatd in cursul unui episod de contaminare, se
poate omite confirmarea prin analizd duplicat in cazul in care probele selectionate pentru analizd sunt asociate, prin trasabilitate, cu
episodul de contaminare, iar nivelul constatat depaseste semnificativ nivelul maxim.

Explicatiile i cerintele privind analiza duplicat in vederea verificdrii nivelurilor de actiune sunt identice cu cele de la nota de subsol 6
privind nivelurile maxime.

<>

—
-
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ANEXA III

PREGATIREA PROBELOR S§I CERINTE PRIVIND METODELE DE ANALIZA UTILIZATE iN CADRUL
CONTROLULUI NIVELURILOR DE DIOXINE (PCDD/F-uri) $I DE PCB-uri DE TIPUL DIOXINELOR DIN

ANUMITE PRODUSE ALIMENTARE

DOMENIUL DE APLICARE

Cerintele stabilite in prezenta anexd se aplici atunci cind produsele alimentare sunt analizate in cadrul
controlului oficial al nivelurilor de dibenzo-p-dioxine policlorurate si de dibenzofurani policlorurati 2,3,7,8-
substituiti (PCDD/F-uri) si bifenili policlorurati (PCB-uri) de tipul dioxinelor, precum si in ceea ce priveste
pregdtirea probelor si cerintele analitice in alte scopuri de reglementare, inclusiv in scopul controalelor efectuate
de operatorul din sectorul alimentar pentru a asigura respectarea dispozitilor de la articolul 4 din
Regulamentul (CE) nr. 852/2004.

Monitorizarea prezentei PCDD/F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor in produsele alimentare poate fi
efectuatd cu doud tipuri diferite de metode de analiza:

(a) Metode de screening

Obiectivul metodelor de screening este selectarea acelor probe in care nivelurile de PCDD/F-uri si de
PCB-uri de tipul dioxinelor depisesc nivelurile maxime sau nivelurile de actiune. Aceste metode de
screening au o capacitate mare de tratare a probelor, eficientd din punctul de vedere al costurilor, sporind
astfel sansa de a descoperi noi circumstante in care un grad mare de expunere poate sd ducd la riscuri de
sdndtate pentru consumatori. Aplicarea lor urmdreste evitarea rezultatelor fals conforme. Ele pot sd
cuprindd metode bioanalitice i metode GC-MS.

Metodele de screening compard rezultatul analitic cu o valoare de prag, determinind o decizie de tip dajnu
cu privire la eventuala depdsire a nivelului maxim sau a nivelului de actiune. Concentratia de PCDD/F-uri si
suma dintre PCDD/F-uri §i PCB-uri de tipul dioxinelor din probele suspecte de neconformitate cu nivelul
maxim trebuie determinate sau confirmate printr-o metodd de confirmare.

In plus, metodele de screening pot si dea o indicatie despre nivelurile de PCDD|F-uri si de PCB-uri de tipul
dioxinelor prezente in probd. In cazul aplicirii unor metode de screening bioanalitice, rezultatul este
exprimat ca echivalente bioanalitice (BEQ), in timp ce in cazul aplicirii metodelor fizico-chimice GC-MS,
acesta este exprimat ca echivalente toxice (TEQ). Rezultatele exprimate numeric ale metodelor de screening
sunt utile pentru a dovedi conformitatea sau suspiciunea de neconformitate sau depdsirea nivelurilor de
actiune si oferd o indicatie a intervalului in care se situeazd concentratiile in vederea monitorizdrii prin
metode de confirmare. Acestea nu sunt adecvate pentru scopuri precum evaluarea nivelurilor de fond,
aprecierea gradului de expunere, urmdrirea tendintelor pe care le urmeazd concentratiile in timp sau
reevaluarea nivelurilor maxime si a celor de actiune.

(b) Metode de confirmare

Metodele de confirmare permit identificarea §i cuantificarea fird echivoc a PCDD/F-urilor si PCB-urilor de
tipul dioxinelor prezente intr-o probd si oferd informatii depline pentru fiecare congener. Prin urmare,
aceste metode permit controlarea nivelurilor maxime si a nivelurilor de actiune, inclusiv confirmarea
rezultatelor obtinute prin metodele de screening. In plus, rezultatele pot fi folosite si pentru alte scopuri,
precum determinarea nivelurilor de fond mici in cadrul monitorizdrii produselor alimentare, monitorizarea
tendintelor in timp, evaluarea expunerii populatiei si crearea unei baze de date pentru eventuala reevaluare
a nivelurilor de actiune si a nivelurilor maxime. Ele sunt, de asemenea, importante pentru stabilirea
recurentei aparitiei anumitor congeneri in scopul de a identifica sursa unei posibile contaminari. Astfel de
metode utilizeazd GC-HRMS. Pentru confirmarea conformitdtii sau a neconformititii cu nivelurile maxime,
poate fi folositd si GC-MS/MS.

CONTEXT

Pentru calcularea concentratiilor de TEQ, concentratiile substantelor individuale dintr-o probd datd se inmultesc
cu TEF corespunzitoare, astfel cum sunt stabilite de citre Organizatia Mondiald a Sindtdtii si enumerate in
apendicele la prezenta anexd, si apoi acestea se insumeazd pentru a obtine concentratia totald de compusi de
tipul dioxinelor exprimatd ca TEQ-uri.

Metodele de screening si de confirmare pot fi aplicate pentru controlul unei anumite matrice numai dacid
metodele sunt suficient de sensibile pentru a detecta in mod fiabil niveluri in zona nivelului de actiune sau
maxim.
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3. CERINTE DE ASIGURARE A CALITATII

— Trebuie luate masuri pentru a se evita contaminarea incrucisatd in fiecare etapd a procedurii de prelevare de
probe si de analizare.

— Probele trebuie deporzitate si transportate in recipiente de sticld, aluminiu, polipropilend sau polietilend,
corespunzitoare pentru depozitare, fird nicio influentd asupra nivelurilor de PCDD/F-uri si de PCB-uri de
tipul dioxinelor din probe. Urmele de praf de hartie trebuie indepartate de pe recipientul cu probe.

— Depozitarea si transportul probelor trebuie efectuate astfel incét si se pistreze integritatea probei de produs
alimentar.

— In masura in care este relevant, fiecare probi de laborator se macini fin si se amestecd temeinic printr-un
procedeu dovedit i realizeazd o omogenizare completd (de exemplu, proba este micinatd fin astfel incat si
treacd printr-o sitd cu ochiuri de 1 mm); probele trebuie uscate inainte de mdcinare, in cazul in care
continutul de umiditate este prea mare.

— Controlul reactivilor, al sticldriei si al echipamentului in vederea detectirii unei posibile influente
a rezultatelor bazate pe TEQ sau BEQ este de importantd generala.

— Se efectueazd o analizd-martor parcurgand intreaga procedurd analiticd, insi fird proba.

— Pentru metodele bioanalitice, este de mare importantd ca toatd sticldria si toti solventii utilizati in cadrul
analizei si fie testati, pentru a nu contine compusi care interfereazd cu detectarea compusilor-tintd in
intervalul de lucru. Sticliria se cliteste cu solventi saufsi se incdlzeste la temperaturi adecvate pentru
a elimina urmele de PCDD/F-uri, de compusi de tipul dioxinelor si de compusi interferenti de pe suprafata
acesteia.

