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(Rechtsakte ohne Gesetzescharakter)

VERORDNUNGEN

VERORDNUNG (EU) Nr. 277/2012 DER KOMMISSION
vom 28. Mirz 2012

zur Anderung der Anhinge I und II der Richtlinie 2002/32/EG des Europiischen Parlaments und des
Rates hinsichtlich der Hochstgehalte und Aktionsgrenzwerte fiir Dioxine und polychlorierte
Biphenyle

(Text von Bedeutung fiir den EWR)

DIE EUROPAISCHE KOMMISSION —

gestiitzt auf den Vertrag iiber die Arbeitsweise der Europaischen
Union,

gestiitzt auf die Richtlinie 2002/32/EG des Europdaischen Par-
laments und des Rates vom 7. Mai 2002 iiber unerwiinschte
Stoffe in der Tierernihrung ('), insbesondere auf Artikel 8 Ab-
satz 1,

in Erwdgung nachstehender Griinde:

1)

Gemiaf8 der Richtlinie 2002/32/EG ist die Verwendung
von zur Tiererndhrung bestimmten Erzeugnissen, deren
Gehalt an unerwiinschten Stoffen tiber den in Anhang I
der genannten Richtlinie festgelegten Hochstwerten liegt,
verboten. In Anhang II der genannten Richtlinie sind
Aktionsgrenzwerte festgelegt, bei deren Uberschreitung
im Fall erhohter Gehalte solcher Stoffe Untersuchungen
ausgelost werden.

Im Sinne dieser Verordnung bezeichnet der Begriff ,Di-
oxine“ eine Gruppe von 75 polychlorierten Dibenzo-pa-
ra-dioxin-Kongeneren (PCDD) und 135 polychlorierten
Dibenzofuran-Kongeneren (PCDF), von denen 17 toxiko-
logisch relevant sind. Polychlorierte Biphenyle (PCB) sind
eine Gruppe von 209 verschiedenen Kongeneren, die sich
nach ihren toxikologischen Eigenschaften in zwei Grup-
pen unterteilen lassen: 12 Kongenere besitzen toxikolo-
gische Eigenschaften, die denen der Dioxine dhneln, wes-
halb sie oft als ,dioxindhnliche PCB“ (,dioxin-like PCBs*
— DL-PCB) bezeichnet werden. Die iibrigen PCB weisen
ein anderes toxikologisches Profil auf, welches demjeni-
gen der Dioxine nicht dhnelt.

Jeder der toxikologisch relevanten Kongenere von Dioxi-
nen oder dioxindhnlichen PCB weist einen anderen Toxi-
zititsgrad auf. Um die Toxizitdt dieser unterschiedlichen
Kongenere aufsummieren zu konnen und um Risiko-
bewertungen und Kontrollmafnahmen zu erleichtern,
wurde das Konzept der Toxizititsiquivalenzfaktoren
(TEF) eingefiihrt. Damit lassen sich die Analyseergebnisse
samtlicher toxikologisch relevanter Kongenere von Dioxi-

() ABL L 140 vom 30.5.2002, S. 10.

() EFSA Journal 2010;
efsajournal/doc[1385.pdf

nen und dioxindhnlichen PCB als quantifizierbare Einheit
ausdriicken, die als ,TCDD-Toxizititsiquivalent* (TEQ)
bezeichnet wird.

Die Weltgesundheitsorganisation (WHO) hat im Jahr
2005 Anderungen der von ihr im Jahr 1998 festgesetz-
ten Werte der Toxizititsiquivalenzfaktoren fir Dioxine
und dioxindhnliche PCB vorgeschlagen. Auf Ersuchen
der Kommission erstellte die Europidische Behorde fiir
Lebensmittelsicherheit (EFSA) einen wissenschaftlichen
Bericht zu den Ergebnissen der Uberwachung der Dioxin-
gehalte in Lebens- und Futtermitteln (,Results of the mo-
nitoring of dioxin levels in food and feed” (?)), in dem die
neuen von der WHO vorgeschlagenen Werte sowie die
jingsten von der Kommission erhobenen Daten beriick-
sichtigt wurden. Aus diesem Bericht ergibt sich, dass die
Hochstgehalte und Aktionsgrenzwerte fiir Dioxine und
dioxindhnliche PCB geindert werden sollten.

Fiir nicht dioxindhnliche PCB erstellte die EFSA auf Er-
suchen der Kommission ein Gutachten zum Vorliegen
von nicht dioxindhnlichen PCB in Futter- und Lebens-
mitteln ().

Zur Gruppe der polychlorierten Biphenyle (PCB) gehoren
insgesamt 209 verschiedene PCB-Kongenere. Die Summe
der sechs Indikator-PCB-Kongenere (PCB 28, 52, 101,
138, 153 und 180) macht ungefdhr die Halfte der ins-
gesamt in Futter- und Lebensmitteln vorkommenden
Menge an nicht dioxindhnlichen PCB (,non dioxin-like
PCBs“ — NDL-PCB) aus. Die EFSA betrachtet diese
Summe der sechs Indikator-PCB als geeigneten Indikator
fur das Vorkommen von NDL-PCB und die Exposition
des Menschen diesen gegeniiber. AufSerdem wire es un-
praktisch und sehr kostspielig, zur amtlichen Kontrolle
jedes Mal auf alle 209 PCB-Kongenere zu testen, ohne
dass dadurch ein Mehrwert fur die Durchsetzung entstiin-
de. Daher sollten die Hochstgehalte als Summe dieser
sechs PCB festgelegt werden.

8(3):1385, http://www.efsa.europa.eufen/

(}) EFSA-Journal (2005) 284, S. 1-137, http:/[www.efsa.europa.eu/en|

efsajournal/doc[284.pdf
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(") EFSA-Journal 2010;
efsajournal/doc/1701.pdf

Die Hochstgehalte fiir nicht dioxindhnliche PCB wurden
unter Beriicksichtigung neuester Vorkommensdaten fest-
gelegt. Diese neuesten Vorkommensdaten wurden in dem
wissenschaftlichen Bericht der EFSA zu den Ergebnissen
der Uberwachung von nicht dioxindhnlichen PCB in Le-
bens- und Futtermitteln (,Results of the monitoring of
non dioxin-like PCBs in food and feed“ (!)) zusammen-
gestellt. Obwohl es moglich ist, eine geringere Bestim-
mungsgrenze (,limit of quantification* — LOQ) zu errei-
chen, ist zu beobachten, dass eine betrichtliche Anzahl
von Laboratorien eine LOQ von 0,5 ng/kg Erzeugnis
oder sogar von 1 nglkg Erzeugnis verwendet. Wiirden
die Ergebnisse der Analysen als Obergrenze (,upper-
bound®) ausgedriickt, wiirde dies in einigen Fillen dazu
fuhren, dass der Gehalt dicht am Hochstgehalt liegt, ob-
wohl keinerlei PCB quantifiziert wurden. Es wurde auch
festgestellt, dass fiir einige Futtermittelkategorien nur we-
nig Datenmaterial vorliegt. Daher sollten die Hochst-
gehalte in drei Jahren auf der Grundlage von mehr Da-
tenmaterial iberpriift werden, das mit einem Analysever-
fahren gewonnen wurde, das empfindlich genug ist, dass
damit auch niedrige Gehalte quantifiziert werden konnen.

Aus Studien zum Transfer geht hervor, dass in manchen
Fillen Gehalte an Dioxinen, dioxindhnlichen PCB und
nicht dioxindhnlichen PCB in Futtermitteln, die den
Hochstgehalten gemdf Anhang I der Richtlinie
2002/32[EG entsprechen, dazu fithren konnen, dass in
Lebensmitteln tierischen Ursprungs die gemafl der Ver-
ordnung (EG) Nr. 1881/2006 der Kommission vom
19. Dezember 2006 zur Festsetzung der Hochstgehalte

fuir bestimmte Kontaminanten in Lebensmitteln (%) gelten-
den Hochstgehalte tiberschritten werden. In Anbetracht
der Messempfindlichkeit der derzeit verfiigbaren Analyse-
verfahren sowie der Tatsache, dass die Hochstgehalte als
Obergrenze festgelegt sind, ist es jedoch nicht moglich,
niedrigere Hochstgehalte festzulegen. Auflerdem ist es in
den meisten Fillen unwahrscheinlich, dass ein Tier lang-
fristig Futtermitteln ausgesetzt ist, die vorschriftskonform
sind, aber Gehalte an Dioxinen und/oder PCB enthalten,
die nahe am Hochstgehalt liegen oder gleich diesem sind.

Die in dieser Verordnung vorgesehenen Maffnahmen ent-
sprechen der Stellungnahme des Stindigen Ausschusses
fur die Lebensmittelkette und Tiergesundheit und weder
das Europdische Parlament noch der Rat haben ihnen
widersprochen —

HAT FOLGENDE VERORDNUNG ERLASSEN:

Artikel 1

Die Anhinge I und II der Richtlinie 2002/32/EG werden gemafS
dem Anhang der vorliegenden Verordnung geindert.

Artikel 2

Diese Verordnung tritt am zwanzigsten Tag nach ihrer Ver-
offentlichung im Amtsblatt der Europdischen Union in Kraft.

Sie gilt ab dem Datum des Inkrafttretens.

Diese Verordnung ist in allen ihren Teilen verbindlich und gilt unmittelbar in jedem Mitglied-

staat.

Briissel, den 28. Mirz 2012

8(7):1701,  http:|//www.efsa.europa.eufen/

Fiir die Kommission
Der Président
José Manuel BARROSO

() ABL L 364 vom 20.12.2006, S. 5.


http://www.efsa.europa.eu/en/efsajournal/doc/1701.pdf
http://www.efsa.europa.eu/en/efsajournal/doc/1701.pdf

29.3.2012

Amtsblatt der Europdischen Union

L 91/3

ANHANG

LABSCHNITT V: DIOXINE UND PCB

1. In Anhang I der Richtlinie 2002/32/EG erhilt Abschnitt V, Dioxine und PCB, folgende Fassung:

Unerwiinschter Stoff

Zur Tiererndhrung bestimmte Erzeugnisse

Hochstgehalt in ng WHO-
PCDD/F-TEQ/kg (ppt) ('), be-
zogen auf ein Futtermittel mit
einem Feuchtigkeitsgehalt von

12 %

1. Dioxine (Summe aus poly-

chlorierten Dibenzo-para-
dioxinen (PCDD) und po-
lychlorierten Dibenzofura-
nen (PCDF), ausgedriickt in
Toxizitdtsdquivalenten der
WHO unter Verwendung
der WHO-TEF (Toxizitits-
dquivalenzfaktoren),

2005) ()

Futtermittel-Ausgangserzeugnisse  pflanzlichen  Ur-

sprungs, ausgenommen:
— Pflanzenéle und ihre Nebenerzeugnisse

Futtermittel-Ausgangserzeugnisse mineralischen Ur-
sprungs

Futtermittel-Ausgangserzeugnisse tierischen Ursprungs:
— Tierisches Fett, einschlieflich Milchfett und Eifett

— sonstige Erzeugnisse von Landtieren einschlieSlich
Milch und Milcherzeugnisse sowie Eier und Ei-
erzeugnisse

— Fischol

— Fisch und sonstige Wassertiere sowie aus diesen
gewonnene Erzeugnisse, ausgenommen Fischol
und Fischeiweifs, hydrolysiert, das mehr als 20 %
Fett enthilt (%)

— Fischeiweifs, hydrolysiert, das mehr als 20 % Fett
enthilt

Die Futtermittelzusatzstoffe Kaolinit-Ton, Vermiculit,
Natrolith-Phonolith, synthetische = Calciumaluminate
und Klinoptilolith sedimentdrer Herkunft der Funk-
tionsgruppen Bindemittel und Trennmittel

Futtermittelzusatzstoffe der Funktionsgruppe Verbin-
dungen von Spurenelementen

Vormischungen
Mischfuttermittel, ausgenommen:
— Mischfuttermittel fiir Heimtiere und Fische

— Mischfuttermittel fiir Pelztiere

0,75

0,75

0,75

5,0

1,25

1,75

0,75

1,0

1,0
0,75

1,75

Unerwiinschter Stoff

Zur Tierernahrung bestimmte Erzeugnisse

Hochstgehalt in ng WHO-
PCDD/F-PCB-TEQ/kg (ppt) (1),
bezogen auf ein Futtermittel
mit einem Feuchtigkeitsgehalt

von 12 %

2. Summe der Dioxine und | Futtermittel-Ausgangserzeugnisse pflanzlichen — Ur- 1,25

dioxindhnlichen PCB sprungs, ausgenommen:

(Summe aus polychlorier-

ten Dibenzo-para-dioxinen | — Pflanzenéle und ihre Nebenerzeugnisse 1,5

(PCDD), polychlorierten el . eralisch

Dibenzofuranen (PCDF) Futtermittel-Ausgangserzeugnisse ~mineralischen Ur- 1,0

und polychlorierten Bi- Sprungs

phenylen (PCB), aus- Futtermittel-Ausgangserzeugnisse tierischen Ursprungs:

gedriickt in Toxizitdts- 8ang 8 prungs:

dquivalenten der WHO — Tierisches Fett, einschlieflich Milchfett und Eifett 2,0

unter Verwendung der

WHO-TEF (Toxizitdtsdqui- | — sonstige Erzeugnisse von Landtieren einschlieRlich 1,25

valenzfaktoren), 2005) (%) Milch und Milcherzeugnisse sowie Eier und Ei-

erzeugnisse
— Fischol 20,0
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Unerwiinschter Stoff

Zur Tiererndhrung bestimmte Erzeugnisse

Hochstgehalt in ng WHO-
PCDD/F-PCB-TEQ/kg (ppt),
bezogen auf ein Futtermittel
mit einem Feuchtigkeitsgehalt

von 12 %
— Fisch und sonstige Wassertiere sowie aus diesen 4,0
gewonnene Erzeugnisse, ausgenommen Fischol
und Fischeiweifs, hydrolysiert, das mehr als 20 %
Fett enthilt (%)
— Fischeiweifl, hydrolysiert, das mehr als 20 % Fett 9,0
enthilt
Die Futtermittelzusatzstoffe Kaolinit-Ton, Vermiculit, 1,5
Natrolith-Phonolith, synthetische ~Calciumaluminate
und Klinoptilolith sedimentdrer Herkunft der Funk-
tionsgruppen Bindemittel und Trennmittel
Futtermittelzusatzstoffe der Funktionsgruppe Verbin- 1,5
dungen von Spurenelementen
Vormischungen 1,5
Mischfuttermittel, ausgenommen: 1,5
— Mischfuttermittel fiir Heimtiere und Fische 5,5

— Mischfuttermittel fiir Pelztiere

Unerwiinschter Stoff

Zur Tiererndhrung bestimmte Erzeugnisse

Hochstgehalt in pglkg (ppb),
bezogen auf ein Futtermittel
mit einem Feuchtigkeitsgehalt

von 12 % (1)
3. Nicht dioxindhnliche PCB | Futtermittel-Ausgangserzeugnisse  pflanzlichen  Ur- 10
(Summe von PCB 28, sprungs
PCB 52, PCB 101, PCB
138, PCB 153 und PCB Futtermittel-Ausgangserzeugnisse mineralischen Ur- 10
180 (ICES — 6) (1) sprungs
Futtermittel-Ausgangserzeugnisse tierischen Ursprungs:
— Tierisches Fett, einschlieflich Milchfett und Eifett 10
— sonstige Erzeugnisse von Landtieren einschliefSlich 10
Milch und Milcherzeugnisse sowie Eier und Ei-
erzeugnisse
— Fischol 175
— Fisch und sonstige Wassertiere sowie aus diesen 30
gewonnene Erzeugnisse, ausgenommen Fischol
und Fischeiweif, hydrolysiert, das mehr als 20 %
Fett enthilt (%)
— Fischeiweifl, hydrolysiert, das mehr als 20 % Fett 50
enthilt
Die Futtermittelzusatzstoffe Kaolinit-Ton, Vermiculit, 10
Natrolith-Phonolith, synthetische = Calciumaluminate
und Klinoptilolith sedimentdrer Herkunft der Funk-
tionsgruppen Bindemittel und Trennmittel
Futtermittelzusatzstoffe der Funktionsgruppe Verbin- 10
dungen von Spurenelementen
Vormischungen 10
Mischfuttermittel, ausgenommen: 10
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Hochstgehalt in pg/kg (ppb), be-
Unerwiinschter Stoff Zur Tierernihrung bestimmte Erzeugnisse zogen auf ein Futtermittel mit ei-
nem Feuchtigkeitsgehalt von 12 %

— Mischfuttermittel fiir Heimtiere und Fische 40

— Mischfuttermittel fiir Pelztiere —_

(") Konzentrations-Obergrenzen; Konzentrations-Obergrenzen werden aufgrund der Annahme berechnet, dass simtliche Werte der

(2

=}

=

einzelnen Kongenere, die unter der Bestimmungsgrenze liegen, gleich der Bestimmungsgrenze sind.

