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KOMMISSIONENS FORORDNING (EU) 2017/644
af 5. april 2017

om preveudtagnings- og analysemetoder til kontrol af indholdet af dioxiner, dioxinlignende PCB’er
og ikke-dioxinlignende PCB’er i visse fodevarer og om ophavelse af forordning (EU) nr. 589/2014

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

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

ud fra felgende betragtninger:

(1)  Ved Kommissionens forordning (EF) nr. 1881/2006 (%) er der fastsat greenseveerdier for ikke-dioxinlignende
polychlorerede biphenyler (i det folgende benavnt »PCB'er«), dioxiner og furaner og for summen af dioxiner,
furaner og dioxinlignende PCB’er i visse fedevarer.

(2)  Ved Kommissionens henstilling 2013/711/EU () er der fastsat indgrebsvardier for at anspore til en proaktiv
fremgangsmade, der skal reducere forekomsten af polychlorerede dibenzo-p-dioxiner og polychlorerede
dibenzofuraner (i det felgende benavnt »PCDD’er«/»PCDFer«) og dioxinlignende PCB'er i fodevarer. Disse
indgrebsveerdier er et redskab, som de kompetente myndigheder og virksomhedsledere anvender til at sette fokus
pa de tilfeelde, hvor det er relevant at identificere en forureningskilde og treffe foranstaltninger, der reducerer eller
fierner den.

(3)  Ved Kommissionens forordning (EU) nr. 589/2014 (%) er der fastsat sarlige bestemmelser om preveudtagnings-
og analysemetoder til offentlig kontrol af indholdet af dioxiner, dioxinlignende PCB’er og ikke-dioxinlignende
PCB’er.

(4)  Bestemmelserne i narvarende forordning vedrerer udelukkende preveudtagning og analyse af dioxiner,
dioxinlignende PCB’er og ikke-dioxinlignende PCB'er med henblik pd anvendelsen af forordning (EF)
nr. 1881/2006 og henstilling 2013/711/EU. De berorer ikke strategien for preveudtagningen eller omfanget og
hyppigheden af preveudtagningen som fastsat i bilag III og IV til Rédets direktiv 96/23/EF (*). De bererer ikke
kriterierne for mélretning af preveudtagningen som fastsat i Kommissionens beslutning 98/179/EF (°).

(5)  Det ber sikres, at ledere af fodevarevirksomheder, der foretager kontrol i henhold til artikel 4 i Europa-
Parlamentets og Rédets forordning (EF) nr. 852/2004 ('), anvender prevetagningsmetoder, der svarer til de
provetagningsmetoder, der fastsattes ved denne forordning, for at sikre, at de prever, der udtages i forbindelse
med de pdgaldende kontroller, er representative preover. EU-referencelaboratoriet for dioxiner og PCB'er har
desuden dokumenteret, at analyseresultater i visse tilfelde ikke er palidelige, hvis kriterierne for metodens
ydeevne som fastsat i narvaerende forordning ikke anvendes af laboratorier, der analyserer prever udtaget af
ledere af fodevarevirksomheder i henhold til artikel 4 i forordning (EF) nr. 852/2004. Det ber derfor geres
obligatorisk at anvende kriterierne for metodens ydeevne ogsd i forbindelse med analyse af de pdgzldende prover.

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

() Kommissionens forordning (EF) nr. 1881/2006 af 19. december 2006 om fastsattelse af greenseveerdier for bestemte forurenende stoffer
ifodevarer (EUT L 364 af 20.12.2006, s. 5).

(®) Kommissionens henstilling 2013/711/EU af 3. december 2013 om reduktion af forekomsten af dioxiner, furaner og PCB’er i foder og
fodevarer (EUT L 323 af 4.12.2013,s. 37).

(*) Kommissionens forordning (EU) nr. 589/2014 af 2. juni 2014 om preveudtagnings- og analysemetoder til offentlig kontrol af indholdet
af dioxiner, dioxinlignende PCB’er og ikkedioxinlignende PCB’er i visse fodevarer og om ophaevelse af forordning (EU) nr. 252/2012
(EUTL 164 af 3.6.2014,s. 18).

() Rédets direktiv 96/23/EF af 29. april 1996 om de kontrolforanstaltninger, der skal iveerkszttes for visse stoffer og restkoncentrationer
heraf i levende dyr og produkter heraf og om ophavelse af direktiv 85/358/EQF og 86/469/EQF og beslutning 89/187[EQF og
91/664/EQF (EFT L 125 af 23.5.1996, s. 10).

() Kommissionens beslutning 98/179/EF af 23. februar 1998 om narmere bestemmelser for officiel proveudtagning til kontrol af visse
stoffer og restkoncentrationer heraf i levende dyr og produkter heraf (EFT L 65 af 5.3.1998, 5. 31).

() Europa-Parlamentets og Ridets forordning (EF) nr. 852/2004 af 29. april 2004 om foedevarehygiejne (EUT L 139 af 30.4.2004, s. 1).
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(6) I betragtning af at den fremgangsmade, hvor der anvendes en beslutningsgranse for at sikre, at et analyseresultat
med en vis sandsynlighed ligger over greenseveerdien, jf. Kommissionens beslutning 2002/657EF ('), ikke laengere
anvendes i forbindelse med analyse af dioxiner og PCB'er i fodevarer, ber denne fremgangsmade udgd, og kun
den fremgangsmdde, hvor den ekspanderede usikkerhed beregnes, idet der anvendes en dakningsfaktor pa 2,
hvilket giver et konfidensniveau pa ca. 95 %, ber bevares.

(7) I overensstemmelse med rapporteringskravene i forbindelse med bioanalytiske screeningsmetoder ber der ogsd
fastsaettes fysisk-kemiske metoder til anvendelse i forbindelse med screeningsspecifikke rapporteringskrav.

(8) I betragtning af at analysen af dioxiner, dioxinlignende PCB'er og ikke-dioxinlignende PCB’er i de fleste tilfelde
foretages sammen, ber kriterierne for metodens ydeevne for sd vidt angdr ikke-dioxinlignende PCB’er tilpasses
kriterierne for metodens ydeevne for sd vidt angdr dioxiner og dioxinlignende PCB'er. Dette er en forenkling, der
i praksis ikke indeberer betydelige @ndringer, da kvalifikator-ionernes relative intensitet i forhold til mél-ionerne
for sd vidt angar ikke-dioxinlignende PCB'er er > 50 %.

(9)  Det foreslds desuden at foretage endnu en raekke mindre @ndringer af de nuverende bestemmelser, hvilket
kraever, at forordning (EU) nr. 589/2014 ophaves og aflgses af en ny forordning for at sikre tekstens leesbarhed.

(10)  Foranstaltningerne i denne forordning er i overensstemmelse med udtalelse fra Den Stdende Komité for Planter,
Dyr, Fedevarer og Foder —

VEDTAGET DENNE FORORDNING:

Artikel 1

Ved anvendelsen af denne forordning galder definitionerne og forkortelserne i bilag 1.

Artikel 2

Udtagning af prover til 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 forega i overensstemmelse
med metoderne i bilag II til nervaerende forordning.

Artikel 3

Klargering af prever og analyser med henblik pa kontrol af indholdet af dioxiner, furaner og dioxinlignende PCB'er i de
fodevarer, der er anfert i del 5 i bilaget til forordning (EF) nr. 1881/2006, skal foregd i overensstemmelse med
metoderne i bilag III til naerverende forordning.

Artikel 4

Analyser med henblik pd kontrol af indholdet af ikke-dioxinlignende PCB’er i de fodevarer, der er anfort i del 5 i bilaget
til forordning (EF) nr. 1881/2006, skal udferes i overensstemmelse med kravene til analysemetoder i bilag IV til
narverende forordning.

Artikel 5

Forordning (EU) nr. 589/2014 ophaves.

Henvisninger til den ophavede forordning galder som henvisninger til nervarende forordning.

(") Kommissionens beslutning 2002/657EF af 14. august 2002 om gennemforelsesbestemmelser til Riddets direktiv 96/23/EF for sa vidt
angdr analysemetoders ydeevne og fortolkning af resultater (EFT L 221 af 17.8.2002, s. 8).
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Artikel 6

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

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

Udferdiget i Bruxelles, den 5. april 2017.

Pi Kommissionens vegne
Jean-Claude JUNCKER

Formand
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BILAG I

DEFINITIONER OG FORKORTELSER

I. DEFINITIONER

Ved anvendelsen af denne forordning galder definitionerne i bilag I til beslutning 2002/657 EF.
I denne forordning gelder desuden folgende definitioner:

1.1. Ved »indgrebsveardi« forstas niveauet for forekomst af et givet stof, jf. bilaget til henstilling 2013/711/EU, som
udleser undersegelser til bestemmelse af kilden til det pigealdende stof i tilfelde, hvor der pavises forhgjede
vardier for stoffet.

