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II

(Muut kuin lainsddtamisjarjestyksessd hyviksyttavat saddokset)

ASETUKSET

KOMISSION ASETUS (EU) N:o 252/2012,
annettu 21 piivinid maaliskuuta 2012,

niiytteenotto- ja mdiritysmenetelmisti tietyissi elintarvikkeissa olevien dioksiinien, dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien
virallista tarkastusta varten sekid asetuksen (EY) N:o 1883/2006 kumoamisesta

(ETA:n kannalta merkityksellinen teksti)

EUROOPAN KOMISSIO, joka

ottaa huomioon Euroopan unionin toiminnasta tehdyn sopi-
muksen,

ottaa huomioon rehu- ja elintarvikelainsddadannon seki eldinten
terveyttd ja hyvinvointia koskevien sdint6jen mukaisuuden var-
mistamiseksi suoritetusta virallisesta valvonnasta 29 piivind
huhtikuuta 2004 annetun Euroopan parlamentin ja neuvoston
asetuksen (EY) N:o 882/2004 (1) ja erityisesti sen 11 artiklan 4
kohdan,

sekd katsoo seuraavaa:

()

Naytteenotto- ja madritysmenetelmisti tietyissi elintarvik-
keissa olevien dioksiinien ja dioksiinien kaltaisten PCB-
yhdisteiden pitoisuuksien virallista tarkastusta varten
19 piivind joulukuuta 2006 annetussa komission asetuk-
sessa (EY) N:o 1883/2006/EY (*) vahvistetaan virallisessa
tarkastuksessa sovellettavia ndytteenotto- ja analyysime-
netelmid koskevat erityissdannokset.

Sen jilkeen kun uudet enimmdiismadrit muille kuin di-
oksiinien kaltaisille PCB-yhdisteille voitiin vahvistaa Eu-
roopan elintarviketurvallisuusviranomaisen (EFSA) annet-
tua tieteellisen lausunnon muista kuin dioksiinien kaltai-
sista PCB-yhdisteistd, ndiden enimmdaismédrien soveltami-
nen sekd myos unionin tason yhdenmukaistaminen ja
seulontamenetelmid koskevien vaatimusten ajantasaista-
minen edellyttavat huomattavia muutoksia. Selvyyden
vuoksi on aiheellista korvata asetus (EY) N:o 1883/2006
tdlld asetuksella.

(1)  Tiettyjen elintarvikkeissa olevien vieraiden aineiden enim-
maismédrien vahvistamisesta 19 pdivand joulukuuta L . o i
2006 annetussa komission asetuksessa (EY) N:o (5)  Téssd z.isetg.ks.essa \TahV}.ste.:tut saanpokset koskev-at ainoas-
1881/2006 (?) vahvistetaan enimmadismadrit muille kuin taan dloksgmer_l, d19k§11n1en kgltalsten PCB—).fhd}stmden”la
dioksiinien kaltaisille PCB-yhdisteille, dioksiineille ja fu- n.ul.l.de.n _l_“fm d.loksnp.len _lffllt%I.Sten PCB-yhdisteiden mia-
raaneille sekd dioksiinien, furaanien ja dioksiinien kaltais- rittdmistd ja niihin lutt}fvaa naytteenottoa asetglisen. (EY)
ten PCB-yhdisteiden summalle tietyissd elintarvikkeissa. N:o 1881/2006 panemiscksi tdytint6on. Ne eivdt ei vai-
kuta eldvissd eldimissd ja niistd saatavissa tuotteissa ole-
vien tiettyjen aineiden ja niiden jddmien osalta suoritet-
tavista tarkastustoimenpiteistd ja direktiivien 85/358/ETY
(2)  Dioksiinien, furaanien ja PCB-yhdisteiden vihentimisestd ja  86[469[ETY sekd padtosten 89/187[ETY ja

rehuista ja elintarvikkeista 23 pdivind elokuuta 2011
annetussa komission suosituksessa 2011/516/EU (%) vah-
vistetaan toimintarajat, joiden tavoitteena on vihentdd
ennalta  polykloorattujen  dibentso-para-dioksiinien
(PCDD) ja polykloorattujen dibentsofuraanien (PCDF)
sekd dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden esiintymistd
elintarvikkeissa. Toimintarajojen avulla toimivaltaiset vi-
ranomaiset ja toimijat voivat yksiloidd tapaukset, joissa
on syytd tunnistaa saastumisen ldhde ja toteuttaa toimia
sen vahentidmiseksi tai poistamiseksi.

() EUVL L 165, 30.4.2004, s. 1.
() EUVL L 364, 20.12.2006, s. 5.
() EUVL L 218, 24.8.2011, s. 23.

91/664/ETY kumoamisesta 29 piivind huhtikuuta
1996 annetun neuvoston direktiivin 96/23/EY (°) liit-
teissd Il ja IV sdddettyjen naytteenottostrategian, -tasojen
ja -taajuuden soveltamiseen. Ne eivit vaikuta myoskain
erdiden eldvistd eldimistd ja eldintuotteista seurattavien
aineiden ja niiden jadmien mdaarittdmistd varten tehtdvai
virallista ndytteenottoa koskevista yksityiskohtaisista
sdannoistd 23 paivand helmikuuta 1998 tehdyssd komis-
sion pddtoksessi 98/179/EY (°) sdddettyjen kohdenta-
miskriteerien soveltamiseen.

(*) EUVL L 364, 20.12.2006, s. 32.

() EYVL L 125, 23.5.1996, s.10.
() EYVL L 65, 5.3.1998, s. 31.
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(6)

(10)

Tehokasta seulonta-analyysimenetelmad, laajalti hyviksyt-
tyé validointia ja suurta naytemaarad voidaan kayttda sel-
laisten naytteiden kartoittamiseen, joiden PCDD/PCDF-pi-
toisuudet ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoi-
suudet ovat huomattavat (mieluiten valiten toimintarajan
ylittdvid ndytteitd ja varmistaen enimmdismaarat ylittd-
vien ndytteiden tulon valituiksi). Niiden néytteiden
PCDD/PCDF-pitoisuudet ja dioksiinien kaltaisten PCB-yh-
disteiden pitoisuudet tdytyy madrittdd varmistavan mdaa-
ritysmenetelman avulla. Sen vuoksi on aiheellista vahvis-
taa seulontamenetelmidd koskevat asianmukaiset vaa-
timukset sen varmistamiseksi, ettd vidirien vaatimusten-
mukaisten tulosten osuus on enimmdismadrien osalta
alle 5 prosenttia, sekd varmistavia mdadritysmenetelmid
koskevat tiukat vaatimukset. Varmistavat menetelmat
mahdollistavat  lisaksi  pitoisuuksien —madrittelemisen
my6s matalilla taustapitoisuustasoilla. Timéd on merkitta-
vdd kehityssuuntauksien seurannan, altistumisen arvioin-
nin sekd enimmdismédrien ja toimintarajojen arvioinnin
kannalta.

