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KOMMISSIONENS FORORDNING (EU) 2017/644
av den 5 april 2017

om provtagnings- och analysmetoder for kontroll av halter av dioxiner, dioxinlika PCB och icke-
dioxinlika PCB i vissa livsmedel och om upphivande av forordning (EU) nr 589/2014

(Text av betydelse for EES)

EUROPEISKA KOMMISSIONEN HAR ANTAGIT DENNA FORORDNING
med beaktande av fordraget om Europeiska unionens funktionssitt,

med beaktande av Europaparlamentets och radets forordning (EG) nr 882/2004 av den 29 april 2004 om offentlig
kontroll for att sikerstilla kontrollen av efterlevnaden av foder- och livsmedelslagstiftningen samt bestimmelserna om
djurhilsa och djurskydd ('), sdrskilt artikel 11.4, och

av foljande skal:

(1) I kommissionens forordning (EG) nr 1881/2006 (%) faststills grinsvdarden for icke-dioxinlika polyklorerade
bifenyler (PCB), dioxiner och furaner samt for summan av dioxiner, furaner och dioxinlika PCB i vissa livsmedel.

(2) I kommissionens rekommendation 2013/711/EU () faststills atgdrdsgranser for att uppmuntra till en proaktiv
hallning i syfte att minska forekomsten av polyklorerade dibenso-para-dioxiner och polyklorerade dibensofuraner
(PCDDJF) samt dioxinlika PCB i livsmedel. Med hjilp av dessa dtgirdsgrinser kan behoriga myndigheter och
aktorer lyfta fram de fall dir det dr lampligt att identifiera en fororeningskilla och vidta nodvindiga tgarder for
att minska eller eliminera den.

(3) I kommissionens forordning (EU) nr 589/2014 () faststills sirskilda bestimmelser for de provtagningsforfaranden
och analysmetoder som ska tillimpas vid den offentliga kontrollen av halter av dioxiner, dioxinlika PCB och icke-
dioxinlika PCB.

(4)  Bestimmelserna i den forordningen giller endast provtagning och analys av dioxiner, dioxinlika PCB och icke-
dioxinlika PCB vid tillimpning av férordning (EG) nr 1881/2006 och rekommendation 2013/711/EU. De
paverkar inte de regler for provtagning samt provtagningarnas omfattning och frekvens som anges i bilagorna III
och IV till radets direktiv 96/23/EG (°). De paverkar inte heller urvalskriterierna for provtagning i kommissionens
beslut 98/179/EG (9).

(5)  Det bor sikerstillas att de livsmedelsforetagare som genomfér kontroller enligt artikel 4 i Europaparlamentets och
radets forordning (EG) nr 852/2004 () tillimpar provtagningsforfaranden som motsvarar dem som foreskrivs
i den hir forordningen for att sikerstilla att prover som tas for dessa kontroller dr representativa. Europeiska
unionens referenslaboratorium for dioxiner och PCB har visat att analysresultaten i vissa fall inte dr tillforlitliga
ndr prestandakriterierna i denna forordning inte har tillimpats av de laboratorier som analyserar prover som
livsmedelsforetagare tagit enligt artikel 4 i forordning (EG) nr 852/2004. Tillimpningen av prestandakriterierna
bor darfor ocksd vara obligatorisk vid analys av dessa prover.

(') EUTL 165, 30.4.2004,s. 1.

() Kommissionens forordning (EG) nr 1881/2006 av den 19 december 2006 om faststillande av gransvirden for vissa frimmande dmnen
ilivsmedel (EUT L 364, 20.12.2006, s. 5).

(®) Kommissionens rekommendation 2013/711/EU av den 3 december 2013 om minskning av dioxiner, furaner och PCB i foder och
livsmedel (EUTL 323, 4.12.2013,s. 37).

(*) Kommissionens forordning (EU) nr 589/2014 av den 2 juni 2014 om provtagnings- och analysmetoder for kontroll av halter av
dioxiner, dioxinlika PCB och icke-dioxinlika PCB i vissa livsmedel och om upphédvande av forordning (EU) nr 252/2012 (EUT L 164,
3.6.2014,s.18).

() Rédets direktiv)9 6/23[EG av den 29 april 1996 om inférande av kontrollatgarder for vissa dmnen och restsubstanser av dessa i levande
djur och i produkter framstillda ddrav och om upphdvande av direktiv 85/358/EEG och 86/469/EEG samt beslut 89/187/EEG och
91/664/EEG (EGTL 125, 23.5.1996, 5. 10).

() Kommissionens beslut 98/179/EG av den 23 februari 1998 om faststillande av tillimpningsforeskrifter avseende officiell provtagning
for kontroll av vissa dmnen och resthalter av dessa i levande djur och animaliska produkter (EGTL 65, 5.3.1998, s. 31).

(') Europaparlamentets och radets forordning (EG) nr 852/2004 av den 29 april 2004 om livsmedelshygien (EUT L 139, 30.4.2004, s. 1).
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(6)  Eftersom forfaringssittet med en beslutsgrins for att sdkerstilla att ett analysresultat Gverstiger griansvirdet med
en viss sannolikhet, enligt kommissionens beslut 2002/657/EG ('), inte lingre anvinds vid analys av dioxiner och
PCB i livsmedel, bor detta forfaringssitt strykas och endast forfaringssittet med den utvidgade mitosikerheten
beriknad med en tickningsfaktor pa 2, vilket ger en konfidensgrad pé cirka 95 %, bor kvarstd.

(7) I linje med rapporteringskraven for bioanalytiska screeningmetoder bor det ocksa faststillas sirskilda rapporte-
ringskrav for de fysikalisk-kemiska metoder som anvinds vid screening.

(8)  Eftersom dioxiner, dioxinlika PCB och icke-dioxinlika PCB i de flesta fall analyseras samtidigt bor prestandakri-
terierna for icke-dioxinlika PCB anpassas till prestandakriterierna for dioxiner och dioxinlika PCB. Detta dr en
forenkling som inte innebdr ndgra storre praktiska forindringar eftersom det for icke-dioxinlika PCB giller att
konfirmeringsjonernas relativa intensitet jamfort med maljonernas ér storre dn 50 %.

(9)  Dessutom foreslas flera andra mindre 4ndringar av de nuvarande bestimmelserna, vilket innebdr att forordning
(EU) nr 589/2014 madste upphévas och ersittas med en ny férordning for att bibehalla textens lisbarhet.

(10) De éatgarder som foreskrivs i denna forordning 4r forenliga med yttrandet frin stindiga kommittén for vixter,
djur, livsmedel och foder.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

I denna forordning giller de definitioner och forkortningar som anges i bilaga L.

Artikel 2

Provtagning for offentlig kontroll av halter av dioxiner, furaner, dioxinlika PCB och icke-dioxinlika PCB i de livsmedel
som fortecknas i avsnitt 5 i bilagan till forordning (EG) nr 1881/2006 ska utféras i enlighet med metoderna i bilaga 1I
till den hér forordningen.

Artikel 3

Beredning och analys av prover for kontroll av halter av dioxiner, furaner och dioxinlika PCB i de livsmedel som
fortecknas i avsnitt 5 i bilagan till férordning (EG) nr 1881/2006 ska utforas i enlighet med metoderna i bilaga III till
den hir forordningen.

Artikel 4
Analyser for kontroll av halter av icke-dioxinlika PCB i de livsmedel som fortecknas i avsnitt 5 i bilagan till f6rordning
(EG) nr 1881/2006 ska utforas i enlighet med kraven for analysmetoder i bilaga IV till den hir férordningen.

Artikel 5

Forordning (EU) nr 589/2014 ska upphora att gilla.

Hanvisningar till den upphévda forordningen ska anses som hénvisningar till den hir férordningen.

(") Kommissionens beslut 2002/657[EG av den 14 augusti 2002 om genomférande av radets direktiv 96/23EG avseende analysmetoder
och tolkning av resultat (EGT L 221, 17.8.2002, s. 8).
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Artikel 6

Denna forordning trider i kraft den tjugonde dagen efter det att den har offentliggjorts i Europeiska unionens officiella
tidning.

Denna forordning dr till alla delar bindande och direkt tillimplig i alla medlemsstater.

Utfirdad i Bryssel den 5 april 2017.

Pd kommissionens vighar
Jean-Claude JUNCKER
Ordférande
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BILAGA 1

DEFINITIONER OCH FORKORTNINGAR

1. DEFINITIONER
I denna forordning ska definitionerna i bilaga I till beslut 2002/657 [EG gilla.
Dessutom giller foljande definitioner:

1.1 dtgardsgrans: den halt av ett visst dmne, enligt bilagan till rekommendation 2013/711/EU, som leder till att
undersokningar for att identifiera killan till amnet inleds nir det pavisas forh6jda halter av dmnet.

1.2 screeningmetoder: metoder for att pavisa prover med halter av PCDD/F och dioxinlika PCB som Gverskrider
grinsvirdena eller dtgdrdsgranserna. De ska ge en kostnadseffektiv och hog analyskapacitet och dirigenom oka
mojligheterna att uppticka nya incidenter med hog exponering som kan medféra halsorisker for
konsumenterna. Screeningmetoder ska baseras pa bioanalytiska metoder eller GC-MS-metoder. Provresultat som
overskrider den faststillda brytpunkten vid kontroll av 6verensstimmelsen med grinsvirdet ska kontrolleras
genom en fullstindig ny analys av det ursprungliga provet med en konfirmeringsmetod.

1.3 konfirmeringsmetoder: metoder for att f& fram fullstindig eller kompletterande information som mojliggor en
entydig identifiering och kvantifiering av PCDD/F och dioxinlika PCB vid grinsvirdet, eller vid behov vid
dtgirdsgransen. Sddana metoder bygger pd gaskromatografi i kombination med hogupplosande
masspektrometri (GC-HRMS) eller gaskromatografi i kombination med tandem-masspektrometri (GC-MS/MS).

1.4 bioanalytiska metoder: metoder som bygger pé biologiska principer sdsom cellbaserade metoder, receptorbaserade
metoder eller immunologiska metoder. Dessa metoder ger inte resultat pd kongennivd utan endast en
indikation () pd TEQ-vérdet, uttryckt som bioanalytiska ekvivalenter (BEQ), pd grund av att det i ett
provextrakt dven kan finnas foreningar som ger en respons i analysen men som inte uppfyller TEQ-principens
alla krav.