1.2. Ved »screeningsmetoder« forstds metoder til udvalgelse af de stikprover med indhold af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCBer, der overskrider graense- eller indgrebsvaerdierne. De giver mulighed for omkostningsef-
fektivitet og hej produktivitet med hensyn til antallet af screenede praver, hvilket forbedrer mulighederne for at
opdage nye tilfelde, hvor hgj eksponering kan fore til sundhedsrisici for forbrugerne. Screeningsmetoder skal
baseres pd Dbioanalytiske metoder eller GC/MS-metoder. Resultaterne fra prover, der overstiger
afskeeringsveerdien, som kontrollerer, at granseverdierne overholdes, skal verificeres ved en fuldsteendig ny
analyse af den originale prove ved en verifikationsmetode.

1.3. Ved »verifikationsmetoder« forstds metoder, der giver fuldstaendig eller supplerende information, s& PCDD’er/
PCDFer og dioxinlignende PCBer kan identificeres og bestemmes entydigt ved grensevardien eller om
nedvendigt ved indgrebsvardien. De pdgzldende metoder omfatter anvendelse af gaskromatografif
hejtoplesende massespektrometri (GC-HRMS) eller gaskromatografi/tandemmassespektrometri (GC-MS/MS).

1.4. Ved »biologiske analysemetoder« forstds metoder, der er baseret pd anvendelse af biologiske principper, sdsom
cellebaserede assays, receptorassays eller immunassays. Disse metoder giver ikke resultater pd kongenerniveau
men giver udelukkende en indikation (') af TEQ-niveauet, udtrykt i bioanalytiske ekvivalenter (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 forudsatninger.

1.5. Ved »tilsyneladende bioassay-genfinding« forstds BEQ-niveauet beregnet ud fra TCDD- eller PCB 126-
kalibreringskurven, korrigeret for blindpreven og efterfolgende divideret med det TEQ-niveau, der er bestemt
ved verifikationsmetoden. Formdlet er at korrigere for faktorer sisom tabet af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende forbindelser i ekstraktions- og oprensningsfasen, 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-genfinding beregnes ud fra
passende referenceprover med reprasentative kongenermenstre omkring granse- eller indgrebsveardien.

1.6. Ved »dobbeltanalyse« forstds en sarskilt analyse af relevante analytter ved anvendelse af endnu en aliquot fra
samme homogeniserede prove.

1.7. Ved »den accepterede specifikke bestemmelsesgranse (3) for en enkelt kongener i en prove« forstds det laveste
indhold af analytten, der kan pavises med rimelig statistisk sikkerhed, og som opfylder identifikationskri-
terierne, som er beskrevet i internationalt anerkendte standarder, f.eks. standard EN 16215:2012 (Foderstoffer
— Bestemmelse af dioxiner og dioxinlignende PCB-forbindelser samt indikator-PCB-forbindelser ved GC/HRMS)
og/eller EPA-metoderne 1613 og 1668 som revideret.

Bestemmelsesgransen for en enkelt kongener kan identificeres som:

a) koncentrationen af en analyt i det proveekstrakt, som giver en instrumentrespons for de to forskellige ioner,
der skal undersages, med et signal-stgj-forhold péd 3:1 for det mindst intensive rd datasignal

(") Bioanalytiske metoder er ikke specifikt udformet til kongenerne i TEF-skemaet. I proveekstraktet kan der forekomme andre strukturelt
beslagtede 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.

(%) Principperne som beskrevet i »Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants
in Feed and Food« [link to website] skal folges, hvis det er relevant.
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eller, hvis signal-stej-beregningen af tekniske grunde ikke giver et palideligt resultat,

b) det laveste koncentrationspunkt péd en kalibreringskurve, der giver en acceptabel (< 30 %) og konsekvent
(mélt i det mindste ved begyndelsen og ved slutningen af en analytisk proveserie) afvigelse fra den
gennemsnitlige relative responsfaktor, der beregnes ud fra alle punkter pd kalibreringskurven i hver
proveserie ().

1.8. Ved »gvre koncentration« forstds, at hver ikke-bestemt kongeners bidrag anses for at vaere lig med bestemmel-
sesgranser.

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

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

1.11. Ved »parti« forstds en identificerbar mangde af en fodevare, der leveres pd én gang, og for hvilken det ved den
offentlige kontrol konstateres, at den har felles kendetegn, sdsom oprindelse, art, emballagetype, emballerings-
virtksomhed, afsender eller marker. For sd vidt angér fisk og fiskevarer skal ogsd fiskenes storrelse veere
sammenlignelig. Hvis fiskene i en sending ikke har sammenlignelig storrelse ogfeller veaegt, kan sendingen
fortsat betragtes som et parti, men der skal anvendes en serlig preveudtagningsprocedure.

1.12. Ved »delpartic forstds en del af et stort parti, der udvalges med henblik pd anvendelse af proveudtag-
ningsmetoden. Hvert delparti skal vere fysisk adskilt og identificerbart.

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

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

1.15. Ved »laboratoriepreve« forstds en reprasentativ del/mengde af samleprgven bestemt til laboratoriebrug.

II. ANVENDTE FORKORTELSER

BEQ Bioanalytiske akvivalenter

GC Gaskromatografi

HRMS Hojtoplesende massespektrometri
LRMS Lavtoplesende massespektrometri
MS/MS Tandemmassespektrometri

PCB’er Polychlorerede biphenyler
Ikke-dioxinlignende PCB'er PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 og PCB 180
PCDD’er Polychlorerede dibenzo-p-dioxiner
PCDFer Polychlorerede dibenzofuraner

QC Kvalitetskontrol

REP Relativ styrke

TEF Toksicitetsaeekvivalensfaktor

TEQ Toksicitetsakvivalenter

TCDD 2,3,7,8-Tetrachlordibenzo-p-dioxin
U Ekspanderet maleusikkerhed

(") Bestemmelsesgreensen (LOQ) beregnes ud fra det laveste koncentrationspunk, idet der tages hensyn til genfinding af interne standarder
og provemangde.
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BILAG II

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 PCB’er og ikke-dioxinlignende
PCB'er i fodevarer udtages efter de metoder, der er beskrevet i dette bilag. De derved fremkomne samleprover
betragtes som reprasentative for de partier eller delpartier, de er udtaget fra. P4 grundlag af det indhold, der er
konstateret i laboratorieproverne, fastslds det, om gransevardierne i forordning (EF) nr. 1881/2006 er overholdt.

For at sikre, at bestemmelserne i artikel 4 i forordning (EF) nr. 852/2004 overholdes, skal ledere af fedevarevirk-
somheder, ndr der udtages prover med henblik pd kontrol af indholdet af dioxiner (PCDD’er/PCDFer), dioxinlignende
PCB’er og ikke-dioxinlignende PCBer, udtage preverne i overensstemmelse med de metoder, der er beskrevet
i kapitel I i dette bilag, eller anvende en tilsvarende proveudtagningsmetode, der er pavist at have samme reprasen-
tationsniveau som den proveudtagningsmetode, der er beskrevet i kapite III i dette bilag.

II. ALMINDELIGE BESTEMMELSER
1. Personale

Officiel proveudtagning foretages af en af medlemsstaten udpeget og autoriseret person.

2. Materiale til proveudtagning

Proveudtagningen af hvert parti eller delparti, som skal underseges, foregar separat.

3. Forholdsregler

Under udtagning og klargering af prever traffes der forholdsregler for at undgéd endringer, som kan pévirke
indholdet af dioxiner og PCB'er, have uheldig indflydelse pad analyseresultatet eller gere samleproverne ikke-
reprasentative.

4. Enkeltprover

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

5. Klargering af samlepreven

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

6. Kontraprover

Kontrapreverne, der udtages med henblik pd hdndhavelse af reglerne, som bevismiddel og til referenceformal,
udtages af den homogeniserede samleprgve, medmindre dette er i modstrid med en medlemsstats forskrifter om
fedevarevirksomhedslederens rettigheder. Laboratorieprgver til hindhzvelse af reglerne skal have en storrelse, der er
tilstreekkelig 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 tilstraeckkelig beskyttelse mod forurening, mod, at
indersiden af beholderen adsorberer analytter, og mod beskadigelse under forsendelse. Alle nedvendige forholdsregler
treeffes for at undgd @ndringer i provens sammensatning under transport eller opbevaring.
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1.

8. Forsegling og meerkning af prever

Hver preve, der udtages til offentlig brug, forsegles pd preveudtagningsstedet og identificeres i henhold til
medlemsstatens forskrifter.

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

PROVEUDTAGNINGSPLAN

Den anvendte preoveudtagningsmetode skal sikre, at samleproven er reprasentativ for det (del)parti, der skal
kontrolleres.

1. 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 andre produkter anvendes tabel 2. Da partiets vaegt ikke altid er et
nejagtigt multiplum af delpartiernes veagt, kan delpartiets vaegt overstige den navnte vaegt, dog hejst med 20 %.