Erittdin suurikokoisten kalojen osalta on tarpeen méa-
ritelld ndytteenotto siten, ettd varmistetaan yhdenmukai-
nen menettely kaikkialla unionissa.

Saman lajin ja samalta alueelta perdisin olevien kalojen
dioksiinipitoisuudet, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdistei-
den pitoisuudet ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuudet voivat vaihdella kalan koon
ja/tai idn mukaan. Dioksiinien, dioksiinien kaltaisten PCB-
yhdisteiden ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-
yhdisteiden pitoisuudet eivit valttimattd ole samat kalan
kaikissa osissa. Siksi on tarpeen médritelld ndytteenotto ja
ndytteiden valmistelu siten, ettd varmistetaan yhdenmu-
kainen menettely kaikkialla unionissa.

On tdrkeds, ettd madritystulokset ilmoitetaan ja tulkitaan
yhtendisesti, jotta varmistetaan yhdenmukaistettu taytin-
toonpano kaikkialla unionissa.

Tassd asetuksessa sdddetyt toimenpiteet ovat elintarvike-
ketjua ja eldinten terveyttd kasittelevin pysyvin komitean
lausunnon mukaiset, eivitkd Euroopan parlamentti ja
neuvosto ole vastustaneet niité,

ON HYVAKSYNYT TAMAN ASETUKSEN:

1 artikla

Tassd asetuksessa sovelletaan liitteessd 1 esitettyja madritelmid ja
lyhenteita.

2 artikla

Asetuksen (EY) N:o 1881/2006 liitteessd olevassa 5 jaksossa
lueteltujen elintarvikkeiden dioksiini- ja furaanipitoisuuksien
sekd dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja muiden kuin di-
oksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien viralliseen tar-
kastukseen tarkoitetut niytteet on otettava timin asetuksen liit-
teessd Il vahvistettujen menetelmien mukaisesti.

3 artikla

Asetuksen (EY) N:o 1881/2006 liitteessd olevassa 5 jaksossa
lueteltujen elintarvikkeiden dioksiini- ja furaanipitoisuuksien
sekd dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien viralli-
seen tarkastukseen tarkoitettujen ndytteiden valmistus ja analyy-
sit on suoritettava tdiman asetuksen liitteessd III vahvistettujen
menetelmien mukaisesti.

4 artikla

Asetuksen (EY) N:o 1881/2006 liitteessd olevassa 5 jaksossa
lueteltujen elintarvikkeiden muiden kuin dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksien viralliseen tarkastukseen tarkoite-
tut médritykset on suoritettava timdn asetuksen liitteessd IV
vahvistettujen mairitysmenetelmid koskevien vaatimusten mu-
kaisesti.

5 artikla
Kumotaan asetus (EY) N:o 1883/2006.
Viittauksia kumottuun asetukseen pidetddn viittauksina tdhidn
asetukseen.

6 artikla

Tdma asetus tulee voimaan kahdentenakymmenentend paivind
sen jdlkeen, kun se on julkaistu Euroopan unionin virallisessa leh-
dessd.

Sitd sovelletaan sen voimaantulopdivasta.

Tama asetus on kaikilta osiltaan velvoittava, ja sitd sovelletaan sellaisenaan kaikissa jasenval-

tioissa.

Tehty Brysselissd 21 pdivind maaliskuuta 2012.

Komission puolesta
José Manuel BARROSO
Puheenjohtaja
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LIITE 1

Mairitelmit ja lyhenteet

I MAARITELMAT

Tidssd asetuksessa sovelletaan neuvoston direktiivin 96/23/EY tdytintoonpanosta mdiiritysmenetelmien suorituskyvyn ja
tulosten tulkinnan osalta 14 paivini elokuuta 2002 tehdyn komission pddtoksen 2002/657EY () liitteessd I vahvistettuja
médritelmia.

Niiden mairitelmien lisiksi tissd asetuksessa sovelletaan seuraavia maaritelmia:

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

1.7

1.8

1.9

1.10

1.13

BEQ

GC

"Toimintarajalla’ tarkoitetaan tietyn aineen mdiirad, joka on médritetty suosituksen 2011/516/EU liitteessd ja jonka
ylittyessd kdynnistetddn tutkimukset saastumislahteen tunnistamiseksi tapauksissa, joissa havaitaan aineen kohon-
neita pitoisuuksia.

"Bioanalyyttisilli menetelmilld tarkoitetaan biologisiin periaatteisiin perustuvia menetelmid, esimerkiksi solupohjaisia
madrityksid, reseptoriméirityksia tai immunomaarityksid. Niiden kautta ei saada tuloksia yhdistetasolla, vaan ainoas-
taan viite (%) TEQ-arvosta bioanalyyttisini ekvivalentteina (BEQ) ilmaistuna sen vuoksi, ettd kaikki vasteen tuotta-
vassa ndyteuutteessa olevat yhdisteet eivit tiytd kaikkia TEQ-periaatteen vaatimuksia.

‘Biotestin korjatulla saannolla’ tarkoitetaan BEQ-arvoa, joka on laskettu TCDD:n tai PCB 126:n kalibrointikdyristd
korjattuna nollandytteelle ja sen jilkeen jaettu GC-/HRMS-menetelmilld mdiritetylli TEQ-arvolla. Silld pyritddn
korjaamaan sellaisia tekijoitd kuin PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten yhdisteiden havikkid uuttamis-
ja puhdistusvaiheissa, sellaisten mukana uuttuneiden yhdisteiden vaikutusta, jotka voivat voimistaa tai heikentid
vastetta (agonistiset ja antagonistiset vaikutukset), kdyrdn sovituksen laatua tai toksisuusekvivalenssikertoimen (TEF)
arvojen ja suhteellisen voimakkuuden (REP) arvojen vilisid eroja. Biotestin korjattu saanto lasketaan soveltuvista
vertailundytteistd, joissa on edustava kongeneerijakauma lahelld merkittavana pidettyd tasoa olevissa pitoisuuksissa.

‘Semikvantitatiivisilla menetelmilld’ tarkoitetaan menetelmis, jotka antavat suuntaa-antavan viitteen oletetun analyy-
tin pitoisuudesta, mutta joiden numeerinen tulos ei tiytd kvantitatiivisten menetelmien kriteereja.

"Yksittdisen kongeneerin hyviksytylld médritysrajalla’ tarkoitetaan sitd niyteuutteessa olevan analyytin pitoisuutta,
joka tuottaa kahdelle mitattavalle ionille mittalaitteessa vasteen, jossa vihemmin herkén ionin signaali-kohinasuhde
on 3:1, ja joka tdyttdd tunnistamista koskevat kriteerit, jotka on kuvattu esimerkiksi standardissa prEN 16215
(Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs by GC/HRMS and of indicator PCBs by GC/HRMS)
ja/tai EPA-menetelmdn 1613 versiossa B.