1.5 skenbart utbyte for bioassay: det BEQ-virde som beriknas utifrén kalibreringskurvan for TCDD eller PCB 126,
korrigeras for blank och delas direfter med det TEQ-virde som faststillts med konfirmeringsmetoden. Syftet ar
att korrigera for faktorer som till exempel forlusten av PCDD[F och dioxinlika foreningar under extraktions-
och uppreningsstegen, foreningar som extraherats samtidigt och okar eller minskar resultatet (agonistiska och
antagonistiska effekter), kvaliteten pd kurvpassningen eller skillnader mellan TEF-virden och REP-virden. Det
skenbara utbytet for bioassay berdknas utifrn limpliga referensprover med representativa kongenmonster kring
gransvirdet eller dtgdrdsgransen.

1.6 analys av dubbelprover: en separat analys av de givna analyterna med anvindning av en andra alikvot frdn
samma homogeniserade prov.

1.7 den accepterade sarskilda kvantifieringsgrinsen (%) for en enskild kongen i ett prov: den ldgsta analythalten som med
rimlig statistisk sikerhet kan matas och som uppfyller de identifieringskriterier som beskrivs i internationellt
erkdnda standarder, t.ex. standarden EN 16215:2012 (Djurfoder — Bestdmning av dioxiner och dioxinlika PCB:er med
GC/HRMS och av indikator-PCB:er med GC/HRMS) och/eller i EPA-metoderna 1613 och 1668, med senare
revideringar.

Kvantifieringsgrinsen for en enskild kongen kan identifieras

a) som den koncentration av en analyt i ett provextrakt som ger en instrumentrespons for de tvd skilda joner
som ska Overvakas, med ett S/N-forhdllande (signal-brusforhillande) p& 3:1 for den mindre kinsliga
radatasignalen,

() Bioanalytiska metoder 4r inte specifika for de kongener som ingdr i TEF-systemet. Aven andra strukturellt besliktade féreningar som
aktiverar Ah-receptorn kan férekomma i provextraktet och darigenom bidra till den totala responsen. Bioanalytiska resultat kan darfor
inte vara en uppskattning av, utan snarare en indikation pd TEQ-virdet i provet )

(¥ Bioanalytiska metoder ar inte specifika for de kongener som ingdr i TEF-systemet. Aven andra strukturellt besldktade féreningar som
aktiverar Ah-receptorn kan forekomma i provextraktet och dirigenom bidra till den totala responsen. Bioanalytiska resultat kan darfor
inte vara en uppskattning av, utan snarare en indikation pa TEQ-vérdet i provet.
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eller, om berdkningen av signal-brusforhallandet pd grund av tekniska skal inte ger tillforlitliga resultat,

b) som den ldgsta koncentrationen pd en kalibreringskurva som ger en godtagbar (< 30 %) och konsekvent
(uppmitt dtminstone i borjan och slutet av en provserie) avvikelse till den genomsnittliga relativa
responsfaktorn som beraknats for alla punkter pd kalibreringskurvan for varje provserie ().

1.8 gvre koncentration: det begrepp som kriver anvindning av kvantifieringsgrinsen for bidraget fran varje icke-
kvantifierad kongen.

1.9 ldgre koncentration: det begrepp som kriver anvindning av noll for bidraget frin varje icke-kvantifierad kongen.

1.10 mellanvirde: det begrepp som kriver anvindning av halva kvantifieringsgriansen vid berikning av bidraget frin
varje icke-kvantifierad kongen.

1.11 parti: en identifierbar mangd livsmedel frén en och samma leverans som vid offentlig kontroll uppvisar samma
egenskaper, exempelvis i frdga om ursprung, sort, emballeringsmetod, forpackare, avsindare eller markning.
Nir det giller fisk och fiskeriprodukter, ska dven fiskarnas storlek vara jimforbar. Om fiskarnas storlek och/eller
vikt inte dr jamforbara inom en sindning fir sindningen visserligen betraktas som ett och samma parti, men
ett sarskilt provtagningsforfarande maste tillimpas.

1.12 delparti: en viss del som ingdr i ett storre parti och pd vilken provtagningsmetoden ska tillimpas. Varje delparti
ska héllas fysiskt dtskilt och vara identifierbart.

1.13 delprov: en viss mingd material som tagits frdn ett och samma stlle i partiet eller delpartiet.
1.14 samlingsprov: sammanldggningen av alla delprover som tagits ur partiet eller delpartiet.

1.15 laboratorieprov: en representativ del/midngd av det samlingsprov som &r avsett for laboratoriet.

1. FORKORTNINGAR

BEQ Bioanalytiska ekvivalenter

GC Gaskromatografi

HRMS Hogupplosande masspektrometri
LRMS Lagupplosande masspektrometri
MS/MS Tandem-masspektrometri

PCB Polyklorerad bifenyl
Icke-dioxinlika PCB PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 och PCB 180
PCDD Polyklorerade dibenso-p-dioxiner
PCDF Polyklorerade dibensofuraner

QC Kvalitetskontroll

REP Relativ potensfaktor

TEF Toxicitetsekvivalensfaktor

TEQ Toxicitetsekvivalent

TCDD 2,3,7,8-Tetraklordibenso-p-dioxin
U Utvidgad matosikerhet

(") LOQ berdknas fran den ldgsta koncentrationen punkten med hinsyn till dtervinning av interna standarder och prov intag.
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BILAGA 11

PROVTAGNINGSMETODER FOR OFFENTLIG KONTROLL AV HALTER AV DIOXINER (PCDDJF),
DIOXINLIKA PCB OCH ICKE-DIOXINLIKA PCB I VISSA LIVSMEDEL

I. TILLAMPNINGSOMRADE

Provtagning for offentlig kontroll av halter av dioxiner (nedan kallade PCDD/F), dioxinlika PCB och icke-dioxinlika
PCB i livsmedel ska utforas enligt metoderna i denna bilaga. De samlingsprover som man dé erhdller ska betraktas
som representativa for de partier eller delpartier fran vilka de tas. De halter som bestdms i laboratorieproverna ska
ligga till grund for bedomningen av om proverna Overensstimmer med grinsvdrdena enligt forordning (EG)
nr 1881/2006.

For att sikerstilla Gverensstimmelse med bestimmelserna i artikel 4 i férordning (EG) nr 852/2004 ska livsmedelsfo-
retagare vid kontroll av halterna av PCDDJF, dioxinlika PCB och icke-dioxinlika PCB ta prover enligt de metoder som
beskrivs i kapitel IIl i denna bilaga eller anvinda ett likvirdigt provtagningsforfarande som har visats ha samma
representationsniva som det provtagningsférfarande som beskrivs i kapitel Il i denna bilaga.

II. ALLMANNA BESTAMMELSER
1. Personal

Officiell provtagning ska utforas av en behorig person som utsetts for detta av medlemsstaten.

2. Provtagningsmaterial

Varje parti eller delparti som ska analyseras ska provtas separat.

3. Forsiktighetsatgirder

Under provtagningen och provberedningen ska étgirder vidtas for att undvika férindringar som kan paverka halten
av PCDDJF och PCB samt negativt paverka den analytiska bestimningen eller samlingsprovernas representativitet.

4. Delprover

Sé langt det 4r mojligt ska delprover tas fran olika stillen i partiet eller delpartiet. Avvikelser frin detta forfarande
ska noteras i det protokoll som avses i punkt IL8.

5. Beredning av samlingsprov

Samlingsprovet erhdlls genom att delproverna blandas. Samlingsprovet ska vdga minst 1 kg, utom nir detta dr
praktiskt omdjligt, tex. ndr endast en forpackning har provtagits eller nir produkten har ett mycket hogt
kommersiellt virde.

6. Replikatprover

Replikatprover for offentlig tillsyn, overklagande och referensindamél ska tas frin det homogeniserade
samlingsprovet, sdvida detta inte strider mot en medlemsstats bestimmelser om livsmedelsforetagarens rattigheter.
Laboratorieproverna for tillsynsdtgirder ska vara sa stora att de réacker till &tminstone analys av dubbelprover.

7. Emballering och transport av prover

Varje prov ska placeras i en ren behéllare av inaktivt material som ger tillrickligt skydd mot fororeningar, forlust av
analyter genom adsorption till behdllarens innervigg och skador under transporten. Alla nodvindiga atgirder ska
vidtas for att undvika att provets sammansittning forindras under transport eller lagring.
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1.

8. Forsegling och mirkning av prover

Varje prov som tas for offentlig kontroll ska forseglas pd provtagningsstillet och identifieras i enlighet med
medlemsstaternas regler.

For varje provtagning ska ett protokoll upprittas som gor det mojligt att entydigt identifiera varje parti. I protokollet
ska datum och provtagningsplats anges samt eventuell ytterligare information som kan vara till hjilp fér den som
utfor analysen.

PROVTAGNINGSPLAN

Genom den provtagningsmetod som tillimpas ska det sikerstillas att samlingsprovet dr representativt for det parti
eller delparti som ska kontrolleras.

1. Uppdelning i delpartier

Stora partier ska delas upp i delpartier forutsatt att delpartierna kan avskiljas fysiskt frdn varandra. For produkter
som siljs som stora bulksindningar (t.ex. vegetabiliska oljor) ska tabell 1 tillimpas. For 6vriga produkter ska tabell 2
tillimpas. Eftersom partiets vikt inte alltid dr en exakt multipel av delpartiernas vikt far delpartiets vikt overskrida
den angivna vikten med hogst 20 %.

Tabell 1

Uppdelning i delpartier fér produkter som siljs som bulksindningar

Partiets vikt (i ton) Delpartiernas vikt eller antal
=1 500 500 ton
> 300 och <1 500 3 delpartier
> 50 och < 300 100 ton
<50 _

Tabell 2
Uppdelning i delpartier for 6vriga produkter

Partiets vikt (i ton) Delpartiernas vikt eller antal
> 15 15-30 ton
<15 —

2. Antal delprover
Samlingsprovet som 4r en blandning av alla delprover ska viga minst 1 kg (se punkt IL.5).
Det minsta antalet delprover som ska tas fran partiet eller delpartiet anges i tabellerna 3 och 4.

Nir det giller bulkprodukter i flytande form ska partiet eller delpartiet omedelbart fére provtagningen blandas sd
noggrant som mojligt manuellt eller maskinellt, forutsatt att produktens kvalitet inte paverkas. Eventuella
frimmande dmnen antas dé vara jimnt fordelade inom ett givet parti eller delparti. Tre delprover fran ett parti eller
delparti ricker darfor for att bilda ett samlingsprov.

Delproverna ska ha i stort sett samma vikt. Ett delprov ska viga minst 100 g.
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Avvikelser frén detta forfarande ska noteras i det protokoll som avses i punkt IL.8 i denna bilaga. I enlighet med
kommissionens beslut 97/747[EG (') ska storleken pd samlingsprovet for honsigg vara minst 12 dgg (bide for
bulkpartier och for partier som bestdr av enskilda forpackningar ska tabellerna 3 och 4 tillimpas).