Tabel 1

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

Partiets vaegt (ton) Delpartiernes veegt eller antal
>1 500 500 ton
> 300 og <1 500 3 delpartier
> 50 og < 300 100 ton
<50 —

Tabel 2
Opdeling af partier i delpartier for ovrige produkter

Partiets vaegt (ton) Delpartiernes veegt eller antal
> 15 15-30 ton
<15 —

2. Antal enkeltprover
Samleproven, der bestér af alle enkeltproverne, skal veje mindst 1 kg (jf. del II, punkt 5).
Mindsteantallet af enkeltprover, der skal udtages fra partiet eller delpartiet, er angivet i tabel 3 og 4.

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

Enkeltproverne skal have omtrent samme vagt. En enkeltprove skal veje mindst 100 g.
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Afvigelser fra denne fremgangsmdde skal registreres i det skema, der er navnt i del II, punkt 8, i dette bilag.
I overensstemmelse med Kommissionens beslutning 97/747/EF (') fastsattes storrelsen af samleproven for honseag
til mindst 12 &g (bdde for partier i los vaegt og for partier bestdende af enkeltpakninger, jf. tabel 3 og 4).

Tabel 3

Mindsteantal enkeltprever, der skal udtages fra partiet eller delpartiet

Partiets/delpartiets veegt eller rumfang (kg eller ]) 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 samlepreven udtages det
antal pakninger eller enheder, der er fastsat i tabel 4.

Tabel 4

Antal pakninger eller enheder (enkeltprover), der skal udtages for at danne samlepreven, hvis partiet eller
delpartiet bestar af enkeltpakninger eller enheder

Antal pakninger eller enheder i partiet/delpartiet Antal pakninger eller enheder, der skal udtages
1t 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. Sarlige bestemmelser om udtagning af prever af partier, der indeholder hele fisk, hvis storrelse og vegt
kan sidestilles

Fisks storrelse og vaegt anses for at kunne sidestilles, hvis forskellen i storrelse og vagt ikke er storre end ca. 50 %.

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

— Huis det parti, der skal udtages prover fra, indeholder smé fisk (hvor de enkelte fisk vejer < ca. 1 kg), tages hele
fisk som enkeltprover, der tilsammen udger samlepreven. Hvis dette resulterer i en samleprave, 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 gransevardien galder for, anvendes til homogenisering af
proven.

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

— Hvis det parti, der skal udtages prover fra, indeholder sterre fisk (hvor de enkelte fisk vejer over ca. 1 kg), bestar
enkeltpreven af midterdelen af fisken. Enkeltpreverne 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.

(") Kommissionens beslutning 97/747EF af 27. oktober 1997 om omfang og hyppighed af den i Radets direktiv 96/23/EF omhandlede
proveudtagning med henblik pd overvdgning af visse stoffer og restkoncentrationer heraf i visse animalske produkter (EFT L 303 af
6.11.1997,5.12).
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For meget store fisk (f.eks. > ca. 6 kg) udtages enkeltprgven fra kedet i rygmusklen i midterdelen i hgjre side (set
forfra). Hvis udtagning af et sddant stykke fra midterdelen af fisken ville indebaere et betydeligt skonomisk tab,
kan udtagning af tre enkeltprever pd hver mindst 350 g anses som fyldestgorende uanset partiets storrelse, eller
der kan som alternativ udtages lige store dele muskelked ner 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 og/eller vegt

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

— Hyvis en bestemt storrelse eller en vagtklasse/kategori er fremherskende (ca. 80 % eller derover af partiet), udtages
proven fra fisk med den fremherskende storrelse eller vegt. Proven anses for at veare reprasentativ for hele
partiet.

— Hvis der ikke er en fremherskende storrelse eller vagtklasse/kategori, sikres det, at de fisk, der udvzlges til
proveudtagning, er reprasentative for partiet. Der findes en sarlig vejledning for sidanne tilfelde i »Guidance
document 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 vaegt).

5. Preveudtagning i detailleddet

Prover af fodevarer i detailleddet skal sd vidt muligt udtages i henhold til preveudtagningsbestemmelserne i del 11,
punkt 2, i dette bilag.

Hvis dette ikke er muligt, kan alternative metoder til preveudtagning i detailleddet anvendes, hvis de sikrer, at
preveudtagningen er tilstreekkeligt repraesentativ for det pagaeldende parti eller delparti.

IV. PARTIETS OVERENSSTEMMELSE MED KRAVENE
1. For sa vidt angér ikke-dioxinlignende PCB’er

Partiet er overensstemmende, hvis analyseresultatet for sd vidt angdr summen af ikke-dioxinlignende PCB'er ikke
overskrider den pdgaldende granseveerdi, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006, idet der tages hensyn til
den ekspanderede maleusikkerhed (%).

Partiet er ikke-overensstemmende med den grenseverdi, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006, hvis
middelveerdien af den evre koncentration af to analyseresultater opndet ved en dobbeltanalyse () utvivlsomt
overskrider graensevardien, idet der tages hensyn til méleusikkerheden.

Den ekspanderede maleusikkerhed beregnes, idet der anvendes en dakningsfaktor pd 2, som giver et
konfidensniveau pd ca. 95 %. Partiet er ikke-overensstemmende, hvis middelvaerdien af de malte vaerdier minus den
ekspanderede usikkerhed pé middelveerdien ligger over den fastsatte granseveardi.

Reglerne, der er beskrevet ovenfor i dette punkt, galder for analyseresultater af prever udtaget i forbindelse med
offentlig kontrol. For kontrapreveanalyser eller analyser til referenceformél galder de nationale regler.

2. For sé vidt angdr dioxiner (PCDD’er/PCDFer) og dioxinlignende PCB’er

Partiet er overensstemmende, hvis resultatet af en enkelt analyse

— udfort efter en screeningsmetode med en andel af falsk overensstemmende resultater pd under 5 % viser, at
indholdet ikke overskrider den pagzldende 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

() https://ec.europa.cu/food/sites/food|files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.

df.

¢ IIj’rincipperne som beskrevet i »Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis
using Isotope Dilution Mass Spectrometry« [link to website] skal folges, hvis det er relevant.

(*) Det er nadvendigt med en dobbeltanalyse, hvis resultatet af den forste bestemmelse ikke opfylder kravene. En sddan dobbeltanalyse er
nedvendig for at udelukke muligheden for intern krydskontaminering eller utilsigtet sammenblanding af prever. Hvis analysen
gennemfores i forbindelse med en haendelse med forurening, kan bekreftelse ved en dobbeltanalyse undlades, sdfremt de prover, der er
udtaget til analyse, ved hjelp af sporbarhed kan relateres til forureningshandelsen, og den konstaterede verdi ligger betydeligt over
graensevaerdien.


https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.pdf
https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.pdf
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— udfort efter en verifikationsmetode ikke overskrider den pagaldende gransevaerdi 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 den ekspanderede maleusikkerhed (*).

For screeningsassays fastleegges en afskeringsverdi, som legges til grund for beslutningen om, hvorvidt de
pagaldende grenseverdier, der er fastsat for enten PCDD’er/PCDFer eller for summen af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCB’er, er overholdt.

Partiet er ikke-overensstemmende med den grenseverdi, der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006, hvis
middelveerdien af den ovre koncentration af to analyseresultater (dobbeltanalyse (®) opndet ved en wverifikati-
onsmetode utvivlsomt overskrider granseveardien, idet der tages hensyn til den ekspanderede méleusikkerhed.

Den ekspanderede maleusikkerhed beregnes, idet der anvendes en dakningsfaktor pd 2, som giver et
konfidensniveau pé ca. 95 %. Partiet er ikke-overensstemmende, hvis middelvaerdien af de malte vaerdier minus den
ekspanderede usikkerhed pa middelveerdien ligger over den fastsatte graeenseveardi.

Summen af den ansldede ekspanderede usikkerhed ved de separate analyseresultater vedrerende PCDD’er/[PCDFer og
dioxinlignende PCB’er skal anvendes til den ansldede ekspanderede usikkerhed af summen af PCDD’er[PCDFer og
dioxinlignende PCBer.

Reglerne, der er beskrevet ovenfor i dette punkt, gelder for analyseresultater af prever udtaget i forbindelse med
offentlig kontrol. For kontrapreveanalyser eller analyser til referenceformél galder de nationale regler.

V. OVERSKRIDELSE AF INDGREBSVARDIER

Indgrebsveerdier er et redskab til udvalgelse af prover i tilfelde, hvor det er relevant at identificere en
forureningskilde og traeffe foranstaltninger, der reducerer eller fjerner den. Med screeningsmetoder fastlaegges der
relevante afskeeringsveerdier til udvelgelse af de pageldende prover. Hvis betydelige foranstaltninger er nedvendige
for at identificere en kilde og for at reducere eller fjerne forureningen, kan det veare relevant at bekrafte
overskridelsen af indgrebsvardien ved en dobbeltanalyse under anvendelse af en verifikationsmetode og under
hensyntagen til den ekspanderede maleusikkerhed (7).

(®) Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry [link til websted], Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants
in Feed and Food [link to website].