Tabelle der TEF (= Toxizititsiquivalenzfaktoren) fur Dioxine, Furane und dioxindhnliche PCB:

TEF der WHO zur Bewertung des Risikos beim Menschen auf Grundlage der Schlussfolgerungen der Experten-Sitzung der Welt-
gesundheitsorganisation und des Internationalen Programms fiir Chemikaliensicherheit (IPCS — International Programme on
Chemical Safety) in Genf im Juni 2005 (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-Wert Kongener TEF-Wert
Dibenzo-para-dioxine (PCDD) und Di- ,Dioxindhnliche’ PCB: Non-ortho-
benzo-para-furane (PCDF) PCB + Mono-ortho-PCB
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-ortho PCB
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003

Mono-ortho PCB

2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

OCDF 0,0003

Abkiirzungen: ,T° = tetra; JPe’ = penta; Hx* = hexa; Hp* = hepta; ,0° = octa; ,(DD* = Chlordibenzodioxin; ,CDF* = Chlordibenzofuran;
,CB* = Chlorbiphenyl.

Fiir Frischfisch und andere Wassertiere, die direkt angeliefert und ohne Zwischenverarbeitung zur Erzeugung von Futtermitteln fiir
Pelztiere verwendet werden, gilt der Hochstwert nicht; dagegen gelten Hochstwerte von 3,5 ng WHO-PCDD/F-TEQ/kg Erzeugnis
und 6,5 ng WHO-PCDD/F-PCB-TEQ/kg Erzeugnis fir Frischfisch und von 20,0 ng WHO-PCDD/F-PCB-TEQ/kg Erzeugnis fiir
Fischleber, die zur direkten Verfiitterung an Heimtiere, Zoo- und Zirkustiere oder als Futtermittel-Ausgangserzeugnis fir die
Herstellung von Heimtierfuttermitteln verwendet werden. Die Erzeugnisse oder verarbeiteten tierischen Proteine, die aus diesen
Tieren (Pelztiere, Heimtiere, Zoo- und Zirkustiere) gewonnen werden, diirfen nicht in die Lebensmittelkette gelangen und diirfen
nicht an Nutztiere, die zur Lebensmittelgewinnung gehalten, gemistet oder geziichtet werden, verfiittert werden.

Fiir Frischfisch und andere Wassertiere, die direkt angeliefert und ohne Zwischenverarbeitung zur Erzeugung von Futtermitteln fiir
Pelztiere verwendet werden, gilt der Hochstwert nicht; dagegen gelten Hochstwerte von 75 pglkg Erzeugnis fiir Frischfisch und
von 200 pg/kg Erzeugnis fiir Fischleber, die zur direkten Verfiitterung an Heimtiere, Zoo- und Zirkustiere oder als Futtermittel-
Ausgangserzeugnis fiir die Herstellung von Heimtierfuttermitteln verwendet werden. Die Erzeugnisse oder verarbeiteten tierischen
Proteine, die aus diesen Tieren (Pelztiere, Heimtiere, Zoo- und Zirkustiere) gewonnen werden, diirfen nicht in die Lebensmittelkette
gelangen und diirfen nicht an Nutztiere, die zur Lebensmittelgewinnung gehalten, gemistet oder geziichtet werden, verfiittert
werden.
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AKTIONSGRENZWERTE,

2. Anhang II der Richtlinie 2002/32/EG erhilt folgende Fassung:

SANHANG 1T

DEREN  UBERSCHREITUNG  GEMASS

ARTIKEL

UNTERSUCHUNGEN DURCH DIE MITGLIEDSTAATEN AUSLOST

ABSCHNITT: DIOXINE UND PCB

4

ABSATZ

2

Unerwiinschte Stoffe

Zur Tiererndhrung bestimmte Erzeugnisse

Aktionsgrenzwert in
ng WHO-PCDD/
F-TEQfkg (ppt) (), be-

zogen auf ein Futter-

Anmerkungen und
Zusatzinformatio-
nen (z. B. Art der

einschlieflich Milch und Milcherzeug-
nisse sowie Eier und Eierzeugnisse

mittel mit einem durchzufithrenden
Feuchtigkeitsgehalt von | Untersuchungen)
12%
1. Dioxine (Summe aus poly- | Futtermittel-Ausgangserzeugnisse pflanzli- 0,5 G)
chlorierten  Dibenzo-para- | chen Ursprungs, ausgenommen:
dioxinen (PCDD) und poly-
chlorierteil Di)benzolgur}a,— — Pflanzenéle und ihre Nebenerzeugnis- 0,5 ]
nen (PCDF), ausgedriickt se
in Toxizititsiquivalenten | Fyttermittel-Ausgangserzeugnisse minera- 0,5 e
der WHO unter Verwen- | Jischen Ursprungs
dung der WHO-TEF (Toxi-
zititsiquivalenzfaktoren), Futtermittel-Ausgangserzeugnisse tieri-
2005) (1) schen Ursprungs:
— Tierisches Fett, einschlieflich Milchfett 0,75 ()
und Eifett
— sonstige Erzeugnisse von Landtieren 0,5 G)
einschlieflich Milch und Milcherzeug-
nisse sowie Eier und Eierzeugnisse
— Fischol 4,0 *
— Fisch und sonstige Wassertiere sowie 0,75 *
aus diesen gewonnene Erzeugnisse,
ausgenommen Fisch6l und Fisch-
eiweifs, hydrolysiert, das mehr als
20 % Fett enthilt (%)
— Fischeiweifs, hydrolysiert, das mehr als 1,25 *
20 % Fett enthdlt
Futtermittelzusatzstoffe der Funktions- 0,5 ()
gruppen Bindemittel und Trennmittel
Futtermittelzusatzstoffe der Funktions- 0,5 A
gruppe Verbindungen von Spurenelemen-
ten
Vormischungen 0,5 )
Mischfuttermittel, ausgenommen:
— Mischfuttermittel fiir Heimtiere und 1,25 *
Fische
— Mischfuttermittel fiir Pelztiere —
2. Dioxinahnliche PCB | Futtermittel-Ausgangserzeugnisse pflanzli- 0,35 C)
(Summe der polychlorier- | chen Ursprungs, ausgenommen:
ten Biphenyle (PCB), aus- . . . ,
gedriickt in Toxizititsiqui- | — Pflanzenole und ihre Nebenerzeugnis- 0,5 G)
valenten der WHO unter s¢
Verwendung der WHO- Futtermittel-Ausgangserzeugnisse minera- 0,35 G)
TEF (Toxizitdtsdquivalenz- | Jischen Ursprungs
faktoren), 2005) ()
Futtermittel-Ausgangserzeugnisse  tieri-
schen Ursprungs:
— Tierisches Fett, einschlieflich Milchfett 0,75 ()
und Eifett
— sonstige Erzeugnisse von Landtieren 0,35 ()
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Aktionsgrenzwert in
ng WHO-PCDD/

Anmerkungen und

F-TEQ/kg (ppt) (%), be- | Zusatzinformatio-
Unerwiinschte Stoffe Zur Tiererndhrung bestimmte Erzeugnisse zogen auf ein Futter- | nen (z. B. Art der
mittel mit einem durchzufithrenden
Feuchtigkeitsgehalt von | Untersuchungen)
12 %
— Fischol 11,0 *
— Fisch und sonstige Wassertiere sowie aus 2,0 *
diesen gewonnene Erzeugnisse, ausgenom-
men Fischol und Fischeiweifs, hydrolysiert,
das mehr als 20 % Fett enthilt (%)
— Fischeiweif}, hydrolysiert, das mehr als 20 % 5,0 *
Fett enthalt
Futtermittelzusatzstoffe der Funktionsgruppen 0,5 ()
Bindemittel und Trennmittel
Futtermittelzusatzstoffe der Funktionsgruppe 0,35 ()
Verbindungen von Spurenelementen
Vormischungen 0,35 0
Mischfuttermittel, ausgenommen: 0,5 )
— Mischfuttermittel fiir Heimtiere und Fische 2,5 *

— Mischfuttermittel fiir Pelztiere

223-241 (2006)).

(") Tabelle der TEF (= Toxizititsidquivalenzfaktoren) fiir Dioxine, Furane und dioxinihnliche PCB:
TEF der WHO zur Bewertung des Risikos beim Menschen auf Grundlage der Schlussfolgerungen der Experten-Sitzung der
Weltgesundheitsorganisation und des Internationalen Programms fiir Chemikaliensicherheit (IPCS — International Programme
on Chemical Safety) in Genf im Juni 2005 (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),

Kongener TEF-Wert Kongener TEF-Wert
Dibenzo-para-dioxine (PCDD) und Di- ,Dioxindhnliche’ PCB: Non-ortho-
benzo-para-furane (PCDF) PCB + Mono-ortho-PCB
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-ortho PCB
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003

Mono-ortho PCB

2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

OCDF 0,0003

Abkiirzungen: ,T* = tetra; ,Pe’ = penta; HX' = hexa; Hp‘ = hepta; ,0° = octa;

Chlorbiphenyl.

,CDD* = Chlordibenzodioxin; ,CDF = Chlordibenzofuran; ,CB* =

einzelnen Kongenere, die unter der Bestimmungsgrenze liegen, gleich der Bestimmungsgrenze sind.

Mafnahmen zu ergreifen, um sie einzudimmen oder zu beseitigen.

dhnlichen Verbindungen in diesen Futtermittel-Ausgangserzeugnissen beherrschen zu konnen.”

(%) Konzentrations-Obergrenzen; Konzentrations-Obergrenzen werden aufgrund der Annahme berechnet, dass simtliche Werte der
(*) Ermittlung der Kontaminationsquelle. Wenn eine Kontaminationsquelle identifiziert wurde, sind nach Moglichkeit geeignete
(*) In vielen Fillen kann sich eine Ermittlung der Kontaminationsquelle eriibrigen, da die Grundbelastung in einigen Gebieten knapp

unter oder iiber dem Aktionsgrenzwert liegt. Wird der Aktionsgrenzwert aber iberschritten, miissen alle Informationen (Pro-
benzeitraum, geografische Herkunft, Fischarten usw.) aufgezeichnet werden, um kiinftig die Belastung mit Dioxinen und dioxin-
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VERORDNUNG (EU) Nr. 278/2012 DER KOMMISSION
vom 28. Mirz 2012

zur Anderung der Verordnung (EG) Nr. 152/2009 hinsichtlich der Bestimmung der Gehalte an
Dioxinen und polychlorierten Biphenylen

(Text von Bedeutung fiir den EWR)

DIE EUROPAISCHE KOMMISSION —

gestiitzt auf den Vertrag iiber die Arbeitsweise der Européischen
Union,

gestiitzt auf die Verordnung (EG) Nr. 882/2004 des Europii-
schen Parlaments und des Rates vom 29. April 2004 iiber
amtliche Kontrollen zur Uberpriifung der Einhaltung des Le-
bensmittel- und Futtermittelrechts sowie der Bestimmungen
iiber Tiergesundheit und Tierschutz (1), insbesondere auf Arti-
kel 11 Absatz 4,

in Erwagung nachstehender Griinde:

(1)  In der Richtlinie 2002/32/EG des Europdischen Par-
laments und des Rates vom 7. Mai 2002 iiber un-
erwiinschte Stoffe in der Tiererndhrung (%) sind Hochst-
gehalte fiir Dioxine, Furane und polychlorierte Biphenyle
(PCB) in Futtermitteln festgelegt sowie Aktionsgrenzwer-
te, deren Uberschreitung Untersuchungen der Mitglied-
staaten zur Ermittlung der Quelle dieser Stoffe auslost.

20 In der Verordnung (EG) Nr. 152/2009 der Kommission
vom 27. Januar 2009 zur Festlegung der Probenahme-
verfahren und Analysemethoden fiir die amtliche Unter-
suchung von Futtermitteln (3) sind Verfahren fiir die Be-
stimmung der Gehalte an polychlorierten Dibenzo-p-di-
oxinen (PCDD), polychlorierten Dibenzofuranen (PCDF)
und dioxindhnlichen polychlorierten Biphenylen in Fut-
termitteln festgelegt.

(3)  Zur Auswahl von Proben mit einem signifikanten Gehalt
an PCDDJF und dioxindhnlichen PCB kann ein Screening-
Verfahren mit allgemein akzeptabler Validierung und gro-
Bem Durchsatz verwendet werden (dabei sollten vorzugs-
weise Proben mit Gehalten oberhalb der Aktionsgrenz-
werte, jedenfalls jedoch mit Gehalten oberhalb der
Hochstgehalte ausgewihlt werden). Die Gehalte an
PCDD/F und dioxindhnlichen PCB in diesen Proben miis-
sen durch ein Bestitigungsverfahren bestimmt werden.
Daher sollten fiir Screening-Verfahren Anforderungen
festgelegt werden, die geeignet sind, sicherzustellen, dass
die Falsch-negativ-Rate beziiglich der Hochstgehalte unter
5 % liegt, sowie strenge Anforderungen fiir die Bestti-

gungsverfahren. Des Weiteren ermdglichen Bestatigungs-
verfahren die Bestimmung von Gehalten auch im Bereich
der niedrigen Hintergrundbelastung. Dies ist wichtig fur
die Verfolgung zeitlicher Entwicklungen, die Expositions-
bewertung und die Neubewertung der Hochstgehalte und
Aktionsgrenzwerte.