— Cantitatea de probd utilizatd pentru extractie trebuie si fie suficientd pentru a indeplini cerintele referitoare
la un interval de lucru intr-o gami de concentratii suficient de mici si care include concentratiile la
nivelurile maxime sau de actiune.

— Procedurile specifice de pregitire a probelor utilizate pentru produsele avute in vedere urmeaza orientdri
recunoscute la nivel international.

— 1In cazul pestilor, pielea trebuie indepirtatd, deoarece nivelul maxim se aplicd muschiului fird piele. Cu toate
acestea, este necesar ca intreg restul de tesut muscular si adipos de pe partea internd a pielii s fie indepartat
de piele cu grija si in intregime si addugat la proba de analizat.

4. CERINTE PENTRU LABORATOARE

— In conformitate cu dispozitiile Regulamentului (CE) nr. 882/2004, laboratoarele sunt acreditate de un
organism recunoscut care functioneazd in conformitate cu Ghidul ISO 58, pentru a se asigura aplicarea de
citre acestea a procedurilor de asigurare a calititii analizelor. Laboratoarele sunt acreditate conform
standardului EN ISO/IEC 17025. Daci este cazul, trebuie respectate principiile descrise in Orientdrile tehnice
pentru estimarea incertitudinii de masurare si a limitelor de cuantificare pentru analiza PCDD/F-urilor si
a PCB-urilor ().

— Competenta laboratoarelor se demonstreazd prin participarea continud si cu succes la studiile interlabo-
ratoare pentru determinarea PCDD/F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor in matricele de produse
alimentare si in intervalele de concentratii relevante.

— Laboratoarele care aplici metode de screening pentru controlul de rutind al probelor stabilesc o cooperare
stransd cu laboratoarele care aplici metoda de confirmare, atit pentru controlul calititii, cat si pentru
confirmarea rezultatului analitic al probelor suspecte.

5. CERINTE DE BAZA PRIVIND PROCEDURILE ANALITICE REFERITOARE LA DIOXINE (PCDD/F-uri) SI PCB-uri DE TIPUL
DIOXINELOR
5.1. Interval de lucru si limite de cuantificare in gama de niveluri mici

— Pentru PCDD/F-uri, cantitdtile detectabile trebuie sd fie in gama superioard a femtogramelor (10-"° ¢) din
cauza toxicititii extreme a unora dintre acesti compusi. Pentru majoritatea congenerilor PCB, limita de
cuantificare de ordinul nanogramelor (109 g) este deja suficientd. Totusi, pentru masurarea congenerilor
PCB-urilor de tipul dioxinelor mai toxici (in special a congenerilor non-orto substituiti), zona inferioard
a intervalului de lucru trebuie sd ajungd in gama inferioard a picogramelor (10712 g).

() ,Ghid privind incertitudinea de masurare pentru laboratoarele care efectueazi analize de PCDD/F si PCB utilizand spectrometria de masa
prin metoda de dilutie a izotopilor” [link citre site], ,Ghid privind estimarea LDD si LDC pentru mdsuritorile in domeniul contami-
nantilor din produsele alimentare i din hrana pentru animale” [link citre site].
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5.2. Selectivitate (specificitate) mare

— Este necesar sd se facd o distinctie intre PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor si o multitudine de alti
compusi coextrasi care pot si interfereze si care sunt prezenti in concentratii cu pand la citeva ordine de
mdrime mai mari dect cele ale analitilor de interes. Pentru metodele bazate pe gaz-cromatografie/spectro-
metrie de masi (GC-MS), este necesard o diferentiere intre diversii congeneri, respectiv intre cei toxici (de
exemplu, cele saptesprezece PCDD/F-uri 2,3,7,8-substituite si cele doudsprezece PCB-uri de tipul dioxinelor)
si alti congeneri.

— Metodele bioanalitice sunt capabile sd detecteze compusii-tintd ca sumd de PCDD/F-uri si/sau de PCB-uri de
tipul dioxinelor. Curidtarea probelor are drept scop eliminarea compusilor care duc la rezultate fals
neconforme sau a compusilor care pot atenua raspunsul, ducand la rezultate fals conforme.

5.3.  Acuratete mare (fidelitate si precizie, recuperare aparenti a testului biologic)

— Pentru metodele GC-MS, determinarea oferd o estimare valabildi a concentratiei reale dintr-o proba.
Acuratetea mare (acuratetea mdasurdtorii: concordanta cit mai bund intre rezultatul unei masuritori si
valoarea reald sau alocatd a mirimii masurabile) este necesard pentru a evita respingerea rezultatului analizei
unei probe in temeiul fiabilitdtii slabe a nivelului TEQ determinat. Acuratetea se exprimd prin fidelitate
(diferenta dintre valoarea medie masuratd pentru un analit pe un material certificat si valoarea sa certificatd,
exprimatd ca procent din aceastd valoare) si precizie (deviatia standard relativdi RSD, calculatd pe baza
rezultatelor generate in conditii de reproductibilitate).

— Pentru metodele bioanalitice, se determind recuperarea aparentd a testului biologic.

5.4, Validarea in intervalul nivelului maxim si misuri generale de control al calititii

— In timpul procedurii de validare sisau in timpul analizei de rutini, laboratoarele demonstreaza performanta
unei metode in intervalul nivelului maxim, de exemplu, 0,5x, 1x si 2x nivelul maxim, cu un coeficient de
variatie acceptabil pentru analize repetate.

— Ca mdsuri interne de control al calititii, se efectueazd periodic controale-martor, experimente cu imbogdtire
sau analize ale unor probe de control (preferabil, dacd este posibil, cu material de referintd certificat). Se
inregistreazd si se verificd grafice de control al calititii (QC) pentru controalele-martor, experimentele cu
imbogdtire sau analizele unor probe de control, pentru a se garanta cd performanta analiticd este conforma
cerintelor.

5.5. Limita de cuantificare

— Pentru o metodd bioanaliticd de screening, stabilirea LDC nu este o cerintd indispensabild, insd metoda
trebuie si demonstreze cd poate face distinctie intre valoarea-martor §i valoarea de prag. Atunci cind se
furnizeazd un nivel BEQ, se stabileste un nivel de raportare pentru a se lua decizii legate de probele care
prezintd un rdspuns sub acest nivel. Trebuie si se dovedeascd faptul cd nivelul de raportare este diferit fatd
de probele-martor din cadrul procedurii cu un factor de minimum trei, cu un rdspuns inferior intervalului
de lucru. Prin urmare, se calculeazi pornind de la probe care contin compusii-tintd in concentratii din jurul
nivelului minim previzut si nu de la un raport S/Z sau de la un test-martor.

— Limita de cuantificare (LDC) pentru o metodd de confirmare este aproximativ o cincime din nivelul maxim.

5.6. Criterii analitice

— Pentru ca metodele de confirmare sau de screening si ofere rezultate fiabile, in intervalul nivelului maxim
trebuie si fie respectate urmitoarele criterii pentru valoarea TEQ, respectiv BEQ, indiferent dacid aceasta este
determinatd ca TEQ total sau ca BEQ total (ca sumd de PCDD/|F-uri si de PCB-uri de tipul dioxinelor) sau
separat pentru PCDD/F-uri si pentru PCB-uri de tipul dioxinelor.