Det er nedvendigt med en dobbeltanalyse, hvis resultatet af den forste bestemmelse, hvorved der anvendes verifikationsmetoder ved
brug aft*C-merkede interne standarder for den relevante analyt, ikke stemmer overens med kravene. En sddan dobbeltanalyse 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 bekreftelse ved en dobbeltanalyse undlades, sdfremt de prover, der er
udtaget til analyse, ved hjelp af sporbarhed kan relateres til forureningshandelsen, og den konstaterede vardi ligger betydeligt over
granseveerdien.

() For forklarende bemarkninger og krav vedrerende dobbeltanalyser til kontrol af indgrebsveerdier jf. fodnote 6 om greenseverdier.

<>
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BILAG 1II

KLARGORING AF PROVER OG KRAV TIL ANALYSEMETODER, DER ANVENDES VED KONTROL AF
INDHOLDET AF DIOXINER (PCDD’ER/PCDFER) OG DIOXINLIGNENDE PCB’ER I VISSE FODEVARER

1. ANVENDELSESOMRADE

Kravene i dette bilag anvendes, ndr fedevarer analyseres med henblik pad offentlig kontrol af indholdet af
2,3,7,8-substituerede polychlorerede dibenzo-p-dioxiner og polychlorerede dibenzofuraner (PCDD’er/PCDFer)
og dioxinlignende polychlorerede biphenyler (dioxinlignende PCB’er) og i forbindelse med klargering af prover
og krav til analyser til andre forskriftsmassige formal, herunder kontrol udfert af ledere af fedevarevirk-
somheder med henblik pa at sikre overholdelse af bestemmelserne i artikel 4 i forordning (EF) nr. 852/2004.

Indholdet af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCBer i fodevarer kan overvdges ved to forskellige slags
analysemetoder:

a) Screeningsmetoder

Mélet med screeningsmetoder er at udvalge de stikprever med indhold af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCB’er, der overskrider granse- eller indgrebsverdierne. Screeningsmetoder skal sikre
ombkostningseffektivitet og hej produktivitet med hensyn til antallet af screenede prover, hvilket forbedrer
mulighederne for at opdage nye heandelser, hvor hej eksponering kan fore til sundhedsrisici for forbrugerne.
De anvendes for at undga falsk overensstemmende resultater. De kan omfatte biologiske analysemetoder og
GC/MS-metoder.

Screeningsmetoder sammenligner analyseresultatet med en afskeeringsvaerdi ved at give et ja/nej-svar
vedrerende mulig overskridelse af granse- eller indgrebsvardien. Koncentrationen af PCDD’er/PCDFer og
summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCBer i prover, der misteenkes for at vare ikke-
overensstemmende med grensevardien, skal bestemmes/bekraftes ved en verifikationsmetode.

Screeningsmetoder kan desuden give en indikation af indholdet af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende
PCBer i proven. I tilfelde, hvor der anvendes bioanalytiske screeningsmetoder, udtrykkes resultatet som
bioanalytiske akvivalenter (BEQ), hvorimod det i tilfeelde, hvor der anvendes fysisk-kemiske GC/MS-metoder,
udtrykkes som toksicitetsackvivalenter (TEQ). De resultater af screeningsmetoder, der udtrykkes numerisk,
egner sig som dokumentation for overensstemmelse eller misteenkt ikke-overensstemmelse eller overskridelse
af indgrebsveardier og giver en indikation af veerdiintervallet, i tilfeelde af at proverne folges op af verifikati-
onsmetoder. De er ikke egnet i tilfelde, hvor formalet er f.eks. at evaluere baggrundsniveauer, vurdere
indtaget, folge udviklingen i niveauer over tid eller at revurdere indgrebs- og greenseveerdier.

b) Verifikationsmetoder

Verifikationsmetoder gor det muligt at give en entydig identifikation og kvantificering af PCDD’er/[PCDFer
og dioxinlignende PCB’er i prover og at tilvejebringe fuldsteendige oplysninger om kongenere. Af den grund
gor disse metoder det muligt at kontrollere granse- og indgrebsvardier, herunder at bekrafte resultater
opndet med screeningsmetoder. Endvidere kan resultater anvendes til andre formdl som f.eks. til at
bestemme lave baggrundsniveauer i forbindelse med overvégningen af fadevarer, folge udviklingen i niveauer
over tid, vurdere befolkningens eksponering og til at opbygge en database til brug for en eventuel
revurdering af indgrebs- og granseverdier. De er ogsd vigtige redskaber til at klarlaegge kongenermeonstre
med henblik pa at identificere kilden til en eventuel forurening. Sddanne metoder omfatter anvendelse af
GC-HRMS. GC/MS-MS kan ogsé anvendes til at bekraefte, om gransevardierne er blevet overholdt eller ¢j.

2. BAGGRUND

Til beregning af koncentrationer af TEQ’er ganges koncentrationerne af de enkelte stoffer i en given preve med
deres respektive TEF, der er fastsat af Verdenssundhedsorganisationen, og som er anfert i tillegget til dette bilag,
og summen heraf giver den samlede koncentration af dioxinlignende forbindelser udtrykt i TEQ.

Screenings- og verifikationsmetoder méd kun anvendes til kontrol af en bestemt matrix, hvis metoderne er
tilstreekkeligt folsomme til pa palidelig vis at pavise forekomst ved graense- eller indgrebsverdien.
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3. KVALITETSSIKRINGSKRAV

— Der skal treffes foranstaltninger for at undgd krydskontaminering i alle faser af preveudtagnings- og
analyseproceduren.

— Proverne skal 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
pavirkes. Spor af papirstev fjernes fra provebeholderen.

— Opbevaring og transport af fedevarepraven skal foregd, si den ikke forringes.

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

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

— Der foretages en blindprgveanalyse ved at gennemfere hele analyseproceduren, blot med udeladelse af
proven.

— For sd vidt angdr bioanalytiske metoder er det meget vigtigt at kontrollere, at alt glasudstyr og alle
oplesningsmidler, der anvendes til analyser, er fri for forbindelser, der interfererer med pavisningen af
mélforbindelser i maleomradet. Glasudstyr skylles med oplesningsmidler og/eller opvarmes til temperaturer,
der er tilstraekkeligt hgje til at fjerne spor af PCDD’er/[PCDFer, dioxinlignende forbindelser og interfererende
forbindelser fra udstyrets overflader.

— Den prevemengde, der anvendes til ekstraktionen, skal veere tilstraekkelig til, at kravene vedrerende et
tilstreekkelig lavt méleomréde, herunder koncentrationer af greense- eller indgrebsveardier, er opfyldt.

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

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

4. KRAV TIL LABORATORIER

— 1 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 akkrediteres i overensstemmelse med EN ISO[IEC 17025-standarden. Principperne som
beskrevet i »Technical Guidelines for the estimation of measurement uncertainty and limits of quantification
for PCDDJF and PCB analysis« skal folges, hvis det er relevant (').

— Laboratoriets prestationer dokumenteres ved lgbende, vellykket deltagelse i laboratoriesammenligninger
vedrerende bestemmelse af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er i de relevante fedevarematrixer og
koncentrationsomrader.

— Laboratorier, der anvender screeningsmetoder til rutinemssig kontrol af prever, skal etablere et tat
samarbejde med laboratorier, der anvender verifikationsmetoden — bade i forbindelse med kvalitetskontrol
og til at bekraefte analyseresultater for misteenkte prover.

5. GRUNDLAGGENDE KRAV TIL PROCEDURER FOR ANALYSE AF DIOXINER (PCDD’ER/PCDFER) OG DIOXINLIGNENDE
PCB’ER
5.1. Lavt mileomride og bestemmelsesgraenser

— For PCDD’er/PCDFer skal de péviselige mangder befinde sig i det gvre femtogram-interval (10~ 1°g) pd
grund af visse af disse forbindelsers ekstremt heje toksicitet. For de fleste PCB-kongenere er det
tilstreekkeligt med en bestemmelsesgraense i nanogram-intervallet (10- °g). Til méling af de mere toksiske
dioxinlignende PCB-kongenere (iseer non-ortho-substituerede kongenere) skal den nedre del af maleomradet
dog ligge i den nedre del af pikogram-intervallet (10-!2g).

(") Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry [link til websted], Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants
in Feed and Food [link to website].
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5.2. Hoj selektivitet (specificitet)

— PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB'er skal kunne skelnes fra en lang raekke andre ledsagestoffer, der er
fremkommet ved ekstraktionen, og som muligvis er interfererende forbindelser i koncentrationer, der er op
til mange gange hejere end analyttens. For gaskromatografi/massespektrometri (GC/MS)-metoders
vedkommende skal der kunne skelnes mellem forskellige kongenere, f.eks. mellem toksiske kongenere (f.eks.
de sytten 2,3,7,8-substituerede PCDD’er/PCDFer og tolv dioxinlignende PCB’er) og andre kongenere.

— Bioanalytiske metoder skal kunne péavise malforbindelserne som summen af PCDD’er/PCDFer og/eller
dioxinlignende PCB’er. Ved oprensningen af prover skal det tilstrabes at fierne forbindelser, der giver falsk
ikke-overensstemmende resultater, og forbindelser, der kan svakke responset og give falsk
overensstemmende resultater.