(4 Die Anderung der Hochstgehalte fiir Dioxine und dioxin-
dhnliche PCB und die Festlegung von Hochstgehalten fiir
nicht dioxindhnliche PCB in der Richtlinie 2002/32/EG
sowie die Aktualisierung der Kriterien fiir Screening-Ver-
fahren machen eine Anderung der Vorschriften iiber die
Bestimmung von Dioxinen und PCB in Futtermitteln in
Anhang V Teil B der Verordnung (EG) Nr. 152/2009
erforderlich. Aus Griinden der Klarheit und Verstandlich-
keit sollte Anhang V Teil B ersetzt werden.

(5)  Zur Gewihrleistung einer harmonisierten Vorgehensweise
bei der Durchsetzung in der gesamten Europdischen
Union ist es von grofiter Bedeutung, dass Untersuchungs-
ergebnisse in einheitlicher Form mitgeteilt und ausgewer-
tet werden.

(6)  Anhang V der Verordnung (EG) Nr. 152/2009 sollte
daher entsprechend gedndert werden.

(7)  Die in dieser Verordnung vorgesehenen Maffnahmen ent-
sprechen der Stellungnahme des Stindigen Ausschusses
fur die Lebensmittelkette und Tiergesundheit und weder
das Europdische Parlament noch der Rat haben ihnen
widersprochen —

HAT FOLGENDE VERORDNUNG ERLASSEN:
Artikel 1

Anhang V Teil B der Verordnung (EG) Nr. 152/2009 wird ent-
sprechend dem Anhang dieser Verordnung geindert.

Artikel 2

Diese Verordnung tritt am zwanzigsten Tag nach ihrer Ver-
offentlichung im Amtsblatt der Europdischen Union in Kraft.

Sie gilt ab dem Datum des Inkrafttretens.

Diese Verordnung ist in allen ihren Teilen verbindlich und gilt unmittelbar in jedem Mitglied-

staat.

Briissel, den 28. Mirz 2012

() ABL L 165 vom 30.4.2004, S. 1.
() ABL L 140 vom 30.5.2002, S. 10.
() ABL L 54 vom 26.2.2009, S. 1.

Fiir die Kommission
Der Président
José Manuel BARROSO
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In Anhang V der Verordnung (EG) Nr. 152/2009 erhilt Teil B ,BESTIMMUNG DES GEHALTS AN DIOXINEN (PCDD/
PCDF) UND DIOXINAHNLICHEN PCB*,

,B. BESTIMMUNG DES GEHALTS AN DIOXINEN (PCDD/PCDF) UND PCB

ANHANG

folgende Fassung:

KAPITEL I

Probenahmeverfahren und Auswertung von Analyseergebnissen

Zweck und Anwendungsbereich

Die Proben fiir die amtliche Untersuchung des Gehalts an polychlorierten Dibenzo-p-dioxinen (PCDD), poly-
chlorierte Dibenzofurane (PCDF) sowie dioxindhnlichen polychlorierten Biphenylen (PCB) (*) und nicht dioxin-
dhnlichen PCB in Futtermitteln werden nach den in Anhang I beschriebenen Verfahren genommen. Hinsichtlich
der Untersuchung auf Stoffe oder Erzeugnisse, die in Futtermitteln gleichmifig verteilt sind, gelten die quanti-
tativen Anforderungen gemif Anhang I Nummer 5.A. Die mit diesem Verfahren gewonnenen Sammelproben
sind als reprisentativ fur die betreffenden Partien oder Teilpartien anzusehen. Anhand der bei den Laborproben
bestimmten Gehalte wird festgestellt, ob die in der Richtlinie 2002/32/EG festgesetzten Hochstgehalte eingehalten

wurden.

(*) Tabelle der TEF (= Toxizititsiquivalenzfaktoren) fiir Dioxine, Furane und dioxindhnliche PCB:
TEF der WHO zur Bewertung des Risikos beim Menschen auf Grundlage der Schlussfolgerungen der Exper-
ten-Sitzung der Weltgesundheitsorganisation und des Internationalen Programms fiir Chemikaliensicherheit
(IPCS — International Programme on Chemical Safety) in Genf im Juni 2005 (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-Wert Kongener TEF-Wert
Dibenzo-p-dioxine (PCDD) und ,Dioxinihnliche’ PCB: Non-ortho-
Dibenzo-p-furane (PCDF) PCB + Mono-ortho-PCB
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-ortho PCB
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003

Mono-ortho PCB

2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

OCDF 0,0003

Abkiirzungen: ,T* = tetra; Pe’ = penta; Hx' = hexa; Hp* = hepta; ,0* = octa; ,CDD* = Chlordibenzodioxin; ,CDF' = Chlordi-

benzofuran; ,CB* = Chlorbiphenyl.

Fiir die Zwecke dieses Teils des Anhangs V gelten die Begriffsbestimmungen in Anhang I der Entscheidung
2002/657[EG der Kommission vom 14. August 2002 zur Umsetzung der Richtlinie 96/23/EG des Rates

betreffend die Durchfithrung von Analysemethoden und die Auswertung von Ergebnissen (**).

(**) ABL L 221 vom 17.8.2002, S. 8.
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Ubereinstimmung der Partie bzw. Teilpartie mit den Hochstgehalten
Fiir nicht dioxinghnliche PCB

Die Partie entspricht den Vorgaben, wenn das Ergebnis der Untersuchung den in der Richtlinie 2002/32/EG fiir
nicht dioxindhnliche PCB festgelegten Hochstgehalt unter Beriicksichtigung der Messunsicherheit nicht iiber-
schreitet.

Die Partie entspricht den Vorgaben nicht, wenn die durch eine zweite Untersuchung (***) bestitigte Obergren-
ze (****) des Untersuchungsergebnisses den in der Richtlinie 2002/32/EG festgelegten Hochstgehalt unter Beriick-
sichtigung der Messunsicherheit tiberschreitet.

Die Messunsicherheit wird auf eine der beiden folgenden Arten beriicksichtigt:

— durch Berechnung der erweiterten Unsicherheit unter Verwendung eines Erweiterungsfaktors von 2, was ein
Vertrauensniveau von etwa 95 % ergibt. Eine Partie oder Teilpartie ist nicht konform, wenn der gemessene
Wert minus U iiber dem Hochstgehalt liegt;

— durch Bestimmung der Entscheidungsgrenze (CCa) gemdf Anhang I Nummer 3.1.2.5 der Richtlinie
2002/657|EG. Eine Partie oder eine Teilpartie ist nicht konform, wenn der gemessene Wert gleich CCa ist
oder diesen Wert iibersteigt.

Diese Auslegungsbestimmungen gelten fiir das Untersuchungsergebnis der fiir die amtliche Kontrolle entnom-
menen Probe. Im Falle einer Analyse fir Rechtfertigungs- oder Referenzwecke gelten die einzelstaatlichen Be-
stimmungen.

(***) Eine Zweitanalyse ist erforderlich, um eine interne Kreuzkontamination oder eine versehentliche Ver-
mischung der Proben auszuschlielen. Mit der Erstanalyse, welche die Messunsicherheit beriicksichtigt,
wird die Einhaltung der Hochstgehalte iiberpriift. Bei einer Untersuchung im Rahmen eines Kontamina-
tionsfalls kann auf die Bestitigung durch Zweitanalyse verzichtet werden, wenn sich die untersuchten
Proben auf den Kontaminationsfall zuriickverfolgen lassen.

(***) Beim Konzept der ,Obergrenze’ (upperbound’) wird der Beitrag jedes nicht bestimmbaren Kongeners der
Bestimmungsgrenze gleichgesetzt. Beim Konzept der ,Untergrenze’ (lowerbound’) wird der Beitrag jedes
nicht bestimmbaren Kongeners gleich Null gesetzt. Beim Konzept des Mittelwerts' (mediumbound’) wird
der Beitrag jedes nicht bestimmbaren Kongeners der Hilfte der Bestimmungsgrenze gleichgesetzt.

Fiir PCDD/F und dioxindhnliche PCB

Die Partie entspricht den Vorgaben, wenn das Ergebnis einer einzelnen Untersuchung,

— durchgefithrt mit einem Screening-Verfahren, dessen Falsch-negativ-Rate unter 5 % liegt, ergibt, dass der Wert
den in der Richtlinie 2002/32/EG festgelegten Hochstgehalt fiir PCDD/PCDF und fiir die Summe von PCDD/
PCDF und dioxindhnlichen PCB nicht iiberschreitet;

— durchgefiihrt mit einem Bestatigungsverfahren, den in der Richtlinie 2002/32[EG festgelegten Hochstgehalt
fiir PCDD/PCDF und fiir die Summe von PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB unter Beriicksichtigung der
Messunsicherheit nicht tiberschreitet.

Fiir Screening-Assays ist ein Cut-off-Wert festzulegen, anhand dessen entschieden wird, ob die Probe den jeweils
relevanten Gehalten fiir PCDD/PCDF bzw. die Summe von PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB entspricht.

Die Partie entspricht den Vorgaben nicht, wenn die mittels eines Bestitigungsverfahrens ermittelte und durch eine
zweite Untersuchung bestitigte Obergrenze (*****) des Untersuchungsergebnisses den in der Richtlinie
2002/32/EG festgelegten Hochstgehalt unter Beriicksichtigung der Messunsicherheit iiberschreitet (%),

Die Messunsicherheit wird auf eine der beiden folgenden Arten beriicksichtigt:

— durch Berechnung der erweiterten Unsicherheit unter Verwendung eines Erweiterungsfaktors von 2, was ein
Vertrauensniveau von etwa 95 % ergibt. Eine Partie oder Teilpartie ist nicht konform, wenn der gemessene
Wert minus U iiber dem Hochstgehalt liegt. Bei einer getrennten Bestimmung des Gehalts an PCDD/PCDF
und dioxindhnlichen PCB ist die Summe der geschitzten erweiterten Messunsicherheit der getrennten Ana-
lyseergebnisse der PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB fiir die Berechnung der Summe der PCDD/PCDF
und dioxinihnlichen PCB zu verwenden;

— durch Bestimmung der Entscheidungsgrenze (CCa) gemidfl Anhang I Nummer 3.1.2.5 der Entscheidung
2002/657[EG. Eine Partie oder eine Teilpartie ist nicht konform, wenn der gemessene Wert gleich CCa ist
oder diesen Wert iibersteigt.



29.3.2012

Amtsblatt der Europdischen Union

L 91/11

Diese Auslegungsbestimmungen gelten fiir das Untersuchungsergebnis der fiir die amtliche Kontrolle entnom-
menen Probe. Im Falle einer Analyse fiir Rechtfertigungs- oder Referenzwecke gelten die einzelstaatlichen Be-
stimmungen.

(*****) Nach dem Konzept der Obergrenze (upperbound) wird der Beitrag jedes nicht quantifizierten Kongeners
zum Toxizitdtsdquivalent (TEQ) der Bestimmungsgrenze gleichgesetzt. Nach dem Konzept der ,Unter-
grenze’ (lowerbound’) wird der Beitrag jedes nicht quantifizierten Kongeners zum Toxizitdtsdquivalent
(TEQ) gleich Null gesetzt. Nach dem Konzept des Mittelwerts' (mediumbound) wird der Beitrag jedes
nicht quantifizierten Kongeners zum TEQ der Hilfte der Bestimmungsgrenze gleichgesetzt.

(*o¥) Eine Zweitanalyse ist erforderlich, um eine interne Kreuzkontamination oder cine versehentliche Ver-
mischung der Proben auszuschliefen. Mit der Erstanalyse, welche die Messunsicherheit beriicksichtigt,
wird die Einhaltung der Hochstgehalte tiberpriift. Bei einer Untersuchung im Rahmen eines Kontami-
nationsfalls kann auf die Bestitigung durch Zweitanalyse verzichtet werden, wenn sich die untersuchten
Proben auf den Kontaminationsfall zuriickverfolgen lassen.

Ergebnisse, die die Aktionsgrenzwerte gemifl Anhang Il der Richtlinie 2002/32/EG iiberschreiten

Aktionsgrenzwerte dienen als Instrument zur Auswahl der Proben in Fillen, in denen eine Kontaminationsquelle
gefunden werden muss und Mafnahmen zu deren Eindimmung oder Beseitigung getroffen werden miissen.
Durch Screening-Verfahren sind geeignete Cut-off-Werte fiir die Auswahl dieser Proben festzulegen. Die zur
Bestimmung einer Kontaminationsquelle, deren Eindimmung oder Beseitigung notwendigen Mafinahmen werden
nur dann getroffen, wenn die Uberschreitung der Aktionsgrenzwerte durch eine im Bestitigungsverfahren er-
folgte Zweitanalyse unter Beriicksichtigung der Messunsicherheit bestatigt wird (¥******),

(%) Fir Zweitanalysen zur Kontrolle der Aktionsgrenzwerte gelten die gleichen Erklirungen und Anforde-
rungen wie die fiir Hochstgehalte in Fuffnote (*****) genannten.

KAPITEL 11

Probenvorbereitung und Anforderungen an Untersuchungsverfahren zur amtlichen Kontrolle des Gehalts an Dioxinen

(PCDD/PCDF) und dioxinihnlichen PCB in Futtermitteln
Anwendungsbereich

Die in diesem Anhang beschriebenen Anforderungen gelten, wenn Futtermittel zur amtlichen Kontrolle des
Gehalts an 2,3,7,8-substituierten polychlorierten Dibenzo-p-dioxinen und polychlorierten Dibenzofuranen
(PCDDJF) und dioxindhnlichen polychlorierten Biphenylen (dioxindhnliche PCB) oder zu anderen regulatorischen
Zwecken untersucht werden.

Die Uberwachung des Vorhandenseins von PCDDJF und dioxindhnlichen PCB in Futtermitteln kann zwei ver-
schiedenen Zwecken dienen:

a) Auswahl derjenigen Proben, deren Gehalt an PCCD(F und dioxindhnlichen PCB die Hochstgehalte oder die
Aktionsgrenzwerte iiberschreitet. Bei diesem Ansatz konnen die aufgrund ihres hohen Probendurchsatzes
kostengiinstigen Screening-Verfahren zum Einsatz kommen, wodurch groere Chancen bestehen, neue Vor-
falle mit hoher Exposition und Gesundheitsgefahren fiir die Verbraucher aufzudecken. Screening-Verfahren
konnen bioanalytische Methoden und GC/MS-Verfahren umfassen. Thre Anwendung hat insbesondere die
Vermeidung falsch-negativer Ergebnisse zum Ziel. Die Konzentration von PCDD/F und der Summe von
PCDDJF und dioxindhnlichen PCB in diesen Proben mit signifikanten Gehalten muss dann durch ein Besti-
tigungsverfahren ermittelt/bestitigt werden.

