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(Ikke-lovgivningsmeessige retsakter)

FORORDNINGER

KOMMISSIONENS FORORDNING (EU) Nr. 252/2012

af 21. marts 2012

om proveudtagnings- og analysemetoder til offentlig kontrol af indholdet af dioxiner,
dioxinlignende PCB’er og ikke-dioxinlignende PCB’er i visse fodevarer og om ophxvelse af
forordning (EF) nr. 18832006

(E@S-relevant tekst)

EUROPA-KOMMISSIONEN HAR —

under henvisning til traktaten om Den Europaiske Unions
funktionsmade,

under henvisning til Europa-Parlamentets og Rédets forordning
(EF) nr. 882/2004 af 29. april 2004 om offentlig kontrol med
henblik pé verifikation af, at foderstof- og fedevarelovgivningen
samt dyresundheds- og dyrevelfeerdsbestemmelserne overhol-
des (1), sarlig artikel 11, stk. 4, og

ud fra folgende betragtninger:

Ved Kommissionens forordning (EF) nr. 1881/2006 af
19. december 2006 om fastsattelse af granseveerdier
for bestemte forurenende stoffer i fedevarer (%) er der
fastsat gransevardier for ikke-dioxinlignende PCBer,
dioxiner og furaner og for summen af dioxiner, furaner
og dioxinlignende PCB'er i visse fodevarer.

Ved Kommissionens henstilling 2011/516/EU  af
23. august 2011 om reduktion af forekomsten af dioxi-
ner, furaner og PCB'er i foder og fodevarer (}) er der
fastsat indgrebsveardier for at anspore til en proaktiv
fremgangsmadde, der skal reducere forekomsten af polych-
lorerede dibenzo-p-dioxiner og polychlorerede dibenzofu-
raner (PCDD’er/PCDFer) og dioxinlignende PCB'er i fode-
varer. Disse indgrebsvardier er et redskab, som de
kompetente myndigheder og virksomhedslederne kan
anvende til at sette fokus pd de tilfelde, hvor det er
relevant at identificere en forureningskilde og treffe
foranstaltninger, der reducerer eller fjerner den.

() EUT L 165 af 30.4.2004, s. 1.

() EUT L 364 af 20.12.2006, s. 5.
() EUT L 218 af 24.8.2011, s. 23.

()

Ved Kommissionens forordning (EF) nr. 1883/2006 af
19. december 2006 om proveudtagnings- og analyseme-
toder til offentlig kontrol af indholdet af dioxiner og
dioxinlignende PCBer i visse fodevarer (*) er der fastsat
saerlige bestemmelser om preveudtagnings- og analyse-
metoder til offentlig kontrol.

Med henblik pd anvendelsen af nye gransevaerdier for
ikke-dioxinlignende PCBer, fastsat efter fremlaggelsen
af en videnskabelig udtalelse fra Den Europziske Fodeva-
resikkerhedsautoritet (EFSA) om  ikke-dioxinlignende
PCB'er, og ogsd med harmonisering pd EU-plan og opda-
tering af kriterierne vedrerende screeningsmetoder for
gje, er der behov for vasentlige endringer. Af klarheds-
hensyn ber forordning (EF) nr. 1883/2006 derfor
erstattes af narvarende forordning.

Bestemmelserne i denne forordning vedrerer udeluk-
kende preveudtagning og analyse af dioxiner, dioxinlig-
nende PCB’er og ikke-dioxinlignende PCB’er med henblik
pd anvendelsen af forordning (EF) nr. 1881/2006. De
berorer ikke strategien for proveudtagningen eller
omfanget og hyppigheden af proveudtagningen som
fastsat i bilag Il og IV til Radets direktiv 96/23/EF af
29. april 1996 om de kontrolforanstaltninger, der skal
ivaerksaettes for visse stoffer og restkoncentrationer heraf
i levende dyr og produkter heraf og om ophavelse af
direktiv 85/358/EQF og 86/469/EDF og beslutning
89/187]EQF og  91/664/EQF (°).  Bestemmelserne
bergrer heller ikke kriterierne for mélrettet proveudtag-
ning fastsat i Kommissionens beslutning 98/179/EF af
23. februar 1998 om narmere bestemmelser for officiel
proveudtagning til kontrol af visse stoffer og restkoncen-
trationer heraf i levende dyr og produkter heraf (°).

() EUT L 364 af 20.12.2006, s. 32.

() EFT L 125 af 23.5.1996, s. 10.
() EFT L 65 af 5.3.1998, s. 31.
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(6)  Der kan anvendes en screeningsanalysemetode med VEDTAGET DENNE FORORDNING:

(10)

alment acceptabel validering og hej produktivitet til at
identificere prover med signifikant indhold af PCDD’er/
PCDFer og dioxinlignende PCB'er (ved at der fortrinsvis
udvalges prover, hvori indgrebsvardierne er overskredet,
og med sikkerhed udvalges prover, hvor granseverdi-
erne er overskredet). Det er nedvendigt at bestemme
stikprevernes indhold af PCDD’er/PCDFer og dioxinlig-
nende PCBer efter en verifikationsanalysemetode. Der
bor derfor fastsattes passende krav til screeningsmeto-
den, sa det sikres, at andelen af falsk overensstemmende
resultater for sd vidt angdr graenseverdierne er pd under
5 %, samt strenge krav til verifikationsanalysemetoderne.
Verifikationsmetoder gor det desuden muligt at
bestemme lave baggrundskoncentrationer. Dette er
vigtigt for at kunne folge udviklingen i niveauer over
tid, vurdere eksponeringen og revurdere granse- og
indgrebsveardier.

Med hensyn til udtagning af prover af meget store fisk er
det nedvendigt, at der fastsattes narmere bestemmelser
om proveudtagningen for at sikre en harmoniseret frem-
gangsmdade i hele Unionen.

Hos fisk af samme art og med oprindelse i samme
omrade kan indholdet af dioxiner, dioxinlignende
PCBer og ikke-dioxinlignende PCBer veare forskelligt
athangigt af fiskens storrelse ogfeller alder. Desuden er
indholdet af dioxiner, dioxinlignende PCB’er og ikke-
dioxinlignende PCB'er ikke nedvendigvis det samme i
alle dele af fisken. Derfor er det nedvendigt, at der fast-
sattes naermere bestemmelser om udtagningen og klar-
goringen af prover for at sikre en harmoniseret frem-
gangsmdade i hele Unionen.

Det er vigtigt, at analyseresultater indberettes og fortolkes
pd en ensartet made for at sikre ensartet hindhevelse i
hele Unionen.

Foranstaltningerne i denne forordning er i overensstem-
melse med udtalelse fra Den Stiende Komité for Fadeva-
rekeeden og Dyresundhed, og hverken Europa-Parla-
mentet eller Riddet har modsat sig foranstaltningerne —

Artikel 1

Ved anvendelsen af denne forordning geelder definitionerne og
forkortelserne i bilag L.

Artikel 2

Udtagning af prover med henblik péd offentlig kontrol af
indholdet af dioxiner, furaner, dioxinlignende PCB’er og ikke-
dioxinlignende PCB'er i de fodevarer, der er anfert i del 5 i
bilaget til forordning (EF) nr. 1881/2006, skal foregd i over-
ensstemmelse med metoderne i bilag II til nervaerende forord-
ning.

Artikel 3

Klargering af prever og analyser med henblik pa offentlig
kontrol af indholdet af dioxiner, furaner og dioxinlignende
PCBer i de fodevarer, der er anfort i del 5 i bilaget til forord-
ning (EF) nr. 1881/2006, skal foregd i overensstemmelse med
metoderne i bilag IIT til naervaerende forordning.

Artikel 4
Analyser med henblik péd offentlig kontrol af indholdet af ikke-

dioxinlignende PCB'er i de fodevarer, der er anfert i del 5 i
bilaget til forordning (EF) nr. 1881/2006, skal udferes i over-
ensstemmelse med kravene til analysemetoder i bilag IV til
narvarende forordning.

Artikel 5
Forordning (EF) nr. 1883/2006 ophaves.

Henvisninger til den ophavede forordning gelder som henvis-
ninger til nervarende forordning.

Artikel 6
Denne forordning treeder i kraft pd tyvendedagen efter offent-

liggorelsen i Den Europeiske Unions Tidende.

Den anvendes fra ikrafttreedelsesdatoen.

Denne forordning er bindende i alle enkeltheder og galder umiddelbart i hver medlemsstat.

Udfardiget i Bruxelles, den 21. marts 2012.

Pd Kommissionens vegne
José Manuel BARROSO
Formand
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Ved
14.

BILAG I

Definitioner og forkortelser

I. DEFINITIONER

anvendelsen af denne forordning galder definitionerne i bilag 1 til Kommissionens beslutning 2002/657EF af
august 2002 om gennemforelsesbestemmelser til Radets direktiv 96/23/EF for sd vidt angdr analysemetoders

ydeevne og fortolkning af resultater (').

Desuden gealder i denne forordning folgende definitioner:

1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.7.

1.8.

1.9.

1.13

BEQ

GC

Ved »indgrebsvaerdic forstds niveau for forekomst af et givet stof, jf. bilaget til henstilling 2011/516/EU, som
udloser undersogelser til bestemmelse af kilden til det pagaldende stof i tilfelde, hvor der pavises forhejede
vardier for stoffet.

Ved »biologiske analysemetoder« forstds metoder baseret pd anvendelse af biologiske principper, sdsom cellebase-
rede assays, receptorassays eller immunassays. Disse metoder giver ikke resultater pd kongenerniveau, men giver
udelukkende en indikation (?) af TEQ-niveauet, udtrykt i bioanalytiske akvivalenter (BEQ), hvorved der tages hensyn
til det forhold, at det ikke nedvendigvis er alle forbindelser i et proveekstrakt, som giver respons i testen, der
opfylder samtlige TEQ-princippets forudseetninger.