5.3. Hoj nejagtighed (korrekthed og preecision, tilsyneladende bioassay-genfinding)

— For sé vidt angdr GC/MS-metoder skal bestemmelsen give et palideligt sken over den korrekte koncentration
i en prove. Hoj nejagtighed (malingens nejagtighed: graden af overensstemmelse mellem maéleresultatet og
den malte genstands sande eller tillagte veerdi) er nedvendig for at undga, at et resultat af en analyse afvises
pd grundlag af lav pélidelighed af det bestemte TEQ-niveau. Ngjagtighed udtrykkes som korrekthed
(forskellen mellem den mélte middelverdi for en analyt i et certificeret materiale og dens certificerede veerdi,
udtrykt i procent af den certificerede veardi) og pracision (RSDy, relativ standardafvigelse beregnet ud fra
resultater, der er fremkommet under reproducerbarhedsforhold).

— For bioanalytiske metoder bestemmes den tilsyneladende bioassay-genfinding.

5.4.  Validering inden for greenseveardiintervallet og kvalitetskontrol generelt

— Laboratorierne skal dokumentere en metodes ydeevne inden for graensevardiintervallet, f.eks. 0,5, 1 og 2
gange grensevardien med en acceptabel variationskoefficient for gentagne analyser, som led i validerings-
proceduren og/eller i forbindelse med rutinemaessige analyser.

— Som interne kvalitetskontrolforanstaltninger skal der regelmessigt gennemferes blindprevekontrol og
spikingforseg eller analyse af kontrolprever (om muligt med certificeret referencemateriale). Kvalitetskon-
trolkort til blindprevekontrol, spikingforsag eller analyser af kontrolpregver registreres og kontrolleres for at
sikre, at den analytiske ydeevne er i overensstemmelse med gzldende krav.

5.5. Bestemmelsesgranse

— For sd vidt angdr bioanalytiske screeningsmetoder er fastleggelse af bestemmelsesgreensen (LOQ) ikke et
ufravigeligt krav, men det skal godtgeres, at metoden gor det muligt at skelne blindprevevardien fra
afskeeringsveerdien. I forbindelse med fastlaeggelsen af et BEQ-niveau fastsattes et rapporteringsniveau med
henblik pd handtering af prever, som giver et respons under dette niveau. Det skal dokumenteres, at
rapporteringsniveauet adskiller sig fra procedureblindprever med som minimum en faktor tre, med et
respons under méleomrédet. Det skal derfor beregnes ud fra prever med et indhold af mélforbindelserne
omkring det krevede minimumsniveau og ikke ud fra et bestemt signal-stgj-forhold eller en assay-
blindpreve.

— Bestemmelsesgransen (LOQ) for en verifikationsmetode skal vare pé ca. en femtedel af greensevaerdien.

5.6.  Analysekriterier

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

Screening efter bioanalytiske eller

: ; ifikati
fysisk-kemiske metoder Aoy

Andel af falsk overensstemmende (¥) | <5 %

Korrekthed -20%to+20%
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Screening efter bioanalytiske eller o
fysisk-kemiske metoder Verifikationsmetoder
Repeterbarhed (RSD),) <20 %
Intermediar preacision (RSDy) <25% <15%

(*) I forhold til greenseveerdierne

5.7. Specifikke krav til screeningsmetoder

— Bade GC/MS-metoder og bioanalytiske metoder kan anvendes til screening. For GC/MS-metoder anvendes
kravene i punkt 6. Der er fastsat specifikke krav til cellebaserede bioanalytiske metoder i punkt 7.

— Laboratorier, der anvender screeningsmetoder til rutinemzssig kontrol af prever, skal etablere et tat
samarbejde med laboratorier, der anvender verifikationsmetoden.

— Screeningsmetodens ydeevne skal efterproves i forbindelse med rutinemassige analyser, ved analysekvali-
tetskontrol og ved lgbende metodevalidering. Der skal opereres med et fast program for kontrol af
overensstemmende resultater.

— Kontrol af eventuel hemning af celleresponset og cytotoxicitet.

20 % af proveekstrakterne madles i forbindelse med rutinemssig screening med og uden TCDD tilsat
i overensstemmelse med granse- eller indgrebsvardien med henblik pa at kontrollere, om responset maske
hemmes af interfererende stoffer i proveekstraktet. Den madlte koncentration af den spikede prove
sammenholdes med summen af koncentrationen af det ikke-spikede ekstrakt og spikingkoncentrationen.
Hvis denne maélte koncentration er over 25 % mindre end den beregnede (sum-)koncentration, er dette en
indikation af mulig signalhzmning, og den pédgaldende prove skal underkastes en verifikationsanalyse.
Resultaterne registreres i kvalitetskontrolkort.

— Kuvalitetskontrol af overensstemmende prover.

Ca. 2 % til 10 % af de overensstemmende prover, afhaengigt af prevematrix og laboratoriets erfaring, skal
bekreeftes.

— Bestemmelse af andelen af falsk overensstemmende resultater fra kvalitetskontroldata.

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

Nér der foreligger mindst 20 bekreftede resultater pr. matrix/matrixgruppe fra kvalitetskontrollen af
overensstemmende 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
forureningsheaendelser, og som dakker et koncentrationsomrdde pé op til f.eks. 2 gange grensevardien, kan
ogsd talles 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 formdl at pavise prover, for hvilke indgrebsveerdien er
overskredet, er kriteriet for bestemmelse af andelen af falsk overensstemmende resultater greenseveerdien,
under hensyntagen til méleusikkerheden ved verifikationsmetoden.

— Eventuelle ikke-overensstemmende resultater fra screeninger skal altid verificeres ved en fuldsteendig ny
analyse af den originale prove ved en verifikationsmetode. Disse prover kan ogsd anvendes til at evaluere
andelen af falsk ikke-overensstemmende resultater. For screeningsmetoder er andelen af falsk ikke-
overensstemmende resultater andelen af resultater, for hvilke det ved hjelp af verifikationsanalyse er
bekraftet, at de opfylder kravene (dvs. er overensstemmende), efter at preven i en tidligere screening har
veeret mistenkt for at vare ikke-overensstemmende. Vurderingen af screeningsmetodens hensigtsmessighed
skal dog baseres pd sammenholdelse af antallet af falsk ikke-overensstemmende prover med det samlede
antal kontrollerede prover. Denne andel skal vare tilstreekkeligt lille til, at screening med fordel kan
anvendes.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

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

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

SPECIFIKKE KRAV, SOM GC-MS-METODER SKAL OPFYLDE MED HENBLIK PA SCREENING ELLER VERIFIKATION
Acceptable differencer mellem de gvre og de nedre WHO-TEQ-niveauer

— For at bekrafte, at grenseverdierne eller om nedvendigt, indgrebsverdierne overskrides, md differencen
mellem den evre og den nedre koncentration ikke overstige 20 %.

Genfindingskontrol

— For at validere analyseproceduren tilsattes *C-maerkede 2,3,7,8-chlorsubstituerede PCDD’er/PCDFer og 1*C-
markede dioxinlignende PCBer som intern standard helt fra begyndelsen af analysen, f.eks. inden
ekstraktion. 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 tilsettes mindst én kongener for hver massespektrometrisk udvalgt ionregistreringsfunktion, der
anvendes til overvigning af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB'er). For sd vidt angdr verifikati-
onsmetoder anvendes alle 17 *C-markede 2,3,7,8-substituerede PCDD’er/PCDFer og alle 12 3C-markede
dioxinlignende PCB’er som intern standard.

— Der bestemmes ogsé relative responsfaktorer for de kongenere, som der ikke tilseettes en *C-maerket analog
for, ved hjelp af relevante kalibreringsoplasninger.

— For vegetabilske fodevarer og animalske fodevarer, 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 tilsattes enten for eller efter fedtekstraktionen. Der foretages en hensigtsmeessig
validering af ekstraktionseffektiviteten, athaengigt af det trin, hvor de interne standarder tilsattes, og af, om
resultaterne er produktbaserede eller fedtbaserede.

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

— Det er nedvendigt med genfindingskontrol. Niveauet for genfinding af de enkelte interne standarder ved
verifikationsmetoder 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, pa
betingelse af at deres bidrag til TEQ-veardien ikke udger mere end 10 % af den samlede TEQ-vaerdi (baseret

pd summen af PCDD’er/[PCDFer og dioxinlignende PCB'er). Niveauet for genfinding ved GC-MS-screenin-
gsmetoder skal ligge pd mellem 30 og 140 %.

Fjernelse af interfererende stoffer

— PCDD’er/[PCDFer skal separeres 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).

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

Kalibrering med standardkurve

— Kalibreringskurveintervallet skal deckke de relevante granse- eller indgrebsveerdiintervaller.

Specifikke kriterier for verifikationsmetoder

— For sé vidt angdr GC/HRMS:

Ved HRMS skal oplesningsevnen typisk vare storre end 10 000 for hele masseintervallet ved 10 % dal.
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Opfyldelse af yderligere kriterier for identifikation og bekreeftelse 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-metoderne 1613 og 1668
som revideret.