=

Bestimmung der Gehalte an PCDD/F und dioxindhnlichen PCB in Futtermittelproben im Bereich der niedrigen
Hintergrundbelastung. Dies ist wichtig fir die Verfolgung der zeitlichen Entwicklung, die Bewertung der
Exposition der Bevolkerung und fiir den Aufbau einer Datenbank im Hinblick auf eine mogliche Neube-
wertung der Auslosewerte und Hochstgehalte. Erreicht wird dies durch die Bestitigungsverfahren, die es
ermdglichen, PCDD/F und dioxindhnliche PCB in der interessierenden Konzentration eindeutig zu identifizie-
ren und zu quantifizieren. Diese Verfahren konnen zur Bestitigung der im Screening-Verfahren erhaltenen
Ergebnisse und zur Bestimmung der Belastung im niedrigen Hintergrundbereich bei der Futtermitteliiber-
wachung genutzt werden. Sie sind auflerdem bei der Feststellung von Kongeneren-Mustern zur Bestimmung
der Quelle einer maoglichen Kontamination von Bedeutung. Derzeit werden diese Verfahren mittels hoch-
auflosender Gaschromatografie/hochauflosender Massenspektrometrie (HRGC/HRMS) durchgefiihrt.

Klassifikation der Verfahren nach dem Quantifizierungs-Grad (x* s

(oeeeex) Nach dem Muster der ,Guidelines for the validation of screening methods for residues of veterinary
medicines’ (Leitlinien fir die Validierung von Screening-Verfahren fiir Riickstdnde von Tierarzneimit-
teln), EU-Referenzlaboratorien fiir Riickstinde von Tierarzneimitteln und Kontaminanten in Lebens-
mitteln tierischen Ursprungs in Fougeres, Berlin und Bilthoven, 20. Januar 2010, http://ec.europa.eu/
food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm, angepasst fiir PCDD/F und dioxindhnliche PCB.


http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm
http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm
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2.1.

2.2.

2.3.

4.2.

Qualitative Methoden zeigen an, ob die interessierenden Analyten vorliegen oder nicht, ohne dabei Hinweise auf
die Konzentration des vermuteten Analyten zu geben. Potenziell konnten mit qualitativen Methoden auch
semiquantitative Ergebnisse erzielt werden, sie werden jedoch ausschlieBlich dazu verwendet, die Frage, ob
Gehalte iiber oder unter bestimmten Werten (beispiclsweise Nachweisgrenze, Bestimmungsgrenze oder Cut-
off-Werte) vorliegen oder nicht, mit ja oder nein zu beantworten.

Zur Kontrolle der Hochstgehalte und Aktionsgrenzwerte fiir PCDD/PCDF und dioxindhnliche PCB in Futtermit-
teln konnen Screening-Verfahren verwendet werden, die auf einem Vergleich der Untersuchungsergebnisse mit
einem Cut-off-Wert basieren und angeben, ob die interessierende Konzentration maoglicherweise iiberschritten
wird oder nicht.

Semiquantitative Methoden sind Verfahren, mit denen die ungefihre Konzentration eines vermuteten Analyten
angegeben werden kann, bei denen aber das numerische Ergebnis den Anforderungen an quantitative Methoden
nicht geniigt. Sie konnen dazu benutzt werden, Hinweise auf den Konzentrationsbereich des Analyten zu
erlangen, die es dem Analytiker erleichtern, den Kalibrierbereich fiir die nachfolgend durchzufithrende Bestiti-
gungsuntersuchung festzulegen, sowie zur Qualititssicherung. Folgende Verfahren gelten beispielsweise als semi-
quantitativ:

a) Verfahren, die auf der Anwendung biologischer Grundsitze beruhen, beispielsweise zellbasierte Assays, Re-
zeptor-Assays oder Immunoassays, nachfolgend bioanalytische Methoden' genannt, mit denen ein Vorliegen
der interessierenden Analyten erkannt werden kann, die eine Kalibrierkurve enthalten, mit denen die Frage, ob
die interessierende Konzentration moglicherweise iiberschritten wird, mit ja oder nein beantwortet werden
kann und die eine Angabe des Ergebnisses in bioanalytischen Aquivalenten (BEQ) erlauben, was wiederum
einen Hinweis auf den TEQ-Wert in der Probe gibt;

b) physikalisch-chemisches Priifverfahren (z. B. Gaschromatografie-Massenspektrometrie/Massenspektrometrie
(GC-MS/MS) oder Gaschromatografie/niedrig auflosende Massenspektrometrie (GC/LRMS)), bei dem die ge-
messenen Prizisionskriterien nicht den Anforderungen fiir quantitative Untersuchungen geniigen.

Quantitative Methoden entsprechen den gleichen Anforderungen hinsichtlich Genauigkeit, Messbereich und Prizi-
sion wie die Bestitigungsverfahren. Ist eine Quantifizierung erforderlich, miissen die quantitativen Methoden
genauso validiert werden wie die Bestitigungsverfahren.

Hintergrund

Zur Berechnung der Toxizititsdquivalente (TEQ) werden die Konzentrationen der einzelnen Substanzen in einer
bestimmten Probe mit den jeweiligen Toxizitdtsdquivalenzfaktoren (TEF) der Weltgesundheitsorganisation, die in
der Anlage zu diesem Anhang aufgefithrt sind, multipliziert und dann addiert, woraus sich die Gesamtkonzen-
tration an dioxindhnlichen Verbindungen, ausgedriickt in TEQ, ergibt.

Fiir die Zwecke von Anhang V Teil B gilt als akzeptierte spezifische Bestimmungsgrenze eines einzelnen Kon-
geners die Konzentration eines Analyts in einem Probenextrakt, die ein Signal des Messgerits bei zwei ver-
schiedenen lonen (Fragmentionen) hervorruft, die mit einem Signal-Rausch-Verhiltnis von 3:1 bei dem weniger
empfindlichen Signal verbunden sind; weiterhin miissen die Identifizierungskriterien, wie sie beispiclsweise in der
Norm prEN 16215 (Futtermitte] — Bestimmung von Dioxinen und dioxinihnlichen PCB mittels Gaschromato-
grafie/hochauflosende Massenspektrometrie (GC/HRMS) und von Indikator-PCB mittels GC/HRMS) und/oder in
der EPA-Methode 1613 Revision B beschrieben sind, erfiillt sein.

Mit bioanalytischen Methoden erhdlt man kein Ergebnis auf Ebene der Kongeneren, sondern lediglich einen
Hinweis (*****%%) auf den TEQ-Gehalt, der in bioanalytischen Aquivalenten (BEQ) ausgedriickt wird, wodurch
der Tatsache Rechnung getragen wird, dass moglicherweise nicht alle Verbindungen, die in einem Probenextrakt
vorliegen, der ein Signal erzeugt, allen Voraussetzungen des TEQ-Prinzips geniigen.

Screening- und Bestitigungsverfahren koénnen nur dann zur Kontrolle einer bestimmten Matrix verwendet
werden, wenn sie empfindlich genug sind, Gehalte im interessierenden Bereich (Aktionsgrenzwerte oder Hochst-
gehalte) zuverldssig zu bestimmen.

() Bioanalytische Methoden sind nicht spezifisch fiir diejenigen Kongenere, die in das TEF-Schema fallen.
Im Probenextrakt konnen auch andere, strukturverwandte AhR-aktive Verbindungen vorliegen, die zur
Gesamt-Zellantwort beitragen. Daher erlauben bioanalytische Ergebnisse keine Schitzung des TEQ-
Gehalts, sondern stellen eher einen Hinweis auf den TEQ-Gehalt in einer Probe dar.

Anforderungen an die Qualititssicherung

Auf jeder Stufe des Probenahme- und Analyseverfahrens sind Mafinahmen zur Vermeidung von Kreuzkontami-
nation zu treffen.

Die Proben sind in hierfiir geeigneten Glas-, Aluminium-, Polypropylen- oder Polyethylen-Behiltern zu lagern
und zu transportieren, so dass der Gehalt der Proben an PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB nicht verfdlscht
wird. Spuren von Papierstaub sind vom Probenbehilter zu entfernen.
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Lagerung und Transport der Proben haben so zu erfolgen, dass die Futtermittelprobe unversehrt erhalten bleibt.

Sofern zutreffend, sind die einzelnen Laborproben mithilfe eines Verfahrens fein zu mahlen und griindlich zu
mischen, mit dem nachweislich eine vollstindige Homogenisierung erreicht wird (z. B. so fein gemahlen, dass die
Probe durch ein Sieb mit einer Maschenweite von 1 mm passt). Falls die Proben einen zu hohen Feuchtigkeits-
gehalt aufweisen, sind sie vor dem Mahlen zu trocknen.

Die Reagenzien, Glasgerite und die weitere Ausriistung sind auf Faktoren, die moglicherweise die TEQ- und BEQ-
basierten Ergebnisse verfilschen konnten, zu kontrollieren.

Es ist eine Methodenleerwert-Untersuchung durchzufithren, bei der das gesamte Analyseverfahren durchgefiihrt
und nur die Probe weggelassen wird.

Bei Anwendung bioanalytischer Methoden ist zu iiberpriifen, dass samtliche Glasgerate und Losungsmittel, die bei
der Analyse verwendet werden, frei von Verbindungen sind, die die Erkennung der Zielverbindungen im Arbeits-
bereich beeintrichtigen konnten. Glasgerite sind mit Losungsmitteln zu spiilen oder auf Temperaturen zu
erhitzen, die geeignet sind, alle Spuren von PCDD/PCDF, dioxindhnlicher Verbindungen und interferierender
Verbindungen von der Oberfliche der Gerdte zu entfernen.

Die Menge der fiur die Extraktion verwendeten Probe muss ausreichend groff sein, um die Anforderungen
hinsichtlich eines ausreichend niedrigen Arbeitsbereichs, der den Bereich der interessierenden Konzentrationen
beinhaltet, zu erfiillen.

Zur spezifischen Vorbereitung der Proben der zu untersuchenden Erzeugnisse sind Verfahren gemif international
anerkannten Leitlinien zu verwenden.

Anforderungen an Laboratorien

Gemif$ den Bestimmungen der Verordnung (EG) Nr. 882/2004 miissen die Laboratorien von einer anerkannten
Stelle akkreditiert sein, die nach ISO Guide 58 arbeitet, damit sichergestellt ist, dass die Laboratorien bei der
Untersuchung Qualititssicherungsverfahren anwenden. Die Laboratorien miissen gemafd der Norm EN ISO/IEC
17025 akkreditiert sein.

Die Laborleistung ist durch die kontinuierliche erfolgreiche Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen zur
Ermittlung des Gehalts an PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB in den entsprechenden Futtermittelmatrices und
Konzentrationsbereichen unter Beweis zu stellen.

Laboratorien, die zur Routinekontrolle von Proben Screening-Verfahren verwenden, miissen eng mit Laboratorien
zusammenarbeiten, die Bestdtigungsverfahren anwenden, sowohl zur Qualititssicherung als auch zur Bestitigung
der Ergebnisse verdachtiger Proben.

Grundlegende Anforderungen an Verfahren zur Untersuchung auf Dioxine (PCDD/PCDF) und dioxin-
dhnliche PCB

Niedriger Arbeitsbereich und niedrige Bestimmungsgrenzen

Bei PCDD/PCDF miissen die nachweisbaren Mengen wegen der extrem hohen Toxizitdt einiger dieser Verbin-
dungen im oberen Femtogramm-Bereich (101> g) liegen. Bei den meisten PCB-Kongeneren ist eine Bestim-
mungsgrenze im Nanogramm-Bereich (10~ g) bereits ausreichend. Zur Messung der toxischeren dioxinahnlichen
PCB-Kongenere (insbesondere der non-orthosubstituierten Kongenere) muss das untere Ende des Arbeitsbereichs
bis in den unteren Pikogramm-Bereich (1072 g) reichen. Bei allen anderen PCB-Kongeneren ist eine Bestim-
mungsgrenze im Nanogramm-Bereich (107 g) ausreichend.

Hohe Selektivitdt (Spezifizitit)

PCDD/PCDF und dioxinihnliche PCB miissen von einer Vielzahl anderer, gemeinsam extrahierter und maéglicher-
weise interferierender Verbindungen unterschieden werden, die in Konzentrationen von bis zu mehreren Grofen-
ordnungen hoher als diejenigen der interessierenden Analyten vorhanden sind. Bei GC/MS-Verfahren ist eine
Unterscheidung zwischen verschiedenen Kongeneren erforderlich, beispielsweise zwischen toxischen (z. B. die
siebzehn 2,3,7,8-substituierten PCDD/PCDF sowie die zwolf dioxindhnlichen PCB) und anderen Kongeneren.

Bioanalytische Methoden miissen einen Nachweis der Zielverbindungen als Summe der PCDD/PCDF und/oder
dioxindhnlichen PCB ermoglichen. Ziel der Probenaufreinigung muss sein, Verbindungen, die falsch-negative
Ergebnisse verursachen konnten oder Verbindungen, die das Signal schwichen und dadurch falsch-negative
Ergebnisse verursachen konnten, zu entfernen.

Hohe Genauigkeit (Richtigkeit und Prizision, beobachtete Bioassay-Wiederfindung)

Bei Anwendung von GC/MS-Verfahren muss die Bestimmung eine valide Schitzung der tatsichlichen Konzen-
tration in einer Probe ermoglichen. Hohe Genauigkeit ist notwendig, damit die Zuriickweisung eines Ergebnisses
einer Probenuntersuchung aufgrund der geringen Zuverlissigkeit des bestimmten TEQ-Gehalts vermieden wird.
Die Genauigkeit des Analyseverfahrens wird angegeben durch die Richtigkeit (Differenz zwischen dem gemessenen
Mittelwert eines Analyten in einem zertifizierten Material und seinem zertifizierten Wert, ausgedriickt als Pro-
zentsatz dieses Wertes) und die Prazision (RSDy, Relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzier-
barkeitsbedingungen ermittelten Ergebnissen).
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Fiir bioanalytische Methoden ist die beobachtete Bioassay-Wiederfindung zu bestimmen. Die beobachtete Bioassay-
Wiederfindung ist der BEQ-Gehalt, berechnet anhand einer TCDD-Kalibrierkurve oder einer PCB-126-Kalibrier-
kurve nach Korrektur um den Blindwert, geteilt durch den mittels GC/HRMS-Verfahren bestimmten TEQ-Wert.
Dadurch sollen Faktoren wie der Verlust von PCDD/PCDF und dioxindhnlichen Verbindungen wihrend der
einzelnen Extraktions- bzw. Reinigungsschritte, die Verstirkung oder Abschwichung des Signals durch mitextra-
hierte Verbindungen (agonistische bzw. antagonistische Wirkung), die Qualitdt der Kurvenanpassung oder Un-
terschiede zwischen den Werten der Toxizititsiquivalenzfaktoren (TEF) und der relativen Wirksamkeit (REP)
moglichst korrigiert werden. Die beobachtete Bioassay-Wiederfindung wird anhand geeigneter Referenzproben
berechnet, die im Bereich der interessierenden Konzentration liegen und reprisentative Kongeneren-Muster auf-
weisen.