Tabell 3

Minsta antal delprover som ska tas fran ett parti eller delparti

Partiets/delpartiets vikt eller volym (i kg eller liter) Minsta antal delprover som ska tas

<50 3
50 till 500 5
> 500 10

Om partiet eller delpartiet bestdr av enskilda forpackningar eller enheter anges i tabell 4 det antal forpackningar eller
enheter som ska tas for att bilda ett samlingsprov.

Tabell 4

Antal forpackningar eller enheter (delprover) som ska tas for att bilda ett samlingsprov om partiet eller
delpartiet bestir av enskilda forpackningar eller enheter

Antal forpackningar eller enheter i partiet/delpartiet

Antal forpackningar eller enheter som ska tas

1till 25

26 till 100

> 100

minst 1 férpackning eller enhet
ca 5 %, minst 2 forpackningar eller enheter

ca 5 %, hogst 10 forpackningar eller enheter

3. Sirskilda bestimmelser for provtagning av partier som innehdller hela fiskar av jimforbar storlek och
vikt

Fiskar ska anses ha jamforbar storlek och vikt om skillnaden i storlek och vikt inte 6verskrider ca 50 %.

Det antal delprover som ska tas frdn partiet anges i tabell 3. Samlingsprovet som 4r en blandning av alla delprover
ska vdga minst 1 kg (se punkt IL.5).

— Om provtagningspartiet innehdller smd fiskar (ddr varje enskild fisk viger under ca 1 kg), ska hela fisken utgora
ett delprov som bildar samlingsprovet. Om det samlingsprov som dd fis fram vdger mer 4n 3 kg, kan
delproverna bestd av mittpartiet, som vart och ett ska vdga minst 100 g, av de fiskar som bildar samlingsprovet.
Hela den del pé vilken gransvirdet ar tillimpligt ska anvidndas vid homogenisering av provet.

Fiskens mittparti dr ddr dess tyngdpunkt ligger, i de flesta fall vid ryggfenan (om fisken har en ryggfena) eller
mitt emellan gdloppningen och anus.

— Om provtagningspartiet innehdller storre fiskar (ddr varje enskild fisk vdger 6ver ca 1 kg), ska delprovet bestd av
fiskens mittparti. Varje delprov ska viga minst 100 g.

For fiskar av medelstorlek (ca 1-6 kg) ska delprovet bestd av ett stycke av fiskens mittparti som tas som ett
tvérsnitt frén ryggbenet till buken.

(") Kommissionens beslut 97/747[EG av den 27 oktober 1997 om faststillande av omfattning och frekvens av provtagningar som
foreskrivs i rddets direktiv 96/23/EG for kontroll av vissa dgmnen och restsubstanser av dessa i vissa animaliska produkter (EGT L 303,
6.11.1997,s.12).
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For mycket stora fiskar (t.ex. over ca 6 kg) ska delprovet tas av dorsolateralt muskelkott pd hogra sidan
(framifrdn sett) i fiskens mittparti. Om uttagning av ett sddant stycke ur fiskens mittparti skulle medfora
betydande ekonomisk skada kan det betraktas som tillrackligt att ta tre delprover pd minst 350 g var oberoende
av partiets storlek, eller ocksd kan en lika stor del av muskelkottet ndra fiskens stjartparti och muskelkottet nira
dess huvudparti betraktas som ett delprov som dr representativt for dioxinhalten i hela fisken.

4. Provtagning av fiskpartier som innehéller hela fiskar av olika storlek och/eller vikt

— Bestimmelserna i punkt IIl.3 om provernas sammansittning ska tillimpas.

— Om en viss storleks- eller viktkategori overviger (ca 80 % eller mer av partiet) ska provet tas fran fiskar som har
den storlek eller vikt som overvdger. Detta prov ska betraktas som representativt for hela partiet.

— Om ingen sirskild storleks- eller viktkategori 6verviger, ska det sikerstdllas att de fiskar som viljs ut for provet
dr representativa for partiet. Sirskilda anvisningar fo6r sddana fall finns i Guidance on sampling of whole fishes of
different size and/or weight (2).

5. Provtagning i detaljhandelsledet

Provtagning av livsmedel i detaljhandelsledet ska om mojligt goras enligt bestimmelserna for provtagning i
punkt II1.2.

Om detta inte dr mojligt far en alternativ provtagningsmetod anvindas i detaljhandelsledet, forutsatt att den
garanterar att det provtagna partiet eller delpartiet ar tillrckligt representativt.

IV. PARTIETS OVERENSSTAMMELSE MED SPECIFIKATIONEN
1. Icke-dioxinlika PCB

Partiet 4r Overensstimmande om analysresultatet for summan av icke-dioxinlika PCB inte Gverskrider respektive
gransvirde enligt forordning (EG) nr 1881/2006 med beaktande av den utvidgade mitosikerheten ().

Partiet 4r icke-Overensstimmande med grinsvirdet enligt forordning (EG) nr 1881/2006 om det ar stillt utom
rimligt tvivel att medelvirdet av tvd analysresultat avseende den ovre koncentrationen faststillda genom analys av
dubbelprover (%) overskrider gransvirdet med beaktande av den utvidgade mitosikerheten.

Den utvidgade mitosikerheten berdknas med en tickningsfaktor pd 2 som ger en konfidensnivd pa ca 95 %. Ett
parti dr icke-6verensstimmande om medelvirdet av de uppmitta virdena minus den utvidgade matosikerheten for
medelvirdet dr hogre dn det faststillda gransvardet.

De bestimmelser som ndmns i denna punkt ska tillimpas pd de analysresultat som erhdlls vid provtagning for
offentlig kontroll. Nar det giller analys for 6verklagande eller referensindamal galler nationella regler.

2. Dioxiner (PCDD|F) och dioxinlika PCB

Partiet dr overensstimmande i foljande fall:

— En enda analys med en screeningmetod for vilken andelen prover som felaktigt bedomts Gverensstimma med
gransvirdet dr ligre d4n 5 % ger ett resultat som visar att halten inte overskrider respektive grinsvirde for
PCDD/F och fér summan av PCDD/F och dioxinlika PCB enligt férordning (EG) nr 1881/2006.

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

df

?) lgrinciperna i vigledningen Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using
Isotope Dilution Mass Spectrometry [lank till webbplats] ska f6ljas i tillimpliga fall.

(*) Det dr nodvindigt att analysera dubbelprover om resultatet fran den forsta bestimningen ar icke-Gverensstimmande. Analys av
dubbelprover behovs for att utesluta maojligheten av intern korskontamination eller oavsiktlig hopblandning av prover. Nir analysen
utfors till foljd av en fororeningsincident behover resultatet inte konfirmeras genom analys av dubbelprover om de prover som valts ut
for analys kan spdras till fororeningsincidenten och den uppmitta halten ér betydligt 6ver gransvardet.


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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— En enda analys med en konfirmeringsmetod ger ett resultat som inte &verskrider respektive grinsvirde for
PCDDJF och fér summan av PCDD/JF och dioxinlika PCB enligt forordning (EG) nr 1881/2006, med beaktande
av den utvidgade mitosikerheten (°).

For screeninganalyser ska en brytpunkt faststillas vad giller bedomningen av 6verensstimmelse med respektive
gransvirde for PCDD(F och f6r summan av PCDD/F och dioxinlika PCB.

Partiet 4r icke-Overensstimmande med grinsvirdet enligt forordning (EG) nr 1881/2006 om det ar stallt utom
rimligt tvivel att medelvirdet av tvd analysresultat avseende den 6vre koncentrationen faststillda genom analys av
dubbelprover () med en konfirmeringsmetod Overskrider grinsvirdet med beaktande av den utvidgade
mitosakerheten.

Den utvidgade mitosikerheten beriknas med en tickningsfaktor pd 2 som ger en konfidensgrad pa ca 95 %. Ett
parti dr icke-6verensstimmande om medelvardet av de uppmitta virdena minus den utvidgade matosdkerheten for
medelvirdet dr hogre dn det faststillda gransvardet.

Summan av den skattade utvidgade mitosikerheten for de enskilda analysresultaten f6r PCDDJF och dioxinlika PCB
ska anvindas nir man anger den skattade utvidgade matosikerheten for summan av PCDD/F och dioxinlika PCB.

De bestimmelser som ndmns i denna punkt ska tillimpas pd de analysresultat som erhélls vid provtagning for
offentlig kontroll. Nir det giller analys for 6verklagande eller referensindamal giller nationella regler.

V. OVERSKRIDANDE AV ATGARDSGRANSER

Atgirdsgrinserna fungerar som ett redskap for provurval i de fall dir det 4r limpligt att identifiera en
fororeningskalla och att vidta tgdrder for att minska eller eliminera den. Screeningmetoderna ska faststilla laimpliga
brytpunkter for urvalet av dessa prover. Om det behovs betydande insatser for att identifiera en fororeningskalla och
minska eller eliminera fororeningen kan det vara limpligt att bekrifta om &tgirdsgrinsen Gverskridits genom att
analysera dubbelprover med en konfirmeringsmetod, med beaktande av den utvidgade mitosakerheten (’).

(*) Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass Spectrometry
[lank till webbplats] och Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants in Feed and Food
[lank till webbplats].

(°) Analys av dubbelprover beh6vs om resultatet fran den forsta bestimningen genom konfirmeringsmetoder med *C-markt intern
standard for de relevanta analyterna inte 4r 6verensstimmande. Analys av dubbelprover behovs for att utesluta mojligheten av intern
korskontamination eller oavsiktlig hopblandning av prover. Nir analysen utfors till f6ljd av en fororeningsincident behéver resultatet inte
konfirmeras genom analys av dubbelprover om de prover som valts ut for analys kan spéras till fororeningsincidenten och den uppmitta
halten ar betydligt over gransvardet.

(') Samma forklaring och krav avseende analys av dubbelprover giller for kontroll av dtgdrdsgranser som for gransvarden i fotnot 6.
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BILAGA 111

PROVBEREDNING OCH KRAV FOR ANALYSMETODER FOR KONTROLL AV HALTER AV DIOXINER
(PCDD[F) OCH DIOXINLIKA PCB I VISSA LIVSMEDEL

1. TILLAMPNINGSOMRADE

Kraven i denna bilaga ska tillimpas nir livsmedel analyseras for offentlig kontroll av halterna av 2,3,7,8-
substituerade polyklorerade dibenso-p-dioxiner och polyklorerade dibensofuraner (PCDDJF) samt av dioxinlika
polyklorerade bifenyler (nedan kallade dioxinlika PCB) och nir det giller provberedning och analyskrav for andra
lagstadgade dndamadl, inbegripet livsmedelsforetagarens kontroller for att sikerstilla overensstimmelse med
bestimmelserna i artikel 4 i forordning (EG) nr 852/2004.