— For sd vidt angdr GC/MS-MS:

Overvagning af mindst 2 specifikke prackursor-ioner, hver med et specifikt tilsvarende transitionsprodukt-
ion for alle maerkede og ikke markede 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, is@r kollisionsenergi og kollisionsgastryk, for hver transition af en analyt.

Oplesningsevnen for hver quadrupol skal enten kunne sidestilles med eller vaere bedre end enhedsmasseop-
lgsningen (enhedsmasseoplesning: oplesning, der er tilstraekkelig til at adskille to toppe i en masseenhed fra
hinanden) for at minimere eventuelle interferenser pd den pagealdende analyt.

Opfyldelse af yderligere kriterier 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-metoderne 1613 og 1668 som revideret, undtagen pligten til
at anvende GC/HRMS.

7. SPECIFIKKE KRAV TIL BIOANALYTISKE METODER

Bioanalytiske metoder er metoder, der er baseret pd anvendelse af biologiske principper, sdsom cellebaserede
assays, receptorassays eller immunassays. Dette punkt indeholder krav til bioanalytiske metoder generelt.

Med en screeningsmetode klassificeres en preve principielt som overensstemmende eller som mistenkt for at
vare ikke-overensstemmende. I det gjemed sammenholdes det beregnede BEQ-niveau med afskaringsvardien
(if. punkt 7.3). Prover, der giver resultater under afskaringsvaerdien, erkleres for overensstemmende, mens
prover, der ligger pd eller over afskaringsverdien, erkleres for varende mistenkt for at vere ikke-
overensstemmende og nedvendigger analyse efter en verifikationsmetode. I praksis kan et BEQ-niveau pa to
tredjedele af grenseveaerdien vere en afskaringsveerdi, hvis der sikres en andel af falsk overensstemmende
resultater pd under 5 % og en acceptabel andel af falsk ikke-overensstemmende resultater. Med sarskilte
grenseverdier for henholdsvis PCDD’er/PCDFer og for summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er
er passende bioassay-afskaeringsverdier for PCDD’er/[PCDFer en forudsatning for at kunne kontrollere
provernes overensstemmelse uden fraktionering. Til kontrol af prever, for hvilke indgrebsvaerdierne er
overskredet, vil en passende procentdel af den pigaldende indgrebsveardi vere en egnet afskeeringsverdi.

Hvis der fastsattes et vejledende niveau udtrykt i BEQ, skal resultaterne af preven angives i méleomradet og
over rapporteringsgrensen (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 vaerdierne i den everste del af
kurven vise en stor spredning (en hej variationskoefficient (CV)). Maleomradet er det omrade, hvor CV er
under 15 %. Den nedre del af mdleomradet (rapporteringsniveauet) skal endvidere sattes vasentligt hejere
(som minimum med en faktor tre) end procedureblindpreverne. Den @vre del af maleomrddet er normalt
reprasenteret ved EC,-vardien (70 % af den hgjeste effektive koncentration), men er lavere, hvis CV ligger
over 15 % inden for dette interval. Mileomradet skal fastsattes i forbindelse med validering. Afskarings-
verdierne (jf. punkt 7.3) skal ligge klart inden for mdleomradet.

— Standardoplesninger og proveekstrakter testes tre eller mindst to gange. Ved dobbeltbestemmelse skal en
standardoplesning eller et kontrolekstrakt, der testes i fire til seks huller fordelt over hele pladen, give et
respons eller en koncentration (kun muligt i maleomrédet) baseret pd en CV pd < 15 %.
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7.1.2.  Kalibrering
7.1.2.1. 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 pd at beregne BEQ-
niveauet i ekstraktet og efterfolgende i preven.

— Kalibreringskurver skal indbefatte otte til 12 koncentrationer (som minimum dobbeltbestemmelser), idet der
skal veere tilstreekkeligt med koncentrationer i den nederste del af kurven (maleomradet). Der laegges sarlig
vaegt pd kvaliteten af kurvetilpasningen i maleomrddet. R2-veerdien er som sddan af begranset eller slet
ingen verdi som grundlag for en goodness-of-fit-vurdering ved ikke-linezr regression. Der opnds et bedre
fit ved at minimere forskellen mellem beregnede og observerede niveauer i kurvens méleomrdde (f.eks. ved
at minimere 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
referenceprover med reprasentative kongenermenstre omkring granse- eller indgrebsveerdien). Til
korrektion for genfinding skal den tilsyneladende genfinding altid ligge inden for det kraevede interval (jf.
punkt 7.1.4.). Referenceprover, der anvendes til korrektion for genfinding, skal opfylde kravene i punkt 7.2.

7.1.2.2. Kalibrering med referenceprover

Alternativt kan der anvendes en kalibreringskurve fremstillet pd grundlag af mindst fire referenceprover (if.
punkt 7.2): 1 matrixblindpreve plus 3 referenceprover pd 0,5, 1,0 og 2,0 gange grense- eller indgrebsvaerdien),
hvorved behovet for at korrigere for blindpreve og genfinding bortfalder, hvis referenceprevernes matrix svarer
til de ukendte provers matrix. I dette tilfeelde kan det testrespons, som svarer til to tredjedele af greenseveerdien
(if. punkt 7.3), beregnes direkte ud fra disse prever og anvendes som afskaeringsvaerdi. Til kontrol af prever, for
hvilke indgrebsveerdierne er overskredet, vil en passende procentdel af disse indgrebsvardier vare en egnet
afskeringsveerdi.

7.1.3.  Separat bestemmelse af henholdsvis PCDD’er/PCDFeer og dioxinlignende PCB'er

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

7.1.4.  Tilsyneladende bioassay-genfinding

Den tilsyneladende bioassay-genfinding« beregnes ud fra passende referenceprover med reprasentative
kongenermenstre omkring greense- eller indgrebsveerdien og udtrykkes som procent af BEQ-niveauet i forhold
til TEQ-niveauet. Forskellene mellem TEF- og REP-faktorer for dioxinlignende PCB’er kan, afh@ngigt 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 PCBer bestemmes separat, er
den tilsyneladende bioassay-genfinding derfor 20-60 % for dioxinlignende PCB’er og 50-130 % for PCDD’er/
PCDFer (disse intervaller gelder for TCDD-kalibreringskurven). Eftersom dioxinlignende PCB’ers bidrag til
summen af PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCB’er kan variere athaengigt af forskellige matrixer og prover,
afspejler den tilsyneladende bioassay-genfinding for sumparameteren disse intervaller og skal vaere pa 30-130 %.

7.1.5.  Kontrol af genfinding 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 genfinding og variabilitet
kontrolleres efter en verifikationsmetode. Genfindingen skal vere pd mellem 60 og 120 %, iser for kongenere,
der bidrager med over 10 % af TEQ-niveauet i forskellige blandinger.

(') Galdende 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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7.1.6.  Rapporteringsgrense

Ved indberetning af BEQ-niveauer fastlegges 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 tages hensyn til virkningerne af ekstraktion og oprensning. Rapporteringsgransen sattes
vasentligt hgjere (som minimum med en faktor tre) end procedureblindproverne.

7.2.  Anvendelse af referenceprover

— Referenceprover skal reprasentere provematrix, kongenermeanstre og koncentrationsomrider for PCDD’er|
PCDFer og dioxinlignende PCB’er omkring graense- og indgrebsvaerdien.

— Hver analysereekke skal omfatte en procedureblindprove, eller hellere en matrixblindpreve, og en
referenceprove inden for graense- eller indgrebsvaerdien. Disse prover ekstraheres og analyseres samtidig
under identiske betingelser. Referenceproven skal udvise en klart kraftigere reaktion end blindpreven, sd der
er sikkerhed for testens egnethed. Proverne kan anvendes til korrektion for blindpreve og genfinding.

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

— Der kan inkluderes ekstra referenceprover pé f.eks. 0,5 og 2 gange granse- eller indgrebsvardien for at vise
analysemetodens ydeevne inden for det interval, der er relevant for kontrollen af grense- eller
indgrebsvaerdien. Kombineret kan disse prever anvendes til beregning af BEQ-niveauerne i de klargjorte
prover (jf. punkt 7.1.2.2).

7.3.  Fastleggelse af afskeringsvaerdier

Relationen mellem bioanalytiske resultater i BEQ og resultater fra verifikationsmetoder i TEQ fastlaegges (f.cks.
ved hjalp af matrixtilpassede kalibreringsforsag med referenceprover tilsat 0, 0,5, 1 og 2 gange graenseverdien,
med seks gentagelser pd hvert niveau (n = 24)). Korrektionsfaktorer (blindpreve og genfinding) kan beregnes
skonsmassigt ud fra dette forhold, men skal efterproves i hver enkelt analyserekke, ved at der inkluderes
procedure/matrix-blindprever og genfindingsprever (jf. punkt 7.2).