Screening cu metode bioanalitice sau

. . Metode de confirmare
fizico-chimice

Ratd a rezultatelor fals conforme (*) | <5 %

Fidelitate -20%si +20 %
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Screening cu metode bioanalitice sau

. L Metode de confirmare
fizico-chimice

Repetabilitate (RSD)) <20 %

Precizie intermediard (RSDy) <25% <15%

(*) Cu privire la nivelurile maxime.

5.7. Cerinte specifice pentru metodele de screening

— Atat GC-MS, cat si metodele bioanalitice pot fi folosite pentru screening. Pentru metodele GC-MS, trebuie
utilizate cerintele previzute la punctul 6. Pentru metodele bioanalitice bazate pe celule, sunt previzute
cerinte specifice la punctul 7.

— Laboratoarele care aplici metode de screening pentru controlul de rutini al probelor stabilesc o cooperare
strnsd cu laboratoarele care aplicd metoda de confirmare.

— Performanta metodei de screening trebuie verificatd in timpul analizei de rutind, printr-un control al calitatii
analizelor si printr-o validare continud a metodei. Trebuie si existe un program continuu pentru controlul
rezultatelor conforme.

— Verificarea posibilei suprimdri a raspunsului celular si a citotoxicitdtii

20 % din extractele de probe se misoard in screeningul de rutini cu si fird TCDD care se adaugd in functie
de nivelul maxim sau de actiune, pentru a verifica dacd rdspunsul este, eventual, suprimat de citre
substantele interferente prezente in extractul de probd. Concentratia masuratd a probei imbogitite se
compard cu suma dintre concentratia extractului neimbogatit §i concentratia cu imbogitire. Daci aceastd
concentratie mdsuratd este mai micd cu mai mult de 25 % fatd de concentratia (suma) calculatd, aceasta
indicd posibilitatea elimindrii semnalului, iar proba respectivd trebuie supusi analizei de confirmare.
Rezultatele sunt monitorizate prin grafice de control al calitatii.

— Controlul calitdtii probelor conforme

Aproximativ 2-10 % din probele conforme, in functie de matricea probei si de experienta laboratorului, se
supun analizei de confirmare.

— Determinarea ratelor de rezultate fals conforme pornind de la datele QC

Se determind rata rezultatelor fals conforme care rezultd din screeningul probelor sub si peste nivelul
maxim sau de actiune. Ratele reale de rezultate fals conforme trebuie si fie sub 5 %.

Atunci cand, in urma controlului de calitate al probelor conforme, sunt disponibile cel putin 20 de rezultate
confirmate per matrice/grup de matrice, concluziile privind rata de rezultate fals conforme trebuie si fie
desprinse din aceastd bazd de date. Rezultatele probelor analizate prin intermediul testdrilor interlaboratoare
sau in timpul incidentelor de contaminare, care acoperd un interval de concentratii de pana la, de exemplu,
2x nivelul maxim (NM), pot fi, de asemenea, incluse in cele minimum 20 de rezultate pentru evaluarea ratei
de rezultate fals conforme. Probele acoperd cele mai frecvente modele de congeneri, reprezentand diverse
surse.

Desi testele de screening urmdresc in mod preferential s3 detecteze probele care depdsesc nivelul de actiune,
criteriul de determinare a ratelor de rezultate fals conforme este nivelul maxim, tindnd seama de incerti-
tudinea de misurare extinsi a metodei de confirmare.

— Probele potential neconforme care rezultd in urma screeningului trebuie si fie intotdeauna verificate
printr-o noud analizd completd a probei originale printr-o metodd de confirmare. Aceste probe pot fi, de
asemenea, folosite pentru a evalua rata rezultatelor fals neconforme. Pentru metodele de screening, rata
rezultatelor fals neconforme este procentul rezultatelor confirmate ca fiind conforme in urma analizei de
confirmare, in timp ce, in screeningul anterior, s-a declarat cd proba este suspectatd de a fi neconformi. In
schimb, evaluarea caracterului avantajos al metodei de screening se bazeazd pe compararea probelor fals
neconforme cu numdrul total de probe verificate. Aceastd ratd trebuie si fie suficient de mici pentru a face
ca utilizarea unui instrument de screening si fie avantajoasi.
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— Cel putin in conditii de validare, metodele bioanalitice oferd o indicatie valabild a nivelului TEQ, calculat si
exprimat ca BEQ.

— De asemenea, pentru metodele bioanalitice aplicate in conditii de repetabilitate, valoarea RSD, intralaborator
ar fi, de reguld, mai micd decit RSD; (reproductibilitate).

6. CERINTE SPECIFICE PRIVIND METODELE GC-MS CARE TREBUIE RESPECTATE IN SCOP DE SCREENING SAU DE
CONFIRMARE
6.1. Diferente acceptabile intre estimarea superioard si estimarea inferioard a nivelurilor OMS-TEQ

— Diferenta dintre nivelurile de la limita superioard si cele de la limita inferioard nu trebuie si fie mai mare de
20 % pentru confirmarea unei depdsiri a nivelului maxim sau, in caz de nevoie, a nivelurilor de actiune.

6.2. Controlul recuperirilor

— Pentru a se valida procedura analiticd, la inceputul efectudrii analizei, de exemplu, inaintea fazei de extractie,
trebuie sd se adauge etaloane interne de PCDD/F-uri substituite cu clor la pozitiile 2,3,7,8 si marcate cu 13C,
precum si etaloane interne de PCB-uri de tipul dioxinelor marcate cu '*C. Trebuie addugat cel putin un
congener pentru fiecare din grupele omoloage tetra- pand la octo-clorurate de PCDD/F-uri si cel putin un
congener pentru fiecare dintre grupele omoloage de PCB-uri de tipul dioxinelor (alternativ, cel putin un
congener pentru fiecare functie de inregistrare a ionului selectionat prin spectrometrie de masd, utilizat
pentru monitorizarea PCDD/F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor). In cazul metodelor de confirmare,
trebuie s fie utilizate toate cele 17 etaloane interne de PCDD/F-uri substituite la pozitiile 2,3,7,8 si marcate
cu 13C, precum si toate cele 12 etaloane interne de PCB-uri de tipul dioxinelor marcate cu *C.

— De asemenea, se determind factorii de raspuns relativ pentru acei congeneri pentru care nu se adauga niciun
analog marcat cu *C, utilizdndu-se solutii de calibrare corespunzitoare.

— Pentru produsele alimentare de origine vegetald si cele de origine animald care contin mai putin de 10 %
grisime, este obligatorie addugarea etaloanelor interne inainte de extractie. Pentru produsele alimentare de
origine animald care contin mai mult de 10 % grasime, etaloanele interne se pot adduga fie inainte, fie dupd
extractia grasimii. Se procedeazd la o validare corespunzitoare a eficacitdtii extractiei, in functie de etapa in
care se introduc etaloanele interne si de modul in care sunt prezentate rezultatele (pe bazd de produs sau de
grasimi).

— Inaintea analizei GC-MS, trebuie si se adauge unul sau doud etaloane de recuperare (surogat).