Ved »tilsyneladende bioassay-genfindelse« forstds BEQ-niveauet beregnet ud fra TCDD- eller PCB 126-kalibrerings-
kurven, korrigeret for blindpreven og efterfolgende divideret med det GC/HRMS-bestemte TEQ-niveau. Formalet er
at korrigere for faktorer sdsom tabet af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende forbindelser i ekstraktions- og oprens-
ningsfasen, medekstraherede forbindelser, som forsterker eller svaekker responset (henholdsvis agonistisk og
antagonistisk virkning), kvaliteten af kurvetilpasningen eller forskelle mellem henholdsvis TEF- og REP-vardierne.
Den tilsyneladende bioassay-genfindelse beregnes ud fra passende referenceprover med reprasentative kongener-
menstre omkring det relevante niveau.

Ved »semikvantitative metoder« forstds metoder, der giver en tilnermet indikation af koncentrationen af den
formodede (putative) analysand, uden at det numeriske resultat opfylder kravene til kvantitative metoder.

Ved »den accepterede specifikke bestemmelsesgrense for en enkeltkongener« forstds koncentrationen af en
analysand i proveekstraktet, som giver et instrumentrespons for de to forskellige ioner, der skal undersoges,
med et signal-stej-forhold pa 3:1 for det svageste signal, og som opfylder identifikationskriterierne som beskrevet
i bla. standard prEN 16215 (Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs by GC/[HRMS and of
indicator PCBs by GC/HRMS) og/eller EPA-metode 1613 revision B.

Ved »ovre koncentration« forstds, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at vere lig med bestemmelses-
gransen.

Ved »nedre koncentration« forstds, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at vare nul.

Ved »middelkoncentration« forstds, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at vare lig med halvdelen af
bestemmelsesgransen.

Ved »partic forstds en identificerbar meaengde af en fodevare, der leveres pd én gang, og hvorom det ved den
offentlige kontrol konstateres, at den har felles kendetegn, sdsom oprindelse, art, emballagetype, emballeringsvirk-
somhed, afsender eller merker. For s vidt angar fisk og fiskevarer skal ogsa fiskenes storrelse veere sammenlignelig.
Hvis fiskene i en sending ikke har sammenlignelig storrelse ogfeller vaegt, kan sendingen fortsat betragtes som et
parti, men der skal anvendes en swrlig proveudtagningsprocedure.

. Ved »delparti« forstas en del af et stort parti, der udvalges med henblik pd anvendelse af proveudtagningsmetoden.
Hvert delparti skal veare fysisk adskilt og identificerbart.

. Ved »enkeltprove« forstds en materialemaengde, der udtages fra et enkelt sted i partiet eller delpartiet.

. Ved »samleprove« forstds det materiale, der fremkommer ved, at man samler alle enkeltproverne fra partiet eller
delpartiet.

. Ved »laboratorieprove« forstds en representativ delmangde af samleproven bestemt til laboratoriebrug.

II. ANVENDTE FORKORTELSER

Bioanalytiske akvivalenter

Gaskromatografi

() EFT L 221 af 17.8.2002, s. 8.

(?) Bioanalytiske metoder er ikke specifikt udformet til kongenerne i TEF-skemaet. Der kan i proveekstraktet forekomme andre strukturelt
beslegtede AhR-aktive forbindelser, som bidrager til den samlede provereaktion. Resultaterne af bioanalytiske metoder kan derfor ikke
vare et estimat, men snarere en indikation af TEQ-indholdet i proven.
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HRMS  Hgjtoplesende massespektrometri
LRMS  Lavtoplesende massespektrometri
PCBer  Polychlorerede biphenyler
PCDD’er Polychlorerede dibenzo-p-dioxiner
PCDFer Polychlorerede dibenzofuraner
REP Relativ styrke

TEF Toksicitetsakvivalensfaktor

TEQ Toksicitetsakvivalenter

TCDD  Tetrachlordibenzodioxin

9] Ekspanderet maleusikkerhed
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BILAG 11

Proveudtagningsmetoder til offentlig kontrol af indholdet af dioxiner (PCDD’er/PCDFer), dioxinlignende PCB’er
og ikke-dioxinlignende PCB’er i visse fodevarer
I. ANVENDELSESOMRADE

Prover til offentlig kontrol af indholdet af dioxiner (PCDD’er/PCDFer), dioxinlignende PCBer og ikke-dioxinlignende
PCBer (i det folgende benavnt »dioxiner og PCBer«) i fodevarer udtages efter de metoder, der er fastsat i dette bilag.
De derved fremkomne samleprover betragtes som reprasentative for de partier eller delpartier, de er udtaget fra. P&
grundlag af det indhold, der er konstateret i laboratorieproverne, fastslas det, om gransevardierne i forordning (EF) nr.
1881/2006 om fastsattelse af greenseverdier for bestemte forurenende stoffer i fodevarer er overholdt.

II. ALMINDELIGE BESTEMMELSER
1. Personale

Proveudtagningen foretages af en af medlemsstaten udpeget og autoriseret person.

2. Materiale til preveudtagning

Proveudtagningen af hvert parti eller delparti, som skal undersgges, foregdr separat.

3. Forholdsregler

Under udtagning og klargering af prever traffes der forholdsregler for at undgd andringer, som kan pavirke indholdet
af dioxiner og PCB'er, have uheldig indflydelse pa analyseresultatet eller gore samleproverne ureprasentative.

4. Enkeltprover

Enkeltprover udtages sd vidt muligt forskellige steder i partiet eller delpartiet. Afvigelser fra denne fremgangsméde
registreres i det skema, der er navnt i del II, punkt 8, i dette bilag.

5. Klargering af samleproven

Samleproven sammensattes ved, at enkeltproverne samles. Den skal veje mindst 1 kg, medmindre det ikke lader sig
gore, f.eks. hvis proven er udtaget af en enkelt pakning, eller hvis produktet har en meget hgj handelsvaerdi.

6. Kontraprever

Kontrapreverne, der udtages med henblik pa handhavelse af reglerne, som bevismiddel og til referenceformadl, udtages
af den homogeniserede samleprgve, medmindre dette er i modstrid med medlemsstaternes forskrifter vedrerende
fodevarevirksomhedslederens rettigheder. Laboratorieprover til hdndhavelse af reglerne skal have en sterrelse, der er
tilstrackkelig til, at der kan udferes mindst to analyser.

7. Emballering og forsendelse af prover

Hver prove anbringes i en ren beholder af inert materiale, der giver tilstraekkelig beskyttelse mod forurening, mod, at
indersiden af beholderen adsorberer analysander, og mod beskadigelse under forsendelse. Alle de nedvendige forholds-
regler treeffes for at undgd @ndringer i provens sammenseatning, som kan opstd under transport eller opbevaring.

8. Forsegling og meerkning af prever

Hver prove, der udtages til officiel brug, forsegles pa proveudtagningsstedet og identificeres i henhold til medlems-
statens forskrifter.

Der udarbejdes et skema over hver enkelt proveudtagning, sdledes at hvert parti entydigt kan identificeres, med
angivelse af dato og sted for preveudtagningen samt eventuelle yderligere oplysninger, som kan vere til hjelp for
laboranten.

[II. PROVEUDTAGNINGSPLAN

Den anvendte proveudtagningsmetode skal sikre, at samleproven er reprasentativ for det (del)parti, der skal kontrolleres.
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. Opdeling af partier i delpartier

Hvis delpartiet kan udskilles fysisk, opdeles store partier i delpartier. For produkter, der handles i store bulksendinger
(f.eks. vegetabilsk olie), anvendes tabel 1. For @vrige produkter anvendes tabel 2. Da partiets vaegt ikke altid er et
nejagtigt multiplum af delpartiernes veegt, kan delpartiets vagt overstige den navnte vagt, dog hejst med 20 %.

Tabel 1

Opdeling af partier i delpartier for produkter, der handles i bulksendinger

Partiets vaegt (tons) Delpartiernes vagt eller antal

>1500 500 tons

>300 og <1500 3 delpartier

250 og < 300 100 tons

<50 —

Tabel 2

Opdeling af partier i delpartier for evrige produkter

Partiets vagt (tons) Delpartiernes veegt eller antal

>15 15-30 tons

<15 —

. Antal enkeltprover

Samleproven, der bestdr af alle enkeltproverne, skal veje mindst 1 kg (jf. del II, punkt 5, i dette bilag).

Mindsteantallet af enkeltprover, der skal udtages fra partiet eller delpartiet, er angivet i tabel 3 og 4.

For s vidt angdr flydende produkter i los veegt blandes partiet eller delpartiet sd grundigt som muligt, og sd det ikke
pavirker produktets kvalitet, enten manuelt eller mekanisk umiddelbart inden proveudtagningen. I s fald antages det,
at forekommende forurenende stoffer er fordelt ensartet i et givet parti eller delparti. Det er derfor tilstraekkeligt at
udtage tre enkeltprover fra et parti eller delparti, som tilsammen udger samleproven.

Enkeltproverne skal have omtrent samme vagt. En enkeltprove skal veje mindst 100 g.

Afvigelser fra denne fremgangsmade registreres i det skema, der er nzvnt i del II, punkt 8, i dette bilag. I over-
ensstemmelse med Kommissionens beslutning 97/747[EF af 27. oktober 1997 om omfang og hyppighed af den i
Rédets direktiv 96/23/EF omhandlede proveudtagning med henblik pd overvgning af visse stoffer og restkoncen-
trationer heraf i visse animalske produkter (') fastsattes storrelsen af samleproven for henseag til mindst 12 ag (bdde
for partier i los vagt og for partier bestiende af enkeltpakninger, jf. tabel 3 og 4).

Tabel 3

Mindsteantal enkeltprover, der skal udtages fra partiet eller delpartiet

Partiets/delpartiets vaegt eller rumfang (kg eller 1) Mindsteantal enkeltprover, der skal udtages

<50 3
50 til 500 5
> 500 10

Hvis partiet eller delpartiet bestdr af enkeltpakninger eller enheder, skal der for at danne samleproven udtages det antal
pakninger eller enheder, der er fastsat i tabel 4.