Validierung im interessierenden Bereich und allgemeine Qualititssicherungsmafnahmen

Die Laboratorien haben im Rahmen der Validierung und wiahrend der Routineanalytik den Nachweis der Leis-
tungsfihigkeit eines Verfahrens im interessierenden Bereich, z. B. 0,5 x, 1 x und 2 x die interessiecrende Kon-
zentration mit einem akzeptablen Variationskoeffizienten fiir wiederholte Untersuchung, zu fiihren.

Als interne Qualititssicherungsmafinahmen miissen regelmifige Methodenleerwert-Kontrollen und Experimente
mit dotierten Proben oder Analysen von Kontrollproben (sofern erhéltlich, vorzugsweise zertifiziertes Referenz-
material) durchgefithrt werden. Fir Methodenleerwert-Kontrollen, Experimente mit dotierten Proben und Ana-
lysen von Kontrollproben sind Qualititskontroll-Charts anzufertigen und zu priifen, damit sichergestellt ist, dass
die Analyseleistungsfahigkeit den Anforderungen geniigt.

Bestimmungsgrenze

Bei einem bioanalytischen Screening-Verfahren ist eine Ermittlung der Bestimmungsgrenze (LOQ) nicht unbe-
dingt erforderlich; es muss jedoch nachgewiesen sein, dass mit dem Verfahren eine Unterscheidung zwischen
dem Methodenleerwert und dem Cut-off-Wert moglich ist. Wird ein BEQ-Gehalt angegeben, ist eine Konzen-
tration festzulegen, ab der Ergebnisse mitgeteilt werden (Meldewert), um Proben, die ein Ergebnis unterhalb
davon aufweisen, entsprechend einstufen zu konnen. Der Meldewert muss sich mindestens um den Faktor drei
von Methodenleerwert-Proben mit einem Signal unterhalb des Arbeitsbereiches unterscheiden. Er ist daher auf
der Grundlage von Proben zu berechnen, die ungefdhr den erforderlichen Mindestgehalt an Zielverbindungen
enthalten und nicht aus dem Signal/Rausch-Verhiltnis oder einem Assay-Leerwert.

Die LOQ liegt beim Bestitigungsverfahren bei etwa einem Fiinftel der interessierenden Konzentration.

Analysekriterien

Damit die Ergebnisse der Bestitigungs- oder Screening-Verfahren zuverldssig sind, miissen folgende Kriterien fiir
den TEQ-Wert bzw. den BEQ-Wert erfiillt sein, entweder bestimmt als Gesamt-TEQ (Summe der PDCC/PCDF
und dioxindhnlichen PCB) oder separat fiir PCDD/PCDF und dioxinahnliche PCB.

Screening mit bioanalytischen oder Bestiti fah
physikalisch-chemischen Verfahren estatigungsvertahren
Falsch-negativ-Rate (¥) <5%
Richtigkeit - 20 bis +20 %
Wiederholbarkeit (RSD,) <20%
Laborinterne Reproduzierbarkeit <25% <15%
(RSDg)

(*) Bezogen auf die Hochstgehalte.

Besondere Anforderungen an Screening-Verfahren

Sowohl GC/MS-Verfahren als auch bioanalytische Methoden diirfen zum Screening verwendet werden. Bei GC/
MS-Verfahren sind die unter Nummer 7 festgelegten Anforderungen zu erfiillen. Fiir zellbasierte bioanalytische
Methoden sind unter Nummer 8 spezifische Anforderungen festgelegt.

Laboratorien, die zur Routinekontrolle von Proben Screening-Verfahren verwenden, miissen eng mit Laboratorien
zusammenarbeiten, die das Bestdtigungsverfahren anwenden.

Der Nachweis der Leistungsfdhigkeit des Screening-Verfahrens ist wahrend der Routineanalyse durch Qualitits-
sicherung und permanente Validierung zu erbringen. Es muss ein kontinuierliches Programm zur Kontrolle der
als konform beurteilten Analysenergebnisse geben.



29.3.2012

Amtsblatt der Europdischen Union

L 91/15

6.7.4.

7.2.

7.2.1.

Priifung auf eine mogliche Unterdriickung der Zellantwort und auf Zytotoxizitat:

20 % der Probenextrakte sind wihrend des Routine-Screenings sowohl ohne als auch mit Zusatz einer der
interessierenden Konzentration entsprechenden Menge von 2,3,7,8-TCDD zu analysieren, damit tiberpriift wer-
den kann, ob das Signal moglicherweise durch interferierende Stoffe im Probenextrakt unterdriickt wird. Die
gemessene Konzentration der dotierten Probe ist mit der Summe aus der Konzentration der nicht dotierten Probe
und der Konzentration der Dotierung zu vergleichen. Liegt die gemessene Konzentration mehr als 25 % unter der
berechneten (Summen-)Konzentration, ist dies ein Hinweis auf eine mogliche Signalunterdriickung und die
entsprechende Probe ist einem GC/HRMS-Bestitigungsverfahren zu unterzichen. Die Ergebnisse sind anhand
von Qualititskontroll-Charts zu iiberwachen.

Qualititssicherung bei als konform beurteilten Proben

Etwa 2-10 % der konformen Proben sind, je nach Probenmatrix und Laborerfahrung, mittels GC/HRMS zu
bestatigen.

Bestimmung der Falsch-negativ-Raten auf Grundlage der Qualititssicherungsdaten:

Die Rate falsch-negativer Ergebnisse beim Screening von Proben unter- und oberhalb der Hochstgehalte oder
Aktionsgrenzwerte ist zu bestimmen. Der tatsichliche Anteil der falsch-negativen Ergebnisse muss unter 5 %
liegen. Wenn im Rahmen der Qualititssicherung je Matrix/Matrixgruppe mindestens 20 Proben bestdtigt wurden,
ist aus dieser Datenbasis die Falsch-negativ-Rate zu ermitteln. Die zur Ermittlung der Falsch-negativ-Rate min-
destens erforderlichen 20 Ergebnisse konnen auch die Ergebnisse von in Ringversuchen oder im Rahmen eines
Kontaminationsereignisses untersuchten Proben miteinschliefen, die einen Konzentrationsbereich von beispiels-
weise bis zum doppelten Hochstgehalt abdecken. Die Proben miissen die hiufigsten Kongeneren-Muster ab-
decken, die verschiedene Kontaminationsquellen reprisentieren.

Obwohl Screening-Verfahren hauptsachlich auf die Ermittlung derjenigen Proben abzielen, in denen der Aktions-
grenzwert tberschritten wird, ist das ausschlaggebende Kriterium zur Bestimmung der Falsch-negativ-Rate der
Hochstgehalt, unter Beriicksichtigung der Messunsicherheit des Bestitigungsverfahrens.

Alle Proben, die im Screening-Verfahren als moglicherweise nicht konform beurteilt werden, miissen durch ein
Bestatigungsverfahren (GC/HRMS) iiberpriift werden. Diese Proben diirfen ebenfalls zur Bewertung der Rate der
falsch-negativen Ergebnisse herangezogen werden. Im Rahmen von Screening-Verfahren entspricht die Falsch-
positiv-Rate dem Anteil derjenigen Ergebnisse, von denen sich im Bestdtigungsverfahren durch GC/HRMS heraus-
stellt, dass sie konform sind, nachdem sie zundchst als vermutlich nicht konform eingestuft worden waren. Die
Vorteilhaftigkeit des Screening-Verfahrens ist auf Grundlage eines Vergleichs zwischen der Zahl der falsch-po-
sitiven Proben und der Gesamtzahl der untersuchten Proben zu bewerten. Dabei muss der Anteil der falsch-
positiven Proben so gering sein, dass ein Screening vorteilhaft ist.

Zumindest unter Validierungsbedingungen miissen bioanalytische Methoden einen stichhaltigen Hinweis auf den
TEQ-Gehalt ergeben, berechnet und ausgedriickt als BEQ.

Bei unter Wiederholbarkeitsbedingungen angewandten bioanalytischen Methoden wire in der Regel die labor-
interne Wiederholbarkeit RSD, geringer als die Reproduzierbarkeit RSDy.

Besondere Anforderungen an GC/MS-Verfahren fiir Screening- oder Bestitigungszwecke
Allgemeine Anforderungen

Bei Futtermitteln mit einer Kontamination von etwa 1 ng WHO-TEQ/kg Erzeugnis mit einem Feuchtigkeitsgehalt
von 12 % darf die Differenz zwischen Ober- und Untergrenze nicht mehr als 20 % (gestiitzt auf die Summe von
PCDD/F und dioxindhnlichen PCB) betragen. Bei einer geringeren Kontamination, wie z. B. 0,5 ng WHO-TEQ/kg
Erzeugnis, kann die Differenz zwischen Ober- und Untergrenze im Bereich zwischen 25 und 40 % liegen.

Kontrolle der Wiederfindungsrate

Die Zugabe von 3 C_markierten 2,3,7,8-chlorsubstituierten internen PCDD/PCDF-Standards und 13C-markierten
internen dioxindhnlichen PCB-Standards ist ganz zu Anfang des Analyseverfahrens, z. B. vor der Extraktion,
durchzufithren, damit das Analyseverfahren validiert werden kann. Bei jeder der tetra- bis octachlorierten ho-
mologen Gruppen von PCDD/PCDF und bei jeder der homologen Gruppen von dioxindhnlichen PCB muss
mindestens ein Kongener zugegeben werden (alternativ dazu mindestens ein Kongener je massenspektrometrisch
ausgewihlter lonenaufzeichnungsfunktion zur Uberwachung von PCDD/PCDF und dioxinhnlichen PCB). Im Fall
der Bestatigungsverfahren sind alle 17 13C-markierten 2,3,7,8-substituierten internen PCDD/PCDF-Standards und
alle 12 ’C-markierten internen dioxindhnlichen PCB-Standards zu verwenden.
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7.2.2. Die relativen Responsefaktoren sind mittels geeigneter Kalibrierlosungen auch fiir diejenigen Kongenere zu
bestimmen, bei denen kein !*C-markiertes Analogon zugegeben ist.

7.2.3.  Bei Futtermitteln pflanzlichen Ursprungs und Futtermitteln tierischen Ursprungs, die weniger als 10 % Fett
enthalten, ist die Zugabe der internen Standards vor der Extraktion obligatorisch. Bei Futtermitteln tierischen
Ursprungs, die mehr als 10 % Fett enthalten, konnen die internen Standards entweder vor oder nach der Fett-
extraktion zugegeben werden. Die Extraktionseffizienz ist auf geeignete Weise zu validieren, abhangig davon, auf
welcher Stufe die internen Standards zugegeben und ob die Ergebnisse auf Erzeugnis- oder Fettbasis angegeben
werden.

7.2.4. Vor der GC/MS-Analyse sind 1 oder 2 Wiederfindungs-(Surrogat-)Standard(s) zuzugeben.

7.2.5. Es ist eine Kontrolle der Wiederfindungsrate erforderlich. Bei Bestitigungsverfahren miissen die Wiederfindungs-
raten der einzelnen internen Standards zwischen 60 und 120 % liegen. Geringere oder hohere Wiederfindungs-
raten fiir einzelne Kongenere, insbesondere fiir einige hepta- und octachlorierte Dibenzo-p-dioxine und Diben-
zofurane, werden unter der Bedingung akzeptiert, dass ihr Beitrag zum TEQ-Wert 10 % des gesamten TEQ-Werts
(basierend auf der Summe von PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB) nicht iibersteigt. Bei GC/MS-Screening-
Verfahren miissen die Wiederfindungen zwischen 30 und 140 % liegen.

7.3. Entfernung interferierender Stoffe

— Die PCDD/PCDF sind von interferierenden chlorierten Verbindungen, wie z. B. nicht dioxindhnlichen PCB
und chlorierten Diphenylethern, mittels geeigneter chromatografischer Verfahren abzutrennen (vorzugsweise
mit Florisil-, Aluminiumoxid- und/oder Aktivkohlensiule).

— Die gaschromatografische Auftrennung der Isomere ist < 25 % von Peak zu Peak zwischen 1,2,3,4,7,8-
HxCDF und 1,2,3,6,7,8-HxCDF.

7.4.  Kalibrierung mittels Standardkurve
Die Kalibrierkurve muss alle jeweils relevanten Bereiche der interessierenden Konzentrationen abdecken.
8. Besondere Anforderungen an bioanalytische Methoden

Bioanalytische Methoden sind Verfahren, die auf der Anwendung biologischer Grundsitze beruhen, beispielsweise
zellbasierte Assays, Rezeptor-Assays oder Immunoassays. In Nummer 8 werden allgemeine Anforderungen an
bioanalytische Methoden festgelegt.

Mit einem Screening-Verfahren wird eine Probe prinzipiell entweder als konform oder als vermutlich nicht
konform eingestuft. Dazu wird der berechnete BEQ-Wert mit dem Cut-off-Wert verglichen (siche Nummer 8.3).
Proben, die unter dem Cut-off-Wert liegen, gelten als konform, Proben die dem Cut-off-Wert entsprechen oder
diesen tiberschreiten, gelten als vermutlich nicht konform und miissen mit einem Bestatigungsverfahren unter-
sucht werden. In der Praxis kann ein BEQ-Gehalt, der 2/3 des Hochstgehalts entspricht, als geeignetester Cut-off-
Wert dienen, mit dem eine Falsch-negativ-Rate von unter 5 % sowie eine annchmbare Rate von falsch-positiven
Ergebnissen gewahrleistet wird. Da fiir PCDDJF und fiir die Summe von PCDDJF und dioxindhnliche PCB
unterschiedliche Hochstgehalte gelten, ist zur Priffung der Konformitit der Proben ohne Fraktionierung ein
geeigneter Bioassay-Cut-off-Wert fiisr PCDDJF erforderlich. Zur Uberpriifung von Proben, in denen die Aktions-
grenzwerte iiberschritten werden, wiirde sich ein entsprechender Prozentsatz der interessierenden Konzentration
als Cut-off-Wert eignen.

Auferdem kann bei bestimmten bioanalytischen Methoden ein ungefihrer Gehalt, ausgedriickt in BEQ, fiir solche
Proben angegeben werden, die im Arbeitsbereich liegen und den Meldewert iiberschreiten (siche Nummern 8.1.1
und 8.1.6).