Overvakningen av forekomsten av PCDD/F och dioxinlika PCB i livsmedel kan utféras med tvd olika typer av
analysmetoder:

a) Screeningmetoder

Syftet med screeningmetoder ar att pdvisa prover med halter av PCDD/JF och dioxinlika PCB som &verskrider
grinsviardena eller dtgdrdsgrinserna. Screeningmetoder ska sikerstilla en kostnadseffektiv och hog
analyskapacitet och dirigenom 6ka mojligheterna att uppticka nya incidenter med hdg exponering som kan
medféra hilsorisker for konsumenterna. Nar dessa metoder anvinds ska man striva efter att undvika resultat
som felaktigt bedomts vara overensstimmande. De kan bland annat bestd av bioanalytiska metoder och GC-
MS-metoder.

Screeningmetoder jaimfor analysresultatet med en brytpunkt och ger ett ja/nej-svar for bedomning av om
gransvardet eller dtgirdsgransen eventuellt har overskridits. Koncentrationen av PCDDJF och summan av
PCDDJF och dioxinlika PCB i prover som misstinks vara icke-Overensstimmande med grinsvirdet mdste
bestimmas eller bekriftas med en konfirmeringsmetod.

Screeningmetoder kan dessutom ge en indikation pa de halter av de PCDDJF och dioxinlika PCB som
forekommer i provet. Om bioanalytiska screeningmetoder anvinds ska resultatet uttryckas som bioanalytiska
ekvivalenter (BEQ), medan om fysikalisk-kemiska GC-MS-metoder anvinds ska resultatet uttryckas som
toxicitetsekvivalenter (TEQ). Screeningmetoders resultat i form av numeriska virden r lampliga for att visa
att proverna dr Overensstimmande eller misstinkt icke-Overensstimmande eller att dtgdrdsgranserna
overskridits, och for att ge en indikation pd koncentrationsintervallet om proverna behover f6ljas upp med
konfirmeringsmetoder. Diremot dr de inte limpliga for utvirdering av bakgrundshalter, uppskattning av
intag, uppfoljning av tidstrender avseende halter eller omprovning av atgirdsgrinser och grinsvirden.

b) Konfirmeringsmetoder

Konfirmeringsmetoder méjliggor en entydig identifiering och kvantifiering av de PCDD/F och dioxinlika PCB
som forekommer i ett prov och ger fullstindig information om kongenerna. Dessa metoder mojliggor darfor
kontroll av grinsvirden och Aatgirdsgrinser, inklusive konfirmering av de resultat som erhéllits med
screeningmetoder. Dessutom kan resultaten anvindas for andra indamdl, tex. bestimning av liga
bakgrundshalter vid livsmedelskontroll, uppféljning av tidstrender, bedomning av befolkningens exponering
samt for att bygga upp en databas for eventuell omprévning av tgirdsgranser och griansvirden. De dr ocksd
viktiga for att faststilla kongenmonster sd att killan till en eventuell férorening kan identifieras. Sddana
metoder bygger pd GC-HRMS. For att bekrdfta overensstimmelse eller icke-6verensstimmelse med
grinsvirdet kan dven GC-MS/MS anvindas.

2. BAKGRUND

For att berikna den totala koncentrationen av dioxinlika féreningar i ett prov, den sd kallade toxicitetsekvi-
valenten (TEQ), ska varje enskilt dmnes koncentration i ett givet prov multipliceras med respektive dmnes
toxicitetsekvivalensfaktor (TEF) och direfter adderas. TEF-virdena har faststillts av. WHO och fortecknas
i tilligget till denna bilaga.

Screeningmetoder och konfirmeringsmetoder far endast anvindas for kontroll av en viss matris om metoderna
har tillrackligt hog kinslighet for att pa ett tillforlitligt sitt pavisa halter vid gransvirdet eller dtgdrdsgransen.
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3. KRAV FOR KVALITETSSAKRING

— Atgirder ska vidtas for att undvika korskontaminering under alla moment vid provtagning och analys.

— Proverna ska lagras och transporteras i behéllare av glas, aluminium, polypropen eller polyeten som ar
lampade for lagring och inte paverkar de halter av PCDD/F och dioxinlika PCB som finns i proverna. Spir av
pappersdamm ska avldgsnas fran provbehallaren.

— Proverna ska lagras och transporteras pa ett sidant sitt att livsmedelsprovet bibehlls i oforandrat tillstind.

— Varje laboratorieprov ska vid behov finmalas och blandas omsorgsfullt enligt en metod som garanterar
fullstindig homogenisering (t.ex. s& att de passerar en 1 mm sikt). Om vattenhalten ar for hog ska proverna
torkas innan de mals.

— Det ar viktigt att kontrollera reagenser, glasvaror och utrustning for om de eventuellt kan paverka de TEQ-
eller BEQ-baserade resultaten.

— En analys av ett blankprov ska goras genom att man utfor hela analysen men utelimnar provet.

— For bioanalytiska metoder dr det mycket viktigt att alla glasvaror och losningsmedel som anvinds analyseras
for att garantera att de 4r fria frin dmnen som kan stora pédvisandet av maélforeningar i matomrddet.
Glasvaror ska skoljas med losningsmedel eller/och upphettas till de temperaturer som kréivs for att avlagsna
spar av PCDDJF, dioxinlika foreningar och stérande foreningar fran dess yta.

— Det prov som extraheras ska vara tillrickligt stort for att uppfylla kraven vad giller ett tillrackligt lagt
mitomrdde som inkluderar gransvirden eller dtgdrdsgranser.

— De sirskilda provberedningsforfaranden som anvinds for de givna produkterna ska folja internationellt
accepterade riktlinjer.

— Nr det giller fisk ska skinnet avldgsnas eftersom grinsvirdet avser muskelkott utan skinn. Allt muskelkott
och all fettvivnad som finns kvar pé insidan av skinnet mdaste dock noggrant och fullstindigt skrapas loss
fran skinnet och tas med i det prov som ska analyseras.

4. KRAV FOR LABORATORIER

— I enlighet med forordning (EG) nr 882/2004 ska laboratorierna ackrediteras av ett godkint ackrediteringsor-
gan som verkar enligt ISO Guide 58 for att sdkerstilla att de tillimpar ett system for kvalitetssikring av
analysverksamheten. Laboratorierna ska ackrediteras enligt standarden EN ISO/IEC 17025. Principerna i de
tekniska vigledningarna om uppskattning av mitosikerhet och kvantifieringsgrinser vid analys av PCDD/F
och PCB ska foljas i tillimpliga fall ().

— Laboratoriekompetensen ska bevisas genom fortldpande medverkan i provningsjamforelser for bestimning
av halten av PCDD/F och dioxinlika PCB i relevanta livsmedelsmatriser och koncentrationsintervall.

— Laboratorier som anvinder screeningmetoder vid rutinkontroll av prover ska ha ett ndra samarbete med
laboratorier som anvinder konfirmeringsmetoden, bide for kvalitetskontroll och for att konfirmera analysre-
sultatet for misstinkta prover.

5. GRUNDLAGGANDE KRAV FOR ANALYSMETODER FOR DIOXINER (PCDD(F) OCH DIOXINLIKA PCB
5.1 Ligt mitomrade och liga kvantifieringsgrinser

— Eftersom vissa typer av PCDDJF 4r extremt toxiska ska detektionsgransen for dessa foreningar vara i storleks-
ordningen femtogram (10-15- 15 g). For de flesta PCB-kongener ricker det att kvantifieringsgriansen ir
i storleksordningen nanogram (10- ¢ g). Vid mitning av mer toxiska dioxinlika PCB-kongener (sirskilt
kongener som inte dr substituerade pa orto-position, s.k. non-orto kongener) ska dock de ligsta halterna
i mitomradet vara i storleksordningen pikogram (10-1* g).

(") Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry [lank till webbplats] och Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of
Contaminants in Feed and Food [link till webbplats].
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5.2 Hog selektivitet (specificitet)

— PCDDJF och dioxinlika PCB ska kunna skiljas frdn en stor mingd andra foreningar som extraheras samtidigt
och som forekommer i koncentrationer flerfaldigt hogre dn hos den givna analyten och som kan stora
analysen. Metoder som bygger pd gaskromatografi i kombination med masspektrometri (GC-MS) madste
kunna sirskilja mellan olika kongener, exempelvis mellan toxiska kongener (t.ex. de sjutton 2,3,7,8-
substituerade PCDD/F och de tolv dioxinlika PCB) och andra kongener.

— Bioanalytiska metoder ska kunna pavisa malforeningar och ange dem som summan av PCDDJF och/eller
dioxinlika PCB. Upprening av prov ska syfta till att avldgsna foreningar som orsakar resultat som felaktigt
bedomts vara icke-Gverensstimmande eller foreningar som kan minska responsen, vilket orsakar resultat
som felaktigt bedomts vara Gverensstimmande.

5.3 Hog noggrannhet (riktighet och precision, skenbart utbyte f6r bioassay)

— Bestdmning med GC-MS-metoder ska ge en giltig uppskattning av den sanna koncentrationen i ett prov. En
hog noggrannhet (med métningens noggrannhet avses hur vil mitresultatet Gverensstimmer med provets
sanna eller angivna halt) krdvs for att resultatet av en provanalys inte ska avvisas pd grund av att det
faststallda TEQ-virdet har for dilig tillforlitlighet. Noggrannheten uttrycks som riktighet (skillnaden mellan
det medelvirde som har uppmiitts for en analyt i ett certifierat material och dess certifierade virde, uttryckt
som ett procenttal av detta virde) och precision (RSDy, dvs. den relativa standardavvikelsen berdknad utifrdn
de resultat som erhallits under reproducerbara forhéllanden).

— For bioanalytiska metoder ska det skenbara utbytet for bioassay bestimmas.

5.4  Validering i intervallet for grinsvirdet och allminna atgirder for kvalitetskontroll

— Laboratorierna ska visa en metods prestanda i intervallet for gransvirdet, t.ex. 0,5 ging, 1 ging och 2 ginger
gransvirdet med en godtagbar variationskoefficient for upprepade analyser, under valideringsforfarandet
och/eller rutinanalyser.

