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II

(Ikke-lovgivningsmeessige retsakter)

FORORDNINGER

KOMMISSIONENS FORORDNING (EU) Nr. 709/2014
af 20. juni 2014

om @ndring af forordning (EF) nr. 152/2009 for s vidt angar bestemmelse af indholdet af dioxiner
og polychlorerede biphenyler

(E@S-relevant tekst)
EUROPA-KOMMISSIONEN HAR —
under henvisning til traktaten om Den Europaiske Unions funktionsméde,

under henvisning til Europa-Parlamentets og Rddets forordning (EF) nr. 882/2004 af 29. april 2004 om offentlig kontrol
med henblik pa verifikation af, at foderstof- og fedevarelovgivningen samt dyresundheds- og dyrevelfeerdsbestemmel-
serne overholdes ('), serlig artikel 11, stk. 4, og

ud fra felgende betragtninger:

(1) Ved Kommissionens forordning (EF) nr. 152/2009 (3 er der fastsat metoder til bestemmelse af indholdet af poly-
chlorerede dibenzo-p-dioxiner (PCDD’er), polychlorerede dibenzofuraner (PCDFer) og dioxinlignende polychlore-
rede biphenyler (PCB'er) i foder.

(2)  Der ber fastswttes krav vedrerende screeningsmetoder, der anvendes til at identificere prover med signifikant
indhold af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer (fortrinsvis ved at der udvealges prover, hvori indgrebs-
teersklerne er overskredet, og det sikres, at greensevardierne er overskredet i de udvalgte prover), og som har hgj
produktivitet. Andelen af falsk overensstemmende resultater i forhold til grensevaerdierne ber vere pd under 5 %
med disse screeningsmetoder.

(3)  Hvis de resultater, der opnds med screeningsmetoden, overstiger afskaeringsverdien, ber den oprindelige prove
analyseres ved hjalp af en metode, der gor det muligt at identificere og kvantificere indholdet af PCDD’er/PCDFer
og dioxinlignende PCB’er i proven. Sddanne metoder er i det folgende benzvnt »verifikationsmetoder«. De
tekniske fremskridt og udviklingen pd omrédet har vist, at det — som et supplement til gaskromatografi/hejtop-
lesende massespektrometri (GC-HRMS) — ber vere tilladt at anvende gaskromatografi/tandemmassespektrometri
(GC-MS/MS) som verifikationsmetode til kontrol af, at gransevardien er overholdt.

(4)  Pa grundlag af erfaringerne med anvendelsen af de nuvarende regler ber disse @ndres for sd vidt angdr kravene
vedrerende dobbeltanalyse, vurdering af overholdelsen af galdende krav i forbindelse med dobbeltanalyser og
kravet med hensyn til acceptabel difference mellem resultaternes gvre og nedre koncentrationer.

(5)  Forordning (EF) nr. 152/2009 ber derfor endres i overensstemmelse hermed.

(6)  Foranstaltningerne i denne forordning er i overensstemmelse med udtalelse fra Den Stdende Komité for Fadevare-
kaden og Dyresundhed —

(") EUTL 165 af 30.4.2004,s. 1.
(*) Kommissionens forordning (EF) nr. 152/2009 af 27. januar 2009 om preveudtagnings- og analysemetoder til offentlig kontrol af foder
(EUTL 54 af 26.2.2009, s. 1).
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VEDTAGET DENNE FORORDNING:

Artikel 1

Del B i bilag V til forordning (EF) nr. 152/2009 andres som angivet i bilaget til narverende forordning.

Artikel 2

Denne forordning treeder i kraft pa tyvendedagen efter offentliggerelsen i Den Europeiske Unions Tidende.

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

Udfeerdiget i Bruxelles, den 20. juni 2014.

Pi Kommissionens vegne
José Manuel BARROSO
Formand
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BILAG

I bilag V til forordning (EF) nr. 152/2009 affattes del B, »BESTEMMELSE AF INDHOLDET AF DIOXINER (PCDD’er/PCDFer) OG
PCBerc, siledes:

»B. BESTEMMELSE AF INDHOLDET AF DIOXINER (PCDD’er/PCDFer) OG PCB'er

KAPITEL I

Proveudtagningsmetoder og fortolkning af analyseresultater

1. Formil og anvendelsesomrade

Prover til offentlig kontrol af indholdet af polychlorerede dibenzo-p-dioxiner (PCDD’er), polychlorerede dibenzofu-
raner (PCDFer), dioxinlignende polychlorerede biphenyler (PCB’er) (')* og ikke-dioxinlignende PCB'er i foder udtages
som beskrevet i bilag 1. De kvantitative krav i forbindelse med kontrol af stoffer og produkter, der er homogent
fordelt i foderet, jf. punkt 5.1 i bilag I, skal overholdes. De derved fremkomne samleprover betragtes som reprasen-
tative for de partier eller delpartier, de er udtaget fra. P4 grundlag af det indhold, der er konstateret i laboratoriepre-
verne, fastslds det, om de i direktiv 2002/32/EF fastsatte greenseveerdier er overholdt.

Ved anvendelsen af denne del (del B) gelder definitionerne i bilag I til Kommissionens beslutning 2002/657[EF (3)*.
Desuden forstds i denne del (del B) ved:

sscreeningsmetoder«<: metoder til udvelgelse af stikprover med indhold af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCBer,
der overskrider grensevardierne eller indgrebstarsklerne. Sddanne metoder skal give mulighed for omkostningsef-
fektivitet og hej produktivitet med hensyn til antallet af screenede prover og derved forbedre mulighederne for at
opdage nye handelser med hej eksponering og sundhedsrisici for forbrugerne. Screeningsmetoder skal baseres pa
bioanalytiske metoder eller GC-MS-metoder. Resultater fra prover, der overstiger afskaringsverdien, skal verificeres
ved en fuldsteendig fornyet analyse af den oprindelige prove efter en verifikationsmetode til kontrol af, at grense-
vardien er overholdt

werifikationsmetoder«: metoder, der giver fuldsteendig eller supplerende information, si PCDD’er/PCDFer og dioxinlig-
nende PCB'er kan identificeres og kvantificeres entydigt pd grenseverdi- eller om nedvendigt indgrebsterskelni-
veauet. De pdgaldende metoder omfatter anvendelse af gaskromatografijhgjtoplesende massespektrometri
(GC-HRMY) eller gaskromatografi/tandemmassespektrometri (GC-MS/MS).

2. Partiets eller delpartiets overholdelse af greensevaerdien

2.1. For sd vidt angdr ikke-dioxinlignende PCB'er

Partiet overholder grensevardien, hvis analyseresultatet ikke overskrider den granseveerdi for ikke-dioxinlignende
PCB’er, der er fastsat i direktiv 2002/32/EF, idet der tages hensyn til méleusikkerheden.

Partiet overholder ikke greenseveerdien, hvis analyseresultatets gvre koncentration (*)* — bekraeftet ved endnu en
analyse (%)* — overskrider graenseveerdien, der er fastsat i direktiv 2002/32/EF, idet der tages hensyn til maleusikker-
heden. Middelvaerdien af de to bestemmelser, under hensyntagen til méleusikkerheden, anvendes til at verificere, om
kravene er opfyldt.

Der tages hensyn til méleusikkerheden pa en af folgende mader:

— ved at beregne den ekspanderede usikkerhed, idet der anvendes en dakningsfaktor pd 2, hvilket giver et konfi-
densniveau pa ca. 95 %. Et parti eller delparti opfylder ikke kravene (dvs. er ikke-overensstemmende), hvis den
mélte veerdi minus U ligger over greensevardien

— ved at fastlegge beslutningsgraensen (CCa) i overensstemmelse med punkt 3.1.2.5 i bilag I til beslutning
2002/657[EF. Et parti eller delparti er ikke-overensstemmende, hvis den malte veerdi er lig med eller hgjere end
CCa.