8.1. Signalauswertung
8.1.1. Allgemeine Anforderungen

— Berechnet man die Konzentrationen anhand einer TCDD-Kalibrierkurve, so weisen die Werte am unteren und
am oberen Ende der Kurve eine grofle Variabilitdt (hoher Variationskoeffizient (VK)) auf. Der Arbeitsbereich
ist der Bereich, in dem der VK weniger als 15 % betragt. Das untere Ende des Arbeitsbereichs (Meldegrenze)
muss mindestens um den Faktor drei iiber den Methodenleerwerten liegen. Der EC5o-Wert (70 % der maxi-
malen effektiven Konzentration) stellt normalerweise das obere Ende des Arbeitbereichs dar; es liegt aber
niedriger, wenn der VK in diesem Bereich iiber 15 % liegt. Der Arbeitsbereich wird im Rahmen der Validie-
rung festgelegt. Die Cut-off-Werte (siche Nummer 8.3) miissen vollstindig innerhalb des Arbeitsbereichs
liegen.

— Standardlosungen und Probenextrakte sind mindestens zweifach zu messen. Werden Zweifachmessungen
durchgefiihrt, miissen eine Standardlosung oder ein Kontrollextrakt in 4 bis 6 iiber die Platte verteilten
Vertiefungen getestet werden und ein Signal oder eine Konzentration (nur im Arbeitsbereich moglich) auf
Grundlage eines VK < 15 % hervorbringen.

8.1.2. Kalibrierung
8.1.2.1. Kalibrierung mittels Standardkurve

— Die Gehalte in Proben werden durch Vergleich der im Assay gemessenen Zellantwort mit einer TCDD-
Kalibrierkurve (oder einer PCB-126-Kalibrierkurve oder einer Kalibrierkurve aus einer Standardmischung
aus PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB) geschitzt, um den BEQ-Gehalt im Extrakt und somit in der
Probe zu berechnen.



29.3.2012

Amtsblatt der Europdischen Union

L 91/17

— Eine Kalibrierkurve muss aus 8 bis 12 Konzentrationen bestehen (jeweils mindestens zweifach) und iiber eine

ausreichende Zahl von Konzentrationen am unteren Ende der Kurve (Arbeitsbereich) verfiigen. Besondere
Aufmerksamkeit ist der Qualitit der Kurvenanpassung im Arbeitsbereich zu widmen. Der R%-Wert als solcher
hilft wenig oder gar nicht bei der Einschitzung der Qualitit der Anpassung bei nichtlinearer Regression. Eine
bessere Anpassung erhdlt man durch die Minimierung des Unterschieds zwischen dem berechneten und dem
beobachteten Gehalt im Arbeitsbereich der Kurve, z. B. durch Minimierung der Summe der Abweichungs-
quadrate.

Der geschitzte BEQ-Gehalt in der Probe wird anschlieSend um den fiir eine Matrix-/Reagenzienleerwert-Probe
(zur Beriicksichtigung von Verunreinigungen durch die verwendeten Losungsmittel und Chemikalien) errech-
neten BEQ-Wert und um die beobachtete Wiederfindung (errechnet aus dem BEQ-Gehalt geeigneter Referenz-
proben mit représentativen Kongeneren-Mustern im Bereich der interessierenden Konzentration) korrigiert.
Bei der Wiederfindungskorrektur muss die beobachtete Wiederfindung sich im geforderten Bereich befinden
(siche Nummer 8.1.4). Die fiir die Wiederfindungskorrektur verwendeten Referenzproben miissen den unter
Nummer 8.2 aufgefithrten Anforderungen entsprechen.

8.1.2.2. Kalibrierung anhand von Referenzproben

8.1.3.

8.1.4.

8.1.5.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

Alternativ kann eine Kalibrierkurve auf Grundlage von mindestens 4 Referenzproben im Bereich der interes-
sierenden Konzentration verwendet werden (siche Nummer 8.2.4: eine Matrixleerwert-Probe sowie drei Referenz-
proben, die jeweils 0,5 x, 1,0 x und 2,0 x die interessierende Konzentration enthalten), wodurch keine Notwen-
digkeit zur Korrektur um Blindwerte und Wiederfindung besteht. In diesem Fall kann das Signal, das 2/3 des
Hochstgehalts entspricht (siche Nummer 8.3), direkt auf Grundlage dieser Proben berechnet und als Cut-off-Wert
verwendet werden. Zur Uberpriifung von Proben, in denen die Aktionsgrenzwerte iiberschritten werden, wiirde
sich ein entsprechender Prozentsatz dieser Aktionsgrenzwerte als Cut-off-Wert eignen.

Separate Bestimmung von PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB

Extrakte konnen in Fraktionen, welche PCDD/PCDF und dioxindhnliche PCB enthalten, aufgetrennt werden, so
dass PCDD/PCDF-TEQ und TEQ der dioxindhnlichen Verbindungen (jeweils als BEQ) getrennt angegeben werden
konnen. Zur Bewertung der Ergebnisse fiir die Fraktion, die dioxindhnliche PCB enthilt, ist vorzugsweise eine
PCB-126-Kalibrierkurve zu verwenden.

Beobachtete Bioassay-Wiederfindung

Die ,beobachtete Bioassay-Wiederfindung' ist auf Grundlage geeigneter Referenzproben mit reprasentativen Kon-
generen-Mustern im Bereich der interessierenden Konzentration zu berechnen und wird als Prozentsatz des BEQ-
Gehalts im Vergleich zum TEQ-Gehalt ausgedriickt. Je nachdem, welche Art von Assay oder TEF (*xtxreerx)
verwendet wird, konnen die Unterschiede zwischen TEF- und REP-Faktoren in dioxinihnlichen PCB zu nied-
rigeren Wiederfindungswerten fiir dioxindhnliche PCB im Vergleich zu PCDD/PCDF fiihren. Daher muss die
beobachtete Bioassay-Wiederfindung bei einer getrennten Bestimmung von PCDD[F und dioxindhnlichen PCB
fur dioxindhnliche PCB 25 bis 60 % und fiir PCDD/PCDF 50 bis 130 % betragen (bei Verwendung einer TCDD-
Kalibrierkurve). Der Beitrag der dioxindhnlichen PCB zur Summe der PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB kann
je nach Matrices und Proben unterschiedlich sein; dies spiegelt sich in der beobachteten Bioassay-Wiederfindung
fir die Summe der PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB wider, die zwischen 30 und 130 % liegen muss. Jede
wesentliche Anderung der TEF-Werte fiir PCDD/PCDF und dioxinihnliche PCB in den EU-Rechtsvorschriften
erfordert eine Uberarbeitung dieser Bereiche.

(peerrxxrrk) Die derzeitigen Anforderungen basieren auf den in M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2),

223-241 (2006) veroffentlichten TEF.

Kontrolle der Wiederfindung nach Reinigung der Probenextrakte

Der Verlust von Verbindungen wihrend der Reinigung ist im Rahmen der Validierung zu iberpriifen. Eine
Matrixleerprobe, dotiert mit einem Gemisch verschiedener Kongenere, ist dem Reinigungsverfahren zu unterzie-
hen (mindestens n = 3) und Wiederfindung und Streuung sind mittels einer GC/HRMS-Analyse zu untersuchen.
Die Wiederfindung muss zwischen 60 und 120 % betragen, insbesondere fiir Kongenere, die in verschiedenen
Gemischen jeweils mehr als 10 % des TEQ-Gehalts ausmachen.

Meldegrenze

Werden BEQ-Gehalte angegeben, ist auf der Grundlage relevanter Matrix-Proben, die typische Kongeneren-Muster
aufweisen, eine Meldegrenze zu ermitteln; dabei ist die Kalibrierkurve der Standards aufgrund ihrer geringen
Prizision im unteren Bereich nicht heranzuzichen. Die Einflisse aus Extraktion und Reinigung miissen beriick-
sichtigt werden. Die Meldegrenze muss mindestens um den Faktor drei iiber den Methodenleerwerten liegen.

Verwendung von Referenzproben

Referenzproben miissen reprisentativ fiir Probenmatrix, Kongeneren-Muster und Konzentrationen fir PCDD/
PCDF und dioxindhnliche PCB im interessierenden Bereich sein.

Bei jeder Test-Reihe ist eine Matrixleerprobe, oder, sofern dies nicht maoglich ist, eine Methodenleerwert-Probe,
sowie eine Referenzprobe im interessierenden Bereich einzubeziehen. Diese Proben miissen zur gleichen Zeit und
unter identischen Bedingungen extrahiert und analysiert werden. Die Referenzprobe muss im Vergleich zu der
Matrixleerprobe ein deutlich hoheres Signal aufweisen, wodurch die Eignung des Analyseverfahrens gewahrleistet
ist. Diese Proben konnen zur Korrektur um Leerwert und Wiederfindung verwendet werden.
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8.2.3.

8.2.4.

8.3.

Referenzproben, die zur Korrektur um die Wiederfindung herangezogen werden, miissen reprisentativ fiir die
untersuchten Proben sein, d. h. die Kongeneren-Muster diirfen nicht zu einer Unterschitzung der Gehalte fithren.

Zusitzliche Referenzproben, deren Konzentration z. B. das 0,5- und 2-fache der interessierenden Konzentration
betrigt, konnen einbezogen werden, damit die ordnungsgemifle Durchfithrung der Untersuchungen in dem fiir
die Kontrolle der interessierenden Konzentration relevanten Bereich nachgewiesen werden kann. In Kombination
konnen diese Proben zur Berechnung der BEQ-Gehalte in den untersuchten Proben verwendet werden (siche
Nummer 8.1.2.2).

Bestimmung der Cut-off-Werte

Die Beziehung zwischen den in BEQ ausgedriickten Ergebnissen der bioanalytischen Methode und den in TEQ
ausgedriickten Ergebnissen des GC/[HRMS-Verfahrens ist zu ermitteln, z. B. durch Matrix-bezogene Kalibrier-
experimente unter Verwendung von Referenzproben, die mit 0, 0,5 %, 1 x und 2 x dem Hochstgehalt dotiert
sind und auf jeder Konzentrationsstufe jeweils 6-mal untersucht werden (n = 24). Korrekturfaktoren (Leerwert
und Wiederfindung) konnen auf der Grundlage dieses Verhiltnisses geschitzt werden, sind jedoch gemifl
Nummer 8.2.2 zu iberpriifen.

Fiir die Entscheidung, ob eine Probe den Hochstgehalten entspricht, oder gegebenenfalls zur Uberpriifung der
Aktionsgrenzwerte sind Cut-off-Werte zu ermitteln, wobei die interessierenden Konzentrationen entweder einzeln
fir PCDD/PCDF und dioxindhnliche PCB, oder aber fiir die Summe von PCDD/PCDF und dioxinihnlichen PCB
festgelegt sein konnen. Sie stellen den unteren Endpunkt der Verteilung bioanalytischer Ergebnisse (korrigiert um
Leerwert und Wiederfindung) von Proben dar, die Gehalte an der Entscheidungsgrenze des GC/[HRMS-Verfahrens
aufweisen, berechnet auf Grundlage eines Vertrauensniveaus von 95 %, was eine Falsch-negativ-Rate von < 5 %
impliziert, und auf Basis einer RSDy unter 25 %. Die GC/HRMS-Entscheidungsgrenze entspricht dem Hochst-
gehalt zuziiglich der Messunsicherheit.

Der Cut-off-Wert (in BEQ) kann gemifS einem der unter den Nummern 8.3.1, 8.3.2 oder 8.3.3 beschriebenen
Ansitze berechnet werden (siche Abbildung 1):

Verwendung des unteren Bands des Prognoseintervalls von 95 % an der GC/HRMS-Entscheidungsgrenze:

Cut-off-Wert = BEQp, — 8y # tarmy/1/n + 1/m + (3 - %)*/Qu

Dabei ist

BEQp,  der BEQ-Wert, der der GC/HRMS-Entscheidungsgrenze entspricht, die wiederum dem Hochstgehalt
zuziiglich der Messunsicherheit entspricht.

die Reststandardabweichung

y.x
t of = mp der Student-t-Faktor (a = 5%, f = Freiheitsgrade, einseitig)

m die Gesamtzahl der Kalibrierpunkte (Laufzahl j)

n die Anzahl der Wiederholungen auf jeder Ebene

X; die GC/HRMS-Probenkonzentration (in TEQ) des Kalibrierpunktes i
X der Mittelwert der Konzentrationen (in TEQ) aller Kalibrierproben

m
Qu = Z(Xi -x)? Quadratsummenparameter, i = Laufzahl des Kalibrierpunktes i

=1
Berechnung aus bioanalytischen Ergebnissen (korrigiert um Leerwert und Wiederfindung) aus der Mehrfachunter-
suchung (n > 6) von Proben, die Gehalte an der GC/HRMS-Entscheidungsgrenze aufweisen, als unterer Endpunkt
der Datenverteilung am entsprechenden BEQ-Mittelwert:

Cut-off-Wert = BEQp, — 1,64 x SDy
Dabei ist

SDg  die Standardabweichung der Bioassay-Ergebnisse am BEQp, gemessen unter laborinternen Reproduzier-
barkeitsbedingungen

Berechnung als Mittelwert der bioanalytischen Ergebnisse (in BEQ, korrigiert um Leerwert und Wiederfindung)
auf der Grundlage mehrfacher Untersuchungen (n > 6) von Proben, die mit 2/3 der interessierenden Konzen-
tration kontaminiert sind, auf Grundlage der Beobachtung, dass dieser Wert in der Nihe des gemdff Nummer
8.3.1 oder 8.3.2 bestimmten Cut-off-Wertes liegt.
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8.4.

8.4.1.

8.4.2.

8.4.3.

8.4.4.

8.4.5.

8.4.6.

Abbildung 1
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Berechnung der Cut-off-Werte auf der Grundlage eines Vertrauensniveaus von 95 %, was eine Falsch-negativ-Rate
von < 5 % impliziert, und auf Basis einer RSDy unter 25 %. 1. vom unteren Band des 95%igen Prognoseintervalls
an der HRGC/HRMS-Entscheidungsgrenze, 2. aus Mehrfachuntersuchungen (n > 6) von Proben mit Gehalten an
der HRGC/HRMS-Entscheidungsgrenze, als unterer Endpunkt der Datenverteilung (in der Abbildung durch eine
glockenformige Kurve dargestellt) am entsprechenden BEQ-Mittelwert.

Beschrinkungen der Cut-off-Werte:

Auf BEQ basierende Cut-off Werte, die anhand der im Rahmen der Validierung und unter Verwendung einer
begrenzten Anzahl von Proben mit unterschiedlichen Matrix-/Kongeneren-Mustern erzielten RSDy berechnet
wurden, konnen hoher sein als die auf TEQ basierenden interessierenden Konzentrationen, da hier die Prizision
hoher ist, als es in einer Routine moglich ist, in der ein unbekanntes Spektrum moglicher Kongeneren-Muster
tiberpriift werden muss. In solchen Fillen ist der Berechnung der Cut-off-Werte eine RSDy = 25 % zugrunde zu
legen, oder aber es sind zwei Drittel der interessierenden Konzentration als Cut-off-Wert zu verwenden.