Der fastlegges afskaringsverdier for at kunne afgere, om en prove overholder de fastsatte graeenseveerdier, eller
for, hvor det er relevant, at kunne kontrollere indgrebsverdierne i forhold til de relevante grense- eller
indgrebsveerdier, 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 (korrigeret for blindpreve og genfinding), som svarer til verifikationsmetodens
beslutningsgraense, med et konfidensniveau pa 95 %, hvilket indebarer en falsk-overensstemmende andel pa
< 5 %, og en RSD, pd < 25 %. Verifikationsmetodens beslutningsgrense er greensevardien, under hensyntagen
til den ekspanderede maleusikkerhed.

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

7.3.1.  Anvendelse af det nedre band i forventningsintervallet pd 95 % ved verifikationsmetodens beslutningsgreense

Afskeeringsveerdi = BEQpy — Syx X tafm-2 \/ 1/n+1/m+ (x - )_c)2 /Qx

hvor:

BEQp, er den BEQ, der svarer til verifikationsmetodens beslutningsgranse, som er grenseveardien under
hensyntagen til den ekspanderede méleusikkerhed

Sy er den residuale standardafvigelse

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

m er det samlede antal kalibreringspunkter (indeks j)

n er antallet af gentagelser pd hvert niveau
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X, provekoncentration (i TEQ) for kalibreringspunktet I bestemt ved en verifikationsmetode

=I

er middelvaerdien af koncentrationerne (i TEQ) af samtlige kalibreringsprover

m

Qu = Z(xi -X)* er kvadratsum-parameteren
=1

i = indeks for kalibreringspunktet i.

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

Afskaeringsverdi = BEQp, — 1,64 x SD,
hvor

SD; er standardafvigelse for resultaterne af bioassay ved BEQp,, maélt under interne reproducerbarhedsbe-
tingelser.

7.3.3.  Beregning som middelverdi af bioanalytiske resultater (i BEQ, korrigeret for blindpreve og genfinding) fra flere
analyser af prover (nz 6) forurenet i koncentrationer pa to tredjedele af greense- eller indgrebsvaerdien. Dette er
baseret pd den observation, at dette niveau vil ligge pd omkring den afskeringsvaerdi, der er fastlagt
i overensstemmelse med punkt 7.3.1 eller 7.3.2

Beregning af afskeeringsveerdier med et konfidensniveau pa 95 %, hvilket indebarer en falsk overensstemmende-
andel pd < 5 %, og en RSD,, pd < 25 %:

1. fra det nedre bdnd i forventningsintervallet pd 95 % ved verifikationsmetodens beslutningsgraense

2. fra flere analyser af prever (nz 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-middelverdi:

Figur 1
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7.3.4.  Begreensninger for afskeringsverdier

BEQ-baserede afskaringsveardier beregnet ud fra RSDy, som er tilvejebragt i forbindelse med validering med et
begranset antal prover med forskellige matrix/kongenermenstre, kan vaere hgjere end de TEQ-baserede granse-
eller indgrebsveardier, fordi der opnds en hgjere pracision end den, der kan opnds i rutinemzssige analyser, ndr
et ukendt spektrum af mulige kongenermeonstre skal kontrolleres. I sddanne tilfeelde beregnes afskarings-
vardierne med udgangspunkt i en RSD, pd 25 % eller, hvis det er muligt, to tredjedele af granse- eller
indgrebsveerdien.

7.4. Karakteristika for metodens ydeevne

— Da interne standarder ikke kan anvendes i bioanalytiske metoder, skal der gennemferes repeterbarhedstests
for at tilvejebringe oplysninger om standardafvigelsen inden for og mellem de enkelte testrakker.
Repeterbarheden skal veere pd under 20 %, mens den interne reproducerbarhed skal ligge pd 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
pa afskaringsverdien, sledes at det er muligt at identificere prever over den tilsvarende afskaeringsverdi (jf.
punkt 7.1.2).

— Malforbindelser, mulige interferenser og hgjeste tolererede veardier for blindprever skal fastlagges.

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

— De ukorrigerede resultater af referenceproven/proverne udtrykt i BEQ (blindpreve og granse- og
indgrebsveerdi) bruges til at evaluere den bioanalytiske metodes ydeevne over et konstant tidsrum.

— Kuvalitetskontrolkort for procedureblindprever og for hver enkelt type referenceprove registreres og
kontrolleres med henblik pa at sikre, at den analytiske ydeevne er i overensstemmelse med galdende krav,
iseer for procedureblindproverne for sd vidt angdr den pdkraevede minimumsdifference i forhold til den
nedre del af maleomrddet og for referenceproverne med hensyn til den interne reproducerbarhed.
Procedureblindprever skal holdes under streng kontrol for at undgd falsk overensstemmende resultater ved
fratreckning af vardierne.

— Resultaterne fra verifikationsmetoderne af mistaenkte prever samt 2-10 % af de overensstemmende prover
(mindst 20 prever pr. matrix) skal indsamles og laegges til grund for en evaluering af screeningsmetodens
ydeevne og relationen mellem BEQ og TEQ. Denne database kan anvendes til revurdering af de
afskeringsvaerdier, der finder anvendelse pé 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 koncentrationsomrdde pa op til f.eks. 2 gange graensevardien, kan ogsd
inkluderes i evalueringen af andelen af falsk overensstemmende resultater, sdfremt laboratoriet kan
dokumentere gode preastationer. Proverne skal dakke de mest almindelige kongenermenstre og
reprasentere forskellige kilder.

— I forbindelse med handelser kan afskaeringsvardierne revurderes pd baggrund af de specifikke matrix- og
kongenermenstre, der observeres under denne enkelte haendelse.

8. INDBERETNING AF RESULTATER
Verifikationsmetoder

— Analyseresultaterne skal omfatte vaerdierne for de enkelte PCDD/PCDEF- og dioxinlignende PCB-kongenere,
og TEQ-vardier 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.

— Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCDD’er/PCDFer,
dioxinlignende PCB'er og fedtstoffer. Pravens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevarematrixer
med granseverdier udtrykt i forhold til fedtmangden og en forventet fedtkoncentration i sterrelsesordenen

0-2 % (i overensstemmelse med gzldende lovgivning). For andre prover er det valgfrit at bestemme
fedtindholdet.
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— Tallene for genfinding af de enkelte interne standarder skal stilles til rddighed, hvis genfindingen ligger uden
for det interval, der er angivet i punkt 6.2, hvis gransevardierne er overskredet (i dette tilfelde genfindingen
for en af to analyser), og i evrige tilfzlde efter anmodning.

— Da der skal tages hensyn til den ekspanderede maleusikkerhed, ndr det afgeres, om en prove er
overensstemmende, skal denne parameter ligeledes veere tilgaengelig. 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 pé ca. 95 %. Hvis PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende
PCB’er bestemmes separat, anvendes summen af den ansldede ekspanderede usikkerhed for de separate
analyseresultater vedrerende PCDD’er/PCDFer og dioxinlignende PCBer for summen af PCDD’er/PCDFer og
dioxinlignende PCBer.

— Resultaterne skal angives i samme enheder og med samme antal betydende cifre som de granseverdier, der
er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006.

Bioanalytiske screeningsmetoder

— Resultatet af screeningen udtrykkes som varende »overensstemmende« eller som »mistaenkt for at veere ikke-
overensstemmende« (mistaenkte).

— Derudover kan et resultat for PCDD’er/[PCDFer ogleller dioxinlignende PCB'er udtrykt i bioanalytiske
akvivalenter (BEQ) (ikke TEQ) oplyses (jf. punkt 1). Prever, der giver et respons under rapporte-
ringsgreensen, udtrykkes som varende under rapporteringsgransen. Prover, der giver et respons over
méleomrddet, indberettes som prover, der overskrider médleomrddet, og den verdi, der svarer til den evre
del af mdleomradet, angives i BEQ.

— Rapporten skal for hver enkelt type provematrix give oplysninger om granse- eller indgrebsverdien, som
vurderingen er baseret pa.

— Rapporten skal indeholde oplysninger om, hvilken type test der er anvendt, det grundleggende
prevningsprincip og den anvendte kalibreringsmade.

— Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCDD’er/PCDFer,
dioxinlignende PCB'er og fedtstoffer. Pravens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevarematrixer
med granseverdier udtrykt i forhold til fedtmangden og en forventet fedtkoncentration i sterrelsesordenen

0-2 % (i overensstemmelse med gzldende lovgivning). For andre prover er det valgfrit at bestemme
fedtindholdet.

— 1 tilfelde, hvor prever misteenkes for at vare 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 prever med forhgjet indhold skal bestemmes/bekraeftes ved en
verifikationsmetode.

— Ikke-overensstemmende resultater indberettes kun pd grundlag af verifikationsanalyse.

Fysisk-kemiske screeningsmetoder

— Resultatet af screeningen udtrykkes som varende »overensstemmende« eller som »mistankt for at vaere ikke-
overensstemmende« (»misteenkte).

— Rapporten skal for hver enkelt type provematrix give oplysninger om granse- eller indgrebsvardien, som
vurderingen er baseret pa.