Forste, andet og tredje afsnit galder for analyseresultater af prover udtaget ved offentlig kontrol. For kontraprave-
analyser eller analyser til referenceformaél galder de nationale regler.
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2.2. For sd vidt angdr PCDD’er/PCDFeer og dioxinlignende PCB'er
Partiet overholder greenseveerdierne, hvis resultatet fra en enkelt analyse

— udfort efter en screeningsmetode med en andel af falsk overensstemmende resultater pd under 5 % viser, at
indholdet ikke overskrider den pdgaldende greenseverdi for PCDD’er/PCDFer eller for summen af PCDD’er/
PCDFer og dioxinlignende PCB’er, der er fastsat i direktiv 2002/32/EF

— udfort efter en verifikationsmetode ikke overskrider den pdgeldende graenseveerdi for PCDD’er/PCDFer eller for
summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB'er, der er fastsat i direktiv 2002/32[EF, idet der tages
hensyn til méleusikkerheden.

For screeningsassays fastlaegges en afskeeringsveerdi, som laegges til grund for beslutninger om, hvorvidt de relevante
grensevardier, der er fastsat for enten PCDD’er/PCDFer eller for summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende
PCBer, er overholdt i proverne.

Partiet overholder ikke gransevardien, hvis analyseresultatets @vre koncentration (*)* — tilvejebragt efter en verifi-
kationsmetode og bekraftet ved endnu en analyse — overskrider graensevardien, der er fastsat i direktiv
2002/32/EF, idet der tages hensyn til méleusikkerheden (°)*. Middelvaerdien af de to bestemmelser, under hensyn-
tagen til médleusikkerheden, anvendes til at verificere, om kravene er opfyldt.

Der tages hensyn til méleusikkerheden pé en af folgende mader:

— ved at beregne den ekspanderede usikkerhed, idet der anvendes en dakningsfaktor pé 2, hvilket giver et konfi-
densniveau pd ca. 95 %. Et parti eller delparti er ikke-overensstemmende, hvis den malte veerdi minus U ligger
over grensevardien. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er bestemmes separat, anvendes summen af
den ansldede ekspanderede usikkerhed pd de separate analyseresultater vedrerende PCDD’er/PCDFer og dioxin-
lignende PCB’er pa summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er

— ved at fastlegge beslutningsgreensen (CCa) i overensstemmelse med punkt 3.1.2.5 i bilag I til beslutning
2002/657|[EF. Et parti eller delparti er ikke-overensstemmende, hvis den malte veerdi er lig med eller hojere end
CCa.

Forste til fjerde afsnit gaelder for analyseresultater af prover udtaget ved offentlig kontrol. For kontraprgveanalyser
eller analyser til referenceformal galder de nationale regler.

3. Resultater over de indgrebstarskler, der er fastsat i bilag ii til direktiv 2002/32/EF

Indgrebstarskler er et redskab til udvelgelse af prover i tilfelde, hvor det er nedvendigt at identificere en forure-
ningskilde og treffe foranstaltninger, der reducerer eller fjerner den. Med screeningsmetoder fastlagges der relevante
afskaringsveerdier til udvelgelse af de pdgaeldende prover. Er det nedvendigt med en betydelig indsats for at identifi-
cere en kilde og reducere eller fjerne forureningen, kan det vare hensigtsmeassigt at bekraefte overskridelsen af
indgrebstersklerne ved endnu en analyse under anvendelse af en verifikationsmetode og under hensyntagen til
maleusikkerheden (')*.

KAPITEL II

Klargering af prover og krav til analysemetoder, der anvendes ved offentlig kontrol af indholdet af dioxiner (pcdd’er/
pcdf’er) og dioxinlignende pcb’er i foder

1. Anvendelsesomride

Kravene i dette kapitel anvendes, nér foder analyseres med henblik pd 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 forskriftsmassige formal.

Indholdet af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er i foder kan overvdges under anvendelse af to forskellige
typer analysemetoder:

a) Screeningsmetoder

Formalet med screeningsmetoder er at udvelge stikprever med indhold af PCDD’er/PCDFer og dioxinlig-
nende PCBer, der overskrider graensevardierne eller indgrebstersklerne. Screeningsmetoder skal give
mulighed for omkostningseffektivitet og hej produktivitet med hensyn til antallet af screenede prever og
derved forbedre mulighederne for at opdage nye handelser med hej eksponering og sundhedsrisici for
forbrugerne. De ber anvendes med henblik pd at undga falsk overensstemmende resultater. Metoderne kan
omfatte bioanalytiske analysemetoder og GC-MS-metoder.
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Med screeningsmetoder sammenholdes analyseresultatet med en afskeringsverdi, som giver et ja/nej-svar
pd, om graensevaerdien eller indgrebstarsklen er overskredet. Koncentrationen af PCDD’er/PCDFer og
summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB'er i prover, der mistaenkes for at vere ikke-overensstem-
mende i forhold til grenseverdien, skal bestemmes/bekraftes efter en verifikationsmetode.

Screeningsmetoder kan desuden give en indikation af indholdet af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer
i proven. Anvendes der bioanalytiske screeningsmetoder, udtrykkes resultatet som bioanalytiske akvivalenter
(BEQ), mens det udtrykkes i toksicitetsaekvivalenter (TEQ), hvis der anvendes fysisk-kemiske GC-MS-metoder.
De numerisk angivne resultater fra screeningsmetoder er egnede til at pévise overensstemmelse eller
mistaenkt ikke-overensstemmelse eller overskridelse af indgrebstaerskler og giver en indikation af koncentrati-
onsintervallet i tilfaelde af opfelgning efter verifikationsmetoder. De egner sig ikke til formdl som at vurdere
baggrundsniveauer, foretage skon over indtag, felge udviklingen i niveauer over tid eller revurdere indgrebs-
teerskler og graenseverdier.

b) Verifikationsmetoder

Verifikationsmetoder ger det muligt entydigt at identificere og kvantificere PCDD’er/[PCDFer og dioxinlig-
nende PCBer i en prove og giver fuldsteendig information pd kongenerniveau. Disse metoder muligger
sdledes kontrol af greensevardier og indgrebsterskler, herunder bekraftelse af resultater fra screeningsme-
toder. Resultaterne kan tillige anvendes til andre formal sdsom at bestemme lave baggrundsniveauer i forbin-
delse med overvigningen af foder, folge udviklingen i niveauer over tid, vurdere eksponeringen og opbygge
en database til brug for en eventuel revurdering af indgrebstarskler og granseverdier. De er ogsd vigtige
redskaber til at klarleegge kongenermenstre med henblik pa at identificere kilden til en eventuel forurening.
De pagzldende metoder omfatter anvendelse af GC-HRMS. Ogsd GC-MS/MS kan anvendes til at bekreafte
overholdelse eller manglende overholdelse af grensevaerdien.

2. Baggrund

Til beregning af koncentrationer af toksicitetsakvivalenter (TEQ) ganges koncentrationerne af de enkelte stoffer
i en given preve med deres respektive toksicitetseekvivalensfaktor (TEF) (jf. fodnote (1)* i kapitel I), og summen
heraf giver den samlede koncentration af dioxinlignende forbindelser udtrykt i TEQ.

I denne del (del B) forstds ved den accepterede specifikke bestemmelsesgranse for en enkeltkongener det laveste
indhold af analyt, der kan pévises med rimelig statistisk sikkerhed, og som opfylder identifikationskriterierne
som beskrevet i internationalt anerkendte standarder, f.eks. i standard EN 16215:2012 (Foderstoffer — Bestem-
melse af dioxiner og dioxinlignende PCB-forbindelser samt indikator-PCB-forbindelser ved GC/HRMS) og/eller
EPA-metode 1613 og 1668, som a@ndret.