‘Suurimmilla arvoilla’ tarkoitetaan késitettd, jonka mukaan kunkin méérittdmattd jadneen yhdisteen arvon oletetaan
olevan maddritysrajaa vastaava arvo.

"Pienimmilld arvoilla’ tarkoitetaan kisitettd, jonka mukaan kunkin madrittimattd jadneen yhdisteen arvon oletetaan
olevan nolla.

'Viliarvoilla’ tarkoitetaan kisitettd, jonka mukaan kunkin mdaarittimattd jadneen yhdisteen arvon oletetaan olevan
puolet madritysrajaa vastaavasta arvosta.

Eridlld’ tarkoitetaan yhdelld kertaa toimitettua tunnistettavaa maarid elintarviketta, jonka osalta viranomainen vah-
vistaa, ettd silli on samoja ominaisuuksia, kuten alkuperi, lajike, pakkaustapa, pakkaaja, lihettdji tai merkinndt.
Kalojen ja kalastustuotteiden on lisidksi oltava kooltaan vertailukelpoisia. Mikali tavaraldhetyksen kalat eivit ole
kooltaan jaftai painoltaan vertailukelpoisia, tavaralahetystd voidaan silti pitdd yhtend erdnd, mutta nidytteenottoon
on sovellettava erityismenettelya.

'Osaerilld’ tarkoitetaan suuremmasta erdstd niytteenottoa varten erotettua tiettyd osaa. Kunkin osaerdn on oltava
fyysisesti erillinen ja yksiloitavissa.

'Osandytteelld’ tarkoitetaan tutkittavan erdn tai osaerdn yhdestd ainoasta kohdasta otettua ndytetta.

"Kokoomandytteelld’ tarkoitetaan kaikkien tutkittavasta erdstd tai osaerdstd otettujen osandytteiden muodostamaa
kokonaisuutta.

"Laboratorioniytteelld tarkoitetaan laboratoriolle tarkoitettua kokoomaniytteen edustavaa osaa tai maardd.

II KAYTETYT LYHENTEET

bioanalyyttinen ekvivalentti

kaasukromatografia

() EYVL L 221, 17.8.2002, s. 8.

(?) Bioanalyyttiset menetelmit eivit kohdistu suoraan TEF-jirjestelmdin sisaltyviin yhdisteisiin. Ndyteuutteessa voi olla muita rakenteellisesti
samankaltaisia AhR-aktiivisia yhdisteitd, jotka vaikuttavat kokonaisvasteeseen. Sen vuoksi bioanalyyttisilli menetelmilld saadut tulokset
eivit ole arvio ndytteen TEQ-arvosta vaan viite siitd.
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HRMS
LRMS
PCB
PCDD
PCDF
QC
REP
TEF
TEQ

TCDD

korkean erotuskyvyn (massaspektrometria)
matalan erotuskyvyn (massaspektrometria)
polyklooratut bifenyylit

polyklooratut dibentso-p-dioksiinit
polyklooratut dibentsofuraanit
laadunvalvonta

suhteellinen voimakkuus
toksisuusekvivalenssikerroin
toksisuusekvivalentti
tetraklooridibentsodioksiini

laajennettu mittausepavarmuus
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LITE II

Niytteenottomenetelmit tietyissi elintarvikkeissa olevien dioksiinien (PCDD/PCDF), dioksiinien kaltaisten PCB-
yhdisteiden ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien virallista tarkastusta varten
I SOVELTAMISALA

Naytteet, jotka on tarkoitettu elintarvikkeissa olevien dioksiinien (PCDD-/PCDF), dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja
muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien viralliseen tarkastukseen, on otettava tissi liitteessd
esitettyjen menetelmien mukaisesti. Tdlld tavoin saatujen kokoomandytteiden katsotaan edustavan erid tai osaerid, joista
ne on otettu. Laboratoriondytteistd mddritettyjen pitoisuuksien perusteella arvioidaan, ovatko tutkittavat erdt tiettyjen
elintarvikkeissa olevien vieraiden aineiden enimmdismaérien vahvistamisesta annetussa komission asetuksessa (EY) N:o
1881/2006 vahvistettujen enimmadisméérien mukaisia.

II YLEISET SAANNOKSET
1. Henkilosto

Naytteenottajan on oltava kyseisessd jasenvaltiossa voimassa olevien sddntdjen mukaisesti tdhdn tehtdvddn osoitettu
henkil6.

2. Tuote, josta nidyte otetaan

Jokaisesta tutkittavasta erdstd tai osaerdstd on otettava erilliset naytteet.

3. Varotoimenpiteet

Naytteenoton ja naytteiden valmistuksen aikana on toteutettava varotoimenpiteitd, joilla valtetdan kaikki mahdolliset
muutokset, jotka voivat vaikuttaa dioksiinien ja PCB-yhdisteiden pitoisuuksiin, mairityksen suorittamiseen tai kokoo-
mandytteen edustavuuteen.

4. Osandytteet

Osandytteet on mahdollisuuksien mukaan otettava tutkittavan erdn tai osaerdn eri kohdista. Jos tdstd menettelystd
poiketaan, siitd on ilmoitettava tdmén liitteen 1.8 kohdassa tarkoitetussa ndytteenottotodistuksessa.

5. Kokoomaniytteen valmistus

Kokoomaniyte saadaan yhdistimalld osandytteet. Néytteen painon on oltava vihintddn 1 kg, ellei timé ole epakdy-
tannollistd esimerkiksi siksi, ettd ndyte on yksittdinen pakkaus tai tuotteen kaupallinen arvo on hyvin korkea.

6. Rinnakkaisniytteet

Valvontatoimenpiteisiin, kaupankéyntiin ja kiistojen ratkaisumenettelyihin tarkoitetut rinnakkaisndytteet on otettava
homogenoidusta kokoomandytteestd, jos tillainen menettely on jisenvaltiossa noudatettavien, elintarvikealan toimijan
oikeuksia koskevien sddnt6jen mukainen. Valvontatoimenpiteisiin tarkoitettujen laboratoriondytteiden on oltava kool-
taan riittdvdn suuria, jotta mairityksen suorittaminen ainakin toiseen kertaan on mahdollista.

7. Niytteiden pakkaaminen ja lihettiminen

Jokainen niyte on pakattava inertistd materiaalista valmistettuun puhtaaseen astiaan, joka suojaa ndytettd riittdvasti
kontaminaatiolta, madritettdvien aineiden imeytymiseltd astian sisdseindmiin sekd kuljetusvaurioilta. On toteutettava
kaikki tarvittavat varotoimenpiteet, joilla estetddn néytteen koostumuksen muuttuminen kuljetuksen tai varastoinnin
aikana.

8. Niytteiden sinetointi ja merkitseminen

Jokainen viralliseen kdyttoon otettu niyte on sinetditdvd niytteenottopaikalla ja merkittdvd jasenvaltiossa voimassa
olevien sddntdjen mukaisesti.