(") EFT L 303 af 6.11.1997, s. 12.
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Tabel 4

Antal pakninger eller enheder (enkeltprever), der for at danne samleproven skal udtages, hvis partiet eller
delpartiet bestir af enkeltpakninger eller enheder

Antal pakninger eller enheder i partiet/delpartiet Antal pakninger eller enheder, der skal udtages
1l 25 Mindst 1 pakning eller enhed
26 til 100 Ca. 5 %, dog mindst 2 pakninger eller enheder
> 100 Ca. 5%, dog hejst 10 pakninger eller enheder

3. Serlige bestemmelser om udtagning af prever af partier, der indeholder hele fisk af sammenlignelig storrelse
og vaegt

Fisks storrelse og veegt anses for sammenlignelig, hvis forskellen i sterrelse og vaegt ikke er storre end ca. 50 %.

Antallet af enkeltprover, der skal udtages fra partiet, er fastsat i tabel 3. Samleproven, der bestar af alle enkeltproverne,
skal veje mindst 1 kg (jf. del II, punkt 5).

— Hvis det parti, der skal udtages prover fra, indeholder sma fisk (hvor de enkelte fisk vejer under ca. 1 kg), tages hele
fisk som enkeltprover, der tilsammen udger samleproven. Hvis det resulterer i en samleprove, der vejer over 3 kg,
kan enkeltproverne bestd af midterdelen af de fisk, der udger denne samleprove, idet enkeltpreverne hver skal veje
mindst 100 g. Den samlede mangde, som grensevardien geelder for, anvendes til homogenisering af preoven.

En fisks midterdel er der, hvor tyngdepunktet er. I de fleste tilfeelde er det placeret ved rygfinnen (for fisk, der har
en rygfinne) eller midtvejs mellem gelledbningen og gattet.

— Hvis det parti, der skal udtages prover fra, indeholder storre fisk (hvor de enkelte fisk vejer over ca. 1 kg), bestar
enkeltproven af midterdelen af fisken. Enkeltpraverne skal hver iser veje mindst 100 g.

For mellemstore fisk (ca. 1-6 kg) udtages enkeltpraven som en skive af fisken fra rygraden til bugen i midterdelen
af fisken.

For meget store fisk (over ca. 6 kg) udtages enkeltproven fra kedet i rygmusklen i midterdelen i hejre side (set
forfra). Hvis udtagning af et sddant stykke fra midterdelen af fisken ville indebaere et betydeligt okonomisk tab, kan
udtagning af tre enkeltprover pd hver mindst 350 g anses som fyldestgorende uanset partiets storrelse, eller der
kan som alternativ udtages lige store dele muskelkod neer haledelen og muskelked nar hoveddelen fra én og
samme fisk, som sd udger den enkeltprove, der er reprasentativ for dioxinindholdet i den hele fisk.

4. Udtagning af prover af fiskepartier, der indeholder hele fisk af uensartet storrelse ogleller vaegt

— Bestemmelserne i del III, punkt 3, om prover finder anvendelse.

— Hvis en storrelse eller en veegtklasse/kategori er fremherskende (ca. 80 % eller derover af partiet), udtages proven
fra fisk med den fremherskende storrelse eller vagt. Proven anses for at vare reprasentativ for hele partiet.

— Hvis der ikke er en fremherskende storrelse eller vagtklasse/kategori, sikres det, at de fisk, der udvelges til
proveudtagning, er reprasentative for partiet. Der findes en serlig vejledning for sddanne tilfelde i »Guidance
on sampling of whole fishes of different size and/or weight« () (vejledning om udtagning af prever fra fiskepartier,
der indeholder hele fisk af uensartet storrelse ogfeller vagt).

5. Proveudtagning i detailleddet

Udtagning af prover af fodevarer i detailleddet skal sd vidt muligt ske i henhold til preveudtagningsbestemmelserne i
del 111, punkt 2, i dette bilag.

Hvis dette ikke er muligt, kan alternative metoder til preveudtagning i detailleddet anvendes, hvis de sikrer, at
proveudtagningen er tilstraekkeligt repreesentativ for det pagaldende parti eller delparti.

(3) http:/|ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm


http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm

L 84/8

Den Europaiske Unions Tidende

23.3.2012

IV. PARTIETS ELLER DELPARTIETS OVERENSSTEMMELSE MED KRAVENE

1. For sa vidt angér ikke-dioxinlignende PCB’er

Partiet godkendes, hvis analyseresultatet ikke overskrider den granseveerdi for ikke-dioxinlignende PCB'er, der er fastsat
i forordning (EF) nr. 1881/2006, idet der tages hensyn til maleusikkerheden.

Partiet overholder ikke den gransevardi, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006, hvis analyseresultatets ovre
koncentration — bekraftet ved endnu en analyse (}) — utvivlsomt overskrider gransevardien, idet der tages hensyn til
méleusikkerheden.

Der kan tages hensyn til maleusikkerheden pd en af folgende mader:

— ved at beregne den ckspanderede usikkerhed, idet der anvendes en dackningsfaktor pa 2, hvilket giver et konfidens-
niveau pa ca. 95 %. Et parti eller delparti opfylder ikke kravene (dvs. er ikke-overensstemmende), hvis den malte
vardi minus U ligger over det tilladte niveau

— ved at fastlegge beslutningsgransen (CCa) i henhold til Kommissionens beslutning 2002/657EF (punkt 3.1.2.5 i
bilag I til samme beslutning — for stoffer, for hvilke der er fastsat et tilladt niveau). Et parti eller delparti er ikke-
overensstemmende, hvis den mélte veerdi er lig med eller hgjere end CCa.

Ovennavnte bestemmelser galder for analyseresultater af prover udtaget ved offentlig kontrol. For kontrapreveana-
lyser eller analyser til referenceformal galder de nationale regler.

. For sd vidt angdr dioxiner (PCDD’er[PCDFer) og dioxinlignende PCB’er

Partiet godkendes, hvis resultatet fra en enkelt analyse

— udfert efter en screeningsmetode med en andel af falsk overensstemmende resultater pa under 5% viser, at
indholdet ikke overskrider den pdgzldende gransevardi for PCDD’er/PCDFer eller for summen af PCDD’er/PCDFer
og dioxinlignende PCBer, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006

— udfert efter en verifikationsmetode ikke overskrider den pédgeldende gransevardi for PCDD’er/PCDFer eller for
summen af PCDD’er[PCDFer og dioxinlignende PCB'er, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006, idet der
tages hensyn til maleusikkerheden.

For screeningsassays fastlegges en afskeringsveerdi, som laegges til grund for beslutningen om, hvorvidt de relevante
niveauer, der er fastsat for enten PCDD’er/PCDFer eller for summen af PCDD’er[PCDFer og dioxinlignende PCBer, er
overholdt.

Partiet overholder ikke den graensevaerdi, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006, hvis analyseresultatets gvre
koncentration — pavist efter en verifikationsmetode og bekraftet ved endnu en analyse ()— utvivlsomt overskrider
graensevaerdien, idet der tages hensyn til maleusikkerheden.

Der kan tages hensyn til maleusikkerheden pd en af folgende mader:

— ved at beregne den ekspanderede usikkerhed, idet der anvendes en dakningsfaktor pé 2, hvilket giver et konfidens-
niveau pd ca. 95 %. Et parti eller delparti er ikke-overensstemmende, hvis den malte verdi minus U ligger over det
tilladte niveau. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer bestemmes separat, anvendes summen af den
ansldede ekspanderede usikkerhed pd de separate analyseresultater vedrerende PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende
PCBer som den ansldede ekspanderede usikkerhed pd summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer

— ved at fastlegge beslutningsgraensen (CCa) i henhold til beslutning 2002/657[EF (punkt 3.1.2.5 i bilag I til samme
beslutning — for stoffer, for hvilke der er fastsat et tilladt niveau); et parti eller delparti er ikke-overensstemmende,
hvis den malte veardi er lig med eller hejere end CCa.

Ovennavnte bestemmelser galder for analyseresultater af prover udtaget ved offentlig kontrol. For kontrapreveana-
lyser eller analyser til referenceformal galder de nationale regler.

En sddan ekstra analyse er nedvendig for at udelukke muligheden for intern krydskontaminering eller utilsigtet sammenblanding af

prover. Den forste analyse, hvor der tages hensyn til méleusikkerheden, anvendes til at verificere, om kravene er opfyldt. Hvis analysen
gennemfores i forbindelse med en handelse med forurening, kan bekreftelse ved en ekstra analyse undlades, sifremt de prover, der er
udtaget til analyse, ved hjelp af sporbarhed kan relateres til forureningshandelsen.
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V. OVERSKRIDELSE AF INDGREBSV_ ARDIER

Indgrebsveardier er et redskab til udvaelgelse af prover i tilfeelde, hvor det er relevant at identificere en forureningskilde og
treeffe foranstaltninger, der reducerer eller fjerner den. Med screeningsmetoder fastleegges der relevante afskaringsvardier
til udvalgelse af de pagaldende prover. De nedvendige foranstaltninger til at identificere en kilde og til at reducere eller
fijerne forureningen traffes kun, hvis overskridelsen af indgrebsveerdien bekreftes ved endnu en analyse under anvendelse
af en verifikationsmetode og under hensyntagen til maleusikkerheden (¥).

() Forklarende bemzrkninger og krav vedrerende dobbeltanalyse til kontrol af indgrebsveerdier: jf. fodnote 3 (afsnit om graensevardier).
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BILAG 11l

Klargering af prever og krav til analysemetoder, der anvendes ved offentlig kontrol af indholdet af dioxiner

(PCDD’er/[PCDFer) og dioxinlignende PCB’er i visse fodevarer

ANVENDELSESOMRADE

Kravene i dette bilag anvendes, nir fodevarer analyseres med henblik pé offentlig kontrol af indholdet af 2,3,7,8-
substituerede polychlorerede dibenzo-p-dioxiner og polychlorerede dibenzofuraner (PCDD’er/PCDFer) og dioxin-
lignende polychlorerede biphenyler (dioxinlignende PCB’er) og til andre forskriftsmaessige formal.