Bestemmelsesgransen for en enkeltkongener kan identificeres som

a) koncentrationen af en analyt i proveekstraktet, som giver et instrumentrespons for de to forskellige ioner,
der skal undersgges, med et signal-stgj-forhold pé 3:1 for det svageste radatasignal, eller

b) sifremt beregningen af signal-stgj-forholdet af tekniske grunde ikke giver palidelige resultater, punktet med
laveste koncentration pa en kalibreringskurve, som giver en acceptabel (< 30 %) og ensartet (som minimum
mélt i begyndelsen og i slutningen af en analyserakke af prover) afvigelse i forhold til den gennemsnitlige
relative responsfaktor, beregnet for alle punkter pé kalibreringskurven i hver proverakke. LOQ beregnes ud
fra punktet med laveste koncentration under hensyntagen til genfindingen af interne standarder og preve-
mangde.

Bioanalytiske screeningsmetoder vil ikke give resultater pd kongenerniveau, men giver udelukkende en indika-
tion (®)* af TEQ-niveauet, udtrykt i bioanalytiske akvivalenter (BEQ), hvorved der tages hensyn til det forhold,
at det ikke ngdvendigvis er alle forbindelser i et proveekstrakt, som giver respons i testen, der opfylder samtlige
TEQ-princippets forudsatninger.

Screenings- og verifikationsmetoder kan kun anvendes til kontrol af en bestemt matrix, hvis metoderne er
tilstreekkeligt folsomme til pa palidelig vis at pavise forekomst pd indgrebstarskel- eller grenseveerdiniveauet.

3. Kvalitetssikringskrav

3.1.  Der skal treeffes foranstaltninger til at undga krydskontaminering i alle faser af preveudtagnings- og analysepro-
ceduren.

3.2. 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 preverne pévirkes. Spor af
papirstev fjernes fra provebeholderen.
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3.3. Opbevaring og transport af foderpreven skal foregd, sd provens integritet bevares.

3.4. 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. sd proven kan sigtes gennem en 1 mm-sigte).
Preverne torres for formalingen, hvis vandindholdet er for hgjt.

3.5. Det kontrolleres, at reagenser, glasudstyr og andet udstyr ikke pavirker TEQ- eller BEQ-baserede resultater.
3.6. Der foretages en blindpreveanalyse ved at gennemfere hele analyseproceduren, blot med udeladelse af proven.
3.7. For s3 vidt angér bioanalytiske metoder kontrolleres det, at alt glasudstyr og alle oplesningsmidler, der anvendes

til analyser, er fri for forbindelser, der interfererer med péavisningen af mélforbindelser i maleomradet. Glasudstyr
skylles med oplesningsmidler eller opvarmes til temperaturer, der er tilstraekkeligt heje til at fjerne spor af
PCDD’er/PCDFer, dioxinlignende forbindelser og interfererende forbindelser fra udstyrets overflader.

3.8. Den provemangde, der anvendes til ekstraktionen, skal veere tilstreekkelig til, at kravene vedrerende et tilstraek-
kelig lavt maleomrade, som dakker graenseverdi- eller indgrebstarskelkoncentrationerne, er opfyldt.

3.9. De specifikke procedurer for klargering af prever, som anvendes for de pagaldende produkter, skal vare i over-
ensstemmelse med internationalt anerkendte retningslinjer.

4. Krav til laboratorier
4.1. [ henhold til forordning (EF) nr. 882/2004 skal laboratorier veere akkrediteret af et anerkendt organ, der

fungerer i overensstemmelse med ISO-vejledning 58, s det sikres, at de anvender analysekvalitetssikring. Labo-
ratorier akkrediteres ifelge EN ISO/IEC 17025-standarden.

4.2. Laboratoriets prastationer dokumenteres ved lobende, vellykket deltagelse i laboratoriesammenligninger vedre-
rende bestemmelse af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er i de relevante fodermatrixer og koncentrati-
onsomréder.

4.3. Laboratorier, der anvender screeningsmetoder til rutinemassig kontrol af prover, skal etablere et taet samarbejde

med laboratorier, der anvender verifikationsmetoden — bade i forbindelse med kvalitetskontrol og til bekraef-
telse af analyseresultater for mistenkte prover.

5. Grundlaeggende krav til procedurer for analyse af dioxiner (PCDD’er/PCDFer) og dioxinlignende
PCB’er
5.1. Lavt maleomrdde og bestemmelsesgreenser

For PCDD’er/PCDFer skal de péviselige mangder befinde sig i det gvre femtogram-interval (10-1° g) pa grund af
visse af disse forbindelsers ekstremt hgje toksicitet. For de fleste PCB-kongenere er det tilstraekkeligt med en
bestemmelsesgranse i nanogram-intervallet (10~ g). Til maling af de mere toksiske dioxinlignende PCB-konge-
nere (isaer non-ortho-substituerede kongenere) skal den nedre del af mdleomradet ligge i den nedre del af piko-
gram-intervallet (1012 g). For alle andre PCB-kongenere er det tilstrackkeligt med en bestemmelsesgranse i
nanogram-intervallet (10~ g).

5.2. Hoj selektivitet (specificitet)

5.2.1.  Der skal kunne skelnes mellem PCDD’er, PCDFer og dioxinlignende PCB’er og en lang rakke andre, potentielt
interfererende forbindelser i proveekstraktet, som forekommer i koncentrationer, der er op til mange gange
hgjere end de relevante analytters. For GC-MS-metoders vedkommende skal der kunne skelnes mellem forskel-
lige kongenere, f.eks. mellem toksiske kongenere (sdsom de 17 2,3,7,8-substituerede PCDD’er/PCDFer og
12 dioxinlignende PCB’er) og andre kongenere.

5.2.2. Bioanalytiske metoder skal kunne pavise mélforbindelserne som summen af PCDD’er/PCDFer og/eller dioxinlig-
nende PCB’er. Ved oprensningen af praver skal det tilstraebes at fjerne forbindelser, der giver falsk ikke-overens-
stemmende resultater, og forbindelser, der kan svakke responset og give falsk overensstemmende resultater.
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5.3. Hoj nejagtighed (korrekthed og precision, tilsyneladende bioassay-genfinding)

5.3.1.  For sd vidt angdr GC-MS-metoder skal bestemmelsen give et pélideligt estimat over den korrekte koncentration i
en prove. Hoj ngjagtighed er ngdvendig for at undgd, at et resultat af en analyse afvises pd grundlag af lav péli-
delighed af det bestemte TEQ-niveau. Ngjagtighed udtrykkes som korrekthed (forskellen mellem den maélte
middelveardi for en analyt i et certificeret materiale og dens certificerede verdi, udtrykt i procent af den certifi-
cerede veerdi) og precision (RSDy, relativ standardafvigelse beregnet ud fra resultater, der er fremkommet under
reproducerbarhedsbetingelser).

5.3.2. For bioanalytiske metoder bestemmes den tilsyneladende bioassay-genfinding. Ved tilsyneladende bioassay-
genfinding forstds BEQ-niveauet beregnet ud fra TCDD- eller PCB 126-kalibreringskurven, korrigeret for blind-
proven og efterfolgende divideret med TEQ-niveauet som bestemt efter verifikationsmetoden. Formalet er at
korrigere for faktorer sdsom tabet af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende forbindelser i ekstraktions— og oprens-
ningsfasen, medekstraherede forbindelser, som forstaerker eller svaekker responset (henholdsvis agonistisk og
antagonistisk virkning), kvaliteten af kurvetilpasningen eller forskelle mellem verdierne for henholdsvis toksici-
tetseekvivalensfaktoren (TEF) og den relative styrke (REP). Den tilsyneladende bioassay-genfinding beregnes ud
fra passende referenceprover med reprasentative kongenermenstre omkring det relevante niveau.

5.4.  Validering i neerheden af grenseveerdien og kvalitetskontrol generelt

5.4.1. Laboratorierne skal dokumentere en metodes ydeevne i nzrheden af grenseverdien, f.eks. 0,5, 1 og 2 gange
grensevaerdien med en acceptabel variationskoefficient for gentagne analyser, som led i valideringsproceduren
og i forbindelse med rutinemassige analyser.