Leistungsmerkmale

Es sind Tests zur Wiederholbarkeit bioanalytischer Methoden auszufithren, um Informationen iiber die Standard-
abweichung innerhalb einer Testreihe bzw. zwischen Testreihen zu erhalten. Die Wiederholbarkeit muss unter
20 % liegen, die laborinterne Reproduzierbarkeit unter 25 %. Grundlage dafiir miissen die nach Korrektur um
Blindwert und Wiederfindung als BEQ berechneten Konzentrationen sein.

Wihrend der Validierung muss nachgewiesen werden, dass mit dem Testverfahren zwischen einer Leerprobe und
einem Gehalt am Cut-off-Wert unterschieden werden kann, so dass Proben, deren Gehalt iiber dem entspre-
chenden Cut-off-Wert liegt, identifiziert werden konnen (siche Nummer 8.1.2).

Die zu bestimmenden Verbindungen, mogliche auftretende Stérungen und der maximal akzeptable Leerwert
miissen festgelegt werden.

Die Standardabweichung in Prozent, mit der die Signalwerte oder die aus den Signalwerten berechneten Kon-
zentrationen (nur moglich im Arbeitsbereich) behaftet sind, darf bei einer dreifachen Bestimmung eines Proben-
extrakts nicht mehr als 15 % betragen.

Zur Bewertung der Leistungsfahigkeit einer bioanalytischen Methode iiber einen konstanten Zeitraum hinweg
sind die unkorrigierten Ergebnisse der Referenzprobe(n), ausgedriickt in BEQ (Leerwert und interessierende
Konzentration), heranzuziehen.

Fiir Leerwert-Proben und fiir jede Art von Referenzproben sind Qualititskontroll-Charts anzufertigen und zu
priifen, damit sichergestellt ist, dass die analytische Leistungsfihigkeit den Anforderungen geniigt, insbesondere
bei Leerwert-Proben im Hinblick auf den erforderlichen Mindestabstand zum unteren Ende des Arbeitsbereichs
und fir Referenzproben hinsichtlich der laborinternen Reproduzierbarkeit. Leerwert-Proben sind so zu priifen,
dass falsch-negative Ergebnisse bei Abzug der Werte vermieden werden.
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8.4.7. Die Ergebnisse aus GC/[HRMS-Analysen verdichtiger Proben und 2 bis 10 % der konformen Proben (mindestens
20 Proben je Matrix) sind zu sammeln und zur Bewertung der Leistungsfihigkeit des Screening-Verfahrens und
der Beziehung zwischen BEQ und TEQ zu verwenden. Diese Datenbank kann zur Neubewertung der Cut-off-
Werte fiir Routineproben der validierten Matrices genutzt werden.

8.4.8. Die Leistungsfahigkeit eines Verfahrens kann auch durch Teilnahme an Ringversuchen nachgewiesen werden. Die
Ergebnisse von in Ringversuchen analysierten Proben, die einen Konzentrationsbereich bis zum zweifachen
Hochstgehalt abdecken, konnen zur Bewertung der Falsch-negativ-Rate herangezogen werden, wenn ein Labo-
ratorium seine Leistungsfihigkeit unter Beweis gestellt hat. Die Proben miissen die hiufigsten Kongeneren-Muster
abdecken, die verschiedene Kontaminationsquellen reprasentieren.

8.4.9. Bei Kontaminationsfillen konnen die Cut-off-Werte neu ermittelt werden, um den Besonderheiten von Matrix
und Kongeneren-Muster des jeweiligen Zwischenfalls Rechnung zu tragen.

9. Bericht iiber die Ergebnisse
9.1.  Bestatigungsverfahren

9.1.1.  Sofern das Untersuchungsverfahren dies zuldsst, miissen die Untersuchungsergebnisse die Werte der einzelnen
Kongenere von PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB enthalten und als Untergrenze (lowerbound’), Obergrenze
(upperbound) und Mittelwert (mediumbound’) vorgelegt werden, damit maoglichst viele Informationen in den
Untersuchungsberichten enthalten sind und die Ergebnisse somit entsprechend den speziellen Anforderungen
interpretiert werden konnen.

9.1.2.  In dem Bericht muss das zur Extraktion der PCDD/PCDF, dioxinihnlichen PCB und Lipide verwendete Verfahren
genannt werden.

9.1.3. Die Wiederfindungsraten der einzelnen internen Standards sind zur Verfiigung zu stellen, falls die Wiederfin-
dungen auf8erhalb des unter Nummer 7.2.5 genannten Bereichs liegen, falls die Gehalte in den Proben den
Hochstgehalt tiberschreiten sowie in anderen Fillen auf Nachfrage.

9.1.4.  Da bei der Entscheidung tiber die Konformitit einer Probe die Messunsicherheit zu beriicksichtigen ist, ist dieser
Parameter vorzulegen. Das Analyseergebnis ist als x +/- U anzugeben, wobei x das Analyseergebnis darstellt und
U die erweiterte Messunsicherheit unter Verwendung eines Faktors von 2, was einem Vertrauensniveau von ca.
95 % entspricht. Bei einer getrennten Bestimmung des Gehalts an PCDD/PCDF und dioxindhnlichen PCB ist die
Summe der geschitzten erweiterten Messunsicherheit der getrennten Analyseergebnisse der PCDD/PCDF und
dioxindhnlichen PCB fiir die Berechnung der Summe der PCDDJF und dioxindhnlichen PCB zu verwenden.

9.1.5.  Wird die Messunsicherheit durch Anwendung des CCa (vgl. Nummer 2.2) beriicksichtigt, so ist dieser Parameter
anzugeben.

9.1.6. Die Ergebnisse sind in denselben Einheiten und mit mindestens derselben Anzahl signifikanter Stellen anzugeben
wie die in der Richtlinie 2002/32/EG festgelegten Hochstgehalte.

9.2.  Bioanalytische Screening-Verfahren

9.2.1. Das Ergebnis des Screenings ist anzugeben als konform‘ oder ,vermutlich nicht konform'.

9.2.2.  Auflerdem konnen Ergebniswerte fir PCDD/PCDF und/oder dioxindhnliche PCB in BEQ, nicht TEQ, angegeben
werden.

9.2.3.  Wird eine Messunsicherheit hinsichtlich des BEQ-Gehalts angegeben, z. B. als Standardabweichung, muss sie auf
einer mindestens dreifachen Analyse der Probe beruhen, einschlieflich Extraktion, Reinigung und Ermittlung des
Testsignals.

9.2.4. Proben, deren Gehalt unterhalb der Meldegrenze liegt, sind als solche zu bezeichnen.

9.2.5. In dem Bericht muss fiir jede Art von Probenmatrix die interessierende Konzentration genannt werden, auf der
die Bewertung beruht.

9.2.6. Aus dem Bericht miissen die Art des verwendeten Tests, die grundlegenden Testprinzipien und die Art der
Kalibrierung hervorgehen.

9.2.7. In dem Bericht muss das zur Extraktion der PCDD/PCDF, dioxinihnlichen PCB und Lipide verwendete Verfahren
genannt werden.

KAPITEL III

Probenvorbereitung und Anforderungen an Untersuchungsverfahren zur amtlichen Kontrolle des Gehalts an nicht
dioxindhnlichen PCB (PCB-Nrn. 28, 52, 101, 138, 153, 180)

1. Anzuwendende Nachweisverfahren

Gaschromatografie/Elektroneneinfangdetektor (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS oder gleichwertige
Verfahren.
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2.2

2.3.

2.4.

Bestimmung und Bestitigung der interessierenden Analyten

Relative Retentionszeit im Verhaltnis zu internen Standards oder Referenzstandards (akzeptable Abweichung
+]-0,25 %).

Gaschromatografische Trennung aller sechs Indikator-PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 und
PCB 180) von interferierenden Stoffen, insbesondere von koeluierenden PCB und insbesondere dann, wenn die
Gehalte der Proben an der gesetzlichen Grenze liegen und bestdtigt werden muss, dass sie nicht konform sind.

Hinweis: Kongenere, die oft koeluieren, sind beispielsweise PCB 28/31, PCB 52/69 und PCB 138/163/164. Bei GC/MS-Verfahren
muss auch die Moglichkeit von Stérungen durch Fragmente hoher chlorierter Kongenere beriicksichtigt werden.

Anforderungen an GC/MS-Techniken

Priifung von mindestens

a) zwei spezifischen Ionen bei HRMS;

b) zwei spezifischen Ionen mit m/z > 200 oder drei spezifischen Ionen mit m/z > 100 bei LRMS,
¢) 1 Vorldufer-lon und 2 Produkt-lonen bei MS-MS.

Zulissige Hochsttoleranzen fur das Isotopenhiufigkeitsverhiltnis fir ausgewahlte Massenfragmente:

Relative Abweichung des Isotopenhiufigkeitsverhdltnisses ausgewéhlter Massenfragmente von der theoretischen
Haufigkeit oder dem Kalibrierstandard fiirr das Zielion (das am hiufigsten vorkommende Ion) und das/die
Qualifizier-lon/en.

. Relative Intensit'éit des/der' GC-EI-MS GC.CI-MS, GCMS™
Qualifizier-lons/-Ionen im Vergleich zum ati bweich lati bweich
Zielion (relative Abweichung) (relative Abweichung)
> 50 % + 10 % + 20 %
> 20 bis 50 % +15% +25%
> 10 bis 20 % £ 20% £ 30 %
<10% £ 50% (%) £ 50% (¥)

(*) Ausreichende Anzahl von Massenfragmenten mit relativer Intensitit > 10 % verfiigbar, daher ist es nicht empfehlenswert,
Qualifizier-lonen mit einer relativen Intensitit von weniger als 10 % im Vergleich zum Zielion zu verwenden.

Anforderungen an GC/ECD-Techniken

Ergebnisse, die die Toleranzgrenze iiberschreiten, sind anhand von zwei GC-Sdulen mit stationdren Phasen
unterschiedlicher Polaritit zu bestitigen.

Nachweis der Leistungsfihigkeit des Verfahrens

Die Leistungsfahigkeit der Methode im interessierenden Bereich (0,5 bis 2 Mal interessierende Konzentration) mit
einem akzeptablen Variationskoeffizienten fiir wiederholte Analysen (siche Anforderungen an die Laborprizision
unter Nummer 8) ist zu validieren.

Bestimmungsgrenze

Die Methodenleerwerte diirfen nicht hoher sein als 30 % des Kontaminationswerts, der dem Hochstgehalt ent-
spricht (***********)‘

(o) Ein geringerer Beitrag der Methodenleerwerte zum Kontaminationsgehalt der Probe ist dufSerst
empfehlenswert. Das Labor ist dafiir zustindig, die Variation der Methodenleerwerte zu iiberwachen,
insbesondere, wenn die Methodenleerwerte abgezogen werden.

Qualititssicherung

RegelmiRige Blindkontrollen, Analysen dotierter Proben, Qualitdtssicherungsproben, Teilnahme an Laborver-
gleichsuntersuchungen zu relevanten Matrices.
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

9.2.

9.3.

9.4.

9.5.

9.6.

Kontrolle der Wiederfindungsrate

Es sind geeignete interne Standards mit physikalisch-chemikalischen Eigenschaften, die denen der interessierenden
Analyten vergleichbar sind, zu verwenden.

Zugabe interner Standards:
Zugabe zu Erzeugnissen (vor Extraktion und Clean-up).

Anforderungen an Verfahren, in denen alle sechs isotopenmarkierten Indikator-PCB-Kongenere verwendet wer-
den:

a) Die Ergebnisse sind um die Wiederfindung interner Standards zu korrigieren;
b) Die Wiederfindung isotopenmarkierter interner Standards muss zwischen 50 und 120 % betragen;

¢) hohere oder geringere Wiederfindungsraten fiir einzelne Kongenere, die weniger als 10 % der Summe der
sechs Indikator-PCB ausmachen, sind akzeptabel.

Anforderungen an Verfahren, in denen nicht alle sechs isotopenmarkierten internen Standards oder andere
interne Standards verwendet werden:

a) die Wiederfindung des/der internen Standards ist in jeder Probe zu iiberpriifen;

b) die Wiederfindungen des/der internen Standard(s) muss zwischen 60 und 120 % betragen;

¢) die Ergebnisse sind um die Wiederfindungen interner Standards zu korrigieren.

Die Wiederfindungen nicht markierter Kongenere sind mittels dotierter Proben oder Qualititskontrollproben mit
Konzentrationen im interessierenden Bereich zu priifen. Fiir diese Kongenere sind Wiederfindungsraten zwischen

70 und 120 % akzeptabel.

Anforderungen an Laboratorien

Gemif$ den Bestimmungen der Verordnung (EG) Nr. 882/2004 miissen die Laboratorien von einer anerkannten
Stelle akkreditiert sein, die nach ISO Guide 58 arbeitet, damit sichergestellt ist, dass die Laboratorien bei
der Untersuchung Qualitdtssicherungsverfahren anwenden. Die Laboratorien miissen gemdff der Norm
ISO[IEC/17025 akkreditiert sein.

Leistungsmerkmale: Kriterien fiir die Summe der sechs Indikator-PCB im interessierenden Bereich

Richtigkeit - 30 bis + 30 %
Laborprizision (RSD%) <20%
Differenz zwischen berechneter Obergrenze (upper- <20%

bound) und Untergrenze (lowerbound’)

Bericht iiber die Ergebnisse

Sofern das Untersuchungsverfahren dies zuldsst, miissen die Untersuchungsergebnisse die Werte der einzelnen
PCB-Kongenere enthalten und als Untergrenze, Obergrenze und Mittelwert vorgelegt werden, damit moglichst
viele Informationen in den Untersuchungsberichten enthalten sind und die Ergebnisse somit entsprechend den
speziellen Anforderungen interpretiert werden konnen.

In dem Bericht muss das zur Extraktion der PCB und Lipide verwendete Verfahren genannt werden.

Die Wiederfindungsraten der einzelnen internen Standards sind zur Verfiigung zu stellen, falls die Wiederfin-
dungen auflerhalb des unter Nummer 6 genannten Bereichs liegen, falls die Gehalte in den Proben den Hochst-
gehalt tiberschreiten sowie in anderen Fillen auf Nachfrage.

Da bei der Entscheidung iiber die Konformitit einer Probe die Messunsicherheit zu beriicksichtigen ist, ist dieser
Parameter ebenfalls vorzulegen. Das Analyseergebnis ist als x +/- U anzugeben, wobei x das Analyseergebnis
darstellt und U die erweiterte Messunsicherheit unter Verwendung eines Faktors von 2, was einem Vertrauens-
niveau von ca. 95 % entspricht.