Indholdet af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er i fodevarer kan overviges med udgangspunkt i to
forskellige mélsatninger:

a) udvealgelse af stikprover med indhold af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er, der overskrider greense-
vardierne eller indgrebsvardierne. Denne fremgangsmade kan omfatte en screeningsmetode, som giver
mulighed for omkostningseffektivitet og hej produktivitet med hensyn til antallet af screenede prover,
hvilket forbedrer mulighederne for at opdage nye handelser med hej eksponering og sundhedsrisici for
forbrugerne. Screeningsmetoder kan omfatte biologiske analysemetoder og GC/MS-metoder. De ber anvendes
med henblik pd at undgd falsk overensstemmende resultater. Koncentrationen af PCDD’er/PCDFer og
summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er i prover med signifikante indhold skal bestemmes/
bekreftes efter en verifikationsmetode

b) bestemmelse af indholdet af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er i fodevareprover i intervallet for lave
baggrundskoncentrationer. Dette er vigtigt for at kunne folge udviklingen i niveauer over tid, vurdere befolk-
ningens eksponering og opbygge en database til brug for en eventuel revurdering af indgrebsvaerdier og
graensevardier. Dette mél nds ved hjlp af verifikationsmetoder, der gor det muligt at identificere og kvan-
tificere PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er entydigt pd det relevante niveau. Disse metoder kan
anvendes til at bekrafte resultater fra screeningsmetoder og til at bestemme lave baggrundsniveauer i forbin-
delse med overvigningen af fodevarer. De er ogsd vigtige redskaber til at klarleegge kongenermenstre med
henblik pa at identificere kilden til en eventuel forurening. De pdgaldende metoder omfatter i dag anvendelse
af hejtoplesende gaskromatografi/hejtoplesende massespektrometri (HRGC/HRMS).

KLASSIFIKATION AF METODER EFTER KVANTIFICERINGSGRAD (')

»Kvalitative metoder« giver et ja/nej-respons for forekomst af de relevante analysander, uden at koncentrationen
af den formodede analysand bestemmes kvantitativt. Disse metoder kan bringes til at give semi-kvantitative
resultater, men anvendes udelukkende til at tilvejebringe et ja/nej-svar pa, om et indhold ligger over eller under et
bestemt niveau, f.cks. detektionsgransen, bestemmelsesgraensen eller en afskaeringsveerdi.

Ved kontrol af greense- og indgrebsvardier for PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende forbindelser i fodevarer kan
der anvendes screeningsmetoder, der er baseret pd sammenholdelse af analyseresultatet med en afskaringsverdi,
og som giver et ja/nej-svar pd, om den péageldende vardi er overskredet. Der er til dette formal indfert
bioanalytiske metoder. Som en generel betragtning kunne der ogsd udvikles fysisk-kemiske metoder; for si
vidt angdr de TEQ-baserede grense- og indgrebsvardier og den komplicerede analyse med den pakrevede
bestemmelse af de relevante enkeltkongenere findes der dog ingen praktiske eksempler pd sddanne metoder.

»Semi-kvantitative metoder« giver en tilnermet indikation af koncentrationen, hvilket kan vare en nyttig infor-
mation om sterrelsesordenen af analysandkoncentrationen og gore det lettere at fastleegge kalibreringsomradet til
den verifikationstest, som skal udferes efterfolgende, samt letter kvalitetskontrolarbejdet. Af eksempler kan
navnes:

— bioanalytiske metoder, som gor det muligt at pavise de relevante analysander, indbefatter en kalibrerings-
kurve, giver et ja/nej-svar pd, om det relevante niveau er overskredet, og gor det muligt at indberette
resultatet som bioanalytiske akvivalenter (BEQ), som er en indikation af TEQ-veerdien i proven

— fysisk-kemiske test (f.eks. GC-MS/MS eller GC/LRMS), hvor de malte karakteristika vedrerende metodeprae-
cision ikke opfylder kravene til kvantitative test.

(") Tilpasset til PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende forbindelser fra »Guidelines for the validation of screening methods for residues of
veterinary medicines¢, EU-referencelaboratorierne for restkoncentrationer af veterinzrlagemidler og forurenende stoffer i animalske
fodevarer i Fougeres, Berlin og Bilthoven, 20. januar 2010 (http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm).
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»Kvantitative metoder« opfylder de samme krav vedrerende nejagtighed, dynamikomrdde og precision som
verifikationstest. Nar kvantificering er pakravet, valideres disse metoder som verifikationsmetoder som beskrevet
i dette dokument for PCDD’er[PCDFer og dioxinlignende PCBer.

BAGGRUND

Til beregning af koncentrationer af toksicitetsekvivalenter (TEQ) ganges koncentrationerne af de enkelte stoffer i
en given prove med deres respektive toksicitetsaekvivalensfaktor (TEF), der er fastsat af Verdenssundhedsorgani-
sationen, og som er anfort i tillegget til dette bilag, og summen heraf giver den samlede koncentration af
dioxinlignende forbindelser udtrykt i TEQ.

Screenings- og verifikationsmetoder md kun anvendes til kontrol af en bestemt matrix, hvis metoderne er
tilstraekkeligt folsomme til pd palidelig vis at pavise forekomst pa det relevante niveau (indgrebs- eller greense-
veerdi).

KVALITETSSIKRINGSKRAV

— Der traffes foranstaltninger til at undgd krydskontaminering i alle faser af preveudtagnings- og analyse-
proceduren.

— Proverne opbevares og transporteres i beholdere af glas, aluminium, polypropylen eller polyethylen, som
egner sig til opbevaring, uden at mangden af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er i proverne pévirkes.
Spor af papirstev fjernes fra provebeholderen.

— Opbevaring og transport af fedevareproven skal foregd, sd provens integritet bevares.

— Alle laboratorieprover findeles og blandes grundigt, hvis det er relevant, efter en metode, for hvilken det er
godtgjort, at den resulterer i fuldsteendig homogenisering (f.eks. s& proven kan sigtes gennem en 1 mm-sigte);
proverne torres for formalingen, hvis vandindholdet er for hejt.

— Det er altid vigtigt at kontrollere, at reagenser, glasudstyr og andet udstyr ikke pavirker TEQ- eller BEQ-
baserede resultater.

— Der foretages en blindproveanalyse ved at gennemfore hele analyseproceduren, blot med udeladelse af
proven.

— For s3 vidt angdr bioanalytiske metoder er det meget vigtigt at kontrollere, at alt glasudstyr og alle oplas-
ningsmidler, der anvendes til analyser, er fri for forbindelser, der interfererer med pavisningen af malforbin-
delser i méleomradet. Glasudstyr skylles med oplesningsmidler ogfeller opvarmes til temperaturer, der er
tilstrackkeligt heje til at fjerne spor af PCDD’er/PCDFer, dioxinlignende forbindelser og interfererende forbin-
delser fra udstyrets overflader.

— Den provemangde, der anvendes til ekstraktionen, skal vere tilstraekkelig til, at kravene vedrerende et
tilstraekkelig lavt maleomrdde, som dakker de relevante koncentrationer, er opfyldt.

— De specifikke procedurer for klargering af prever, som anvendes for de pigaldende produkter, skal vere i
overensstemmelse med internationalt anerkendte retningslinjer.

— Niér det drejer sig om fisk, fjernes skindet, da gransevardien galder for muskelked uden skind. Det er
imidlertid nedvendigt, at alle rester af muskelkod og fedtvaev pd indersiden af skindet omhyggeligt skrabes
fuldsteendig af skindet, og at disse rester indgédr i den prove, der skal analyseres.

LABORATORIEKRAV

— I henhold til forordning (EF) nr. 882/2004 skal laboratorier vare akkrediteret af et anerkendt organ, der
fungerer i overensstemmelse med ISO-vejledning 58, for at sikre, at de anvender analysekvalitetssikring.
Laboratorier akkrediteres ifelge EN ISO/IEC 17025-standarden.

— Laboratoriets prastationer dokumenteres ved lobende, vellykket deltagelse i laboratoriesammenligninger
vedrerende bestemmelse af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB'er i de relevante fodevarematrixer og
koncentrationsomréder.

— Laboratorier, der anvender screeningsmetoder til rutinemessig kontrol af prover, skal etablere et teet
samarbejde med laboratorier, der anvender verifikationsmetoden — béde i forbindelse med kvalitetskontrol
og til bekraftelse af analyseresultater for mistankte prover.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

GRUNDLAGGENDE KRAV TIL PROCEDURER FOR ANALYSE AF DIOXINER (PCDD'er/[PCDFer) OG
DIOXINLIGNENDE PCB'er

Lavt mileomridde og bestemmelsesgranser

— For PCDD’er/PCDFer skal de paviselige mengder befinde sig i det avre femtogram-interval (107° g) pa grund
af visse af disse forbindelsers ekstremt heje toksicitet. For de fleste PCB-kongenere er det tilstraekkeligt med
en bestemmelsesgraense i nanogram-intervallet (10~ g). Til méling af de mere toksiske dioxinlignende PCB-
kongenere (iser non-ortho-substituerede kongenere) skal den nedre del af maleomridet dog ligge i den nedre
del af pikogram-intervallet (107'2g).

Hoj selektivitet (specificitet)

— Der skal kunne skelnes mellem PCDD’er, PCDFer og dioxinlignende PCB'er og en lang rakke andre, poten-
tielt interfererende forbindelser i proveekstraktet, som forekommer i koncentrationer, der er op til mange
gange hejere end analysandernes. For gaskromatografi/massespektrometri (GC/MS)-metoders vedkommende
skal der kunne skelnes mellem forskellige kongenere, f.cks. mellem toksiske kongenere (f.eks. de 17 2,3,7,8-
substituerede PCDD’er/PCDFer og 12 dioxinlignende PCB’er) og andre kongenere.

— Bioanalytiske metoder skal kunne pavise mélforbindelserne som summen af PCDD’er/PCDFer og/eller dioxin-
lignende PCBer. Ved oprensningen af prover skal det tilstrebes at fierne forbindelser, der giver falsk ikke-
overensstemmende resultater, og forbindelser, der kan svakke responset og give falsk overensstemmende
resultater.