5.4.2.  Som interne kvalitetskontrolforanstaltninger gennemfores der regelmessigt blindprevekontrol og spikingforseg
eller analyse af kontrolprever (om muligt med certificeret referencemateriale). Kvalitetskontrolkort for blindpre-
vekontroller, spikingforseg eller analyser af kontrolprever registreres og kontrolleres for at sikre, at den analy-
tiske ydeevne er i overensstemmelse med gaeldende krav.

5.5. Bestemmelsesgmmse

5.5.1.  For bioanalytiske screeningsmetoders vedkommende er fastleggelse af bestemmelsesgraensen (LOQ) ikke et ufra-
vigeligt krav, men det skal godtgeres, at metoden gor det muligt at skelne blindpreveveerdien fra afskeringsver-
dien. I forbindelse med fastleggelsen af et BEQ-niveau fastsattes et rapporteringsniveau med henblik pd hindte-
ring af prever, som giver et respons under dette niveau. Det skal dokumenteres, at rapporteringsniveauet
adskiller sig — som minimum med en faktor tre — fra procedureblindprever med et respons under maleom-
radet. Det skal derfor beregnes ud fra prever med et indhold af malforbindelserne omkring det kravede mini-
mumsniveau og ikke ud fra et bestemt signal-stgj-forhold eller en assay-blindpreve.

5.5.2.  LOQ for en verifikationsmetode skal vare pé ca. en femtedel af gransevardien.

5.6. Analysekriterier

For at sikre palidelige resultater af verifikations- eller screeningsmetoder skal folgende kriterier veere opfyldt i
narheden af greensevardien eller indgrebstaersklen for henholdsvis TEQ- eller BEQ-vardien, bestemt enten som
samlet TEQ (som summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er) eller separat for henholdsvis PCDD’er|
PCDFer og dioxinlignende PCBer:

R Tl J A —
Falsk overensstemmende-andel (?) <5%
Korrekthed -20%til + 20 %
Repeterbarhed (RSD,) <20%
Intern reproducerbarhed (RSDy) <25% <15%

(") Iforhold til greensevardierne.
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5.7. Specifikke krav til screeningsmetoder

5.7.1.  Bdde GC-MS-metoder og bioanalytiske metoder kan anvendes til screening. For GC-MS-metoder skal kravene i
punkt 6 vere opfyldt. Der er fastsat specifikke krav til cellebaserede bioanalytiske metoder i punkt 7.

5.7.2.  Laboratorier, der anvender screeningsmetoder til rutinemaessig kontrol af prover, skal etablere et tet samarbejde
med laboratorier, der anvender verifikationsmetoden.

5.7.3.  Screeningsmetodens ydeevne skal efterproves i forbindelse med rutinemszssige analyser, ved analysekvalitetskon-
trol og ved lgbende metodevalidering. Der skal opereres med et fast program for kontrol af overensstemmende
resultater.

5.7.4.  Kontrol af eventuel heemning 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 graensevaerdien eller indgrebstersklen med henblik pd at kontrollere, om responset
mdske hemmes af interfererende stoffer i proveekstraktet. Den madlte koncentration af den spikede preove
sammenholdes med summen af koncentrationen af det ikke-spikede ekstrakt og spikingkoncentrationen. Hvis
denne malte koncentration er over 25 % mindre den beregnede (sum-)koncentration, er dette en indikation af
mulig signalhaemning, og den pdgaldende prove underkastes en GC-HRMS-verifikationsanalyse. Resultaterne
registreres i kvalitetskontrolkort.

5.7.5.  Kvalitetskontrol af overensstemmende prover

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

5.7.6. Bestemmelse af andelen af falsk overensstemmende resultater fra kvalitetskontroldata

Andelen af falsk overensstemmende resultater fra screening af prever, der ligger under og over graenseverdien
eller indgrebstersklen, bestemmes. Den faktiske andel af falsk overensstemmende resultater skal ligge under
5 %. Nér der foreligger mindst 20 bekreaftede 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 forure-
ningshendelser og dakker et koncentrationsomrdde pd op til feks. 2 gange grensevaerdien, kan ogsd telles
med i de mindst 20 resultater, der skal laegges til grund for evalueringen af andelen af falsk overensstemmende
resultater. Proverne skal daekke de mest almindelige kongenermenstre og repreaesentere forskellige kilder.

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

5.7.7. Potentielt ikke-overensstemmende prover fra screening skal altid verificeres ved en fuldsteendig fornyet analyse
af den oprindelige prove efter en verifikationsanalysemetode. Disse prover kan ogsd anvendes til at evaluere
andelen af falsk ikke-overensstemmende resultater. For screeningsmetoder er andelen af falsk ikke-overensstem-
mende resultater andelen af resultater, for hvilke det ved hjalp af en verifikationsanalyse er bekreftet, at de
opfylder kravene (dvs. er overensstemmende), efter at preven i en tidligere screening er erklaeret for potentielt
ikke-overensstemmende. Vurderingen af screeningsmetodens hensigtsmaessighed baseres pd sammenholdelse af
antallet af falsk ikke-overensstemmende prever med det samlede antal kontrollerede prever. Denne andel skal
vaere tilstraekkeligt lille til, at screening med fordel kan anvendes.

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

Ogsd for bioanalytiske metoder, der gennemferes under repeterbarhedsbetingelser, er den interne RSD, typisk
lavere end reproducerbarheden RSD;.

6. Specifikke krav, som GC-MS-metoder skal opfylde med henblik pa screening eller verifikation

6.1.  Acceptabel difference mellem WHO-TEQ-resultaters ovre og nedre koncentration

Differencen mellem den ovre og den nedre koncentration ma ikke overstige 20 % i forbindelse med bekreeftelse
af overskridelse af greenseveerdien eller i tilfaelde af behov for indgrebstaerskler.
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6.2. Genfindingskontrol

6.2.1. For at validere analyseproceduren tilsattes *C-markede 2,3,7,8-chlorsubstituerede PCDD’er/PCDFer og
BC-mearkede dioxinlignende PCB’er som intern standard helt fra begyndelsen af analysen, f.cks. inden ekstrak-
tion. Der tilsattes 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 tilseettes
mindst én kongener for hver massespektrometrisk udvalgt ionregistreringsfunktion, der anvendes til overvig-
ning 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 *C-markede dioxinlignende PCBer som
intern standard.

6.2.2.  Der bestemmes ogsa relative responsfaktorer for de kongenere, som der ikke tilseettes en 3C-market analog for,
ved hjalp af relevante kalibreringsoplesninger.

6.2.3.  For vegetabilsk foder og animalsk foder, der indeholder under 10 % fedt, er det obligatorisk at tilsette interne
standarder inden ekstraktionen. For animalsk foder, der indeholder over 10 % fedt, tilsettes de interne stan-
darder enten for eller efter fedtekstraktionen. Der foretages en hensigtsmaessig validering af ekstraktionseffektivi-
teten, afheaengigt af det trin, hvor de interne standarder tilsattes, og af, om resultaterne er produktbaserede eller
fedtbaserede.

6.2.4. Inden GC-MS-analyse tilsattes en eller to genfindingsstandarder (surrogat).

6.2.5. Det er nedvendigt med genfindingskontrol. Niveauet for genfinding af de enkelte interne standarder ved verifi-
kationsmetoder skal ligge pd mellem 60 og 120 %. Lavere eller hgjere genfinding for enkeltkongenere, navnlig
for visse hepta- og octa-chlorerede dibenzo-p-dioxiner og dibenzofuraner, kan accepteres, pd betingelse af at
deres bidrag til TEQ-vaerdien ikke udger mere end 10 % af den samlede TEQ-vardi (baseret pd summen af
PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er). Niveauet for genfinding ved GC-MS-screeningsmetoder skal ligge
pd mellem 30 og 140 %.