Kustakin ndytteenotosta on laadittava niytteenottotodistus, jonka perusteella on mahdollista yksiselitteisesti tunnistaa
erd, josta niyte on otettu. Néytteenottotodistuksessa on ilmoitettava niytteenottopaikka ja -aika sekd kaikki lisitiedot,
joista voi olla hyotyd madrityksen tekijalle.

Il NAYTTEENOTTOSUUNNITELMA

Kaytettavilld ndytteenottomenetelmalld on varmistettava, ettd kokoomandyte on edustava otos tarkastettavasta erdstd tai
osaerdsta.
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1. Erien jakaminen osaeriksi

Suuret erdt on jaettava osacriksi, jos osaerien erottaminen on mahdollista. Suurina irtotavaraerind myytaviin tuotteisiin
(esim. kasvisoljyt) sovelletaan taulukkoa 1. Muihin tuotteisiin sovelletaan taulukkoa 2. Koska erdn paino ei aina ole
osaerien painojen tisméllinen summa, osaerdn paino saa ylittdd ilmoitetun painon enintddn 20 prosentilla.

Taulukko 1

Irtotavarana myytivien tuote-erien jakaminen osaeriksi

Erdn paino (tonnia)

Osaerien paino tai lukumdiri

>1500 500 tonnia
> 300 mutta <1 500 3 osaerdd
> 50 mutta < 300 100 tonnia

<50 —

Taulukko 2

Muiden tuote-erien jakaminen osaeriksi

Erdn paino (tonnia) Osaerien paino tai lukumaari

>15 15-30 tonnia

<15 —

2. Osandytteiden lukumiiri

Kaikki osaniytteet yhdistivian kokoomandytteen painon on oltava vihintddn 1 kg (ks. timan liitteen IL5 kohta).
Erdstd tai osaerdstd otettavien osandytteiden vdhimmdismadran on oltava taulukoissa 3 ja 4 annetun mukainen.

Kun kyseessd on irtotavarana myytdvd nestemdinen tuote, erd tai osaerd on sekoitettava huolellisesti joko kisin tai
koneellisesti juuri ennen néytteenottoa, jos se on mahdollista ja edellyttden, ettd se ei vaikuta tuotteen laatuun. Télloin
voidaan olettaa, ettd vierasaineet ovat jakautuneet homogeenisesti tietyssd erdssd tai osaerdssd. Sen vuoksi riittad, ettd
erdstd tai osaerdstd otetaan kolme osandytettd kokoomandytettd varten.

Osaniytteiden on oltava samanpainoisia. Osandytteen painon on oltava vihintdan 100 grammaa.

Jos tistd menettelystd poiketaan, siitd on ilmoitettava tdmdin liitteen 11.8 kohdassa tarkoitetussa niytteenottotodistuk-
sessa. Neuvoston direktiivissi 96/23/EY sdddettyjen niytteenottotasojen ja -taajuuksien vahvistamisesta tiettyjen ainei-
den ja niiden jadmien valvomiseksi tietyissd eldintuotteissa 27 péivanid lokakuuta 1997 tehdyn komission paitoksen
97|747[EY (!) sddnndsten mukaisesti kananmunien kokoomaniytteen koko on vihintddn 12 munaa (irtoeristd ja

erillisistd pakkauksista koostuviin eriin sovelletaan taulukoita 3 ja 4).

Taulukko 3

Tutkittavasta erdstd tai osaeristd otettavien osaniytteiden vihimmiislukumaiiri

Erinfosaerdn paino tai tilavuus (kilogrammaa tai litraa)

Osandytteiden vihimmdislukumaara

<50 3
50-500 5
> 500 10

Jos eri tai osaerd koostuu erillisistd pakkauksista tai yksikoistd, kokoomaniytteen muodostamiseksi otettavien pak-

kausten tai yksikoiden lukumdari esitetddn taulukossa 4.

() EYVL L 303, 6.11.1997, 5. 12.
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Taulukko 4

Kokoomaniytteen muodostamiseksi otettavien pakkausten tai yksikoiden (osandytteiden) lukumiiri, jos erd
tai osaerd koostuu erillisisti pakkauksista tai yksikoisti

Pakkausten tai yksikoiden lukumdira erissi/osaerdssd Naytteeksi otettavien pakkausten tai yksikoiden lukumdard
1-25 vahintddn 1 pakkaus tai yksikko
26-100 noin 5 %, vahintddn 2 pakkausta tai yksikkod
> 100 noin 5 %, enintddn 10 pakkausta tai yksikkod

3. Erityissddnnokset, joita sovelletaan otettaessa niytteiti kooltaan ja painoltaan vertailukelpoisia kokonaisia

kaloja sisiltivistd eristi

Kalojen katsotaan olevan kooltaan ja painoltaan vertailukelpoisia, jos koon ja painon ero on enintddn noin 50 pro-
senttia.

Erdstd otettavien osandytteiden lukumaard médritellddn taulukossa 3. Kaikki osandytteet yhdistdvan kokoomanaytteen
painon on oltava vihintdin 1 kg (ks. IL.5 kohta).

— Jos tutkittavaan erddn sisiltyy pienikokoisia kaloja (noin alle 1 kg:n painoisia yksittdisid kaloja), kokonainen kala
otetaan osandytteend mukaan kokoomaniytteeseen. Jos tulokseksi saadun kokoomaniytteen paino on yli 3 kg,
osandytteet voivat koostua kokoomaniytteen muodostavien kalojen keskiosista, joista kunkin paino on vihintdin
100 grammaa. Niytteen homogenointiin kiytetidn koko se miird, johon sovelletaan enimmaismaaraa.

Kalan keskiosassa on kalan painopiste. Se sijaitsee useimmiten selkdevdn kohdalla (jos kalalla on selkdevd) tai
kidusaukon ja perdaukon puolivilissi.

— Jos tutkittavaan erddn sisltyy suurempia kaloja (noin yli 1 kg:n painoisia yksittiisid kaloja), osandyte koostuu kalan
keskiosasta. Kukin osandyte painaa vdhintddn 100 grammaa.

Keskikokoisista (noin 1-6 kg:n painoisista) kaloista otetaan osandyte leikkaamalla kalan keskiosasta viipale, joka
ulottuu selkdrangasta vatsaan.

Hyvin suurikokoisista (esim. yli 6 kg painavista) kaloista otetaan osandyte edestd katsoen oikeanpuoleisesta selkd- ja
kylkilihaksesta kalan keskiosasta. Jos tillaisen ndytepalan ottaminen kalan keskiosasta merkitsisi merkittdvaa talou-
dellista tappiota, voidaan pitdd riittdvind, ettd otetaan erdn koosta riippumatta joko kolme osandytettd, joista kukin
painaa vahintddn 350 grammaa, tai vastaavan kokoiset néytteet pyrston ja padn liheltd, jotta saadaan koko kalan
dioksiinipitoisuuden kannalta edustava osaniyte.