Hoj nejagtighed (korrekthed og pracision, tilsyneladende bioassay-genfindelse)

— For s vidt angdr GC/MS-metoder skal bestemmelsen give et pélideligt estimat over den korrekte koncen-
tration i en prove. Hoj nejagtighed (malingens nejagtighed: graden af overensstemmelse mellem méleresul-
tatet og den madlte genstands sande eller tillagte veerdi) er nedvendig for at undga, at et resultat af en analyse
afvises pd grundlag af lav palidelighed af det bestemte TEQ-niveau. Nojagtighed udtrykkes som »korrekthed«
(forskellen mellem den mélte middelvaerdi for en analysand i et certificeret materiale og dens certificerede
vardi, udtrykt i procent af den certificerede vardi) og »pracision« (RSDy relativ standardafvigelse beregnet ud
fra resultater, der er fremkommet under reproducerbarhedsbetingelser).

— For bioanalytiske metoder bestemmes den tilsyneladende bioassay-genfindelse.

Validering inden for det relevante interval og kvalitetskontrol generelt

— Laboratorierne skal dokumentere en metodes ydeevne inden for det relevante interval, f.eks. 0,5, 1 og 2
gange det relevante niveau med en acceptabel variationskoefficient for gentagne analyser, som led i valide-
ringsproceduren og/eller i forbindelse med rutinemzssige analyser.

— Som interne kvalitetskontrolforanstaltninger gennemfores der regelmessigt blindprevekontrol og spiking-
forsag eller analyse af kontrolprever (om muligt med certificeret referencemateriale). Kvalitetskontrolkort
for blindprevekontroller, spikingforseg eller analyser af kontrolprever registreres og kontrolleres for at
sikre, at den analytiske ydeevne er i overensstemmelse med galdende krav.

Bestemmelsesgraense

— For bioanalytiske screeningsmetoders vedkommende er fastleggelse af bestemmelsesgreensen (LOQ) ikke et
ufravigeligt krav, men det skal godtgeres, at metoden ger det muligt at skelne blindprevevardien fra
afskeeringsveerdien. I forbindelse med fastleggelsen af et BEQ-niveau fastsattes et rapporteringsniveau med
henblik pd héndtering af prover, som giver et respons under dette niveau. Det skal dokumenteres, at
rapporteringsniveauet adskiller sig fra procedureblindprover med som minimum en faktor tre, med et
respons under maleomradet. Det skal derfor beregnes ud fra prover med et indhold af mélforbindelserne
omkring det krevede minimumsniveau og ikke ud fra et bestemt signal-stej-forhold eller en assay-blindprove.

— Bestemmelsesgraensen (LOQ) for en verifikationsmetode skal vare pa ca. en femtedel af det relevante niveau.

Analysekriterier

— For at sikre pélidelige resultater af verifikationsmetoder eller screeningsanalyser skal folgende kriterier vaere
opfyldt for henholdsvis TEQ- eller BEQ-vaerdien, bestemt enten som samlet TEQ (som summen af PCDD’er/
PCDFer og dioxinlignende PCBer) eller separat for henholdsvis PCDD'er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er:
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6.7.

Screening efter bioanalytiske eller
fysisk-kemiske metoder

Verifikationsmetoder

Falsk overensstemmende-andel (*) <5%

Korrekthed -20% tl + 20%
Repeterbarhed (RSD,) <20%

Intern reproducerbarhed (RSDg) <25% <15%

(*) I forhold til greenseverdierne.

Specifikke krav til screeningsmetoder

— Béde GC/MS-metoder og bioanalytiske metoder kan anvendes til screening. For GC/MS-metoder galder

kravene i punkt 7 i dette bilag. Der er fastsat specifikke krav til cellebaserede bioanalytiske metoder i
punkt 8 i dette bilag.

Laboratorier, der anvender screeningsmetoder til rutinemassig kontrol af preover, skal etablere et tat
samarbejde med laboratorier, der anvender verifikationsmetoden.

Screeningsmetodens ydeevne skal efterproves i forbindelse med rutinemssige analyser, ved analysekvalitets-
kontrol og ved lgbende metodevalidering. Der skal opereres med et fast program for kontrol af overens-
stemmende resultater.

Kontrol af eventuel hemning af celleresponset og cytotoxicitet

20 % af proveekstrakterne males i forbindelse med rutinemaessig screening med og uden 2,3,7,8-TCDD tilsat
i overensstemmelse med det relevante niveau med henblik pa at kontrollere, om responset maske heemmes af
interfererende stoffer i proveekstraktet. Den malte koncentration af den spikede preve sammenholdes med
summen af koncentrationen af det ikke-spikede ekstrakt og spikingkoncentrationen. Hvis denne malte
koncentration er over 25 % mindre end den beregnede (sum-)koncentration, er dette en indikation af
mulig signalhamning, og den pageldende prove underkastes en GC/HRMS-verifikationsanalyse. Resultaterne
registreres i kvalitetskontrolkort.

Kvalitetskontrol af overensstemmende prover

Ca. 2-10 % af de overensstemmende prover, athengigt af provematrix og laboratoriets erfaring, bekraftes ved
hjelp af GC/HRMS.

Bestemmelse af andelen af falsk overensstemmende resultater fra kvalitetskontroldata

Andelen af falsk overensstemmende resultater fra screening af prover, der ligger under og over grense- eller
indgrebsverdierne, bestemmes. Den faktiske andel af falsk overensstemmende resultater skal ligge under 5 %.

Naér der foreligger mindst 20 bekraftede resultater pr. matrix/matrixgruppe fra kvalitetskontrollen af over-
ensstemmende prover, drages konklusionerne vedrerende andelen af falsk overensstemmende resultater pa
grundlag af denne database. Resultaterne fra prover, der er analyseret i ringtest eller i forbindelse med
forureningsheandelser og dakker et koncentrationsomrade pd op til feks. 2 gange grensevardien, kan
ogsd telles med i de mindst 20 resultater, der skal leegges til grund for evalueringen af andelen af falsk
overensstemmende resultater. Proverne skal dakke de mest almindelige kongenermenstre og reprasentere

forskellige kilder.

Selv om screeningsassays fortrinsvis skal have til formal at pavise prover, for hvilke indgrebsvaerdien er
overskredet, er kriteriet for bestemmelse af andelen af falsk overensstemmende resultater granseverdien,
under hensyntagen til méleusikkerheden ved verifikationsmetoden.

Potentielt ikke-overensstemmende screeningresultater skal altid bekraeftes ved hjelp af en verifikationsana-
lysemetode (GC/HRMS). Disse prover kan ogsd anvendes til at evaluere andelen af falsk ikke-overensstem-
mende resultater. For screeningsmetoder er andelen af »falsk ikke-overensstemmende resultater« andelen af
resultater, for hvilke det ved hjlp af en GC/HRMS-verifikationsanalyse er bekraftet, at de opfylder kravene
(dvs. er overensstemmende), efter at proven i en tidligere screening har veeret mistaenkt for at vere ikke-
overensstemmende. Vurderingen af screeningsmetodens hensigtsmaessighed baseres dog pd sammenholdelse
af antallet af falsk ikke-overensstemmende prover med det samlede antal kontrollerede prover. Denne andel
skal veare tilstraekkeligt lille til, at screening med fordel kan anvendes.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

— Bioanalytiske metoder skal, i det mindste under valideringsbetingelser, give en brugbar indikation af TEQ-
niveauet, beregnet og udtrykt som BEQ.

— Ogsa for bioanalytiske metoder, der gennemfores under repeterbarhedsbetingelser, er den interne RSD, typisk
lavere end reproducerbarheden RSDg.

SPECIFIKKE KRAV, SOM GC/HRMS-METODER SKAL OPFYLDE MED HENBLIK PA SCREENING ELLER VERI-
FIKATION

Generelle krav

— Forskellen mellem den ovre og den nedre koncentration méd ikke overstige 20 % for fodevarer med en
forurening pad ca. 1 pg WHO-TEQ/g fedtstof (baseret pd summen af PCDD’er/PCDD’er og dioxinlignende
PCB’er). For fodevarer med lavt fedtindhold anvendes samme krav ved et forureningsniveau pa ca. 1 pg
WHO-TEQ/g produkt. For lavere forureningsniveauer, f.eks. pa 0,5 pg WHO-TEQ/g produkt, kan der vere en
difference pa 25-40 % mellem den ovre og den nedre koncentration.

Genfindelseskontrol

— For at validere analyseproceduren tilsttes !>C-markede 2,3,7,8-chlorsubstituerede PCDD’er/PCDFer og >C-
mearkede dioxinlignende PCBer som intern standard helt fra begyndelsen af analysen, f.eks. inden ekstraktion.
Der tilsaettes mindst én kongener for hver af de tetra- til octa-chlorerede homologe grupper af PCDD’er/
PCDFer og mindst én kongener for hver af de homologe grupper af dioxinlignende PCB'er (alternativt
tilsaettes mindst én kongener for hver massespektrometrisk udvalgt ionregistreringsfunktion, der anvendes
til overvdgning af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er). For verifikationsmetoders vedkommende
anvendes alle 17 ’C-mearkede 2,3,7,8-substituerede PCDD’er/PCDFer og alle 12 BC-maerkede dioxinlig-
nende PCBer som intern standard.

— Der bestemmes ogsé relative responsfaktorer for de kongenere, som der ikke tilsettes en *C-merket analog
for, ved hjalp af relevante kalibreringsoplesninger.

— For vegetabilske fodevarer og animalske fedevarer, der indeholder under 10 % fedt, er det obligatorisk at
tilsette interne standarder inden ekstraktionen. For animalske fodevarer, der indeholder over 10 % fedt, kan
de interne standarder tilsettes enten for eller efter fedtekstraktionen. Der foretages en hensigtsmaessig vali-
dering af ekstraktionseffektiviteten, athaengigt af det trin, hvor de interne standarder tilsattes, og af, om
resultaterne er produktbaserede eller fedtbaserede.