6.3. 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 hjelp af egnede kromatografiske metoder (helst

med florisil-, alumina- og/eller carbonkolonne).

— Gaskromatografisk separation af isomerer skal vare pd under < 25 % maélt mellem toppene for 1,2,3,4,7,8-
HxCDF og 1,2,3,6,7,8-HxCDF.

6.4. Kalibrering med standardkurve

Kalibreringskurven skal daekke det relevante granseveardi- eller indgrebstaerskelniveau.

6.5. Specifikke kriterier vedrarende verifikationsmetoder
— For GC-HRMS:

Ved HRMS skal oplesningsevnen typisk vaere mindst 10 000 for hele masseintervallet ved en dalvardi pa
10 %.

Opfyldelse af yderligere identifikations- og bekraftelseskriterier som beskrevet i internationalt anerkendte
standarder, f.eks. i standard EN 16215:2012 (Foderstoffer — Bestemmelse af dioxiner og dioxinlignende
PCB-forbindelser samt indikator-PCB-forbindelser ved GC/HRMS) og/eller EPA-metode 1613 og 1668, som
@ndret.

— For GC-MS/MS:

Overvégning af mindst 2 specifikke prakursor-ioner, hver med et specifikt tilsvarende transitionsprodukt-
ion for alle maerkede og ikke mearkede analytter inden for analysens anvendelsesomrade.

Tilladt maksimumstolerance for relative ionintensiteter pd + 15 % for udvalgte transitionsprodukt-ioner
sammenholdt med beregnede eller mélte veerdier (gennemsnit fra kalibreringsstandarder) ved anvendelse af
identiske MS/MS-betingelser, isar kollisionsenergi og kollisionsgastryk, for hver transition af en analyt.
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Oplesningen for hver quadrupol skal enten kunne sidestilles med eller vare bedre end enhedsmasseoples-
ningen (enhedsmasseoplesning: oplesning, der er tilstraekkelig til at adskille en masseenhed i to toppe) for at
minimere eventuelle interferenser pa den pagaldende analyt.

Opfyldelse af de yderligere kriterier som beskrevet i internationalt anerkendte standarder, f.eks. i standard
EN 16215:2012 (Foderstoffer — Bestemmelse af dioxiner og dioxinlignende PCB-forbindelser samt indi-
kator-PCB-forbindelser ved GC/HRMS) og/eller EPA-metode 1613 og 1668, som andret, undtagen pligten
til at anvende GC-HRMS.

7. Specifikke krav til bioanalytiske metoder

Bioanalytiske metoder er metoder baseret pd anvendelse af biologiske principper, sdsom cellebaserede assays,
receptorassays eller immunoassays. Dette punkt (punkt 7) indeholder krav til bioanalytiske metoder generelt.

Med en screeningsmetode klassificeres en preve principielt som overensstemmende eller som mistaenkt for at
vare ikke-overensstemmende. I det gjemed sammenholdes det beregnede BEQ-niveau med afskaringsveardien
(f. punkt 7.3). Prover, der giver resultater under afskeaeringsvaerdien, erkleres for overensstemmende, mens
prover, der ligger pa eller over afskaringsverdien, erkleres for misteenkt for at vaere ikke-overensstemmende og
nedvendigger analyse efter en verifikationsmetode. 1 praksis kan et BEQ-niveau pd 2/3 af grensevardien vare
afskaringsveerdi, sdfremt der sikres en andel af falsk overensstemmende resultater pd under 5 % og en accep-
tabel andel af falsk ikke-overensstemmende resultater. Med sarskilte greenseveerdier for henholdsvis PCDD’er|
PCDFer og summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB'er er passende bioassay-afskaringsverdier for
PCDD’er/PCDFer en forudsatning for at kunne kontrollere provernes overensstemmelse uden fraktionering. Til
kontrol af prever, for hvilke indgrebstersklerne er overskredet, vil en passende procentdel af den enkelte
indgrebstearskel vare en egnet afskaringsverdi.

Der kan desuden for visse bioanalytiske metoders vedkommende fastsattes et vejledende niveau udtrykt i BEQ
for prever i méileomrédet, der ligger over rapporteringsgraensen (jf. punkt 7.1.1 og 7.1.6).

7.1. Evaluering af testresponset

7.1.1.  Generelle krav

— Ved beregning af koncentrationerne ud fra en TCDD-kalibreringskurve vil vardierne i den nederste og den
gverste del af kurven vise en stor spredning (en hej variationskoefficient (CV)). Mileomradet er det omrade,
hvor CV er pd under 15 %. Den nedre del af médleomrddet (rapporteringsniveauet) settes hgjere — som
minimum med en faktor tre — end procedureblindpreverne. Den ovre del af maleomradet er normalt
reprasenteret ved EC,-vaerdien (70 % af den hgjeste effektive koncentration), men er lavere, hvis CV ligger
over 15 % inden for dette interval. Méleomradet fastsattes i forbindelse med validering. Afskeeringsveerdi-
erne (jf. punkt 7.3) skal ligge klart inden for maleomradet.

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

7.1.2.  Kalibrering
7.1.2.1. Kalibrering med standardkurve

— Indholdet i prover 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 preven.

— Kalibreringskurver skal indbefatte 8-12 koncentrationer (som minimum dobbeltbestemmelser), idet der skal
vere tilstraekkeligt med koncentrationer i den nederste del af kurven (maleomradet). Der lagges sarlig vagt
pa kvaliteten af kurvetilpasningen i maleomradet. R2-vaerdien er som sddan af begranset eller slet ingen
vardi 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 maleomréde, f.eks. ved at mini-
mere summen af kvadrerede residualer.

— Det ansldede indhold i preveekstraktet 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 genfinding (som beregnes ud fra BEQ-niveauet i passende reference-
prover med reprasentative kongenermenstre omkring greensevardien eller indgrebsteersklen). Til korrektion
for genfinding skal den tilsyneladende genfinding ligge inden for det kravede interval (jf. punkt 7.1.4). Refe-
renceprover, der anvendes til korrektion for genfinding, skal opfylde kravene i punkt 7.2.



27.6.2014 Den Europeiske Unions Tidende L 188/11

7.1.2.2. Kalibrering med referencepraver

Alternativt kan der anvendes en kalibreringskurve fremstillet pd grundlag af mindst fire referenceprover (.
punkt 7.2.4: en matrixblindpreve plus tre referenceprever pa 0,5, 1 og 2 gange gransevardien eller indgrebs-
teersklen), hvorved behovet for at korrigere for blindpreve og genfinding bortfalder. I dette tilfeelde kan det
testrespons, som svarer til 2/3 af grensevardien (if. punkt 7.3), beregnes direkte ud fra disse prover og
anvendes som afskeringsverdi. Til kontrol af prever, for hvilke indgrebstersklerne er overskredet, vil en
passende procentdel af disse indgrebstarskler vaere en egnet afskeeringsveerdi.

7.1.3.  Separat bestemmelse af henholdsvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer

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.

7.1.4.  Tilsyneladende bioassay-genfinding

Den tilsyneladende bioassay-genfinding beregnes ud fra passende referenceprever med reprasentative kongener-
menstre omkring graensevardien eller indgrebstarsklen og udtrykkes som procent af BEQ-niveauet i forhold til
TEQ-niveauet. Forskellene mellem TEF- og REP-faktorer for dioxinlignende PCB'er kan, athengigt af, hvilken
type assay og TEFer (°)* der anvendes, resultere i lave tilsyneladende genfindingsprocenter for dioxinlignende
PCB'er i forhold til PCDD’er/PCDFer. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er bestemmes separat, er
den tilsyneladende bioassay-genfinding derfor 20-60 % for dioxinlignende PCBer og 50-130 % for PCDD’er|
PCDFer (disse intervaller gaelder for TCDD-kalibreringskurven). Eftersom dioxinlignende PCB'ers bidrag til
summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er kan variere afhangigt af forskellige matrixer og prover,
afspejler den tilsyneladende bioassay-genfinding for summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB’er disse
intervaller og skal vare pd 30-130 %. Enhver indvirkning af vasentligt endrede TEF-verdier pd EU-lovgiv-
ningen for PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er nedvendigger en endring af disse intervaller.