4. Ndytteenotto eristi, joihin sisiltyy kooltaan ja/tai painoltaan erilaisia kokonaisia kaloja

— Niytteen koostumukseen sovelletaan III.3 kohdassa vahvistettuja sidnnoksia.

— Jos jokin koko- tai painoluokka on vallitseva (noin 80 prosenttia tai enemman erdstd), ndyte otetaan vallitsevan
kokoisista tai painoisista kaloista. Kyseisen ndytteen katsotaan edustavan koko erdd.

— Ellei mikddn koko- tai painoluokka ole vallitseva, on varmistettava, ettd niytteeseen valitut kalat edustavat koko
erdd. Kyseisid tapauksia varten annetaan erityisohjeita oppaassa "Guidance document on sampling of whole fishes
of different size andfor weight” ().

. Niytteenotto vihittidismyyntivaiheessa

Elintarvikkeista on vahittdismyyntivaiheessa mahdollisuuksien mukaan otettava ndytteet timan liitteen II1.2 kohdassa
vahvistettujen niytteenottosdinnosten mukaisesti.

Jos se ei ole mahdollista, vihittdiismyyntivaiheessa voidaan kiyttid muuta niytteenottomenetelmai edellyttien, ettd silld
varmistetaan tutkittavan erdn tai osaerin riittdvd edustavuus.

(3 Ks. http:/[ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm
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IV ERAN TAI OSAERAN SAANNOSTENMUKAISUUS

1. Muut kuin dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet

Erd hyviksytdan, jos mdadritystulos ei ylitd asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 muille kuin dioksiinien kaltaisille PCB-
yhdisteille vahvistettua enimmaismaara, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Erd ei ole asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistettujen enimmdismédrdd koskevien vaatimusten mukainen, jos
suurimman arvon mukainen madritystulos, joka on vahvistettu toistomadritykselld (%), ylittdd enimmaismadrin selvisti,
kun otetaan huomioon mittausepdvarmuus.

Mittausepdvarmuus voidaan ottaa huomioon jollakin seuraavista tavoista:

— Lasketaan laajennettu epavarmuus kdyttden kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin 95 %. Erd tai
osa-erd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattu arvo, josta on vihennetty mittausepdvarmuustekija U, ylittad
sallitun enimmdaismédran.

— Vahvistetaan padtosraja (CCa) 14 pdiviand elokuuta 2002 tehdyn komission pddtoksen 2002/657/EY mukaisesti
(padtoksen liitteessd I oleva 3.1.2.5 kohta — aineet, joille on vahvistettu sallittu raja). Erd tai osaerd ei ole vaa-
timustenmukainen, jos mitattu arvo on suurempi tai yhtd suuri kuin CCa.

Edelld mainittuja tulkintasadnt6jd sovelletaan virallista tarkastusta varten otettujen ndytteiden méiritystuloksiin. Oike-
ustoimiin ja kiistojen ratkaisumenettelyihin tarkoitettuihin maarityksiin sovelletaan kansallisia sdantoja.

. Dioksiinit (PCDD|PCDF) ja dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet

Erd hyviksytddn, jos yhden analyysin tulos,

— joka on saatu seulontamenetelmilld, jossa véirien vaatimustenmukaisten tulosten osuus on alle 5 %, osoittaa, ettei
pitoisuus ylitd enimmaismaaras, joka on vahvistettu PCDD/PCDF-yhdisteille sekd PCDD/PCDF-yhdisteiden ja diok-
siinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle asetuksessa (EY) N:o 1881/2006,

— joka on saatu varmistusmenetelmalld, ei ylitd enimmdismairid, jotka on vahvistettu PCDD/PCDF-yhdisteille sekd
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle asetuksessa (EY) N:o 1881/2006, kun
otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Seulontamadritysten osalta on vahvistettava cut-off-arvo sen médrittdmiseksi, noudattaako ndyte niitd merkittivana
pidettyja pitoisuuksia, jotka on vahvistettu joko PCDD/PCDF-yhdisteille tai PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle.

Erd ei ole asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistettujen enimmdismairdd koskevien vaatimusten mukainen, jos
varmistusmenetelmilld saadun suurimman arvon mukainen maddritystulos, joka on vahvistettu toistomadrityksessi (3),
ylittdd enimmdismaédran selvasti, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Mittausepdvarmuus voidaan ottaa huomioon jollakin seuraavista tavoista:

— Lasketaan laajennettu epavarmuus kdyttden kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin 95 %. Erd tai
osa-erd ei ole sddnndsten mukainen, jos mitattu arvo, josta on vihennetty mittausepavarmuustekija U, ylittad
sallitun enimmaéismaarin. Jos PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet maa-
ritetddn erikseen, PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden erillisten mdéritystulosten yh-
teenlaskettua arvioitua laajennettua epavarmuutta on kiytettivd PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden summan laajennettuna epavarmuutena.

— Vahvistetaan paitosraja (CCa) 14 piivind elokuuta 2002 tehdyn komission pddtoksen 2002/657/EY mukaisesti
(padtoksen liitteessd I oleva 3.1.2.5 kohta — aineet, joille on vahvistettu sallittu raja). Erd tai osaerd ei ole vaa-
timustenmukainen, jos mitattu arvo on suurempi tai yhtd suuri kuin CCa.

Edelld mainittuja tulkintasadnt6jd sovelletaan virallista tarkastusta varten otettujen ndytteiden méiritystuloksiin. Oike-
ustoimiin ja kiistojen ratkaisumenettelyihin tarkoitettuihin méarityksiin sovelletaan kansallisia sddntoja.

Toistomddritys on tarpeen, jotta voidaan sulkea pois mahdollinen sisdinen ristikontaminaatio tai niytteiden sekoittuminen vahingossa.

Vaatimustenmukaisuus varmistetaan ensimmdisen madrityksen perusteella ja huomioon otetaan mittausepivarmuus. Jos madritys suo-
ritetaan kontaminaatiotapauksen yhteydessd, varmistus toistomédritykselld voidaan jittdd tekemittd, mikili mééritykseen valitut néytteet
liittyvit jaljitettavyyden perusteella kontaminaatiotapaukseen.
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V TOIMINTARAJOJEN YLITTYMINEN

Toimintarajojen avulla voidaan valita néytteet niissd tapauksissa, joissa on tarpeen tunnistaa saastumisen lihde ja toteuttaa
toimia sen vihentimiseksi tai poistamiseksi. Seulontamenetelmilli maéritetddn tarkoituksenmukaiset cut-off-arvot niiden
ndytteiden valintaan. Lihteen tunnistamiseksi ja saastumisen vahentdmiseksi tai poistamiseksi tarvittavat toimet toteute-
taan ainoastaan siind tapauksessa, ettd toimintarajan ylittyminen on vahvistettu toistomaaritykselld kdyttden varmistus-
menetelmdd ja ottaen huomioon mittausepavarmuus (¥).