— Inden GC/MS-analyse tilseettes en eller to genfindelsesstandarder (surrogat).

— Det er nedvendigt med genfindelseskontrol. Niveauet for genfindelse af de enkelte interne standarder i
verifikationsmetoder skal ligge pd mellem 60 og 120 %. Lavere eller hgjere genfindelse for enkeltkongenere,
navnlig for visse hepta- og octa-chlorerede dibenzo-p-dioxiner og dibenzofuraner, kan accepteres, pa betin-
gelse af at deres bidrag til TEQ-veerdien ikke udger mere end 10 % af den samlede TEQ-vaerdi (baseret pa
summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er). Niveauet for genfindelse ved GC/MS-screenings-
metoder skal ligge pd mellem 30 og 140 %.

Fjernelse af interfererende stoffer

— Der gennemfores separation af PCDD’er/PCDFer fra interfererende chlorerede forbindelser som f.eks. ikke-
dioxinlignende PCB’er og chlorerede diphenylethere ved hjalp af egnede kromatografiske metoder (helst med
florisil-, alumina- ogfeller carbonkolonne).

— Det er tilstraekkeligt med gaskromatografisk separation af isomerer (< 25 % maélt mellem toppene for
1,2,3,4,7,8-HxCDF og 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

Kalibrering med standardkurve

— Kalibreringskurven skal dakke de relevante niveauer.

SPECIFIKKE KRAV TIL BIOANALYTISKE METODER

Bioanalytiske metoder er metoder baseret pd anvendelse af biologiske principper, sdsom cellebaserede assays,
receptorassays eller immunassays. Dette punkt (punkt 8) indeholder krav til bioanalytiske metoder generelt.
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Med en screeningsmetode klassificeres en prove principielt som overensstemmende eller som mistaenkt for at
vare ikke-overensstemmende. I det gjemed sammenholdes det beregnede BEQ-niveau med afskaringsverdien (jf.
punkt 8.3). Prover, der giver resultater under afskaringsvardien, erklares for overensstemmende, mens prover,
der ligger pé eller over afskaringsvaerdien, erklaeres for ikke-overensstemmende og nedvendigger analyse efter en
verifikationsmetode. 1 praksis kan et BEQ-niveau p& 23 af greenseverdien vere den mest hensigtsmassige
afskeeringsvaerdi, som sikrer en andel af falsk overensstemmende resultater pd under 5% og en acceptabel
andel af falsk ikke-overensstemmende resultater. Med sarskilte graenseveerdier for henholdsvis PCDD’er/PCDFer
og for summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer er passende bioassay-afskaringsvardier for
PCDD’er/[PCDFer en forudsetning for at kunne kontrollere provernes overensstemmelse uden fraktionering.
Til kontrol af prever, for hvilke indgrebsvaerdierne er overskredet, vil en passende procentdel af de respektive
relevante niveauer veare en egnet afskeeringsveerdi.

Der kan desuden for visse bioanalytiske metoders vedkommende fastsattes et vejledende niveau udtrykt i BEQ
for prover i maleomradet, der ligger over rapporteringsgreensen (jf. punkt 8.1.1 og 8.1.6).

8.1. Evaluering af testresponset
8.1.1.  Generelle krav

— Ved beregning af koncentrationerne ud fra en TCDD-kalibreringskurve vil vaerdierne i den nederste og den
overste del af kurven vise en stor spredning (en hej variationskoefficient (CV)). Méleomradet er det omrade,
hvor CV er pd under 15 %. Den nedre del af médleomrddet (rapporteringsniveauet) skal endvidere settes
vasentligt hejere (som minimum med en faktor tre) end procedureblindproverne. Den ovre del af male-
omrédet er normalt reprasenteret ved EC;q-veerdien (70 % af den hejeste effektive koncentration), men er
lavere, hvis CV ligger over 15 % inden for dette interval. Mdleomradet fastsettes i forbindelse med validering.
Afskeeringsveerdierne (jf. punkt 8.3) skal ligge klart inden for méleomradet.

— Standardoplesninger og proveekstrakter testes mindst to gange. Ved dobbeltbestemmelse skal en standardop-
losning eller et kontrolekstrakt, der testes i 4-6 huller fordelt over hele pladen, give et respons eller en
koncentration (kun muligt i méileomradet) baseret pd en CV pd < 15 %.

8.1.2.  Kalibrering
8.1.2.1. Kalibrering med standardkurve

— Indholdet i prover kan anslds ved at sammenholde testresponset med en kalibreringskurve for TCDD (eller
PCB 126 eller en standardblanding af PCDD/PCDF/dioxinlignende PCB) med henblik pa at beregne BEQ-
niveauet i ekstraktet og efterfolgende i proven.

— Kalibreringskurver skal indbefatte 8-12 koncentrationer (som minimum dobbeltbestemmelser), idet der skal
vare tilstreekkeligt med koncentrationer i den nederste del af kurven (méleomradet). Der legges sarlig vagt
pa kvaliteten af kurvetilpasningen i mileomradet. R%-verdien er som sidan af begrenset eller slet ingen veerdi
som grundlag for en goodness-of-fit-vurdering ved ikke-lineser regression. Der opnds et bedre fit ved at
minimere forskellen mellem beregnede og observerede niveauer i kurvens méleomrade (f.eks. ved at minimere
summen af kvadrerede residualer).

— Det ansldede indhold i proveekstraktet korrigeres efterfolgende for det BEQ-niveau, der er beregnet for en
matrix/oplesningsmiddel-blindpreve (for at tage urenheder fra de anvendte oplesningsmidler og kemikalier i
betragtning), og den tilsyneladende genfindelse (som beregnes ud fra BEQ-niveauet i passende referenceprover
med reprasentative kongenermenstre omkring det relevante niveau). Til korrektion for genfindelse skal den
tilsyneladende genfindelse altid ligge inden for det kraevede interval (if. punkt 8.1.4). Referenceprover, der
anvendes til korrektion for genfindelse, skal opfylde kravene i punkt 8.2.

8.1.2.2. Kalibrering med referenceprover

Alternativt kan der anvendes en kalibreringskurve fremstillet pd grundlag af mindst fire referenceprover (jf. punkt
8.2: 1 matrixblindpreve plus 3 referenceprover pa 0,5, 1 og 2 gange det relevante niveau) omkring det relevante
niveau, hvorved behovet for at korrigere for blindpreve og genfindelse bortfalder. I dette tilfelde kan det
testrespons, som svarer til 23 af greensevaerdien (jf. punkt 8.3), beregnes direkte ud fra disse prever og anvendes
som afskaeringsvaerdi. Til kontrol af prever, for hvilke indgrebsverdierne er overskredet, vil en passende
procentdel af disse indgrebsveerdier vare en egnet afskaringsveerdi.

8.1.3.  Separat bestemmelse af henholdsvis PCDD'er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er

Ekstrakter kan opdeles i fraktioner indeholdende henholdsvis PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB’er, sdledes
at TEQ-niveauet (i BEQ) kan angives serskilt for henholdsvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er. Der
anvendes fortrinsvis en PCB 126-standardkalibreringskurve til evaluering af resultaterne for den fraktion, der
indeholder dioxinlignende PCB'er.
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8.2.

8.3.

Tilsyneladende bioassay-genfindelse

»Den tilsyneladende bioassay-genfindelse« beregnes ud fra passende referenceprover med reprasentative konge-
nermenstre omkring det relevante niveau og udtrykkes som procent af BEQ-niveauet i forhold til TEQ-niveauet.
Forskellene mellem TEF- og REP-faktorer for dioxinlignende PCBer kan, afhangigt af hvilken type assay og
TEFer (') der anvendes, resultere i lave tilsyneladende genfindelsesprocenter for dioxinlignende PCB'er i forhold til
PCDD’er[PCDFer. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er bestemmes separat, er den tilsyneladende
bioassay-genfindelse derfor 25-60 % for dioxinlignende PCBer og 50-130 % for PCDD'er/[PCDFer (disse inter-
valler gaelder for TCDD-kalibreringskurven). Eftersom dioxinlignende PCB'ers bidrag til summen af PCDD’er|
PCDFer og dioxinlignende PCB'er kan variere atheengigt af forskellige matrixer og prover, afspejler den tilsyne-
ladende bioassay-genfindelse for sumparameteren disse intervaller og skal vare pd 30-130 %.

Kontrol af genfindelse efter oprensning

— Tabet af forbindelser under oprensningen kontrolleres i forbindelse med validering. En blindpreve tilsat en
blanding af de forskellige kongenere underkastes oprensning (mindst n = 3), og genfindelse og variabilitet
kontrolleres ved hjelp af en GC/HRMS-analyse. Genfindelsen skal vere pd mellem 60 og 120 %, iser for
kongenere, der bidrager med over 10 % af TEQ-niveauet i forskellige blandinger.

Rapporteringsgraense

— Ved indberetning af BEQ-niveauer fastleegges der en rapporteringsgranse ud fra relevante matrixprever med
typiske kongenermenstre, men ikke ud fra standardernes kalibreringskurve, idet pracisionen i den nederste
del af kurven er lav. Der skal tages hensyn til virkningerne af ekstraktion og oprensning. Rapporterings-
gransen sattes vesentligt hejere (som minimum med en faktor tre) end procedureblindproverne.

Anvendelse af referenceprover

— Referenceprover skal reprasentere prevematrix, kongenermenstre og koncentrationsomrader for PCDD’er/
PCDFer og dioxinlignende PCB’er omkring det relevante niveau (granse/indgrebsverdier).

— Hver analyserakke skal omfatte en procedureblindprave, eller hellere en matrixblindpreve, og en reference-
prove pd det relevante niveau. Disse prover ekstraheres og analyseres samtidig under identiske betingelser.
Referenceproven skal udvise en klart kraftigere reaktion end blindproven, si der er sikkerhed for testens
egnethed. Prgverne kan anvendes til korrektion for blindpreve og genfindelse.