— Este necesar controlul recuperdrii. Pentru metodele de confirmare, recuperdrile de etaloane interne
individuale trebuie sa se situeze in intervalul 60-120 %. Sunt acceptabile recuperdri inferioare sau superioare
pentru congeneri individuali, in special pentru unele dibenzo-p-dioxine si unii dibenzofurani hepta- si octo-
clorurati, atat timp cat contributia acestora la valoarea TEQ nu depidseste 10 % din valoarea TEQ totald

(bazatd pe suma dintre PCDD/[F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor). Pentru metodele de screening GC-MS,
recuperarea trebuie si se situeze in intervalul 30-140 %.

6.3. Eliminarea substantelor interferente

— Separarea PCDD|F-urilor de compusii clorurati interferenti, cum sunt PCB-urile care nu sunt de tipul
dioxinelor si bifenileterii clorurati, se realizeazd prin tehnici cromatografice adecvate (de preferintd pe
coloand de florisil, alumina sifsau cidrbune).

— Separarea izomerilor prin gaz-cromatografie trebuie si fie suficientd (< 25 % de la pic la pic intre
1,2,3,4,7,8-HxCDF si 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

6.4. Calibrarea cu curba standard
— Intervalul curbei de calibrare trebuie sd acopere intervalul relevant de niveluri maxime sau de actiune.

6.5. Cerinte specifice pentru metodele de confirmare

— Pentru GC-HRMS:

In HRMS, rezolutia caracteristica trebuie s3 fie mai mare sau egald cu 10 000 pentru toatd plaja maselor, cu
o concavitate de 10 %.
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Indeplinirea altor cerinte in materie de identificare si confirmare, astfel cum sunt descrise in standardele
international recunoscute, de exemplu, in standardul EN 16215:2012 (Hrani pentru animale —
Determinarea dioxinelor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor prin GC-HRMS si a PCB-urilor indicatori prin
GC-HRMS) sifsau in metodele EPA 1613 si 1668 revizuite.

— Pentru GC-MS/MS:

Monitorizarea a cel putin 2 ioni precursori specifici, fiecare cu un anumit ion de tranzitie corespunzator
produs pentru toti analitii marcati §i nemarcati in domeniul de aplicare al analizei.

Toleranta maximd admisd a intensitdtii relative de £ 15 % pentru anumiti ioni de tranzitie selectionati
produsi in comparatie cu valorile calculate sau misurate (media din standardele de calibrare), aplicind
conditii MS/MS identice, in special energia coliziunii §i presiunea gazului de coliziune, pentru fiecare
tranzitie a unui analit.

Rezolutia pentru fiecare cuadrupol trebuie si fie setatd ca egald sau mai mare decit rezolugia unitdtii de
masd (rezolutia unitdtii de masi: o rezolutie suficientd pentru a separa doud picuri la distantd de o unitate
de masd), pentru a se minimiza interferentele posibile cu analitii de interes.

Indeplinirea altor cerinte astfel cum sunt descrise in standardele international recunoscute, de exemplu, in
standardul EN 16215:2012 (Hrand pentru animale — Determinarea dioxinelor si a PCB-urilor de tipul
dioxinelor prin GC-HRMS si a PCB-urilor indicatori prin GC-HRMS) sifsau in metodele EPA 1613 si 1668
revizuite, cu exceptia obligatiei de a utiliza GC-HRMS.

7. CERINTE SPECIFICE PENTRU METODELE BIOANALITICE

Metodele bioanalitice sunt metode bazate pe utilizarea de principii biologice precum bioanalizele celulare,
testele bazate pe receptori sau imunoanalizele. Prezentul punct stabileste cerinte pentru metodele bioanalitice in
general.

O metodd de screening, in principiu, clasifici o probd ca fiind conformd sau suspectatd a fi neconforma. In
acest scop, nivelul BEQ calculat este comparat cu valoarea de prag (a se vedea punctul 7.3). Probele sub
valoarea de prag sunt declarate conforme, iar probele egale sau peste valoarea de prag sunt declarate ca fiind
suspectate a fi neconforme, necesitind analizarea printr-o metodd de confirmare. In practici, un nivel BEQ
corespunzénd la doud treimi din nivelul maxim poate servi drept valoare de prag cu conditia si se asigure
o ratd de rezultate fals conforme sub 5 % si o ratd acceptabild pentru rezultatele fals neconforme. Cu niveluri
maxime diferite pentru PCDD/F-uri §i pentru suma dintre PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor, verificarea
conformitdtii probelor fird fractionare necesitd valori de prag corespunzitoare ale testelor biologice pentru
PCDD/F-uri. Pentru verificarea probelor care depdsesc nivelurile de actiune, ar conveni ca valoare de prag un
procentaj corespunzitor al nivelului de actiune respectiv.

In cazul in care nivelul indicativ este exprimat in BEQ, rezultatele pentru probd trebuie si fie furnizate in
intervalul de lucru si si depiseascd limita de raportare (a se vedea punctele 7.1.1 si 7.1.6).

7.1. Evaluarea raspunsului la test
7.1.1.  Cerinte generale

— Atunci cind se calculeazd concentratiile pornind de la o curba de calibrare a TCDD, valorile la extremitatea
superioard a curbei vor prezenta o variatie importantd [coeficient de variatie (CV) ridicat]. Intervalul de
lucru este aria in care acest CV este mai mic de 15 %. Extremitatea inferioard a intervalului de lucru (limita
de raportare) trebuie si fie fixatd semnificativ (cel putin cu un factor de trei) peste probele-martor din cadrul
procedurii. Extremitatea superioard a intervalului de lucru este, de obicei, reprezentatd de valoarea EC,,
(70 % din concentratia maximd efectivi), dar mai scizuti dacd CV este mai mare de 15 % in acest interval.
Intervalul de lucru este stabilit in timpul validdrii. Valorile de prag (a se vedea punctul 7.3) trebuie s se
situeze in intervalul de lucru.

— Solutiile etalon si extractele de probe trebuie si fie testate in triplicat sau cel putin in duplicat. Atunci cand
se utilizeazd duplicate, o solutie etalon sau un extract de control testat(d) in patru pand la sase godeuri
repartizate pe placd produce un rispuns sau o concentratie (posibild doar in intervalul de lucru) pe baza
unui CV < 15 %.
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7.1.2.  Calibrarea
7.1.2.1. Calibrarea cu curba standard

— Nivelurile din probe pot fi estimate prin compararea rispunsului la test cu o curba de calibrare a TCDD (sau
a PCB 126 sau a unui amestec etalon de PCDD/F-uri/PCB-uri de tipul dioxinelor) pentru a se calcula nivelul
BEQ din extract si, prin urmare, din probi.

— Curbele de calibrare contin intre opt §i 12 concentratii (cel putin in duplicat), cu un numdir suficient de
concentratii in partea inferioard a curbei (intervalul de lucru). Se acordd o atentie speciald calititii ajustarii
curbei in intervalul de lucru. Valoarea R? ca atare are valoare redusd sau nicio valoare in estimarea calititii
ajustdrii in regresia nelineard. Se ajunge la o ajustare mai bund prin reducerea la minimum a diferentei
dintre nivelurile calculate si cele observate in intervalul de lucru al curbei (de exemplu, prin reducerea la
minimum a sumei pdtratelor reziduurilor).