(% Toimintarajojen tarkistukseen liittyvédn toistomddritykseen sovelletaan samoja perusteita ja vaatimuksia kuin enimmdéismaariin, ks.
alaviite 3.
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LIITE IIT

Niytteiden valmistus sekid tietyissi elintarvikkeissa olevien dioksiinien (PCDD/PCDF) ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksien virallisessa tarkastuksessa kiytettivid méiritysmenetelmiid koskevat vaatimukset

1. SOVELTAMISALA

Tassd liitteessd vahvistettuja vaatimuksia on sovellettava analysoitaessa elintarvikkeita 2,3,7,8-substituoitujen
polykloorattujen dibentso-p-dioksiinien (PCDD:t), polykloorattujen dibentsofuraanien (PCDF:t) ja dioksiinien kal-
taisten polykloorattujen bifenyylien (dioksiinien kaltaiset PCB:t) pitoisuuksien virallista tarkastusta ja muita sadn-
telytarkoituksia varten.

PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden esiintymistd elintarvikkeissa valvotaan kahdessa
eri tarkoituksessa:

a) Niiden ndytteiden valitseminen, joissa PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoi-
suudet ylittdvdt enimmaismadrat tai toimintarajat. Tahdn lahestymistapaan voi sisiltyd seulontamenetelma,
joka mahdollistaa suuren niytteenkisittelykapasiteetin, on kustannustehokas ja parantaa mahdollisuutta hav-
aita uusia tapauksia, joihin liittyy merkittavid altistumis- ja terveysriskejd kuluttajien kannalta. Seulontamene-
telmiin voi kuulua bioanalyyttisid menetelmid ja GC-MS-menetelmid. Niiden tavoitteena tulisi olla vaarien
vaatimustenmukaisten tulosten valttiminen. Jos ndytteissi on merkittdvia PCDD/PCDF-pitoisuuksia sekd
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summan pitoisuuksia, pitoisuudet on mai-
ritettdvd tai vahvistettava varmistavan menetelmin avulla.

=

PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien méérittiminen elintarvikena-
ytteissd matalilla taustapitoisuustasoilla. Tima on trkedd kehityssuuntauksien seuraamiseksi, vdeston altistu-
misen arvioimiseksi ja tietokannan luomiseksi toimintarajojen ja enimmadismairien mahdollista uudelleenar-
viointia varten. Tavoite saavutetaan varmistusmenetelmin, joiden avulla PCDD/PCDF-yhdisteet ja dioksiinien
kaltaiset PCB-yhdisteet voidaan tunnistaa ja kvantifioida yksiselitteisesti merkittdvinad pidetyilld pitoisuuksilla.
Niitd menetelmid voidaan kayttdd seulontamenetelmilld saatujen tulosten varmistamiseen ja matalien tausta-
pitoisuustasojen madrittimiseen elintarvikkeiden valvonnassa. Ne ovat merkittdvid myos kongeneerijakauman
madrittimisessd, jotta mahdolliset saastumisldhteet voidaan kartoittaa. Nykyisin tillaiset varmistusmenetelmat
ovat korkean erotuskyvyn kaasukromatografia-massaspektrometriamenetelmid (HRGC/HRMS).

2. MENETELMIEN LUOKITTELU NIIDEN KVANTITOINTIASTEEN PERUSTEELLA (%)

"Kvalitatiivisilla menetelmilld” saadaan vastaus siihen, onko ndytteessi tarkasteltavana olevia analyyttejd, mutta
niilld ei saada kvantitatiivista tietoa oletetun analyytin pitoisuudesta. Ndiden menetelmien avulla voi olla mah-
dollista saada semikvantitatiivisia tuloksia, mutta niitd kaytetddn yksinomaan kylld/ei-padtoksen raportointiin
indikaationa siitd, ovatko pitoisuudet tiettyjen rajojen — toteamisrajan, méiritysrajan tai cut-off-arvojen — yli-
tai alapuolella.

Elintarvikkeissa olevien PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden enimmdismairien ja
toimintarajojen valvonnassa voidaan kayttdd seulontamenetelmii, jotka perustuvat miiritystuloksen ja cut-off-
arvon keskindiseen vertailuun ja antavat myonteisen tai kielteisen viitteen siitd, onko merkittivind pidetty pitoi-
suus mahdollisesti ylittynyt. Tétd tarkoitusta varten on otettu kdyttoon bioanalyyttisia menetelmid. My6s fysikaa-
liskemiallisia menetelmia voitaisiin kehittdd, mutta TEQ-arvoon perustuvista enimmaismdadristd ja toimintarajoista
sekd monimutkaisista analyyseistd, jotka tayttivit asianomaisten yksittdisten yhdisteiden maédrittimistd koskevat
vaatimukset, ei ole kdytinnon esimerkkejd.

”Semikvantitatiivisilla menetelmilld” saadaan pitoisuudesta suuntaa-antava viite, josta voidaan saada hyodyllistd
tietoa analyytin pitoisuuden vaihtelualueesta, josta voi olla apua médrityksen tekijdlle madritettdessd varmistavassa
testissd kdytettdvadd kalibrointialuetta ja jota voidaan hyddyntdd laadunvalvonnassa. Esimerkkejd nédistd menetel-
mistd ovat seuraavat:

— bioanalyyttiset menetelmat, joilla pystytddn havaitsemaan tarkasteltavana olevat analyytit, sisdltavat kalibroin-
tikdyrdn, antavat myonteisen tai kielteisen viitteen siitd, onko merkittdvand pidetty taso mahdollisesti ylittynyt
ja mahdollistavat tuloksen ilmoittamisen bioanalyyttisind ekvivalentteina (BEQ), joka on suuntaa-antava viite
ndytteen TEQ-arvosta,

— fysikaalis-kemiallinen testi (esim. GC-MS/MS tai GC/LRMS), jossa menetelmdn mitattu tarkkuus ei tdytd
kvantitatiivisten testien vaatimuksia.

(") Mukautettu PCDD/PCDF-yhdisteitd ja dioksiinien kaltaisia yhdisteitd varten asiakirjasta "Guidelines for the validation of screening
methods for residues of veterinary medicines”, EU Reference Laboratories (EURLs) for residues of veterinary medicines and contami-
nants in food of animal origin in Fougeres, Berlin and Bilthoven, 20.1.2010, http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_
analysis_en.htm.
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"Kvantitatiiviset menetelmat” tdyttdvit samat tarkkuutta, mittausaluetta ja tdsmillisyyttd koskevat vaatimukset
kuin varmentavat testit. Kun vaaditaan kvantitatiivista maaritystd, nimd menetelmét on validoitava varmistavina
menetelming, kuten tissd asiakirjassa esitetddn PCDD/PCDF-yhdisteiden sekd dioksiinien kaltaisten PCB-yhdistei-
den osalta.