— Referenceprover, der udvelges til korrektion for genfindelse, skal vare reprasentative for de klargjorte prover,
hvilket betyder, at bestemte kongenermenstre ikke ma fore til, at niveauerne vurderes for lavt.

— Der kan inkluderes ekstra referenceprover pa f.eks. 0,5 og 2 gange det relevante niveau for at vise analyse-
metodens ydeevne inden for det interval, der er relevant for kontrollen af det relevante niveau. Kombineret
kan disse prover anvendes til beregning af BEQ-niveauerne i de klargjorte prover (jf. punkt 8.1.2.2).

Fastleeggelse af afskeeringsverdier

Relationen mellem bioanalytiske resultater i BEQ og GC/HRMS-resultater i TEQ fastleegges (f.eks. ved hjelp af
matrixtilpassede kalibreringsforseg med referenceprover tilsat 0, 0,5, 1 og 2 gange gransevardien, med seks
gentagelser pd hvert niveau (n = 24)). Korrektionsfaktorer (blindpreve og genfindelse) kan beregnes skensmassigt
ud fra dette forhold, men skal efterproves i hver enkelt analyserakke, ved at der inkluderes procedure/matrix-
blindprever og genfindelsespraver (jf. punkt 8.2).

Der fastlegges afskaringsvardier for at kunne afgere, om en prove overholder de fastsatte gransevardier, eller
for, hvor det er relevant, at kunne kontrollere indgrebsvardierne i forhold til de relevante niveauer, der er fastsat
for enten PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCBer hver for sig eller for summen af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCB’er. De reprasenteres ved det nedre endepunkt i fordelingen af bioanalytiske resultater (kor-
rigeret for blindpreve og genfindelse), som svarer til GC/HRMS-beslutningsgransen, med et konfidensniveau pa
95 %, hvilket indebzrer en falsk-overensstemmende andel pa < 5 %, og en RSDy pd < 25 %. GC/HRMS-beslut-
ningsgransen er greenseveerdien, under hensyntagen til méleusikkerheden.

[ praksis kan afskeringsverdien (i BEQ) beregnes i overensstemmelse med folgende (jf. figur 1):

(") Gaeldende krav er baseret pa TEFerne, som er offentliggjort i: M. Van den Berg et al, Toxicol. Sci. 93 (2), 223-241 (2006).
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8.3.1.

Anvendelse af det nedre band i forventningsintervallet pd 95 % ved GC/HRMS-beslutningsgransen:
Afskeeringsvaerdi = BEQpr, — Syx * t ¢ f—m-2 \/l/n +1/m+ (% -%)’/Qu
hvor:
BEQp,  er den BEQ, der svarer til GC/[HRMS-beslutningsgraensen, som er greensevardien under hensyntagen til
méleusikkerheden
Syx er den residuale standardafvigelse
t of=m2 er Student-faktoren (a = 5%, f = frihedsgrader, enkeltsidet)
m er det samlede antal kalibreringspunkter (indeks j)
n er antallet af gentagelser pd hvert niveau
X; er GC/HRMS-pravekoncentrationen (i TEQ) for kalibreringspunktet i
X er gennemsnittet af koncentrationerne (i TEQ) af samtlige kalibreringspreover
Qx = i(xi — %)% er kvadratsum-parameteren, i = indeks for kalibreringspunktet i.
=1
Beregni;g ud fra bioanalytiske resultater (korrigeret for blindpreve og genfindelse) fra flere analyser af prover (n

> 6) forurenet i koncentrationer ved GC/[HRMS-beslutningsgransen som det nedre endepunkt i fordelingen af data
ved den tilsvarende BEQ-middelveerdi:

Afskeeringsveerdi = BEQp — 1,64 x SDy
hvor:

SDp er standardafvigelse for resultaterne af bioassay ved BEQp;, malt under interne reproducerbarhedsbetin-
gelser.

Beregning som middelvardi af bioanalytiske resultater (i BEQ, korrigeret for blindpreve og genfindelse) fra flere
analyser af prover (n 2 6) forurenet i koncentrationer pa 23 af det relevante niveau. Dette er baseret pd den
observation, at dette niveau vil ligge pd omkring den afskaeringsvaerdi, der er fastlagt i overensstemmelse med
punkt 8.3.1 og 8.3.2:

Figur 1
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8.4.

Beregning af afskeringsvaerdier med et konfidensniveau pd 95 %, hvilket indebarer en falsk overensstemmende-
andel pa < 5 %, og en RSDy pd < 25 %: 1. fra det nedre band i forventningsintervallet pa 95 % ved HRGC/HRMS-
beslutningsgreensen, 2. fra flere analyser af prover (n > 6) forurenet i koncentrationer ved HRGC/HRMS-beslut-
ningsgraensen som det nedre endepunkt i fordelingen af data (i figuren reprasenteret ved en klokkelignende
kurve) ved den tilsvarende BEQ-middelveerdi.

Begransninger for afskeringsverdier

BEQ-baserede afskaeringsvardier beregnet ud fra RSDy, som er tilvejebragt i forbindelse med validering med et
begranset antal prover med forskellige matrix/kongenermenstre, kan vare hejere end de relevante TEQ-baserede
niveauer, fordi der opnds en hgjere pracision end den, der kan opnds i rutinemeessige analyser, ndr et ukendt
spektrum af mulige kongenermenstre skal kontrolleres. I sidanne tilfelde beregnes afskaringsverdierne med
udgangspunkt i en RSDy pd 25 % eller — om muligt — to tredjedele af det relevante niveau.

Karakteristika for metodens ydeevne

— Da interne standarder ikke kan anvendes i bioanalytiske metoder, skal der gennemfores repeterbarhedsana-
lyser for at tilvejebringe oplysninger om standardafvigelsen inden for og mellem de enkelte analyserakker.
Repeterbarheden skal vare pd under 20 %, mens den interne reproducerbarhed skal ligge pd under 25 %. Til
grund lagges de beregnede niveauer i BEQ efter korrektion for blindpreve og genfindelse.

— Det skal som led i valideringsprocessen dokumenteres, at testen kan skelne mellem en blindpreve og et
indhold pé afskaringsvardien, siledes at det er muligt at identificere prover over den tilsvarende afskeerings-
veerdi (jf. punkt 8.1.2).

— Malforbindelser, mulige interferenser og hgjeste tolererede verdier for blindprover fastlagges.

— Standardafvigelsen i responset eller i den koncentration, der beregnes ud fra responset (kun muligt i méle-
omradet), ved tredobbelt bestemmelse af et proveekstrakt ma ikke vare pa over 15 %.

— De ukorrigerede resultater af referencepreven/proverne udtrykt i BEQ (blindpreve og relevant niveau) bruges
til at evaluere den bioanalytiske metodes ydeevne over et konstant tidsrum.

— Kvalitetskontrolkort for procedureblindprever og for hver enkelt type referenceprove registreres og kontrol-
leres med henblik pé at sikre, at den analytiske ydeevne er i overensstemmelse med galdende krav, iser for
procedureblindpreverne for sd vidt angdr den pakraevede minimumsdifference i forhold til den nedre del af
maéleomrddet og for referenceproverne med hensyn til den interne reproducerbarhed. Procedureblindprover
skal holdes under streng kontrol for at undgé falsk overensstemmende resultater ved fratreekning af verdi-
erne.

— Resultaterne fra GC/[HRMS-analyserne af mistenkte prover samt 2-10 % af de overensstemmende prover
(mindst 20 prever pr. matrix) indsamles og leegges til grund for en evaluering af screeningsmetodens ydeevne
og relationen mellem BEQ og TEQ. Denne database kan anvendes til revurdering af de afskeringsveerdier, der
finder anvendelse pa rutinemaessige prover til de validerede matrixer.

— En metodes gode ydeevne kan ogsd dokumenteres ved deltagelse i ringtest. Resultaterne fra prover, der er
analyseret i ringtest og dakker et koncentrationsomréide pa op til f.cks. 2 gange gransevardien, kan ogsd
inkluderes i evalueringen af andelen af falsk overensstemmende resultater, sifremt laboratoriet kan doku-
mentere gode prastationer. Proverne skal dakke de mest almindelige kongenermeonstre og reprasentere

forskellige kilder.

— I forbindelse med handelser kan afskaringsvardierne revurderes pd baggrund af de specifikke matrix- og
kongenermenstre, der observeres under den pigaldende handelse.

INDBERETNING AF RESULTATER
Verifikationsmetoder

— S& vidt den anvendte analyseprocedure tillader det, skal analyseresultaterne omfatte vaerdierne for de enkelte
PCDD/PCDF- og dioxinlignende PCB-kongenere og angives som nedre koncentrationer, gvre koncentrationer
og middelkoncentrationer, med henblik pd at sikre, at indberetningen af resultater omfatter si mange
oplysninger som muligt, s& resultaterne kan fortolkes i overensstemmelse med specifikke krav.

— Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCDD’er/PCDFer,
dioxinlignende PCB’er og fedtstoffer. Provens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevareprover med
gransefindgrebsvardier udtrykt i forhold til fedtmengden og en forventet fedtkoncentration i sterrelses-
ordenen 0-2 % (i overensstemmelse med geldende lovgivning); for andre prover er det valgfrit at bestemme
fedtindholdet.
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— Tallene for genfindelse af de enkelte interne standarder skal stilles til rddighed, hvis genfindelsen ligger uden

for det interval, der er angivet i punkt 7.2, hvis graensevardierne er overskredet, og i evrige tilfaelde efter
anmodning.

Da der skal tages hensyn til maleusikkerheden, nir det afgeres, om en prove er overensstemmende, skal
denne parameter ligeledes veere tilgeengelig. Analyseresultaterne indberettes derfor som x +/- U, hvor x er
analyseresultatet og U er den ekspanderede maleusikkerhed, idet der anvendes en dakningsfaktor pd 2,
hvilket giver et konfidensniveau pd ca. 95 %. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er bestemmes
separat, anvendes summen af den ansldede ekspanderede usikkerhed for de separate analyseresultater
vedrgrende PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er for summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende
PCBer.