— Nivelul estimat in extractul de probd este corectat ulterior cu nivelul BEQ calculat pentru o probd-martor de
matrice sau de solvent (pentru a tine seama de impurititile din solventi si din substantele chimice utilizate)
si cu recuperarea aparentd (calculatd pornind de la nivelul BEQ al unor probe de referintd adecvate, cu
modele reprezentative de congeneri in jurul nivelului maxim sau al nivelului de actiune). Pentru a efectua
0 corectie cu recuperarea, recuperarea aparentd trebuie si fie situatd intotdeauna in intervalul necesar (a se
vedea punctul 7.1.4). Probele de referintd utilizate pentru corectia cu recuperarea trebuie si respecte
cerintele de la punctul 7.2.

7.1.2.2. Calibrarea cu probe de referintd

Alternativ, poate fi utilizatd o curbad de calibrare realizatd pe baza a cel putin 4 probe de referintd (a se vedea
punctul 7.2): o matrice-martor, plus trei probe de referintd de 0,5%, 1x si 2x nivelul maxim sau nivelul de
actiune, eliminand necesitatea de a aplica o corectie cu proba-martor §i cu recuperarea, daci proprietdtile
matricei probelor de referintd corespund celor ale probelor necunoscute. In acest caz, rispunsul la test
corespunzénd la doud treimi din nivelul maxim (a se vedea punctul 7.3) poate fi calculat direct din aceste probe
si utilizat ca valoare de prag. Pentru verificarea probelor care depisesc nivelurile de actiune, un procentaj
corespunzitor al acestor niveluri de actiune ar corespunde ca valoare de prag.

7.1.3.  Determinarea separatd a PCDD/F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor

Extractele pot fi divizate in fractiuni care contin PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor, permitand o indicare
separatd a nivelurilor TEQ pentru PCDD/F-uri si pentru PCB-uri de tipul dioxinelor (in BEQ). Se utilizeazd, de
preferintd, o curbi de calibrare standard a PCB 126 pentru evaluarea rezultatelor fractiunii care contine PCB-uri
de tipul dioxinelor.

7.1.4.  Recuperdrile aparente ale testului biologic

,Recuperarea aparentd a testului biologic” se calculeazd pornind de la probe de referintd adecvate cu modele
reprezentative de congeneri in jurul nivelului maxim sau al nivelului de actiune si exprimate ca procentaj al
nivelului BEQ in comparatie cu nivelul TEQ. In functie de tipul de test si de TEF () utilizate, diferentele intre
factorii TEF §i REP pentru PCB-urile de tipul dioxinelor pot cauza recuperiri aparente mici pentru PCB-urile de
tipul dioxinelor in comparatie cu PCDD/F-urile. Prin urmare, in cazul in care se efectueazd o determinare
separatd a PCDD/F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor, recuperdrile aparente ale testului biologic sunt:
pentru PCB-uri de tipul dioxinelor, intre 20 % si 60 %, pentru PCDD/F-uri — intre 50 % si 130 % (intervalele se
aplicd pentru curba de calibrare a TCDD). Deoarece contributia PCB-urilor de tipul dioxinelor la suma dintre
PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor poate varia intre diferite matrice si probe, recuperdrile aparente ale
testului biologic pentru parametrul suma reflectd aceste intervale si se situeaza intre 30 % si 130 %.

7.1.5.  Controlul recuperdrilor pentru curdtare

Pierderea de compusi in timpul curdfdrii se verificd in timpul validirii. O probd-martor imbogititd cu un
amestec de congeneri diferiti face obiectul curdtdrii (n = 3 cel putin), iar recuperarea si variabilitatea sunt
verificate printr-o metodd de confirmare. Recuperarea se situeazd intre 60 % si 120 %, mai ales pentru
congenerii care contribuie cu mai mult de 10 % la nivelul TEQ in diverse amestecuri.

(") Cerintele actuale se bazeazd pe TEF publicati in: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).
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7.2.

7.3.

Limita de raportare

Atunci cand se raporteazd nivelurile BEQ, se determind o limitd de raportare pornind de la probele de matrice
relevante care implicd modele tipice de congeneri, dar nu pornind de la curba de calibrare a etaloanelor, din
cauza preciziei mici in intervalul inferior al curbei. Efectele extractiei si ale curdtdrii trebuie luate in considerare.
Limita de raportare se fixeazd semnificativ (cel putin cu un factor de trei) peste martorii procedurii.

Utilizarea probelor de referinti

— Probele de referintd reprezintd matricea probei, modelele de congeneri si intervalele de concentratie pentru
PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor in jurul nivelului maxim sau al nivelului de actiune.

— 1In fiecare serie de teste, se include un martor pentru procedurd sau, de preferintd, un martor pentru
matrice, precum si o probd de referintd la nivelul maxim sau la nivelul de actiune. Aceste probe trebuie
extrase si testate in acelasi timp si in conditii identice. Proba de referintd trebuie si prezinte un rispuns clar
mai puternic in comparatie cu proba-martor, asigurdnd astfel caracterul adecvat al testului. Probele
respective pot fi utilizate pentru corectiile cu proba-martor si cu recuperarea.

— Probele de referintd alese pentru a efectua o corectie cu recuperarea sunt reprezentative pentru probele
testate, in sensul cd modelele de congeneri nu conduc la o subestimare a nivelurilor.

— Se pot include probe de referintd suplimentare, de exemplu de 0,5x si 2x nivelul maxim sau nivelul de
actiune, pentru a se demonstra eficacitatea testului in intervalul de interes pentru controlul nivelului maxim
sau al nivelului de actiune. Combinate, aceste probe pot fi utilizate pentru calcularea nivelurilor BEQ in
probele de testare (a se vedea punctul 7.1.2.2).

Determinarea valorilor de prag

Se stabileste relatia dintre rezultatele bioanalitice in BEQ si rezultatele obtinute prin metodele de confirmare in
TEQ [de exemplu, prin experimente de calibrare in raport cu matricea, care implicdi probe de referintd
imbogitite la 0, 0,5x, 1x si 2x fatd de nivelul maxim (NM), cu 6 repetdri la fiecare nivel (n = 24)]. Factorii de
corectie (martor si recuperare) pot fi estimati pornind de la aceastd relatie, dar trebuie si fie verificati in fiecare
serie de teste prin includerea probelor-martor pentru procedurd/matrice si a probelor de recuperare (a se vedea
punctul 7.2).

Valorile de prag se stabilesc pentru deciziile privind conformitatea probelor cu nivelurile maxime sau pentru
controlul nivelurilor de actiune, in cazul in care prezintd interes, nivelurile maxime sau de actiune respective
fiind stabilite fie numai pentru PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor, fie pentru suma dintre PCDD/F-uri si
PCB-uri de tipul dioxinelor. Ele sunt reprezentate de limita inferioard a curbei de distributie a rezultatelor
bioanalitice (corectate pentru martor si recuperare) corespunzand limitei de decizie aferente metodei de
confirmare pe baza unui nivel de incredere de 95 %, implicind o ratd de rezultate fals conforme < 5 %, si pe
baza unei valori a RSD, < 25 %. Limita de decizie aferentd metodei de confirmare este nivelul maxim, tinind
seama de incertitudinea de mdsurare extinsd.