TAUSTA

Toksisuusekvivalenttien (TEQ) pitoisuudet lasketaan siten, ettd annetussa niytteessid olevien yksittdisten aineiden
pitoisuudet kerrotaan WHO:n vahvistamalla ja timin liitteen lisdyksessd mainitulla kunkin aineen toksisuus-
ekvivalenssikertoimella (TEF) ja saadut mddrit lasketaan yhteen, jolloin tulokseksi saadaan dioksiinien kaltaisten
yhdisteiden kokonaispitoisuus toksisuusekvivalentteina ilmaistuna.

Seulonta- ja varmistusmenetelmid voidaan kéyttdd ainoastaan tietyn matriisin tarkastuksessa, jos menetelmit ovat
riittavit herkkid ja kykenevit luotettavasti havaitsemaan médrat merkittdvina pidetyilld pitoisuuksilla (toiminta-
raja tai enimmdismaard).

LAADUNVARMISTUSTA KOSKEVAT VAATIMUKSET

— On toimittava ristikontaminaation valttimiseksi kussakin ndytteenoton ja analyysin vaiheessa.

— Niytteet on varastoitava ja kuljetettava varastointiin soveltuvissa lasista, alumiinista, polypropyleenistd tai
polyetyleenistd valmistetuissa sdilidissd, jotka eivdt vaikuta PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksiin néytteissd. Paperipolyjadmait on poistettava ndytesdilidista.

— Naytteiden varastointi ja kuljetus on toteutettava siten, ettd elintarvikendyte pysyy koskemattomana.

— Jokainen laboratorioniyte jauhetaan tarvittaessa hienoksi ja sekoitetaan huolellisesti kdyttden menetelmii,
jonka on osoitettu homogenoivan ndytteen tiydellisesti (esim. hienonnus 1 mm:n siivilin lapaiseviksi hiuk-
kasiksi). Jos ndytteiden kosteuspitoisuus on liian korkea, ne on kuivattava ennen hienontamista.

— Reagenssit, lasi ja laitteet on yleisesti syytd tarkistaa sen varalta, ettd ne voivat vaikuttaa TEQ- ja BEQ-arvoihin
perustuviin tuloksiin.

— On suoritettava ilman néytettd tehtdvd nolla-analyysi, jossa kdydaan lapi kaikki analyysin vaiheet.

— Bioanalyyttisten menetelmien osalta médrityksessd kaytettivit lasitavarat ja liuottimet on testattava sen to-
teamiseksi, ettei niissd ole yhdisteitd, jotka voivat hiritd kohdeyhdisteiden havaitsemista mittausalueella.
Lasitavarat on huuhdeltava livottimilla ja/tai kuumennettava limpoétiloihin, jotka soveltuvat PCDD/PCDEF-
yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten yhdisteiden ja lasitavaroiden pinnalta periisin olevien hirivitd aiheuttavien
yhdisteiden poistamiseen.

— Uuttamisessa kdytettdvdn nédytteen mddrdn on oltava riittdvé, jotta tdytetddn vaatimukset, jotka koskevat
riittdvan matalaa mittausaluetta ja kyseessd olevia pitoisuuksia.

— Tarkasteltavien tuotteiden yhteydessd kdytettaviin ndytteiden valmistusmenetelmiin on sovellettava kansain-
valisesti hyviksyttyja suuntaviivoja.

— Kalan nahka on poistettava, koska enimmiispitoisuus koskee nahatonta lihaa. Kaikki lihan ja rasvakudoksen
jadnteet on kuitenkin kaavittava huolellisesti ja kokonaisuudessaan nahan sisipuolelta ja lisittavd analysoita-
vaan naytteeseen.

LABORATORIOITA KOSKEVAT VAATIMUKSET

— Asetuksen (EY) N:o 882/2004 sddnndsten mukaisesti laboratorioiden on oltava 1SO-oppaan 58 mukaisesti
toimivan tunnustetun laitoksen hyviksymid, milld varmistetaan, ettd laboratoriot soveltavat analyyttistd laa-
dunvarmistusta. Laboratorioiden hyviksyntd on tehtavd EN ISO/IEC 17025 -standardin mukaisesti.

— Laboratorion pitevyys osoitetaan sen osallistumisella jatkuvasti hyvin tuloksin laboratorioiden vilisiin tutki-
muksiin, jotka koskevat PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden méérittdmistd asi-
anmukaisissa elintarvikemateriaaleissa ja pitoisuusalueilla.

— Seulontamenetelmid ndytteiden rutiinitarkastuksissa kayttavien laboratorioiden on tehtava tiivistd yhteistyotd
varmistusmenetelméid kdyttivien laboratorioiden kanssa laadunvalvonnan ja vaatimustenvastaisiksi epéiltyjen
ndytteiden madritystuloksen varmistuksen osalta.
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6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

PERUSVAATIMUKSET DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF) JA DIOKSIINIEN KALTAISTEN PCB-YHDISTEIDEN ANA-
LYYSILLE

— Koska osa PCDD/PCDF-yhdisteistd on erittdin myrkyllisid, ne on pystyttivi havaitsemaan jo femtogrammoina

(107" g) ilmaistavan alueen ylemmilli arvoilla. Useimpien PCB-yhdisteiden osalta mairitysrajaksi riittaa
nanogrammoina (1077 g) ilmaistava alue. Toksisempien dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden (erityisesti
non-orto-substituoitujen yhdisteiden) mittauksessa mittausalueen ala-arvojen on oltava pikogrammoina
(107'? g) ilmaistavan alueen alimpia arvoja.

Hyvi selektiivisyys (spesifisyys)

— PCDD/PCDF-yhdisteet sekd dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet on voitava erottaa lukuisista muista uuttami-

sessa mukana tulevista ja mahdollisesti hdirioitd aiheuttavista yhdisteisté, joiden pitoisuudet voivat olla mo-
ninkertaisia verrattuna tarkasteltavien analyyttien pitoisuuksiin. Kaasukromatografia-massaspektrometriamene-
telmissd (GC-MS) on pystyttdva tarvittaessa erottelemaan eri yhdisteet, kuten toksiset yhdisteet (esim. seitse-
mintoista 2,3,7,8-substituoitua PCDD- ja PCDF-yhdistetti ja kaksitoista dioksiinien kaltaista PCB-yhdistettd)
muista yhdisteisté.

Bioanalyyttisten menetelmien on kyettivd havaitsemaan kohdeyhdisteet PCDD/PCDF-yhdisteiden ja/tai diok-
siinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summana. Naytteen puhdistamisella pyritddn poistamaan yhdisteet, jotka
voivat aiheuttaa vddrid vaatimustenvastaisia tuloksia, tai yhdisteet, jotka voivat heikentdd vastetta ja johtaa
védriin vaatimustenmukaisiin tuloksiin.