— Laboratorierna ska regelbundet analysera blankprover och spikade prover eller kontrollprover (helst
certifierat referensmaterial om sddant finns) som en atgird for intern kvalitetskontroll. Kontrollkort for
analyser av blankprover, spikade prover eller kontrollprover ska framstillas och kontrolleras for att
sikerstilla att den analytiska prestandan uppfyller kraven.

5.5 Kvantifieringsgrins

— For en bioanalytisk screeningmetod &r det inte ett absolut krav att kvantifieringsgriansen faststills, men
metoden ska bevisligen kunna sirskilja mellan blankprovet och brytpunkten. Nir ett BEQ-virde anges ska en
rapporteringsniva faststillas for att hantera prover som ger en respons under denna niva. Rapporteringsnivin
ska bevisligen vara skild frdn metodens blankprover med dtminstone en faktor pa tre och ge respons vid
halter under matomrddet. Den ska dirfor berdknas utifrdn prover med halter av mélféreningarna kring de
miniminivder som krévs och inte utifran ett S/N-forhallande (signal-brusforhéllande) eller ett blankprov.

— Kvantifieringsgrinsen for en konfirmeringsmetod ska motsvara ungefir en femtedel av gransvirdet.

5.6 Analyskriterier

— For att resultaten fran konfirmerings- eller screeningmetoder ska vara tillforlitliga ska foljande kriterier vara
uppfyllda i intervallet for grinsvirdet for TEQ-virdet respektive BEQ-virdet, vilka kan bestimmas antingen
for summan av PCDD/F och dioxinlika PCB (dvs. totalt TEQ eller totalt BEQ) eller separat for PCDD/F och
for dioxinlika PCB.

Screening med bioanalytiska eller fysi-

. . Konlfi i t
kalisk-kemiska metoder onfirmeringsmetoder

Andelen prover som felaktigt be- | <5 %
domts vara 6verensstimmande (¥)

Riktighet - 20 % till +20 %
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Screening med bioanalytiska eller fysi-
kalisk-kemiska metoder

Konfirmeringsmetoder

Repeterbarhet (RSD,)

<20 %

Intermedidrt precisionsmatt (RSDy)

<25%

<15%

(*) Med avseende pa gransvardena.

Sirskilda krav f6r screeningmetoder

Bidde GC-MS och bioanalytiska metoder fir anvindas for screening. Fér GC-MS-metoder ska kraven
i punkt 6 tillimpas. For cellbaserade bioanalytiska metoder anges sirskilda krav i punkt 7.

Laboratorier som anvinder screeningmetoder vid rutinkontroll av prover ska ha ett nira samarbete med
laboratorier som anvinder konfirmeringsmetoden.

Screeningmetodens prestanda ska kontrolleras vid rutinanalyser genom kvalitetskontroll av analysverk-
samheten och l0pande metodvalidering. Det ska finnas ett fortlopande program for att kontrollera
overensstimmande resultat.

Kontroll av en eventuell himning av cellens respons och cytotoxicitet.

Vid rutinméssig screening ska 20 % av provextrakten analyseras med och utan tillsats av TCDD i en halt
som motsvarar gransvirdet eller dtgardsgransen for att kontrollera om responsen eventuellt himmas av
stérande dmnen som finns i provextraktet. Den uppmatta koncentrationen i det spikade provet ska jimforas
med summan av koncentrationen i det ej spikade provet och den tillsatta koncentrationen. Om den
uppmitta koncentrationen dr mer dn 25 % lagre dn den beriknade koncentrationen (summan) tyder detta pa
att signalen eventuellt himmas och det ber6rda provet ska genomgéd konfirmeringsanalys. Resultaten ska
overvakas med kontrollkort.

Kvalitetskontroll av dverensstimmande prover.

Ungefir 2-10 % av de Overensstimmande proverna ska bekriftas, beroende pd provmatrisen och
laboratoriets erfarenhetsniva.

Kvalitetskontrolluppgifter som grund for bestimning av andelen prover som felaktigt bedomts
Overensstimma.

Efter screening av prover vars halter ligger under eller over grinsvirdena eller dtgdrdsgrinserna ska man
bestimma andelen prover som felaktigt bedomts Gverensstimma. Den faktiska andelen prov som felaktigt
bedomts Gverensstimma ska vara ligre dn 5 %.

Nir man vid kvalitetskontrollen av Gverensstimmande prover har tillging till minst 20 bekriftade resultat
per matris eller matrisgrupp ska dessa uppgifter anvindas som grund for att dra slutsatser om andelen
prover som felaktigt bedomts Overensstimma. Resultaten frén prover som analyserats i provningsjamforelser
eller vid fororeningsincidenter och som ticker koncentrationsintervall upp till exempelvis tvd génger
gransvirdet kan ocksa tas med i de minst 20 resultat som ska ingd i utvirderingen. Proverna ska ticka de
vanligaste kongenmonstren och komma frin olika kallor.

Aven om det frimsta syftet med screeningmetoder r att pavisa prover som overskrider dtgirdsgrinsen, r
gransvirdet kriteriet for att faststilla andelen som felaktigt bedomts vara dverensstimmande, med beaktande
av den utvidgade mitosikerheten for konfirmeringsmetoden.

Screeningresultat som eventuellt 4r icke-Overensstimmande ska alltid kontrolleras genom en fullstindig ny
analys av det ursprungliga provet med en konfirmeringsmetod. Dessa prover kan ocksd anvindas for att
utvirdera andelen prover som felaktigt bedomts vara icke-Gverensstimmande. For screeningmetoder
motsvaras andelen prover som felaktigt bedémts vara icke-overensstimmande av den fraktion prover som
med hjilp av konfirmeringsanalyser konstaterats overensstimma, dven om dessa prover hade konstaterats
vara misstinkt icke-overensstimmande vid tidigare screening. Utvirderingen av hur vil screeningmetoden
fungerar ska goras pd grundval av jamforelsen mellan antalet prover som felaktig bedomts vara icke-
overensstimmande och det totala antalet prover som kontrollerats. Detta virde ska vara s lagt att det lonar
sig att anvinda en screeningmetod.
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6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

— Bioanalytiska metoder ska, dtminstone under valideringsbetingelser, ge en godtagbar indikation pd TEQ-
virdet, berdknat och uttryckt som BEQ.

— Aven for bioanalytiska metoder som anvinds under repeterbarhetsbetingelser bor normalt sett den interna
repeterbarheten (RSD,) vara ldgre 4n reproducerbarheten (RSDy).

SARSKILDA KRAV FOR GC-MS-METODER FOR SCREENING ELLER KONFIRMERING
Godtagbara skillnader mellan WHO-TEQ-virdena avseende den 6vre och den ligre koncentrationen

— Det far inte skilja mer 4n 20 % mellan den 6vre och den ldgre koncentrationen vid konfirmering av att
gransvirden, eller vid behov dtgardsgranser, overskridits.

Kontroll av utbytet

— For validering av analysmetoden ska >C-markta 2,3,7,8-klorsubstituerade interna PCDD/F-standarder och
BC-mirkta interna dioxinlika PCB-standarder tillsittas alldeles i borjan av analysen, t.ex. fore extraktionen.
Minst en kongen for varje tetra- till oktaklorerad homolog grupp av PCDD/F och minst en kongen for varje
homolog grupp av dioxinlika PCB ska tillsittas (alternativt tillsatts minst en kongen for varje masspekt-
rometrisk SIR-funktion [selected ion recording] som anvinds for att 6vervaka PCDD|F och dioxinlika PCB). For
konfirmeringsmetoder ska alla de sjutton *C-mirkta 2,3,7,8-substituerade interna PCDD|F-standarderna och
alla de tolv ’C-mirkta interna dioxinlika PCB-standarderna anvindas.

— Med hjdlp av lampliga kalibreringslosningar ska de relativa responsfaktorerna ocksd bestimmas for de
kongener till vilka ingen *C-markt analog tillsatts.

— For livsmedel av vegetabiliskt eller animaliskt ursprung som innehdller mindre dan 10 % fett ska interna
standarder tillsittas fore extraktionen. For livsmedel av animaliskt ursprung som innehéller mer 4n 10 % fett
kan interna standarder tillsittas antingen fore eller efter fettextraktionen. Extraktionens effektivitet ska
valideras pd lampligt sitt, beroende pé nir de interna standarderna tillsdtts och om resultaten anges per
gram produkt eller per gram fett.

— Innan en GC-MS-analys utfors ska en eller tvd utbytesstandarder (surrogat) tillsittas.

— En kontroll av utbytet dr nddvindig. For konfirmeringsmetoder ska utbytet av de enskilda interna
standarderna ligga i intervallet 60-120 %. Lagre eller hogre utbytesgrad for enskilda kongener — sarskilt for
vissa hepta- och oktaklorerade dibenso-p-dioxiner och dibensofuraner — kan godtas under forutsittning att
deras bidrag till TEQ-virdet inte overstiger 10 % av det totala TEQ-vérdet (baserat pd summan av PCDD/F
och dioxinlika PCB). For GC-MS-screeningmetoder ska utbytet ligga i intervallet 30-140 %.

Avldgsnande av storande dmnen

— PCDDJF ska separeras fran storande klorféreningar, sdsom icke-dioxinlika PCB och klorerade difenyletrar,
med hjdlp av limpliga kromatografiska tekniker (limpligtvis med en florisil-, aluminiumoxid- och/eller

kolkolonn).

— Gaskromatografisk separation av isomerer ar tillricklig (mindre 4n 25 % mellan tvd toppar for 1,2,3,4,7,8-
HxCDF och 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

Kalibrering med standardkurva

— Kalibreringskurvan ska omfatta det relevanta intervallet for gransvirdena eller dtgirdsgrinserna.

Sirskilda kriterier for konfirmeringsmetoder

— For GC-HRMS:

Vid HRMS ska upplosningen vara storre dn eller lika med 10 000 i hela massomrédet vid 10 % valley.
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De ska uppfylla ytterligare kriterier for identifiering och konfirmering som beskrivs i internationellt erkdnda
standarder, t.ex. standarden EN 16215:2012 (Djurfoder — Bestimning av dioxiner och dioxinlika PCB:er med GC/
HRMS och av indikator-PCB:er med GC/HRMS) ochfeller i EPA-metoderna 1613 och 1668, med senare
revideringar.

— For GC-MS/MS:

Overvakning av minst tvd specifika moderjoner, var och en med en specifik motsvarande dotterjon frin
transitionen, for alla markta och omirkta analyter som omfattas av analysens tillimpningsomrade.

Hogsta tillitna tolerans for relativ jonintensitet pd £ 15 % for utvalda dotterjoner frdn transitionen
i jimforelse med beriknade eller uppmitta virden (medelvirde fran kalibreringsstandarder) vid identiska MS/
MS-betingelser, i synnerhet kollisionsenergi och kollisionsgastryck, for varje transition av en analyt.