In practica, valoarea de prag (in BEQ) poate fi calculatd prin urmatoarele metode (a se vedea figura 1):

Utilizarea sectorului inferior al intervalului de predictie de 95 % la limita de decizie aferentd metodei de confirmare

Valoarea de prag = BEQp; — sy X tu'f:m_z\/l /n+1/m+ (x; - X)Z/QXX

unde:

BEQ,,, BEQ care corespunde limitei de decizie aferente metodei de confirmare, fiind nivelul maxim care
tine seama de incertitudinea de mdsurare extinsi

Sy deviatia standard reziduald

t e mo factor student (a = 5 %, f = grade de libertate, o singurd parte)

m numdrul total de puncte de calibrare (indice j)

n numdrul de repetdri la fiecare nivel
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X, concentratia probei (in TEQ) in punctul de calibrare I determinata printr-o metoda de confirmare
X media concentratiilor (in TEQ) a tuturor probelor de calibrare
m
Qu = Z(xi -X)* parametrul sumei pitratelor
j=1
i = indice pentru punctul de calibrare i
7.3.2.  Calculul pornind de la rezultatele bioanalitice (corectate pentru martor si recuperare) ale analizelor multiple ale
probelor (n > 6) contaminate la limita de decizie aferentd metodei de confirmare, ca extremitate inferioard
a distributiei datelor la valoarea medie BEQ corespunzdtoare:
Valoarea de prag = BEQ,, — 1,64 x SD,
unde
SD;, deviatia standard a rezultatelor testului biologic la BEQ,,;, misuratd in conditii de reproductibilitate intrala-
borator
7.3.3.  Calculul ca valoare medie a rezultatelor bioanalitice (in BEQ, corectate pentru martor si recuperare) din mai

multe analize ale probelor (n > 6) contaminate la doud treimi din nivelul maxim sau din nivelul de actiune.
Acesta se bazeazd pe observatia cd acest nivel va fi in jurul valorii de prag determinate conform punctului 7.3.1
sau 7.3.2.

Calculul valorilor de prag, bazat pe un nivel de incredere de 95 %, implicind o ratd a rezultatelor fals conforme
<5 % si o valoare a RSD, < 25 %:

1. pornind de la sectorul inferior al intervalului de predictie de 95 % la limita de decizie aferentd metodei de
confirmare;

2. pornind de la analize multiple ale probelor (n > 6) contaminate la limita de decizie aferentd metodei de
confirmare, ca limitd inferioard a distributiei datelor (reprezentatd in figurd printr-o curbd sub formi de
clopot) la valoarea medie BEQ corespunzitoare.

Figura 1
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7.4.

Restrictii ale valorilor de prag

Valorile de prag bazate pe BEQ, calculate pornind de la RSD; obtinut in cursul validarii, utilizdnd un numar
limitat de probe cu modele de matrice/congeneri diferite, pot fi mai mari decdt nivelurile maxime sau de
actiune bazate pe TEQ datoritd unei precizii mai mari decit cea realizabild in analizele de rutind atunci cand
trebuie controlat un spectru necunoscut de posibile modele de congeneri. In astfel de cazuri, valorile de prag se
calculeazd pornind de la RSD; = 25 % sau se preferd doud treimi din nivelul maxim sau din nivelul de actiune.

Caracteristici de performanta

— Avand in vedere faptul cd nu se pot utiliza etaloane interne in metodele bioanalitice, se efectueazd teste cu
privire la repetabilitate pentru obtinerea de informatii privind deviatia standard in cadrul unei serii de teste
si intre serii de teste. Repetabilitatea trebuie si fie sub 20 %, iar reproductibilitatea intralaborator sub 25 %.
Aceasta se bazeazd pe nivelurile calculate in BEQ dupi corectia cu proba-martor si cu recuperarea.

— Ca parte din procesul de validare, testul trebuie si permitd diferentierea intre o probd-martor si un nivel la
valoarea de prag, permitdnd identificarea probelor peste valoarea de prag corespunzdtoare (a se vedea
punctul 7.1.2).

— Se definesc compusii-tintd, interferentele potentiale si nivelurile maxime tolerabile ale probei-martor.

— Deviatia standard in procente a rispunsului sau a concentratiei calculate pornind de la rispuns (posibild
numai in intervalul de lucru) a unei determindri triple a unui extract de probd nu trebuie si fie mai mare
de 15 %.

— Rezultatele necorectate ale probei (probelor) de referintd exprimatd (exprimate) in BEQ-uri (martor si la
nivelul maxim sau la nivelul de actiune) sunt utilizate pentru evaluarea performantei metodei bioanalitice pe
o perioadd de timp constant.

— Graficele de control al calititii (QC) pentru probele-martor ale procedurii si fiecare tip de proba de referintd
se inregistreazd si se verificd pentru a se garanta cd performanta analiticd este in conformitate cu cerintele,
in special pentru probele-mator ale procedurii cu privire la diferenta minima impusa la limita inferioard
a intervalului de lucru si pentru probele de referintd cu privire la reproductibilitatea intralaborator. Probele-
martor din cadrul procedurii trebuie si fie atent controlate pentru a evita rezultatele fals conforme atunci
cand se efectueazi operatiunea de scidere.

— Rezultatele analizelor realizate prin metodele de confirmare pentru probele suspectate si pentru 2-10 % din
probele conforme (minimum 20 de probe pentru fiecare matrice) sunt colectate si folosite pentru a evalua
performanta metodei de screening si relatia dintre BEQ-uri §i TEQ-uri. Aceastd bazd de date ar putea fi
utilizatd pentru reevaluarea valorilor de prag aplicabile probelor de rutind pentru matricele validate.

— Buna performantd a metodelor poate fi, de asemenea, demonstratd prin participarea la testirile interlabo-
ratoare. Rezultatele probelor analizate in testdrile interlaboratoare, care acoperd un interval de concentratii
care ajunge pand la, de exemplu, 2x nivelul maxim, pot fi, de asemenea, incluse in evaluarea ratei de
rezultate fals conforme, in cazul in care un laborator este in misurd si demonstreze buna sa performantd.
Probele acoperd cele mai frecvente modele de congeneri, reprezentand diverse surse.

— In timpul incidentelor, valorile de prag pot fi reevaluate, reflectind matricea specificd si modelele de
congeneri doar ale acelui incident individual.

RAPORTAREA REZULTATULUI
Metode de confirmare

— Rezultatele analitice includ nivelurile de congeneri individuali ai PCDD/F-urilor si ai PCB-urilor de tipul
dioxinelor si valorile TEQ si se raporteazd ca estimare inferioard, estimare superioard si estimare mediand,
pentru a include o cantitate maximd de informatii in raportarea rezultatelor, ceea ce permite o interpretare
a rezultatelor in conformitate cu cerintele specifice.

— Raportul include si metoda utilizatd pentru extractia PCDD/F-urilor, a PCB-urilor de tipul dioxinelor si
a lipidelor. Continutul de lipide al probei se determini si se raporteazd pentru probe din produse alimentare
cu niveluri maxime exprimate prin raportare la continutul de grdsimi si cu o concentratie de grisimi
estimatd in intervalul 0-2 % (in concordantd cu legislatia existentd). Pentru alte probe, determinarea
continutului de lipide este optionali.
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— Recuperdrile etaloanelor interne individuale trebuie sd fie disponibile in cazul in care recuperdrile se situeaza
in afara intervalului mentionat la punctul 6.2, atunci cnd nivelul maxim este depisit (in acest caz,
recuperdrile pentru una dintre cele doud analize duplicat), iar in celelalte cazuri, la cerere.