7.1.5. Kontrol af genfinding efter oprensning

Tabet af forbindelser under oprensningen kontrolleres i forbindelse med validering. En blindpreve tilsat en blan-
ding af de forskellige kongenere underkastes oprensning (mindst n = 3), og genfinding og variabilitet kontrol-
leres efter en verifikationsmetode. Genfindingen skal vare pd mellem 60 og 120 %, isar for kongenere, der
bidrager med over 10 % af TEQ-niveauet i forskellige blandinger.

7.1.6.  Rapporteringsgranse

Ved indberetning af BEQ-niveauer fastlegges der en rapporteringsgrense 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. Rapporteringsgransen
sattes vesentligt hgjere (som minimum med en faktor tre) end procedureblindpraverne.

7.2. Anvendelse af referencepraver

7.2.1. Referenceprover skal reprasentere prevematrix, kongenermenstre og koncentrationsomrdder for PCDD’er/
PCDFer og dioxinlignende PCB'er omkring granseverdien eller indgrebstarsklen.

7.2.2.  Hver analyserakke skal omfatte en matrixblindpreve eller, hvor dette ikke er muligt, en procedureblindpreve
samt en referenceprove ved grensevardien eller indgrebstarsklen. Disse prover ekstraheres og analyseres
samtidig under identiske betingelser. Referenceprgven skal udvise en klart kraftigere reaktion end blindpreven,
sé der er sikkerhed for testens egnethed. Proverne kan anvendes til korrektion for blindpreve og genfinding.

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

7.2.4.  Der kan inkluderes ekstra referenceprover pé f.eks. 0,5 og 2 gange gransevardien eller indgrebstarsklen for at
vise analysemetodens ydeevne inden for det interval, der er relevant for kontrollen af greensevardien eller
indgrebstzarsklen. Kombineret kan disse prover anvendes til beregning af BEQ-niveauerne i de klargjorte prover
(if. punkt 7.1.2.2).
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7.3.

Fastleggelse af afskeeringsverdier

Relationen mellem bioanalytiske resultater i BEQ og resultater fra verifikationsmetoden i TEQ fastlagges, f.cks.
ved hjelp af matrixtilpassede kalibreringsforssg med referenceprover tilsat 0, 0,5, 1 og 2 gange grensevardien,
med seks gentagelser pd hvert niveau (n = 24). Korrektionsfaktorer (blindpreve og genfinding) kan beregnes
skensmassigt ud fra dette forhold, men skal efterproves i overensstemmelse med punkt 7.2.2.

Der fastlegges afskaringsverdier for at kunne afgere, om en prove overholder de fastsatte greenseveerdier, eller
for, hvor det er relevant, at kunne kontrollere indgrebstarsklerne i forhold til de pdgaldende gransevzardier eller
indgrebsterskler, der er fastsat for enten PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCBer hver for sig eller for
summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer. De reprasenteres ved det nedre endepunkt i fordelingen
af bioanalytiske resultater (korrigeret for blindpreve og genfinding), som svarer til verifikationsmetodens beslut-
ningsgranse, med et konfidensniveau pd 95 %, hvilket indebaerer en falsk overensstemmende-andel pa < 5 %,
og en RSD; pd < 25 %. Verifikationsmetodens beslutningsgranse er granseverdien, under hensyntagen til
maleusikkerheden.

Afskeeringsveerdien (i BEQ) beregnes som beskrevet i enten punkt 7.3.1, punkt 7.3.2 eller punkt 7.3.3 (f.
figur 1).

Anvendelse af det nedre band i forventningsintervallet pd 95 % ved verifikationsmetodens beslutningsgranse:

Afskaringsveerdi = BEQp; = Syx*tafom- 2\/ 1/n+1/m+ (x —X)Z /Qu
hvor:

BEQ,, er den BEQ, der svarer til verifikationsmetodens beslutningsgrense, som er gransever-
dien under hensyntagen til méleusikkerheden

Sy er den residuale standardafvigelse

er Student-faktoren (a = 5 %, f = frihedsgrader, enkeltsidet)

of =m-2

m er det samlede antal kalibreringspunkter (indeks j)
n er antallet af gentagelser pd hvert niveau

X, er provekoncentrationen (i TEQ) for kalibreringspunktet i som bestemt efter en verifika-
tionsmetode

=I

er gennemsnittet af koncentrationerne (i TEQ) af samtlige kalibreringsprover

Qu = Z(xi -%)’ Q,, = er kvadratsum-parameteren, i = indeks for kalibreringspunktet i.

Beregning ud fra bioanalytiske resultater (korrigeret for blindpreve og genfinding) fra flere analyser af prover
(n > 6) forurenet i koncentrationer ved verifikationsmetodens beslutningsgreense som det nedre endepunkt i
fordelingen af data ved den tilsvarende BEQ-middelveerdi:

Afskaringsverdi = BEQ,, — 1,64 x SD,
hvor:

SD, er standardafvigelse for resultaterne af bioassay ved BEQ,,, mélt under interne reproducerbarhedsbetin-
gelser.



27.6.2014

Den Europeiske Unions Tidende

7.3.3.

BEQBeslutningSgra% nse 5 s

Afskaringsveerdi L9, 2

BEQIndgrebs niveau e

7.4.

7.4.1.

7.4.2.

7.4.3.

Beregning som middelvaerdi af bioanalytiske resultater (i BEQ, korrigeret for blindpreve og genfinding) fra flere
analyser af prover (n > 6) forurenet i koncentrationer pa 2/3 af grenseverdien eller indgrebstarsklen, baseret
pd den observation, at dette niveau ligger pd omkring den afskaringsvardi, der er fastlagt i henhold til
punkt 7.3.1 eller punkt 7.3.2:

Figur 1
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Figur 1. Beregning af afskaringsverdier med et konfidensniveau pd 95 %, hvilket indebeerer en falsk overens-
stemmende-andel pd < 5 %, og en RSD,, pd < 25 %:

1. fra det nedre band i forventningsintervallet pd 95 % ved verifikationsmetodens beslutningsgranse,

2. fra flere analyser af prever (n > 6) forurenet i koncentrationer ved verifikationsmetodens beslutningsgranse
som det nedre endepunkt i fordelingen af data (i figuren reprasenteret ved en klokkelignende kurve) ved den
tilsvarende BEQ-middelveerdi.

Begransninger for afskaringsverdier

BEQ-baserede afskearingsverdier beregnet ud fra RSDy, som er tilvejebragt i forbindelse med validering med et
begranset antal prover med forskellige matrix/kongenermenstre, kan vare hgjere end de TEQ-baserede granse-
vaerdier eller indgrebstarskler, fordi der opnds en hgjere pracision end den, der kan opnds i rutinemaessige
analyser, ndr et ukendt spektrum af mulige kongenermenstre skal kontrolleres. I sidanne tilfelde beregnes
afskeeringsvaerdierne med udgangspunkt i en RSD, pd 25 % eller — om muligt — to tredjedele af greensevear-
dien eller indgrebstzarsklen.

Karakteristika for metodens ydeevne

Da interne standarder ikke kan anvendes i bioanalytiske metoder, skal der gennemferes repeterbarhedsanalyser
for bioanalytiske metoder for at tilvejebringe oplysninger om standardafvigelsen inden for og mellem de enkelte
analyserackker. Repeterbarheden skal vare pd under 20 %, mens den interne reproducerbarhed skal ligge pa
under 25 %. Til grund leegges de beregnede niveauer i BEQ efter korrektion for blindpreve og genfinding.