Upplosningen for varje kvadrupol ska minst motsvara upplosningen for en massenhet (dvs. tillracklig
upplosning for att separera tvd toppar som skiljer sig & med en massenhet) i syfte att minimera risken for
att eventuella interferenser stor de givna analyterna.

De ska uppfylla ytterligare kriterier som beskrivs i internationellt erkdnda standarder, t.ex. standarden EN
16215:2012 (Djurfoder — Bestamning av dioxiner och dioxinlika PCB:er med GC/HRMS och av indikator-PCB:er
med GC/HRMS) ochleller i EPA-metoderna 1613 och 1668, med senare revideringar, utom kravet pd att
anvinda GC-HRMS.

7. SARSKILDA KRAV FOR BIOANALYTISKA METODER

Bioanalytiska metoder bygger pd biologiska principer sdsom cellbaserade metoder, receptorbaserade metoder
eller immunologiska metoder. I denna punkt faststills krav for bioanalytiska metoder i allménhet.

Med en screeningmetod klassificeras enkelt uttryckt ett prov antingen som overensstimmande eller som
misstankt icke-6verensstimmande genom en jimforelse mellan det berdknade BEQ-virdet och brytpunkten (se
punkt 7.3). Prover under brytpunkten dr Overensstimmande, medan prover som ir lika med eller Gver
brytpunkten dr misstinkt icke-overensstimmande och kraver analys med en konfirmeringsmetod. I praktiken
kan ett BEQ-virde som motsvarar 2/3 av gransvirdet anvindas som brytpunkt, forutsatt att det kan sikerstallas
att andelen prover som felaktigt bedomts vara Gverensstimmande ar lagre 4n 5 % och att andelen prover som
felaktigt bedomts vara icke-Gverensstimmande dr godtagbar. Om man anvinder separata gransvirden for PCDD/
F och f6r summan av PCDDJF och dioxinlika PCB krivs limpliga brytpunkter for bioassay av PCDDJF for att
utan fraktionering kunna kontrollera provernas 6verensstimmelse. For kontroll av prover som overskrider
atgdrdsgranserna skulle en lamplig procentandel av respektive dtgdrdsgrins limpa sig som brytpunkt.

Om ett vigledande virde uttrycks i BEQ ska provresultaten ges i mitomrddet och 6verstiga rapporteringsgrinsen
(se punkt 7.1.1 och 7.1.6).

7.1 Utvirdering av forsoksrespons

7.1.1  Allmdnna krav

— Nir man berdknar koncentrationer utifrdn en kalibreringskurva for TCDD kommer de hogsta koncentra-
tionerna i kurvan att ha en hdg variation (hog variationskoefficient). Matomréadet dr det omrdde dir
variationskoefficienten dr mindre dn 15 %. Den ldgsta koncentrationen i midtomrddet (rapporteringsgriansen)
ska ligga betydligt 6ver metodens blankvirde (med dtminstone en faktor pé tre). Den hogsta koncentrationen
i matomradet motsvaras vanligtvis av EC,,-virdet (70 % av den maximalt effektiva koncentrationen), men
den dr ligre om variationskoefficienten overstiger 15 % i detta omride. Matomréadet ska faststillas under
valideringen. Brytpunkterna (se punkt 7.3) ska ligga inom matomradet.

— Standardlésningar och provextrakt ska analyseras som trippelprover eller atminstone som dubbelprover. Nar
dubbelprover analyseras ska en standardlosning eller ett kontrollextrakt som provas i 4-6 brunnar (fordelade
over plattan) ge en respons eller en koncentration (endast mojligt i mitomridet) som har en variations-
koefficient mindre dn 15 %.
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7.1.2  Kalibrering
7.1.2.1 Kalibrering med standardkurva

— Provhalter kan skattas genom att forsoksresponsen jamfors med en kalibreringskurva for TCDD (eller PCB
126 eller en standardblandning med PCDDJF och dioxinlika PCB) utifran vilken BEQ-virdet kan berdknas
i extraktet och direfter i provet.

— Kalibreringskurvor ska bestd av 8-12 koncentrationer (dtminstone som dubbelprover) och ha tillrickligt med
koncentrationer i den nedre delen av kurvan (mitomradet). Sarskild uppmiérksamhet ska dgnas kvaliteten pa
kurvpassningen i mdtomrddet. Nar man ska bedoma anpassningsgraden vid icke-linjir regression ar R2-
virdet i sig inte viktigt. Man uppndr en bittre kurvpassning genom att minimera skillnaden mellan
berdknade och observerade koncentrationer inom kurvans mitomride (t.ex. genom att minimera
residualkvadratsumman).

— Den skattade halten i provextraktet korrigeras darefter for BEQ-virdet hos ett blankprov for matrisen eller
losningsmedlet (for att beakta fororeningar fran 16sningsmedel och andra kemikalier som anvints) och for
det skenbara utbytet (som berdknats utifrin BEQ-virdet for limpliga referensprover med representativa
kongenmonster kring grinsvirdet eller dtgardsgransen). Nar man korrigerar for ett utbyte ska det skenbara
utbytet alltid ligga inom det intervall som krivs (se punkt 7.1.4). Referensprover som anvinds for att
korrigera utbytet ska uppfylla kraven i punkt 7.2.

7.1.2.2 Kalibrering med referensprover

Om egenskaperna hos referensprovernas matris overensstimmer med dem hos de okdnda provernas matris kan
man ocksd anvinda en kalibreringskurva som genererats frin minst fyra referensprover (se punkt 7.2: ett
blankprov for matrisen och tre referensprover pd 0,5 gdng, 1 ging och 2 génger grinsvirdet eller
atgdrdsgransen), varigenom man inte behover korrigera for blank och utbyte. I detta fall kan den forsoksrespons
som motsvarar 2[3 av grinsvirdet (se punkt 7.3) berdknas direkt frin dessa prover och anvindas som
brytpunkt. For kontroll av prover som Gverskrider dtgirdsgrinserna skulle en limplig procentandel av dessa
atgdrdsgranser lampa sig som brytpunkt.

7.1.3  Separat bestamning av PCDD/F och dioxinlika PCB

Extrakt kan delas upp i fraktioner som innehéller dels PCDDJF, dels dioxinlika PCB, vilket gor att man kan ange
separata TEQ-vdrden for PCDD/F och for dioxinlika PCB (uttryckta som BEQ). Foretrddesvis ska man anvinda en
kalibreringskurva for PCB 126-standard for att utvirdera resultaten for den fraktion som innehéller dioxinlika
PCB.

7.1.4  Skenbart utbyte for bioassay

Det skenbara utbytet for bioassay ska berdknas utifrdn limpliga referensprover med representativa
kongenmonster kring grinsvirdet eller tgirdsgransen och uttryckas som en procentandel av BEQ-virdet
i jamforelse med TEQ-vdrdet. Beroende pa vilken typ av analysmetod och vilka TEF-virden (') som anvinds kan
skillnaderna mellan TEF- och REP-faktorerna for dioxinlika PCB ge upphov till ldga skenbara utbyten for
dioxinlika PCB i jamforelse med for PCDD/F. Om en separat bestimning av PCDD|F och dioxinlika PCB utfors
ska dirfor de skenbara utbytena for bioassay ligga i intervallet 20-60 % for dioxinlika PCB och i intervallet 50—
130 % for PCDDJF (intervallen géller for kalibreringskurvan for TCDD). Bidraget frin dioxinlika PCB till
summan av PCDD|F och dioxinlika PCB kan variera mellan olika matriser och prover. Dessa variationer
aterspeglas i de skenbara utbytena for bioassay, vilka ska ligga i intervallet 30-130 % for summan av PCDD/F
och dioxinlika PCB.

7.1.5  Kontroll av utbytet efter upprening

Forlusten av foreningar under uppreningen ska kontrolleras under valideringen. Ett blankprov som spikats med
en blandning av olika kongener ska genomgé upprening (minst n = 3) och darefter ska utbyte och variabilitet
kontrolleras med en konfirmeringsmetod. Utbytet ska ligga i intervallet 60-120 %, sarskilt for kongener som
i olika blandningar bidrar med mer 4n 10 % till TEQ-virdet.

(") Nuvarande krav 4r grundade pd de TEF-virden som offentliggjorts i Martin Van den Berg m.fl., Toxicological Sciences, 2006, 93(2),
8.;223-241.
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7.1.6  Rapporteringsgrins

Vid rapportering av BEQ-vdrden ska en rapporteringsgrins bestimmas utifrdn relevanta matrisprover som
omfattar typiska kongenmonster. Diremot ska inte kalibreringskurvan for standarder anvindas eftersom
precisionen &r 14g for den nedre delen av kurvan. Aven effekter frén extraktion och upprening ska beaktas.
Rapporteringsgransen ska ligga betydligt 6ver metodens blankvirde (med dtminstone en faktor pé tre).

7.2 Anvindning av referensprover

— Referensproverna ska representera provmatriser, kongenménster och koncentrationsintervaller for PCDD/F
och dioxinlika PCB kring gransvirdet eller atgardsgransen.

— Ett blankprov for metoden, eller helst ett blankprov for matrisen, och ett referensprov vid griansvirdet eller
atgirdsgransen ska ingd i varje forsoksserie. Dessa prover ska extraheras och analyseras samtidigt under
identiska betingelser. Referensprovet ska ha en klart hogre respons dn blankprovet eftersom detta sikerstaller
metodens limplighet. Dessa prover kan anvindas for att korrigera for blank och utbyte.

— De referensprover som valts ut for att korrigera for utbyte ska vara representativa for alla proverna, vilket
innebdr att kongenmonstret inte ska resultera i att halterna underskattas.

— For kontroll av gransvirdet eller dtgdrdsgransen kan ytterligare referensprover pa exempelvis 0,5 gdng och 2
ginger grinsvirdet eller dtgirdsgrinsen tas med i syfte att visa analysens prestanda inom det givna
intervallet. Dessa prover kan kombineras for att berdkna BEQ-vérdet i proverna (se punkt 7.1.2.2).

7.3 Bestimning av brytpunkter

Forhallandet mellan bioanalytiska resultat angivna som BEQ och resultat frdn konfirmeringsmetoder angivna
som TEQ ska faststillas (t.ex. genom matrisanpassade kalibreringsexperiment som omfattar referensprover
spikade med 0 gdng, 0,5 gdng, 1 gdng och 2 ginger grinsvirdet och 6 prover per halt (totalt n = 24).
Korrektionsfaktorer (blank och utbyte) kan beriknas utifran detta forhéllande, men de ska kontrolleras i varje
forsoksserie genom att blankprover for metoden eller matrisen och prover for utbytet inkluderas (se punkt 7.2).