— Intrucat, atunci cind se decide conformitatea unei probe, se tine seama de incertitudinea de misurare
extinsd, si acest parametru trebuie si fie pus la dispozitie. De aceea, rezultatele analitice se raporteazd
ca x £ U, unde x este rezultatul analitic si U este incertitudinea de masurare extinsd, folosind un factor de
acoperire 2, care conferd un nivel de incredere de aproximativ 95 %. In cazul unei determiniri separate
a PCDD[F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor, suma incertitudinii extinse estimate a rezultatelor
analitice separate ale PCDD/[F-urilor §i ale PCB-urilor de tipul dioxinelor se utilizeazi pentru suma
PCDD|F-urilor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor.

— Rezultatele se exprimd in aceleasi unitdti si prin acelasi numdr de cifre semnificative ca si nivelurile maxime
prevazute in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006.

Metode bioanalitice de screening

— Rezultatul screeningului se exprimi cu termenii ,conform” sau ,suspectat a fi neconform” (,suspectat”).

— 1In plus, se poate da un rezultat indicativ pentru PCDD/F-uri sifsau PCB-uri de tipul dioxinelor exprimat in
BEQ, nu in TEQ (a se vedea punctul 1). Rezultatul probelor cu un rdspuns sub limita de raportare se
exprimd ca fiind ,sub limita de raportare”. Rezultatul probelor cu un rdspuns peste intervalul de lucru se
raporteazd ca ,depdsind intervalul de lucru”, iar nivelul corespunzitor extremititii superioare a intervalului
de lucru se furnizeazi in BEQ.

— Pentru fiecare tip de matrice a probei, raportul mentioneazd nivelul maxim sau nivelul de actiune pe care se
bazeazd evaluarea.

— Raportul mentioneaza tipul de test aplicat, principiul de bazi al testului si tipul de calibrare.

— Raportul include §i metoda utilizatd pentru extractia PCDD/F-urilor, a PCB-urilor de tipul dioxinelor si
a lipidelor. Continutul de lipide al probei se determind si se raporteazd pentru probe din produse alimentare
cu niveluri maxime exprimate prin raportare la continutul de grasimi si cu o concentratie de grisimi
estimatd in intervalul 0-2 % (in concordantd cu legislatia existentd). Pentru alte probe, determinarea
continutului de lipide este optionala.

— In cazul probelor suspectate a fi neconforme, raportul trebuie si includi o noti privind masurile care
urmeazd a fi adoptate. Concentratia de PCDD/F-uri si suma dintre PCDD/F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor
din probele cu niveluri ridicate trebuie determinati/confirmati printr-o metodd de confirmare.

— Rezultatele neconforme se raporteazd numai in urma analizei de confirmare.

Metode fizico-chimice de screening

— Rezultatul screeningului se exprim cu termenii ,conform” sau ,suspectat a fi neconform” (,suspectat”).

— Pentru fiecare tip de matrice a probei, raportul mentioneaza nivelul maxim sau nivelul de actiune pe care se
bazeazi evaluarea.

— In plus, nivelurile de congeneri individuali ai PCDD/F-urilor si/sau ai PCB-urilor de tipul dioxinelor si
valorile TEQ se pot furniza ca estimare inferioard, estimare superioard si estimare mediani. Rezultatele se
exprimd in aceleasi unitdti si prin (cel putin) acelasi numir de cifre semnificative ca si nivelurile maxime
mentionate in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006.

— Recuperdrile etaloanelor interne individuale trebuie sd fie puse la dispozitie in cazul in care recuperdrile se
situeazd in afara intervalului mentionat la punctul 6.2, iar in celelalte cazuri, la cerere.

— Raportul mentioneazi si metoda GC-MS aplicatd.

— Raportul include §i metoda utilizatd pentru extractia PCDD/F-urilor, a PCB-urilor de tipul dioxinelor si
a lipidelor. Continutul de lipide al probei se determini si se raporteazd pentru probe din produse alimentare
cu niveluri maxime exprimate prin raportare la continutul de grdsimi si cu o concentratie de grisimi
estimatd in intervalul 0-2 % (in concordantd cu legislatia existentd). Pentru alte probe, determinarea
continutului de lipide este optionali.
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— 1In cazul probelor suspectate a fi neconforme, raportul trebuie sd includi o notd privind masurile care
urmeazd a fi adoptate. Concentratia de PCDD/F-uri si suma dintre PCDD/[F-uri si PCB-uri de tipul dioxinelor
din probele cu niveluri ridicate trebuie determinati/confirmati printr-o metoda de confirmare.

— Neconformitatea poate fi decisd numai in urma analizei de confirmare.
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Apendice

Factorii de echivalentd toxicd ai OMS (OMS-TEF) pentru evaluarea riscurilor pentru sidndtatea umand, bazati pe
concluziile reuniunii de experti din cadrul Programului international pentru securitate chimicd (IPCS) al Organizatiei

Mondiale a Sdnatatii (OMS), care a avut loc la Geneva, in iunie 2005 (')

Congener Valoare TEF Congener Valoare TEF

Dibenzo-p-dioxine (,,PCDD-uri”) PCB-uri ,de tipul dioxinelor”
PCB-uri non-orto + PCB-uri mono-orto

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 PCB-uri 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 (,,PCDF-uri”) PCB-uri 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

Abrevieri utilizate: ,T” = tetra; ,Pe” = penta; ,Hx” = hexa; ,Hp” = hepta; ,0” = octa; ,CDD” = clorodibenzodioxing; ,CDF” = clorodiben-

zofuran; ,CB” = clorobifenil.

(") 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), p. 223-241 (2006).
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ANEXA IV

PREGATIREA PROBELOR SI CERINTE PRIVIND METODELE DE ANALIZA UTILIZATE IN CADRUL CONTROLULUI
NIVELURILOR DE PCB-uri CARE NU SUNT DE TIPUL DIOXINELOR DIN ANUMITE PRODUSE ALIMENTARE

Cerintele stabilite in prezenta anexd se aplicd atunci cand produsele alimentare sunt analizate in cadrul controlului oficial
al nivelurilor de PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor, precum si in ceea ce priveste pregdtirea probelor si cerintele
analitice in alte scopuri de reglementare, inclusiv in scopul controalelor efectuate de operatorul din sectorul alimentar
pentru a asigura respectarea dispozitiilor de la articolul 4 din Regulamentul (CE) nr. 852/2004.

Dispozitiile referitoare la pregitirea probelor de la punctul 3 din anexa III la prezentul regulament se aplicd si pentru
controlul nivelurilor de PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor din produsele alimentare.

1. Metode de detectare aplicabile

Gaz-cromatografie/detectare prin capturd de electroni (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS sau metode
echivalente.

2. Identificarea si confirmarea analitilor de interes

— Timpul de retentie relativ in raport cu etaloanele interne sau cu etaloanele de referingd (deviatie
acceptabild £ 0,25 %).

— Separarea gaz-cromatografici a PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor de substantele interferente, in special
PCB-uri coeluante, mai ales in cazul in care nivelurile probelor sunt in limite legale si neconformitatea trebuie sd
fie confirmata (!).