Det dokumenteres som led i valideringsprocessen, at testen kan skelne mellem en blindpreve og et indhold pé
afskaringsvaerdien, siledes at det er muligt at identificere prever over den tilsvarende afskaringsveerdi (jf.
punkt 7.1.2).

Milforbindelser, mulige interferenser og hgjeste tolererede vaerdier for blindprever fastlegges.
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7.4.4.  Standardafvigelsen i responset eller i den koncentration, der beregnes ud fra responset (kun muligt i méleom-
radet), ved tredobbelt bestemmelse af et praveekstrakt mé ikke veare pd over 15 %.

7.4.5. De ukorrigerede resultater af referenceproven/praverne udtrykt i BEQ (blindpreve samt ved greensevaerdien eller
indgrebstzarsklen) bruges til at evaluere den bioanalytiske metodes ydeevne over et konstant tidsrum.

7.4.6.  Kvalitetskontrolkort for procedureblindpraver og for hver enkelt type referenceprove registreres og kontrolleres
med henblik pd at sikre, at den analytiske ydeevne er i overensstemmelse med gezldende krav, iser for procedu-
reblindpreverne for sd vidt angdr den pakraeevede minimumsdifference i forhold til den nedre del af méleomréadet
og for referenceproverne med hensyn til den interne reproducerbarhed. Procedureblindprever holdes under
kontrol for at undgé falsk overensstemmende resultater ved fratrekning af vaerdierne.

7.4.7. Resultaterne for misteenkte prever fra verifikationsmetoder samt 2-10 % af de overensstemmende prover
(mindst 20 prever pr. matrix) indsamles og lagges til grund for en evaluering af screeningsmetodens ydeevne
og relationen mellem BEQ og TEQ. Denne database kan anvendes til revurdering af de afskeringsverdier, der
finder anvendelse pa rutinemassige prover til de validerede matrixer.

7.4.8. En metodes gode ydeevne kan ogsd dokumenteres ved deltagelse i ringtest. Resultaterne fra prover, der er analy-
seret i ringtest og dakker et koncentrationsomrdde pd op til f.eks. 2 gange grensevardien, kan inkluderes i
evalueringen af andelen af falsk overensstemmende resultater, sdfremt laboratoriet kan dokumentere gode
preastationer. Proverne skal daekke de mest almindelige kongenermenstre og reprasentere forskellige kilder.

7.4.9. 1 forbindelse med heandelser kan afskaringsvaerdierne revurderes pd baggrund af de specifikke matrix- og
kongenermenstre, der observeres under den pagaldende hendelse.

8. Indberetning af resultater

8.1.  Verifikationsmetoder

8.1.1. S& vidt den anvendte analyseprocedure tillader det, skal analyseresultaterne omfatte veerdierne 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 s& mange oplysninger
som muligt, sd resultaterne kan fortolkes i overensstemmelse med specifikke krav.

8.1.2. Rapporten skal omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCBer.

8.1.3. Tallene for genfinding af de enkelte interne standarder stilles til rddighed, hvis genfindingen ligger uden for det
interval, der er angivet i punkt 6.2.5, hvis grenseverdien er overskredet (i dette tilfeelde genfindingen for en af
to analyser), og i evrige tilfalde efter anmodning.

8.1.4. Da der skal tages hensyn til méleusikkerheden, nér det afgores, om en prove er overensstemmende, skal denne
parameter vere tilgaengelig. Analyseresultaterne indberettes derfor som x +/- U, hvor x er analyseresultatet og U
er den ekspanderede mdleusikkerhed, idet der anvendes en dzkningsfaktor pa 2, hvilket giver et konfidensni-
veau pd ca. 95 %. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er bestemmes separat, anvendes summen af den
ansldede ekspanderede usikkerhed pd de separate analyseresultater vedrerende PCDD’er/PCDFer og dioxinlig-
nende PCB’er pd summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB’er

8.1.5. Huvis der tages hensyn til méleusikkerheden ved at anvende CCa (se beskrivelsen i denne del (del B), kapitel I,
punkt 2.2), indberettes denne parameter.

8.1.6.  Resultaterne angives i samme enheder og med (mindst) samme antal betydende cifre som de granseverdier, der
er fastsat i direktiv 2002/32/EF.
8.2. Bioanalytiske screeningsmetoder

8.2.1. Resultatet af screeningen udtrykkes som varende »overensstemmende« eller som »mistenkt for at vare ikke-
overensstemmende« (mistenkte).

8.2.2.  Derudover kan et resultat for PCDD’er/PCDFer ogfeller dioxinlignende PCB’er udtrykt i BEQ — ikke TEQ —
oplyses.

8.2.3. Prover, der giver et respons under rapporteringsgrensen, udtrykkes som varende »under rapporterings-
graensenc.
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8.2.4. Rapporten skal for hver enkelt type prevematrix give oplysninger om graenseveerdien eller indgrebstaersklen,
som vurderingen er baseret pd.

8.2.5. Rapporten skal indeholde oplysninger om, hvilken type test der er anvendt, samt om det grundlaeggende prov-
ningsprincip og den anvendte kalibreringsmade.

8.2.6. Rapporten skal omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCB’er.

8.2.7. Ttilfelde, hvor prever mistaenkes for at vere ikke-overensstemmende, skal rapporten indeholde en bemarkning

om den foranstaltning, der skal traffes. Koncentrationen af PCDD’er/PCDFer og summen af PCDD’er/PCDFer
og dioxinlignende PCB'er i prover med forhgjet indhold skal bestemmes/bekraftes efter en verifikationsmetode

KAPITEL III

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

3.1.

3.2.

3.3.

nende PCB’er (PCB 28, 52, 101, 138, 153 OG 180)

Anvendelsesomrade

Kravene i dette kapitel anvendes, ndr foder analyseres med henblik pd offentlig kontrol af indholdet af ikke-dioxin-
lignende polychlorerede biphenyler (ikke-dioxinlignende PCB'er) og til andre forskriftsmassige formal.
Pivisningsmetoder, der kan anvendes

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

Identifikation og bekreaftelse af de relevante analytter

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, iseer hvis niveauet i de pdgaldende prover ligger i
nearheden af de ved lov fastsatte granser, og en overskridelse skal bekraeftes.

[Kongenere, der erfaringsmessigt ofte co-eluerer, er f.eks.. PCB 28/31, PCB 52/69 og PCB 138/163/164. For s vidt angar
GC-MS skal der ogsd tages hensyn til mulige interferenser fra fragmenter af hojere chlorerede kongenere.]

Krav til GC-MS-metoder

Overvégning af mindst:

a) to specifikke ioner ved HRMS

b) to specifikke ioner med en m/z-vardi 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 kalibreringsstan-
dard for mélionen (den hyppigst forekommende af de mélte ioner) og kvalifikatorionen/ionerne:

Kvalifikatorionens/ionernes relative intensitet i forhold til GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS»
malionen (relativ afvigelse) (relativ afvigelse)
>50 % +10% +20%
>20 % til 50 % +15% £25%
>10 % til 20 % +20% 30 %
<10% +50 % (1) 50 % (1)

(') Da der er et tilstraekkeligt antal massefragmenter med en relativ intensitet pd > 10 % til rddighed, kan det ikke anbefales at
anvende kvalifikatorioner med en relativ intensitet pd under 10 % i forhold til méalionen.
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3.4.  Krav til GC-ECD-metoder
Resultater, der overskrider tolerancegransen, bekraftes med to GC-kolonner med stationaere faser med forskellig
polaritet.
4. Dokumentation for metodens ydeevne
Metodens ydeevne valideres i naerheden af grenseveerdien (0,5 til 2 gange grenseveerdien) med en acceptabel vari-
ationskoefficient for gentagne analyser (jf. kravene til intern reproducerbarhed (intermedizr preacision) i punkt 9).
5.  Bestemmelsesgranse

Blindpreverne ma ikke reprasentere over 30 % af den forureningsgrad, som svarer til greensevardien ('9)*.