Brytpunkter ska faststillas for bedomning av om prover Gverensstimmer med grinsvirdena, eller vid behov for
kontroll av atgirdsgranserna, med respektive grinsvirden eller dtgardsgrinser som faststillts for antingen PCDD/
F och dioxinlika PCB var for sig, eller f6r summan av PCDD/F och dioxinlika PCB. De representeras av den nedre
grinsen for fordelningen av de bioanalytiska resultaten (korrigerade for blank och utbyte) som motsvarar
beslutsgrinsen for konfirmeringsmetoden med en konfidensgrad pa 95 %, vilket innebar att andelen prover som
felaktigt bedomts vara Gverensstimmande dr mindre dn 5 % och RSD; dr mindre dn 25 %. Beslutsgransen for
konfirmeringsmetoden motsvaras av gransvardet, med beaktande av den utvidgade mitosikerheten.

I praktiken kan brytpunkten (uttryckt som BEQ) berdknas pé foljande sitt (se figur 1):

7.3.1  Med anvindning av det nedre konfidensbandet i det 95-procentiga prediktionsintervallet for beslutsgransen for konfirmering-
smetoden och med formeln

brytpunkt = BEQp; — s« X ta,f:m,z\/l/n +1/m+ (x ‘?)2/Qxx

dir

BEQ,, BEQ motsvarande beslutsgrinsen for konfirmeringsmetoden, vilket dr grinsvirdet med beaktande
av den utvidgade mitosikerheten

Sy residualstandardavvikelse

tofemo students t-faktor (a = 5 %, f = frihetsgrader, ensidiga)

m totalt antal kalibreringspunkter (index j)

n antal prover per koncentration (repetitioner)
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X; provkoncentration for kalibreringspunkt I analyserad med en konfirmeringsmetod (uttryckt som
TEQ)
X medelvirdet av koncentrationerna for alla kalibreringsprov (uttryckt som TEQ)
Qu = Z(x,- - X)Z parametern kvadratsumma
=1
i = index for kalibreringspunkt i.

7.3.2  Berdknat utifrdn de bioanalytiska resultaten (korrigerade for blank och utbyte) frin flera analyser av prover (n
> 6) som fororenats med en halt som motsvarar beslutsgrinsen for konfirmeringsmetoden, vilken dr den nedre
gransen for fordelningen vid motsvarande medelvirde for BEQ, och med formeln

brytpunkt = BEQp, — 1,64 x SD,
dir
SD, standardavvikelse for resultat frdn bioassay vid BEQ,, madtt under reproducerbara betingelser inom
laboratoriet.
7.3.3  Berdknat som medelvirdet av de bioanalytiska resultaten (uttryckta som BEQ, korrigerade for blank och utbyte)

utifrén flera analyser av prover (n > 6) som fororenats med en halt som motsvarar 2/3 av grinsvirdet eller
atgdrdsgransen. Detta grundas pé att denna halt kommer att ligga kring den brytpunkt som faststillts enligt
punkt 7.3.1 eller 7.3.2.

Tillvigagangssitt for berdkning av brytpunkter som bygger pd en 95-procentig konfidensgrad vilket innebiar att
andelen prover som felaktigt bedomts vara overensstimmande dr mindre 4n 5 % och RSD, dr mindre dn 25 %.

1. Utifran det nedre konfidensbandet i det 95-procentiga prediktionsintervallet for beslutsgrinsen for konfirmer-
ingsmetoden.

2. Utifrén flera analyser av prover (n > 6) som fororenats med en halt som motsvarar beslutsgrinsen for
konfirmeringsmetoden, vilket dr den nedre grinsen for fordelningen (en klockformad kurva i figuren) vid
motsvarande medelvirde for BEQ.
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7.3.4  Begransningar for brytpunkter

De BEQ-baserade brytpunkter som berdknats utifrdn den RSD, som faststillts under valideringen med hjilp av
ett begransat antal prover med olika matriser eller kongenmonster kan vara hogre dn de gransvirden eller
atgdrdsgranser som baserats pd TEQ-virden, eftersom en bittre precision kan uppnds vid validering 4n vid
rutinanalyser dd ett okdnt spektrum av mojliga kongenmonster madste kontrolleras. I sddana fall ska
brytpunkterna helst berdknas utifrdn en RSD, som motsvarar 25 % eller 23 av gransvirdet eller dtgdrdsgrinsen.

7.4 Prestanda

— Eftersom inga interna standarder kan anvindas i bioanalytiska metoder ska forsok som kontrollerar
repeterbarheten utforas i syfte att bedoma standardavvikelsen inom en forsoksserie och mellan forsoksserier.
Repeterbarheten ska vara under 20 % och reproducerbarheten inom laboratoriet under 25 %. Detta ska
grundas pd de berdknade halterna (uttryckta som BEQ) efter korrigering for blank och utbyte.

— Under valideringsforfarandet ska det visas att metoden kan skilja mellan ett blankprov och ett prov med en
halt som motsvarar brytpunkten, s att prover som ligger 6ver den relevanta brytpunkten kan identifieras (se
punkt 7.1.2).

— Malféreningar, mojliga interferenser och hogsta godtagbara virden for blankprover ska definieras.

— Vid analys av ett provextrakt (n = 3) ska standardavvikelsen inte 6verstiga 15 % for en respons eller en
koncentration som berdknats utifrdn responsen (endast mojligt i matomradet).

— De okorrigerade resultaten fran referensproverna, uttryckta som BEQ (blank och vid griansvirdet eller
atgardsgransen), ska anvindas vid utvdrderingen av den bioanalytiska metodens prestanda under en konstant
tidsperiod.

— Kontrollkort for metodens blankprover och for varje typ av referensprov ska framstillas och kontrolleras for
att sikerstilla att den analytiska prestandan uppfyller kraven, sirskilt for metodens blankprover nir det
giller kravet pd minsta skillnad till de ligsta koncentrationerna i matomradet och for referensprover nir det
giller reproducerbarheten inom laboratoriet. Metodens blankprover ska kontrolleras vil sd att man nér
blankprovet dras av frn provresultatet inte erhéller resultat som felaktigt bedéms vara overensstimmande.

— Resultaten frén analyserna med konfirmeringsmetoderna av misstinkta prover och av 2-10 % av de
overensstimmande proverna (minst 20 prover per matris) ska samlas in och anvindas for att utvirdera
screeningmetodens prestanda och forhéllandet mellan BEQ- och TEQ-virdena. Dessa uppgifter kan anvindas
for omprovning av de brytpunkter som tillimpas pé rutinprover for validerade matriser.

— Att en metod har en bra prestanda kan ocksd visas genom deltagande i provningsjimforelser. Om ett
laboratorium kan visa en bra prestanda kan ocksa resultaten frin prover som analyserats i provningsjam-
forelser och som ticker koncentrationsintervallet upp till exempelvis tvd gdnger grinsvirdet tas med
i utvdrderingen av andelen prover som felaktigt bedomts vara Overensstimmande. Proverna ska ticka de
vanligaste kongenmonstren och komma fran olika killor.

— Vid incidenter kan brytpunkterna omprovas for att dterspegla den specifika matrisen och kongenménstret
for denna enda incident.

8. RAPPORTERING AV RESULTAT
Konfirmeringsmetoder

— Analysresultaten ska innehdlla halterna av de enskilda PCDD/F- och dioxinlika PCB-kongenerna och TEQ-
virdena angivna som ligre koncentrationer, évre koncentrationer och mellanvirden. Rapporteringen av
resultat ska pd sd sdtt ge maximalt med information och dirigenom gora det mojligt att tolka resultaten
utifrdn sirskilda krav.

— Rapporten ska dven ange den metod som anvints for extraktionen av PCDDJF, dioxinlika PCB och lipider.
Lipidhalten i provet ska bestimmas och rapporteras for livsmedelsmatriser dir gransvirden anges per gram
fett och ddr den forvintade fettkoncentrationen ligger i intervallet 0-2 % (i dverensstimmelse med befintlig
lagstiftning). Det ar frivilligt att bestimma lipidhalten for ovriga prover.
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— Utbytena for de enskilda interna standarderna ska redovisas om de ligger utanfor det intervall som anges
i punkt 6.2 nir gransvirdet overskrids (i s fall ska utbytena for ett av de tvd dubbelproverna anges). I 6vriga
fall ska de redovisas pa begiran.

— Eftersom den utvidgade matosikerheten ska beaktas vid bedomning av om ett prov dr Gverensstimmande
ska ocksd denna parameter anges. Analysresultatet ska rapporteras som x +/— U, dir x 4r analysresultatet
och U den utvidgade matosakerheten berdknad med en tickningsfaktor pd 2, vilket ger en konfidensgrad pa
cirka 95 %. Om det har gjorts en separat bestimning av PCDD/F och av dioxinlika PCB ska summan av den
skattade utvidgade matosikerheten for de enskilda analysresultaten anvindas ndr man anger den skattade
utvidgade mitosikerheten for summan av PCDD/F och dioxinlika PCB.

— Resultaten ska anges i samma enheter och med samma antal signifikanta siffror som anvinds for att ange
gransvirden i forordning (EG) nr 1881/2006.

Bioanalytiska screeningmetoder

— Resultatet frin screeningen ska anges som 6verensstimmande eller som misstinkt icke-6verensstimmande.

— Dessutom kan ett vigledande resultat for PCDD/F och/eller dioxinlika PCB, uttryckt som BEQ (inte som
TEQ), anges (se punkt 1). Prover vars respons ligger under rapporteringsgrinsen ska anges som “under
rapporteringsgransen”. Prover vars respons ligger over mitomrddet ska rapporteras som overskridande
mitomrddet och den halt som motsvarar den hogsta koncentrationen i mitomradet ska anges som BEQ.

— For varje typ av provmatris ska rapporten innehalla uppgifter om det griansvarde eller den dtgardsgrins som
utvirderingen baseras pa.

— Rapporten ska innehélla uppgifter om typ av forsok som har gjorts, den grundlidggande principen for
forsoket och typ av kalibrering.

— Rapporten ska dven ange den metod som anvints for extraktionen av PCDDJF, dioxinlika PCB och lipider.
Lipidhalten i provet ska bestimmas och rapporteras for livsmedelsmatriser dir gransvirden anges per gram
fett och ddr den forvintade fettkoncentrationen ligger i intervallet 0-2 % (i dverensstimmelse med befintlig
lagstiftning). Det dr frivilligt att bestimma lipidhalten for 6vriga prover.