— Pentru tehnicile GC-MS:

— Monitorizarea cel putin a urmitorului numdr de ioni moleculari sau de ioni caracteristici din clusterul
molecular:

— doi ioni specifici pentru HRMS;
— trei ioni specifici pentru LRMS;
— doi ioni precursori specifici, fiecare cu un ion de tranzitie corespunzitor produs pentru MS-MS.
— Tolerantele maxime admisibile pentru abundentele izotopice relative pentru fragmentele de masa selectionate:

Deviatia relativd a abundentei izotopice relative pentru fragmentele de masa selectionate in raport cu valoarea
teoreticd a abundentei izotopice sau cu etalonul de calibrare pentru ionul de cuantificare (ionul monitorizat cu
cea mai ridicatd abundentd izotopicd) si ionul (ionii) de diagnostic: + 15 %.

— Pentru GC-ECD:
Confirmarea rezultatelor care depasesc nivelul maxim cu doud coloane de GC cu fazd stationard cu o polaritate
diferita.
3. Demonstrarea performantei metodei

Validare in intervalul nivelului maxim (0,5 pand la de 2 ori nivelul maxim), cu un coeficient de variatie acceptabil
pentru analiza repetatd (a se vedea cerintele pentru precizia intermediard de la punctul 8).

4. Limita de cuantificare

Suma limitelor de cuantificare (LDC) (?) ale PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor nu trebuie sd fie mai mare de
o treime din nivelul maxim (°).

5. Controlul calitatii

Controale periodice ale probelor-martor, analiza probelor imbogitite, probe pentru controlul calitdtii, participarea la
studii interlaboratoare pe matrice relevante.

(") Congeneri despre care s-a constatat cd sunt adesea coeluanti sunt, de exemplu, PCB 28/31, PCB 52/69 si PCB 138/163/164. Pentru
GC-MS, este necesar si se tind seama si de interferentele posibile din partea fragmentelor de congeneri mai puternic clorurati.

(*) Daci este cazul, trebuie respectate principiile descrise in ,Ghidul privind estimarea LDD si LDC pentru masuritorile in domeniul
contaminantilor din produsele alimentare i din hrana pentru animale” [link citre site].

(’) Este foarte recomandabil si existe o contributie mai micd a nivelului reactivului-martor la nivelul unui contaminant dintr-o proba. Este
responsabilitatea laboratorului sd controleze variatia nivelurilor-martor, in special in cazul in care aceste niveluri se scad.
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6. Controlul recuperirilor

— Utilizarea de etaloane interne corespunzdtoare, cu proprietdti fizico-chimice comparabile cu cele ale analitilor de
interes.

— Addugarea de etaloane interne:
— adiugare la produse (inaintea procesului de extractie si de curdtare);

— addugare posibild si pentru a extrage grasimea (inainte de procesul de curdtare), in cazul in care nivelul maxim
este exprimat prin raportare la continutul de grisimi.

— Cerinte privind metodele care utilizeaza toti cei sase congeneri ai PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor
marcati cu un izotop:

— corectia rezultatelor pentru recuperdrile etaloanelor interne;
— recuperdrile general acceptabile ale etaloanelor interne marcate cu un izotop sunt intre 60 % si 120 %;

— sunt acceptabile recuperdri inferioare sau superioare pentru congenerii individuali cu o contributie la suma de
PCB-uri care nu sunt de tipul dioxinelor mai mici de 10 %.

— Cerinte privind metodele care nu utilizeazd toate cele sase etaloane interne marcate cu un izotop sau alte etaloane
interne:

— controlul recuperdrii etalonului (etaloanelor) intern(e) pentru fiecare probi;
— recuperdri acceptabile ale etalonului (etaloanelor) intern(e) intre 60 % si 120 %;
— corectia rezultatelor pentru recuperdrile etaloanelor interne.

— Recuperdrile congenerilor nemarcati se verificd prin probe imbogdtite sau probe pentru controlul calititii cu
concentratii in intervalul nivelului maxim. Recuperdrile acceptabile pentru acesti congeneri sunt intre 60 %
si 120 %.

7. Cerinte pentru laboratoare

In conformitate cu dispozitiile Regulamentului (CE) nr. 882/2004, laboratoarele sunt acreditate de un organism
recunoscut care functioneazd in conformitate cu Ghidul ISO 58, pentru a se asigura aplicarea de citre acestea
a procedurilor de asigurare a calittii analizelor. Laboratoarele sunt acreditate conform standardului
EN ISO/IEC 17025. In plus, daci este cazul, trebuie respectate principiile descrise in Orientdrile tehnice pentru
estimarea incertitudinii de mdsurare si a limitelor de cuantificare pentru analiza PCB-urilor (').

8. Caracteristici de performanti: criterii pentru suma PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor la nivelul

maxim
Spectrorr:ftria} de masd prin metoda de Alte tehnici
ilutie a izotopilor (¥)
Fidelitate - 20 pand la +20 % - 30 pand la +30 %
Precizie intermediard (RSDy) <15% <20 %
Diferenta dintre estimarea superioard | < 20 % <20%

si estimarea inferioard a calculului

(*) Se impune utilizarea tuturor celor sase analogi marcati cu *C ca etaloane interne.

9. Raportarea rezultatelor

— Rezultatele analitice cuprind nivelurile de congeneri individuali ai PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor si
suma PCB-urilor care nu sunt de tipul dioxinelor, raportate ca estimare inferioard, estimare superioard si estimare
mediand, pentru a include o cantitate maximd de informatii in raportarea rezultatelor, ceea ce permite
o interpretare a rezultatelor in conformitate cu cerintele specifice.

,Ghid privind incertitudinea de masurare pentru laboratoarele care efectueazi analize de PCDD/F si PCB utilizand spectrometria de masd
prin metoda de dilutie a izotopilor” [link citre site], ,Ghid privind estimarea LDD si LDC pentru mdsuritorile in domeniul contami-
nantilor din produsele alimentare i din hrana pentru animale” [link citre site].

—
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— Raportul include si metoda utilizatd pentru extractia PCB-urilor si a lipidelor. Continutul de lipide al probei se
determind si se raporteazd pentru probe din produse alimentare cu niveluri maxime exprimate prin raportare la
continutul de grisimi si cu o concentratie de grisimi estimatd in intervalul 0-2 % (in concordanti cu legislatia
existentd). Pentru alte probe, determinarea continutului de lipide este optionala.

— Recuperdrile etaloanelor interne individuale trebuie sd fie disponibile in cazul in care recuperdrile se situeazd in
afara intervalului mentionat la punctul 6 si in cazul in care nivelul maxim este depdsit, iar in celelalte cazuri, la
cerere.

— intrucat, atunci cand se decide conformitatea unei probe, se tine seama de incertitudinea de mdsurare extinsd, si
parametrul respectiv trebuie si fie pus la dispozitie. De aceea, rezultatele analitice se raporteazd ca x + U, unde x
este rezultatul analitic si U este incertitudinea de mdsurare extins3, folosind un factor de acoperire 2, care conferd
un nivel de incredere de aproximativ 95 %.

— Rezultatele se exprimi in aceleasi unitdti si prin acelasi numir de cifre semnificative ca si nivelurile maxime
prevazute in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006.
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