Hvis der tages hensyn til méleusikkerheden ved at anvende CCa (se beskrivelsen i bilag II, del IV, punkt 2),
indberettes denne parameter.

— Resultaterne angives i samme enheder og med (mindst) samme antal betydende cifre som de graensevardier,

der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006.

Bioanalytiske screeningsmetoder

— Resultatet af screeningen udtrykkes som varende overensstemmende eller som mistenkt for at veere ikke-

overensstemmende (»mistankt»).

— Derudover kan et resultat for PCDD’er/PCDFer ogleller dioxinlignende PCBer udtrykt i bioanalytiske akvi-

valenter (BEQ) (ikke TEQ) oplyses (jf. bilag III, punkt 2).

Hvis maleusikkerheden for det beregnede BEQ-niveau oplyses, f.cks. standardafvigelsen, skal den vare baseret
pd mindst en tredobbelt analyse (omfattende ekstraktion, oprensning og bestemmelse af testresponset) af
proven.

Prover, der giver et respons under rapporteringsgreensen, udtrykkes som varende under rapporteringsgran-
sen.

Rapporten skal for hver enkelt type provematrix give oplysninger om det relevante niveau (greense/indgrebs-
vardi), som vurderingen er baseret pa.

Rapporten skal indeholde oplysninger om, hvilken type test der er anvendt, samt om det grundlaggende
provningsprincip og den anvendte kalibreringsméde.

Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendst til ekstraktion af PCDD’er/PCDFeer,
dioxinlignende PCB'er og fedtstoffer. Provens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevareprover med
granse/indgrebsvardier udtrykt i forhold til fedtmangden og en forventet fedtkoncentration i sterrelses-
ordenen 0-2 % (i overensstemmelse med galdende lovgivning); for andre prever er det valgfrit at bestemme
fedtindholdet.
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Tilleeg til BILAG Il

WHO-TEF til vurdering af risikoen for mennesker baseret pd konklusionerne fra Verdenssundhedsorganisationens (WHO)
ekspertmode i Genéve i juni 2005 om det internationale program for sikkerhed i forbindelse med kemikalier (IPCS)
(Martin van den Berg et al., The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic
Equivalency Factors for Dioxins and Dioxin-like Compounds. Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)).

Kongener TEF-vardi Kongener TEF-vaerdi

Dibenzo-p-dioxiner (PCDD’er) Dioxinlignende PCB’er:
non-ortho-PCB’er + mono-ortho-
PCB’er

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-ortho-PCB'er
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
Dibenzofuraner (PCDFer) Mono-ortho-PCBler
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

Anvendte forkortelser: »T« = tetra; »Pe« = penta; »Hx« = hexa; »Hp« = hepta; »O« = octa; »CDD« = chlordibenzodioxin; »CDF« =
chlordibenzofuran; »CB« = chlorbiphenyl.




23.3.2012

Den Europziske Unions Tidende

L 8421

BILAG IV

Klargoring af prever og krav til analysemetoder, der anvendes ved offentlig kontrol af indholdet af ikke-

dioxinlignende PCB’er (PCB 28, 52, 101, 138, 153 og 180) i visse fedevarer

. Pavisningsmetoder, der kan anvendes

Gaskromatografi/elektronindfangningsdetektion (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS eller tilsvarende metoder.

. Identifikation og bekraftelse af de relevante analysander

— Relativ retentionstid i forhold til interne standarder eller referencestandarder (tilladt afvigelse: +/- 0,25 %).
— Gaskromatografisk separation af alle seks indikator-PCB’er (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 og PCB
180) fra interfererende stoffer, navnlig fra co-eluerende PCB'er, isar hvis niveauet i de pagaldende prover ligger i

nerheden af de ved lov fastsatte greenser, og en overskridelse skal bekrzftes.

Note: Kongenere, der erfaringsmassigt ofte co-eluerer, er f.eks.. PCB 28/31, PCB 52/69 og PCB 138/163/164. For sa vidt angar
GC/MS skal der ogséd tages hensyn til mulige interferenser fra fragmenter af hejere chlorerede kongenere.

— GC/MS-metoder:
— Overvagning af mindst:
— to specifikke ioner ved HRMS

— to specifikke ioner med en m/z-veerdi pd > 200 eller tre specifikke ioner med en m/z-verdi pd > 100 ved
LRMS

— 1 prakursor-ion og 2 produkt-ioner ved MS-MS.
— Tilladte maksimumstolerancer for isotopforholdet for udvalgte massefragmenter:

Relativ afvigelse for isotopforholdet for udvalgte massefragmenter fra teoretisk isotopforhold eller kalibrerings-
standard for malionen (den hyppigst forekommende af de maélte ioner) og kvalifikatorionen/ionerne:

Kvalifikatorionens/ionernes relative intensitet i forhold GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS™
til malionen (relativ afvigelse) (relativ afvigelse)

>50 % +10% +20 %

>20 % til 50 % +15% +25%

>10% til 20 % +20% +30%

<10% £50 % (% £50 % (%

(*) Da der er et tilstraekkeligt antal massefragmenter med en relativ intensitet pa > 10 % til radighed, kan det ikke anbefales at
anvende kvalifikatorioner med en relativ intensitet pd under 10 % i forhold til malionen.

— GCJECD:

Bekraftelse af resultater, der overskrider tolerancegransen, med to GC-kolonner med stationzre faser med
forskellig polaritet.

. Dokumentation for metodens ydeevne

Validering inden for det relevante interval (0,5 til 2 gange det relevante niveau) med en acceptabel variationskoefficient
for gentagne analyser (jf. kravene til intern reproducerbarhed (intermediwr pracision) i punkt 8).

. Bestemmelsesgranse

Blindpreverne mé ikke reprasentere over 30 % af den forureningsgrad, som svarer til gransevardien (').

. Kvalitetskontrol

Regelmaessig blindprovekontrol, analyse af spikede prover, kvalitetskontrolprever og deltagelse i laboratoriesammen-
ligninger vedrerende de relevante matrixer.

Det ma pd det kraftigste anbefales, at bidraget fra reagensblindpreven til indholdet af et forurenende stof i en prove er lavere. Det er

laboratoriets ansvar at kontrollere variationen i blindpreveniveauet, iser hvis blindpreveindholdet fratrakkes.
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6. Genfindelseskontrol

Anvendelse af egnede interne standarder med fysisk-kemiske egenskaber, der er sammenlignelige med de relevante
analysanders.

Tilseetning af interne standarder:
— Tilsatning til produkter (inden ekstraktion og oprensning)

— Tilsetning kan ogsd ske til ckstraheret fedt (inden oprensning), hvis grenseverdien er udtrykt i forhold til
fedtmangden.

Krav til metoder, hvor alle seks isotopmearkede indikator-PCB-kongenere anvendes:
— Korrektion af resultater for genfindelse af interne standarder
— Generelt acceptabel genfindelsesprocent for isotopmerkede interne standarder pd mellem 50 og 120 %

— En lavere eller hgjere genfindelsesprocent er acceptabel for enkeltkongenere, der bidrager til summen af de seks
indikator-PCB’er med under 10 %.

Krav til metoder, hvor ikke alle seks isotopmaerkede interne standarder eller andre interne standarder anvendes:
— Genfindelseskontrol for de(n) interne standard(er) for hver enkelt prove

— Acceptabel genfindelsesprocent for interne standarder pa mellem 60 og 120 %

— Korrektion af resultater for genfindelse af interne standarder.

Genfindelsen af umarkede kongenere kontrolleres ved hjlp af spikede prover eller kvalitetskontrolprever med
koncentrationer inden for det relevante interval. Den acceptable genfindelsesprocent for disse kongenere er pé
mellem 70 og 120 %.

7. Krav til laboratorier

I henhold til forordning (EF) nr. 882/2004 skal laboratorier vaere akkrediteret af et anerkendt organ, der fungerer i
overensstemmelse med ISO-vejledning 58, for at sikre, at de anvender analysekvalitetssikring. Laboratorier akkrediteres
ifelge EN ISO/IEC 17025-standarden.

8. Karakteristika for metodens ydeevne: Kriterier vedrorende summen af de seks indikator-PCB’er pd det
relevante niveau

Korrekthed -30% til + 30 %
Intern reproducerbarhed (intermediar pracision) (RSD%) <20%
Forskel mellem ovre og nedre koncentration (beregnet) <20%

9. Indberetning af resultater

Sa vidt den anvendte analyseprocedure tillader det, skal analyseresultaterne omfatte vaerdierne for de enkelte PCB-
kongenere og angives som nedre koncentrationer, avre koncentrationer og middelkoncentrationer, med henblik pa
at sikre, at indberetningen af resultater omfatter s mange oplysninger som muligt, s& resultaterne kan fortolkes i
overensstemmelse med specifikke krav.

Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCBer og fedtstoffer.
Provens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevareprover med gransevardier udtrykt i forhold til fedt-
mangden og en forventet fedtkoncentration i sterrelsesordenen 0-2 % (i overensstemmelse med galdende lovgiv-
ning); for andre prover er det valgfrit at bestemme fedtindholdet.

Tallene for genfindelse af de enkelte interne standarder skal stilles til rddighed, hvis genfindelsen ligger uden for det
interval, der er angivet i punkt 6, hvis gransevardierne er overskredet, og i evrige tilfelde efter anmodning.

Da der skal tages hensyn til méleusikkerheden, ndr det afgeres, om en prove er overensstemmende, skal denne
parameter ligeledes vere tilgaengelig. Analyseresultaterne indberettes derfor som x +/- U, hvor x er analyseresultatet
og U er den ekspanderede méleusikkerhed, idet der anvendes en dakningsfaktor pd 2, hvilket giver et konfidens-
niveau pa ca. 95 %.

Hvis der tages hensyn til méleusikkerheden ved at anvende CCa (se beskrivelsen i bilag II, del IV, punkt 1),
indberettes denne parameter.

— Resultaterne angives i samme enheder og med (mindst) samme antal betydende cifre som de grenseveardier, der er

fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006.
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