— Der kan desuden gives veardier for de enkelte PCDD/PCDF- og/eller dioxinlignende PCB-kongenere og TEQ-
verdier, der indberettes som nedre koncentrationer, evre koncentrationer og middelkoncentrationer.
Resultaterne angives i samme enheder og med (mindst) samme antal betydende cifre som de granseverdier,
der er fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006.

— Tallene for genfinding af de enkelte interne standarder skal stilles til rddighed, hvis genfindingen ligger uden
for det interval, der er angivet i punkt 6,2, og i evrige tilflde efter anmodning.

— Den anvendte GC-MS-metode skal vaere naevnt i rapporten.

— Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendt til ekstraktion af PCDD’er/PCDFer,
dioxinlignende PCB'er og fedtstoffer. Pravens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevarematrixer
med granseverdier udtrykt i forhold til fedtmangden og en forventet fedtkoncentration i sterrelsesordenen

0-2 % (i overensstemmelse med gzldende lovgivning). For andre prover er det valgfrit at bestemme
fedtindholdet.
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— 1 tilfelde, hvor prever mistenkes for at veere 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 prever med forhgjet indhold skal bestemmes/bekraeftes ved en
verifikationsmetode.

— Ikke-overensstemmelse kan kun bestemmes pa grundlag af verifikationsanalyse.
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Tilleeg

WHO-TEF til vurdering af risikoen for mennesker baseret pd konklusionerne fra Verdenssundhedsorganisationens
(WHO) ekspertmede i Genéve i juni 2005 om det internationale program for sikkerhed i forbindelse med kemikalier

(IPCS) (1)

Kongener TEF-veerdi 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 (»PCDF’er«) 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« = chlordibenzodioxin, »CDF« = chlordi-
benzofuran, »CB« = chlorbiphenyl.

(") 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).



L 92/32 Den Europeaiske Unions Tidende 6.4.2017

BILAG IV

KLARG@RING AF PROVER OG KRAV TIL ANALYSEMETODER, DER ANVENDES VED KONTROL AF INDHOLDET AF
IKKE-DIOXINLIGNENDE PCB’er I VISSE FODEVARER

Kravene i dette bilag anvendes, nir fedevarer analyseres med henblik pd offentlig kontrol af indholdet af ikke-
dioxinlignende PCB’er og i forbindelse med klargering af prever og krav til analyser til andre forskriftsmessige formal,
herunder kontrol udfert af ledere af fodevarevirksomheder med henblik pd at sikre overholdelse af bestemmelserne
i artikel 4 i forordning (EF) nr. 852/2004.

Bestemmelserne vedrerende klargering af prever i punkt 3 i bilag III til denne forordning anvendes ogsd med henblik pa
kontrol af indholdet af ikke-dioxinlignende PCB’er i fedevarer.

1. Pivisningsmetoder, der kan anvendes

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

2. Identifikation og bekraftelse af de relevante analytter

— Relativ retentionstid i forhold til interne standarder eller referencestandarder (tilladt afvigelse: +/- 0,25 %).

— Gaskromatografisk separation af ikke-dioxinlignende PCBer (fra interfererende stoffer, navnlig fra co-eluerende
PCBer, iser hvis niveauet i de pdgzldende prover ligger i narheden af de ved lov fastsatte grenser, og en
overskridelse skal bekraftes (1)).

— For sd vidt angdr GC/MS-teknikker:
— Overvagning af mindst felgende antal molekylarioner eller karakteristiske ioner fra isotopmenstret:
— to specifikke ioner ved HRMS
— tre specifikke ioner ved LRMS
— to specifikke prakursor-ioner, hver med et specifikt, tilsvarende transitionsprodukt, ved MS-MS.
— Tilladte maksimumstolerancer for isotopforholdet for udvalgte massefragmenter:

Relativ afvigelse for isotopforholdet for udvalgte massefragmenter fra teoretisk isotopforhold eller kalibrerings-
standard for mél-ionen (den hyppigst foreckommende af de maélte ioner) og kvalifikator-ionen/ionerne: + 15 %.

— For sd vidt angdr GC-ECD:

Bekraftelse af resultater, der overskrider gransevardien, med to GC-kolonner med stationare faser med forskellig
polaritet.

3. Dokumentation for metodens ydeevne

Validering inden for graensevardien (0,5 til 2 gange grensevardien) med en acceptabel variationskoefficient for
gentagne analyser (jf. kravene til intermediwr pracision i punkt 8).

4. Bestemmelsesgraense

Summen af LOQ'er () af ikke-dioxinlignende PCB’er ma ikke veere storre end en tredjedel af greenseveerdien ().

5. Kvalitetskontrol

Regelmassig blindprevekontrol, analyse af spikede prever, kvalitetskontrolprever og deltagelse i laboratoriesammen-
ligninger vedrerende de relevante matrixer.

(") Kongenere, der erfaringsmaessigt ofte co-eluerer, er f.eks.. PCB 28/31, PCB 52/69 og PCB 138/163/164. For sa vidt angér GC/MS skal der
ogsé tages hensyn til mulige interferenser fra fragmenter af hejere chlorerede kongenere.

(*) Principperne som beskrevet i »Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants
in Feed and Food« [link to website] skal folges, hvis det er relevant.

(*) 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, iszr hvis blindpreveindholdet fratrackkes.



6.4.2017 Den Europeiske Unions Tidende L 92/33

6. Genfindingskontrol

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

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

— Tilseetning kan ogsd ske til ekstraheret fedt (inden oprensning), hvis greensevardien er udtrykt i forhold til
fedtmaengden.

— Krav til metoder, hvor alle seks isotopmarkede ikke-dioxinlignende PCB’er anvendes:
— Korrektion af resultater for genfinding af interne standarder
— Generelt acceptabel genfindingsprocent for isotopmaerkede interne standarder pd mellem 60 og 120 %

— En lavere eller hgjere genfindingsprocent er acceptabel for enkeltkongenere, der bidrager til summen af ikke-
dioxinlignende PCB’er med under 10 %.

— Krav til metoder, hvor ikke alle seks isotopmerkede interne standarder eller andre interne standarder anvendes:
— Genfindingskontrol for de(n) interne standard(er) for hver enkelt prave
— Acceptabel genfindingsprocent for interne standarder pd mellem 60 og 120 %
— Korrektion af resultater for genfinding af interne standarder

— Genfindingen af umarkede kongenere kontrolleres ved hjelp af spikede prover eller kvalitetskontrolprever med
koncentrationer inden for grensevardien. Den acceptable genfindingsprocent for disse kongenere er pad mellem
60 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, sd det sikres, at de anvender analysekvalitetssikring. Laboratorier
akkrediteres i overensstemmelse med EN ISO/IEC 17025-standarden. Desuden skal principperne som beskrevet
i »Technical Guidelines for the estimation of measurement uncertainty and limits of quantification for PCDD/F and
PCB analysis« folges, hvis det er relevant (').

8. Karakteristika for metodens ydeevne: Kriterier vedrorende summen af ikke-dioxinlignende PCB’er inden for

graensevaerdien

Massespektrometrisk isotopfortynding (*) Andre teknikker
Korrekthed -20tl+20% -30tl+30%
Intermediar preacision (RSDy) <15% <20%
Forskel mellem evre og nedre kon- | < 20 % <20 %
centration (beregnet)

(*) Anvendelse af alle seks *C-merkede analoger i overensstemmelse med interne standarder.

9. Indberetning af resultater

— Analyseresultaterne skal omfatte verdierne for de enkelte ikke-dioxinlignende PCB-kongenere og summen af ikke-
dioxinlignende PCB’er, der indberettes som nedre koncentrationer, gvre koncentrationer og middelkoncentrationer,
med henblik pé at sikre, at indberetningen af resultater omfatter sd mange oplysninger som muligt, s& resultaterne
kan fortolkes i overensstemmelse med specifikke krav.

—

Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry [link to website], Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants
in Feed and [link to website].
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— Rapporten skal ogsd omfatte oplysninger om den metode, der er anvendst til ekstraktion af PCB'er og fedtstoffer.
Provens fedtindhold bestemmes og indberettes for fodevarematrixer med gransevardier udtrykt i forhold til
fedtmeaengden og en forventet fedtkoncentration i sterrelsesordenen 0-2 % (i overensstemmelse med galdende
lovgivning). For andre prover er det valgfrit at bestemme fedtindholdet.

— Tallene for genfinding af de enkelte interne standarder skal stilles til rddighed, hvis genfindingen ligger uden for
det interval, der er angivet i punkt 6, hvis grensevardierne er overskredet, og i ovrige tilfelde efter anmodning.

— Da der skal tages hensyn til den ekspanderede maleusikkerhed, ndr det afgeres, om en prove er
overensstemmende, skal denne parameter ligeledes vere tilgeengelig. Analyseresultaterne indberettes derfor som x
+[— U, hvor x er analyseresultatet og U er den ekspanderede méleusikkerhed, idet der anvendes en dakningsfaktor
pa 2, hvilket giver et konfidensniveau pé ca. 95 %.

— Resultaterne skal angives i samme enheder og med samme antal betydende cifre som de graenseveardier, der er
fastsat i forordning (EF) nr. 1881/2006.
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