6.  Kvalitetskontrol
Regelmassig blindprevekontrol, analyse af spikede prever, kvalitetskontrolprever og deltagelse i laboratoriesam-
menligninger vedrerende de relevante matrixer.

7. Genfindingskontrol

7.1. Der anvendes egnede interne standarder med fysisk-kemiske egenskaber, der er sammenlignelige med de relevante
analytters.

7.2. Tilsetning af interne standarder:
Tilsatning til produkter (inden ekstraktion og oprensning).

7.3.  Krav til metoder, hvor alle seks isotopmarkede indikator-PCB-kongenere anvendes:
a) Resultater korrigeres for genfinding af interne standarder.
b) Genfindingsprocenten for isotopmarkede interne standarder skal vare pd mellem 50 og 120 %.

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

7.4. Krav til metoder, hvor ikke alle seks isotopmarkede interne standarder eller andre interne standarder anvendes:
a) Genfindingen af de(n) interne standard(er) kontrolleres for hver enkelt prove.
b) Genfindingen af interne standarder skal vaere pd mellem 60 og 120 %.
c) Resultater korrigeres for genfinding af interne standarder.

7.5. Genfindingen af umarkede kongenere kontrolleres ved hjalp af spikede prever eller kvalitetskontrolprever med
koncentrationer i nzrheden af gransevardien. Genfindingen af disse kongenere anses for acceptabel, hvis genfin-
dingsprocenten er pd mellem 70 og 120 %.

8. Krav til laboratorier
I henhold til forordning (EF) nr. 882/2004 skal laboratorier vare akkrediteret af et anerkendt organ, der fungerer i

overensstemmelse med ISO-vejledning 58, sd det sikres, at de anvender analysekvalitetssikring. Laboratorier akkre-
diteres ifelge EN ISO/IEC 17025-standarden.

9.  Karakteristika for metodens ydeevne: kriterier vedrorende summen af de seks indikator-PCB’er ved

graensevaerdien:
Korrekthed -30tl+30%
Intermedier pracision (RSD %) <20%

Forskel mellem gvre og nedre koncentration (beregnet) <20%
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10. Indberetning af resultater

10.1. S vidt den anvendte analyseprocedure tillader det, skal analyseresultaterne omfatte vardierne for de enkelte
PCB-kongenere og registreres som nedre koncentrationer, gvre koncentrationer og middelkoncentrationer, med
henblik pé at registreringen af resultater omfatter s& mange oplysninger som muligt, s resultaterne kan fortolkes i
overensstemmelse med specifikke krav.

10.2. Rapporten skal omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCB’er og fedtstoffer.

10.3. Tallene for genfinding af de enkelte interne standarder stilles til rddighed, hvis genfindingen ligger uden for det
interval, der er angivet i punkt 7, hvis grenseveerdien er overskredet, og i evrige tilfaelde efter anmodning.

10.4. Da der skal tages hensyn til méleusikkerheden, nér det afgeres, om en preove er overensstemmende, skal denne
parameter ligeledes veare tilgangelig. Analyseresultaterne indberettes derfor som x +/- U, hvor x er analyseresul-
tatet og U er den ekspanderede maleusikkerhed, idet der anvendes en dekningsfaktor péd 2, hvilket giver et konfi-
densniveau pé ca. 95 %.

10.5. Hvis der tages hensyn til méleusikkerheden ved at anvende CCa (se beskrivelsen i kapitel I, punkt 2.1), indberettes
denne parameter.

10.6. Resultaterne angives i samme enheder og med (mindst) samme antal betydende cifre som de greenseveardier, der er
fastsat i direktiv 2002/32/EF.

(*)* Skema over TEF (= toksicitetsakvivalensfaktorer) for dioxiner, furaner og dioxinlignende PCB’er:

WHO-TEF til vurdering af risikoen for mennesker baseret pd konklusionerne fra Verdenssundhedsorganisatio-
nens (WHO) ekspertmede i Geneve 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-vaerdi Kongener TEF-vaerdi
Dibenzo-p-dioxiner (sPCDD’er«) og dibenzo-p-furaner »Dioxinlignende« PCB’er: non-ortho-PCB’er + mono-ortho-
(»PCDFer«) 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

Mono-ortho-PCB’er

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« = chlordibenzo-
dioxin; »CDF« = chlordibenzofuran; »CB« = chlorbiphenyl.
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()* Kommissionens beslutning 2002/657[EF af 14. august 2002 om gennemforelsesbestemmelser til Radets
direktiv 96/23[EF for sd vidt angdr analysemetoders ydeevne og fortolkning af resultater (EFT L 221 af
17.8.2002, s. 8).

C)* »@vre koncentr)ation« betyder, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at veare lig med bestemmelses-
greensen. »Nedre koncentration« betyder, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at vere nul. »Middel-
koncentration« betyder, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at vaere lig med halvdelen af bestem-
melsesgransen.

(*)* Generelt finder kravene vedrerende dobbeltanalyse i bilag II, kapitel C, punkt 3, anvendelse. For verifikations-
metoder, hvor der anvendes *C-market intern standard til de relevante analytter, er dobbeltanalyse dog kun
et krav, hvis resultatet af den forste bestemmelse efter sédanne metoder ikke er overensstemmende. En siddan
ekstra analyse er nedvendig for at udelukke muligheden for intern krydskontaminering eller utilsigtet
sammenblanding af prgver. Hvis analysen gennemferes i forbindelse med en handelse med forurening, kan
bekreftelse ved en ekstra analyse undlades, sifremt de prover, der er udtaget til analyse, ved hjalp af spor-
barhed kan relateres til forureningshandelsen, og det konstaterede indhold ligger vaesentligt over gransevear-
dien.

()* »@vre koncentration« betyder, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag til toksicitetseekvivalenten (TEQ) anses
for at vere lig med bestemmelsesgraeensen. »Nedre koncentration« betyder, at hver ikke-bestemt kongeners
bidrag til TEQ anses for at vaere nul. »Middelkoncentration« betyder, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag til
TEQ anses for at vere lig med halvdelen af bestemmelsesgransen.

(®)* Generelt finder kravene vedrerende dobbeltanalyse i bilag II, kapitel C, punkt 3, anvendelse. For verifikations-
metoder, hvor der anvendes 13C-merket intern standard til de relevante analytter, er dobbeltanalyse dog kun
et krav, hvis resultatet af den forste bestemmelse efter sddanne metoder ikke er overensstemmende. En siddan
ekstra analyse er nedvendig for at udelukke muligheden for intern krydskontaminering eller utilsigtet
sammenblanding af prever. Hvis analysen gennemfores i forbindelse med en handelse med forurening, kan
bekraftelse ved en ekstra analyse undlades, sifremt de prover, der er udtaget til analyse, ved hjalp af spor-
barhed kan relateres til forureningshzndelsen, og det konstaterede indhold ligger vaesentligt over gransevar-
dien.

()* Forklarende bemarkninger og krav vedrgrende dobbeltanalyse til kontrol af indgrebstaerskler: jf. fodnote (5)*
(afsnit om graenseverdier).

(®)* Bioanalytiske metoder er ikke specifikt udformet til kongenerne i TEF-skemaet. Der kan i proveekstraktet fore-
komme andre strukturelt beslagtede AhR-aktive forbindelser, som bidrager til den samlede prevereaktion.
Resultaterne af bioanalytiske metoder kan derfor ikke vare et estimat, men snarere en indikation af
TEQ-indholdet i proven.

()* Geeldende krav er baseret pd TEFerne, som er offentliggjort i: M. Van den Berg et al., Toxicol Sci 93 (2),
223-241 (2006).

(1* Det mé 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 blindpre-
veindholdet fratrakkes.«
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