— For prover som misstinks vara icke-overensstimmande ska rapporten innehélla information om de atgarder
som ska vidtas. Koncentrationen av PCDD/F och summan av PCDD|F och dioxinlika PCB i proverna med
forhojda halter ska bestimmas/bekriftas med en konfirmeringsmetod.

— Icke-overensstimmande resultat ska endast rapporteras frdn konfirmeringsanalys.

Fysikalisk-kemiska screeningmetoder

— Resultaten frdn screeningen ska anges som 6verensstimmande eller som misstinkt icke-6verensstimmande.

— For varje typ av provmatris ska rapporten innehélla uppgifter om det gransvirde eller den tgdrdsgrins som
utvidrderingen baseras pa.

— Halter for enskilda PCDD|F- och/eller dioxinlika PCB-kongener samt TEQ-virden kan dessutom anges
angivna som lagre koncentrationer, 6vre koncentrationer och mellanvirden. Resultaten ska anges i samma
enheter och med (minst) samma antal signifikanta siffror som anvinds for att ange gransvirden i forordning
(EG) nr 1881/2006.

— Utbytena for de enskilda interna standarderna ska redovisas om de ligger utanfor det intervall som anges
i punkt 6.2. 1 6vriga fall ska de redovisas pa begdran.

— Rapporten ska ange den GC-MS-metod som anvants.

— Rapporten ska dven ange den metod som anvints for extraktionen av PCDDJF, dioxinlika PCB och lipider.
Lipidhalten i provet ska bestimmas och rapporteras for livsmedelsmatriser dir gransvirden anges per gram
fett och ddr den forvintade fettkoncentrationen ligger i intervallet 0-2 % (i dverensstimmelse med befintlig
lagstiftning). Det dr frivilligt att bestimma lipidhalten for 6vriga prover.
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— For prover som misstinks vara icke-6verensstimmande ska rapporten innehdlla information om de atgarder
som ska vidtas. Koncentrationen av PCDD|F och summan av PCDD|F och dioxinlika PCB i proverna med
forhojda halter ska bestimmas|bekriftas med en konfirmeringsmetod.

— Bedomningen av om ett prov dr icke-6verensstimmande kan endast goras efter konfirmeringsanalys.
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Tillagg

Virldshdlsoorganisationens  toxicitetsekvivalensfaktorer (WHO-TEF) for bedomningen av risker for ménniskor pd
grundval av slutsatserna frin WHO:s expertmoéte inom det internationella programmet for kemikaliesdkerhet (IPCS)
i Geneve i juni 2005 ().

Kongen TEF-virde Kongen TEF-virde

Dibenso-p-dioxiner (PCDD) Dioxinlika PCB:
non-orto PCB + mono-orto PCB

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-orto PCB
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
Dibensofuraner (PCDF) Mono-orto PCB
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

Forkortningar: "T” = tetra, "Pe” = penta, "Hx” = hexa, "Hp” = hepta, "O” = okta, "CDD” = klordibensodioxin, "CDF” = klordibensofuran,
"CB” = klorbifenyl.

(") 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, 2006, 93(2), s. 223-241.
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BILAGA IV

PROVBEREDNING OCH KRAV FOR ANALYSMETODER FOR KONTROLL AV HALTER AV ICKE-DIOXINLIKA PCB
I VISSA LIVSMEDEL

Kraven i denna bilaga ska tillimpas nir livsmedel analyseras for offentlig kontroll av halterna av icke-dioxinlika PCB och
nir det giller provberedning och analyskrav f6r andra lagstadgade dndamal, inbegripet livsmedelsforetagarens kontroller
for att sakerstilla overensstimmelse med bestimmelserna i artikel 4 i férordning (EG) nr 852/2004.

Bestimmelserna om provberedning i punkt 3 i bilaga III till den hir forordningen ska ocksd tillimpas vid kontroll av
halterna av icke-dioxinlika PCB i livsmedel.

1. Detektionsmetoder som ska anvindas

Gaskromatografi i kombination med elektroninfingningsdetektion (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS eller
likvdrdiga metoder.

2. Identifiering och konfirmering av givna analyter

— Relativ retentionstid i férhallande till interna standarder eller referensstandarder (godtagbar avvikelse +/-0,25 %).

— Gaskromatografisk separation av icke-dioxinlika PCB fran storande dmnen, sdrskilt andra PCB som elueras
samtidigt, 1 synnerhet om provhalterna ligger i intervallet for lagstadgade griansvirden och det ska konfirmeras att
proverna ir icke-Gverensstimmande (').

— For GC-MS-metoder:
— Overvakning av minst foljande antal molekyljoner eller joner karakteristiska fér molekylklustret:
— Tva specifika joner for HRMS.
— Tre specifika joner for LRMS.
— Tva specifika moderjoner, var och en med en specifik motsvarande dotterjon frdn transitionen, for MS-MS.
— Hogsta tilldtna toleranser for kvoten for forekomsten av utvalda massfragment:

Relativ avvikelse mellan kvoten for forekomsten av utvalda massfragment frin den teoretiska forekomsten
eller kalibreringsstandarden for maljon (den vanligast forekommande jonen som Overvakas) och
konfirmeringsjon(er): £15 %.

— For GC-ECD:

Resultat som overskrider grinsvirdet ska konfirmeras med hjilp av tvd GC-kolonner som har stationira faser
med olika polaritet.

3. Bevis for metodens prestanda

Validering i intervallet for gransvirdet (0,5-2 gdnger grinsvirdet) med en godtagbar variationskoefficient for
upprepade analyser (se krav for intermedidrt precisionsmadtt i punkt 8).

4. Kvantifieringsgrins

Summan av kvantifieringsgranserna (}) for icke-dioxinlika PCB fir inte vara hogre dn 1/3 av gransvardet (3).

5. Kvalitetskontroll

Laboratorierna ska regelbundet kontrollera blankprover, analysera spikade prover och prover for kvalitetskontroll
samt medverka i provningsjamforelser med relevanta matriser.

(") Kongener som ofta elueras samtidigt 4r t.ex. PCB 28/31, PCB 52/69 och PCB 138/163/164. Nir det giller GC-MS ska dven eventuella
interferenser frin fragment av mer hogklorerade kongener beaktas.

(%) Principerna i vagledningen Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants in Feed and
Food [lank till webbplats] ska foljas i tillimpliga fall.

(*) Reagensblankprovet bor limna ett s litet bidrag som méjligt till halten av en férorening i ett prov. Det dr laboratoriets skyldighet att
kontrollera hur halterna i blankproverna varierar, i synnerhet om blankproverna dras av fran proverna.
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6. Kontroll av utbytet

— Lampliga interna standarder med fysikalisk-kemiska egenskaper som &r jamforbara med de givna analyternas ska
anvindas.

— Tillsats av intern standard:
— Ska tillsittas produkter fore extraktion och upprening.
— Kan éven tillsittas extraherat fett fore upprening, ndr grinsvirdet anges per gram fett.
— Krav for metoder som anvinder alla sex isotopmarkta icke-dioxinlika PCB-kongener:
— Resultaten ska korrigeras for de interna standardernas utbyten.
— Allmint godtagbara utbyten for isotopmarkta interna standarder ligger i intervallet 60-120 %.

— Ett lagre eller hogre utbyte for enskilda kongener vars bidrag till summan av icke-dioxinlika PCB dr mindre dn
10 % ar godtagbart.

— Krav for metoder som inte anvinder alla sex isotopmirkta interna standarder eller anvinder andra interna
standarder:

— Utbyten for interna standarder ska kontrolleras for varje prov.
— Godtagbara utbyten for interna standarder ligger i intervallet 60-120 %.
— Resultaten ska korrigeras for de interna standardernas utbyten.

— Utbytet for omirkta kongener ska kontrolleras genom spikade prover eller prover for kvalitetskontroll med
koncentrationer i intervallet for gransvardet. Godtagbara utbyten for dessa kongener ligger i intervallet 60-120 %.

. Krav fér laboratorier

I enlighet med forordning (EG) nr 882/2004 ska laboratorier ackrediteras av ett godkint ackrediteringsorgan som
verkar enligt ISO Guide 58 for att sikerstilla att de tillimpar ett system for kvalitetssikring av analysverksamheten.
Laboratorier ska ackrediteras enligt standarden EN ISOJIEC 17025. Principerna i vigledningen Technical Guidelines for
the estimation of measurement uncertainty and limits of quantification for PCB analysis ska dessutom foljas i tillimpliga

fall ().

. Prestanda: Kriterier for summan av icke-dioxinlika PCB vid grinsvirdet

Masspektrometri med isotoputspadnin:
P " putsp 8 Andra metoder

Riktighet -20 % till + 20 % -30%till + 30 %
Intermedidrt precisionsmadtt (RSDy) <15% <20 %
Skillnaden mellan berdkningen av | < 20 % <20 %

ovre och lagre koncentration

(*) Alla sex *C-markta analogerna ska anvindas som interna standarder.

. Rapportering av resultat

— Analysresultaten ska innehdlla halterna av de enskilda icke-dioxinlika PCB-kongenerna och summan av icke-
dioxinlika PCB angivna som ligre koncentrationer, dvre koncentrationer och mellanvirden. Rapporteringen av
resultaten ska pd sd sitt ge maximalt med information och dirigenom goéra det mojligt att tolka resultaten utifrdn
sarskilda krav.

Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass Spectrometry
[lank till webbplats] och Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants in Feed and Food
[lank till webbplats].
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— Rapporten ska dven ange den metod som anvints for extraktion av PCB och lipider. Lipidhalten i provet ska
bestimmas och rapporteras for livsmedelsmatriser dir gransvirden anges per gram fett och dir den forvintade
fettkoncentrationen ligger i intervallet 0-2 % (i 6verensstimmelse med befintlig lagstiftning). Det ér frivilligt att
bestdimma lipidhalten for 6vriga prover.

— Utbytena for de enskilda interna standarderna ska redovisas om de ligger utanfor det intervall som anges i punkt
6 nir gransvirden Overskrids. I 6vriga fall ska de redovisas pa begdran.

— Eftersom den utvidgade mitosikerheten ska beaktas vid bedomning av om ett prov ir Gverensstimmande ska
ocksd denna parameter anges. Analysresultatet ska rapporteras som x +/- U, dir x ar analysresultatet och U den
utvidgade mitosikerheten berdknad med en tickningsfaktor pd 2, vilket ger en konfidensgrad pa cirka 95 %.

— Resultaten ska anges i samma enheter och med samma antal signifikanta siffror som anvinds for att ange
gransvirden i forordning (EG) nr 1881/2006.
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