Wird die Messunsicherheit durch Anwendung des CCa (vgl. Kapitel I Nummer 2.1.) beriicksichtigt, so ist dieser
Parameter anzugeben.

Die Ergebnisse sind in denselben Einheiten und mit mindestens derselben Anzahl signifikanter Stellen anzugeben
wie die in der Richtlinie 2002/32[EG festgelegten Hochstgehalte.”
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DURCHFUHRUNGSVERORDNUNG (EU) Nr. 279/2012 DER KOMMISSION
vom 28. Mirz 2012

zur Festlegung pauschaler Einfuhrwerte fiir die Bestimmung der fiir bestimmtes Obst und Gemiise
geltenden Einfuhrpreise

DIE EUROPAISCHE KOMMISSION —

gestiitzt auf den Vertrag iiber die Arbeitsweise der Europaischen
Union,

gestiitzt auf die Verordnung (EG) Nr. 1234/2007 des Rates vom
22. Oktober 2007 iiber eine gemeinsame Organisation der
Agrarmirkte und mit Sondervorschriften fiir bestimmte land-
wirtschaftliche Erzeugnisse (Verordnung iiber die einheitliche
GMO) (1),

gestiitzt auf die Durchfithrungsverordnung (EU) Nr. 543/2011
der Kommission vom 7. Juni 2011 mit Durchfithrungsbestim-
mungen zur Verordnung (EG) Nr. 1234/2007 des Rates fur die
Sektoren Obst und Gemiise und Verarbeitungserzeugnisse aus
Obst und Gemiise (?), insbesondere auf Artikel 136 Absatz 1,

in Erwagung nachstehender Griinde:

(1)  Die in Anwendung der Ergebnisse der multilateralen
Handelsverhandlungen der Uruguay-Runde von der Kom-
mission festzulegenden, zur Bestimmung der pauschalen
Einfuhrwerte zu beriicksichtigenden Kriterien sind in der

Durchfithrungsverordnung (EU) Nr. 543/2011 fiir die in
ihrem Anhang XV Teil A aufgefithrten Erzeugnisse und
Zeitriume festgelegt.

20  Gemaf Artikel 136 Absatz 1 der Durchfihrungsverord-
nung (EU) Nr. 543/2011 wird der pauschale Einfuhrwert
an jedem Arbeitstag unter Beriicksichtigung variabler Ta-
geswerte berechnet. Die vorliegende Verordnung sollte
daher am Tag ihrer Veroffentlichung im Amtsblatt der
Europdischen Union in Kraft treten —

HAT FOLGENDE VERORDNUNG ERLASSEN:
Artikel 1

Die in Artikel 136 der Durchfihrungsverordnung (EU) Nr.
543/2011 genannten pauschalen Einfuhrwerte sind im Anhang
der vorliegenden Verordnung festgesetzt.

Artikel 2

Diese Verordnung tritt am Tag ihrer Veroffentlichung im Amts-
blatt der Europdischen Union in Kraft.

Diese Verordnung ist in allen ihren Teilen verbindlich und gilt unmittelbar in jedem

Mitgliedstaat.

Briissel, den 28. Mirz 2012

() ABL L 299 vom 16.11.2007, S. 1.
() ABL L 157 vom 15.6.2011, S. 1.

Fiir die Kommission,
im Namen des Prisidenten,

José Manuel SILVA RODRIGUEZ

Generaldirektor fiir Landwirtschaft und landliche

Entwicklung
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ANHANG

Pauschale Einfuhrwerte fiir die Bestimmung der fiir bestimmtes Obst und Gemiise geltenden Einfuhrpreise

(EUR/100 kg)
KN-Code Drittland-Code (') Pauschaler Einfuhrwert
0702 00 00 CR 49,7
IL 97.8
MA 44,7
TN 54,3
TR 86,9
77 66,7
0707 00 05 JO 119,1
TR 153,9
77 136,5
0709 91 00 EG 76,0
77 76,0
0709 93 10 MA 41,8
TR 123,8
77 82,8
0805 10 20 BR 35,0
EG 49,0
IL 84,5
MA 49,4
TN 76,2
TR 64,7
Y4 59,8
0805 50 10 EG 69,3
TR 51,9
77 60,6
0808 10 80 AR 87,2
BR 80,3
CA 121,1
CL 98,6
CN 87,6
MK 31,8
Us 155,9
uy 71,6
ZA 71,9
77 89,6
0808 30 90 AR 80,3
CL 110,4
CN 68,7
ZA 98,6
77 89,5

(") Nomenklatur der Lander gemif der Verordnung (EG) Nr. 1833/2006 der Kommission (ABL L 354 vom 14.12.2006, S. 19). Der Code
,ZZ* steht fiir ,Andere Urspriinge*.
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DURCHFUHRUNGSVERORDNUNG (EU) Nr. 280/2012 DER KOMMISSION
vom 28. Mirz 2012
zur Anderung der mit der Durchfiihrungsverordnung (EU) Nr. 971/2011 festgesetzten
reprisentativen Preise wund zusitzlichen Einfuhrzolle fiir bestimmte Erzeugnisse des
Zuckersektors im Wirtschaftsjahr 2011/12
DIE EUROPAISCHE KOMMISSION — (2)  Die der Kommission derzeit vorliegenden Angaben fiih-

gestiitzt auf den Vertrag iiber die Arbeitsweise der Europiischen
Union,

gestiitzt auf die Verordnung (EG) Nr. 1234/2007 des Rates vom
22. Oktober 2007 iiber eine gemeinsame Organisation der
Agrarmirkte und mit Sondervorschriften fiir bestimmte land-
wirtschaftliche Erzeugnisse (Verordnung tiber die einheitliche
GMO) (1),

gestiitzt auf die Verordnung (EG) Nr. 951/2006 der Kommis-
sion vom 30. Juni 2006 mit Durchfihrungsbestimmungen zur
Verordnung (EG) Nr. 318/2006 des Rates fiir den Zuckerhandel
mit Drittlindern (2), insbesondere auf Artikel 36 Absatz 2 Un-
terabsatz 2 Satz 2,

in Erwdgung nachstehender Griinde:

(1)  Die bei der Einfuhr von Weillzucker, Rohzucker und
bestimmten Sirupen geltenden reprisentativen Preise
und zusdtzlichen Einfuhrzolle fiir das Wirtschaftsjahr
2011/12 sind mit der Durchfihrungsverordnung (EU)
Nr. 971/2011 der Kommission () festgesetzt worden.
Diese Preise und Zolle wurden zuletzt durch die Durch-
fuhrungsverordnung (EU) Nr. 276/2012 der Kommis-
sion (¥ gedndert.

ren zu einer Anderung der genannten Betrige gemif
Artikel 36 der Verordnung (EG) Nr. 951/2006.

(3)  Da sicherzustellen ist, dass diese Malinahme so bald wie
moglich, nachdem die aktualisierten Angaben vorliegen,
Anwendung findet, sollte diese Verordnung am Tag ihrer
Veroffentlichung in Kraft treten —

HAT FOLGENDE VERORDNUNG ERLASSEN:

Artikel 1

Die mit der Durchfithrungsverordnung (EU) Nr. 971/2011 fir
das Wirtschaftsjahr 2011/12 festgesetzten représentativen Preise
und zusitzlichen Zélle bei der Einfuhr der Erzeugnisse des Ar-
tikels 36 der Verordnung (EG) Nr. 951/2006 werden gedndert
und sind im Anhang der vorliegenden Verordnung aufgefiihrt.

Artikel 2

Diese Verordnung tritt am Tag ihrer Veréffentlichung im Amts-
blatt der Europdischen Union in Kraft.

Diese Verordnung ist in allen ihren Teilen verbindlich und gilt unmittelbar in jedem Mitglied-

staat.

Briissel, den 28. Mirz 2012

. L 299 vom 16.11.2007, S. 1.

. L 178 vom 1.7.2006, S. 24.
L 254 vom 30.9.2011, S. 12.
L 90 vom 28.3.2012, S. 19.

Fiir die Kommission,
im Namen des Prdisidenten,

José Manuel SILVA RODRIGUEZ

Generaldirektor fiir Landwirtschaft und landliche

Entwicklung
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Weiflzucker, Rohzucker und die Erzeugnisse des KN-Codes 1702 90 95

Geinderte Betriige der ab dem 29. Miirz 2012 geltenden reprisentativen Preise und zusitzlichen Einfuhrzoélle fiir

(in EUR)

Reprisentativer Preis je 100 kg

Zusitzlicher Zoll je 100 kg Eigengewicht

KN-Code Eigengewicht des Erzeugnisses des Erzeugnisses
17011210 (Y) 43,14 0,00
17011290 (1) 43,14 1,67
17011310 (Y 43,14 0,00
170113 90 (V) 43,14 1,96
1701 1410 (V) 43,14 0,00
1701 14 90 (1) 43,14 1,96
1701 91 00 (%) 47,89 3,10
17019910 () 47,89 0,00
170199 90 () 47,89 0,00
170290 95 (%) 0,48 0,23

(") Festsetzung fiir die Standardqualitit gemdf Anhang IV Abschnitt Il der Verordnung (EG) Nr. 1234/2007.
(3) Festsetzung fiir die Standardqualitit gemidf Anhang IV Abschnitt II der Verordnung (EG) Nr. 1234/2007.
(%) Festsetzung pro 1 % Saccharosegehalt.
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BESCHLUSSE

BESCHLUSS DER EUROPAISCHEN ZENTRALBANK
vom 21. Mirz 2012

zur Anderung des Beschlusses EZB[2011/25 iiber zusitzliche zeitlich befristete MaRnahmen
hinsichtlich der Refinanzierungsgeschifte des Eurosystems und der Notenbankfihigkeit von

Sicherheiten

(EZB/2012/4)

(2012/180/EU)
DER EZB-RAT — HAT FOLGENDEN BESCHLUSS GEFASST:
gestiitzt auf den Vertrag iiber die Arbeitsweise der Europaischen Artikel 1
Union, insbesondere auf Artikel 127 Absatz 2 erster Gedanken-
strich, Anderung
gestiitzt auf die Satzung des Europdischen Systems der Zentral- In den Beschluss EZB[2011/25 wird folgender Artikel 4a einge-
banken und der Europdischen Zentralbank (nachfolgend die fugt:
,ESZB-Satzung"), insbesondere auf Artikel 3.1 erster Gedanken-
strich und Artikel 18.2, JArtikel 4a

in Erwagung nachstehender Griinde:

1)

Gemif Artikel 18.1 der ESZB-Satzung konnen die Euro-
paische Zentralbank (EZB) und die nationalen Zentral-
banken der Mitgliedstaaten, deren Wiahrung der Euro ist
(nachfolgend ,NZBen"), Kreditgeschifte mit Kreditinstitu-
ten und anderen Marktteilnehmern abschlieBen, wobei
fir die Darlehen ausreichende Sicherheiten zu stellen
sind. Die Kriterien zur Bestimmung der Notenbankfahig-
keit von Sicherheiten fur geldpolitische Operationen des
Eurosystems sind in Anhang I der Leitlinie EZB/2011/14
vom 20. September 2011 iiber geldpolitische Instru-
mente und Verfahren des Eurosystems (') (nachfolgend
als ,Allgemeine Regelungen bezeichnet) enthalten.

Die NZBen sollten nicht verpflichtet sein, notenbank-
fahige Bankschuldverschreibungen als Sicherheit fur Kre-
ditgeschifte des Eurosystems anzunehmen, die durch ei-
nen Mitgliedstaat garantiert sind, fir den ein Programm
der Europdischen Union und des Internationalen Wih-
rungsfonds besteht, oder dessen Bonitdtsbeurteilung nicht
im Einklang mit dem Schwellenwert fiir die hohen Boni-
tatsanforderungen des Eurosystems steht.

Eine solche Mafnahme kann befristet angewendet wer-
den. Diese MaRnahme sollte daher durch Anderung des
Beschlusses EZB[2011/25 vom 14. Dezember 2011 iiber
zusitzliche zeitlich befristete Mafinahmen hinsichtlich der
Refinanzierungsgeschifte des Eurosystems und der
Notenbankfihigkeit von  Sicherheiten (?)  eingefiihrt
werden, —

Annahme bestimmter staatlich garantierter Bankschuld-
verschreibungen

(1) Die NZBen sind nicht verpflichtet, notenbankfahige
Bankschuldverschreibungen als Sicherheit fur Kreditgeschifte
des Eurosystems anzunehmen, die durch einen Mitgliedstaat
garantiert sind, fiir den ein Programm der Europiischen
Union und des Internationalen Wihrungsfonds besteht,
oder dessen Bonititsbeurteilung nicht im Einklang mit dem
Schwellenwert fiir die hohen Bonititsanforderungen des Eu-
rosystems fiir Emittenten und Garanten marktfihiger Sicher-
heiten gemdfl den Abschnitten 6.3.1 und 6.3.2 der Allgemei-
nen Regelungen stehen.

(2) Die NZBen informieren den EZB-Rat, wenn sie be-
schliefBen, die Wertpapiere gemafs Absatz 1 nicht als Sicher-
heit anzunehmen.”

Artikel 2

Inkrafttreten

Dieser Beschluss tritt am 23. Mirz 2012 in Kraft.

Geschehen zu Frankfurt am Main am 21. Mirz 2012.

Der Prisident der EZB
Mario DRAGHI

() ABL L 331 vom 14.12.2011, S. 1.
() ABL L 341 vom 22.12.2011, S. 65.
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IV

(Vor dem 1. Dezember 2009 in Anwendung des EG-Vertrags, des EU-Vertrags und des Euratom-Vertrags
angenommene Rechtsakte)

Erklirungen Irlands zu dem Rahmenbeschluss 2008/909/JI des Rates vom 27. November 2008 iiber

die Anwendung des Grundsatzes der gegenseitigen Anerkennung auf Urteile in Strafsachen, durch

die eine freiheitsentziehende Strafe oder Mafinahme verhingt wird, fir die Zwecke ihrer
Vollstreckung in der Europiischen Union

Erklirung Irlands zu Artikel 7 des Rahmenbeschlusses

Irland erklirt gemafl Artikel 7 Absatz 4, dass es Artikel 4 Absatz 1 nach dem Inkrafttreten dieses Rah-
menbeschlusses nicht anwenden wird.

Erklirung Irlands zu Artikel 28 des Rahmenbeschlusses

Irland erklart gemafs Artikel 28 Absatz 2, dass es in Fillen, in denen das rechtskriftige Urteil vor dem
Inkrafttreten des Rahmenbeschlusses ergangen ist, als Ausstellungs- und Vollstreckungsstaat weiterhin die
vor dem Inkrafttreten dieses Rahmenbeschlusses fiir die Uberstellung verurteilter Personen geltenden Rechts-
instrumente anwenden wird.
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