Hyvi tarkkuus (oikeellisuus ja tismillisyys, biotestin korjattu saanto)

— GC-MS-menetelmien osalta médrityksessd on pystyttivd antamaan pitevd arvio aineen todellisesta pitoisuu-

desta ndytteessd. Hyva tarkkuus (mittauksen tarkkuus: mittauksen tuloksen ja mittaussuureen todellisen tai
annetun arvon ldheisyys) on valttimatontd, jotta voidaan valttad ndytteen médritystuloksen hylkddminen sen
perusteella, ettd maaritetyn TEQ-arvon luotettavuus on heikko. Tarkkuus ilmaistaan oikeellisuutena (sertifioi-
dusta materiaalista mitatun tutkittavan aineen méirin keskiarvon ja sen sertifioidun arvon erotus prosentteina
tdstd arvosta) ja tasmallisyytend (RSDy on uusittavissa olosuhteissa saaduista tuloksista laskettu suhteellinen
standardipoikkeama).

— Bioanalyyttisten menetelmien osalta on maddritettivd biotestin korjattu saanto.

Validointi merkittivini pidetyilld pitoisuuksilla ja yleiset laadunvalvontatoimet

— Laboratorioiden on osoitettava menetelmén suorituskyky merkittivind pidetyilld pitoisuuksilla, esimerkiksi

0,5 %, 1 x ja 2 x merkittdvé pitoisuus, ja toistomittausten hajonnan on oltava hyviksyttavé validointimenet-
telyn jaftai rutiinianalyysin aikana.

— Sisdistd laadunvalvontaa varten on analysoitava sidnnéllisesti nollandytteitd tai naytteitd, joihin on lisitty

analyyttid, tai erityisid kontrollindytteitd mieluiten sertifioiduilla vertailuaineilla, jos niitd on saatavilla. Nolla-
ndytteiden, niytteiden, joihin on lisdtty analyyttid, tai kontrollindytteiden tulokset on kirjattava laadunval-
vontakortteihin. Tulosten avulla on varmistettava, ettd maaritysmenetelmien suorituskyky tayttdd vaatimukset.

Miiritysraja

— Madritysrajan (LOQ) vahvistaminen ei ole bioanalyyttisessd seulontamenetelméssd valttdimatontd, mutta me-

netelmilld on pystyttdvd erottamaan toisistaan nolla- ja cut-off-arvo. BEQ-arvon ilmoittamista varten on
vahvistettava raportointipitoisuus, jotta voidaan kasitelld ndytteitd, joiden vaste alittaa titd pitoisuutta vastaa-
van vasteen. On osoitettava, ettd raportointipitoisuus eroaa vihintddn kertoimella kolme sellaisen nollandyt-
teen pitoisuudesta, jonka vaste on mittausalueen alarajan alapuolella. Siksi se lasketaan ndytteistd, jotka
sisdltavdt kohdeyhdisteitd noin vaaditun vdhimmadispitoisuuden verran, eikd signaali-kohinasuhteesta tai nol-
laméarityksesta.

— Varmistusmenetelmdn mddritysrajan (LOQ) on oltava noin yksi viidesosa merkittdvand pidetystd pitoisuu-

desta.

Analyyttiset vaatimukset

— Varmistus- tai seulontamenetelmistd saatujen luotettavien tulosten osalta TEQ- tai BEQ-arvojen on tdytettdvi

seuraavat vaatimukset, médritettiin ne sitten TEQ-kokonaisarvoina, (eli PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summana) tai erikseen PCDD/PCDF-yhdisteille ja dioksiinien kaltaisille PCB-yhdis-
teille).
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6.7

Seulor'lta bi(')ar?a'lyyttisin tai f.YSi_ Varmistusmenetelmat
kaaliskemiallisin menetelmin
Vidrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus (¥) <5%
Oikeellisuus -20% -+ 20%
Toistettavuus (RSD,) <20%
Laboratorionsisdinen uusittavuus (RSDg) <25% <15%

(*) enimméismadrien osalta

Seulontamenetelmii koskevat erityisvaatimukset

Seulontaan voidaan kdyttdd sckd GC-MS-menetelmid ettd bioanalyyttisid menetelmid. GC-MS-menetelmien on
tdytettdvd tdmdn liitteen 7 kohdassa esitetyt vaatimukset. Solupohjaisten bioanalyyttisten menetelmien eri-
tyisvaatimukset esitetddn timdan liitteen 8 kohdassa.

Seulontamenetelmid néytteiden rutiinitarkastuksissa kdyttavien laboratorioiden on tehtavi tiivistd yhteistyota
varmistusmenetelmad kdyttivien laboratorioiden kanssa.

Seulontamenetelmin suorituskyky on tarkistettava rutiinianalyysin aikana analyyttiselld laadunvalvonnalla ja
menetelmin jatkuvalla validoinnilla. Vaatimustenmukaisia tuloksia on valvottava jatkuvalla ohjelmalla.

Soluvasteen mahdollinen vaimentuminen ja sytotoksisuus on tarkistettava

Varsinaisen madrityksen lisdksi rutiiniseurannassa 20 %:iin ndyteuutteista listddn merkittdvand pidetty pitoi-
suus 2,3,7,8-TCDD-yhdistettd. Talld varmistetaan, laskevatko niyteuutteessa olevat hdiritsevat yhdisteet mah-
dollisesti madritysmenetelmin vastetta. Lisdysndytteen pitoisuutta verrataan sellaisen ndytteen pitoisuuteen,
johon ei ole lisitty analyyttid, ja lisityn pitoisuuden summaan. Jos tdimd mitattu pitoisuus on enemmén kuin
25 % matalampi kuin laskettu pitoisuuksien summa, se on indikaatio mahdollisesta signaalin vaimentumi-
sesta, jolloin kyseiselle naytteelle on tehtdvdi GC-HRMS-varmistusanalyysi. Tuloksia seurataan laadunvalvon-
takortilla.

Vaatimustenmukaisten ndytteiden laadunvalvonta

Noin 2-10 % vaatimustenmukaisista ndytteisti on varmistettava GC-HRMS-analyysilli ndytematriisista ja
laboratoriosta saadun kokemuksen mukaan.

Vidrien vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden mddrittaminen laadunvalvontatiedoista

Enimmadismaédran tai toimintarajan ylittavien ja alittavien véirien vaatimustenmukaisten tulosten osuus ndyt-
teiden seulonnassa on madiritettiva. Todellisten véddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuuden on oltava alle
5 %.

Kun vaatimustenmukaisten néytteiden laadunvalvonnasta on saatavissa vahintdidn 20 vahvistettua tulosta
matriisia tai matriisiryhmai kohti, véirien vaatimustenmukaisten ndytteiden osuutta koskevat johtopaitokset
on tehtdvd kyseisestd tietokannasta. Vairien vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden arviointia varten
tarvittavaan 20 tuloksen vdhimmadisméiraan voidaan sisdllyttdd myos vertailutesteissd tai kontaminaatiotapa-
usten yhteydessd analysoitujen néytteiden ne tulokset, joissa pitoisuudet ovat enimmillddn esim. 2 x enim-
miismédrd. Ndytteiden on katettava yleisimmat kongeneerijakaumat eri lahteista.

Vaikka seulontamdirityksissi on mieluiten pyrittivd havaitsemaan toimintarajan ylittivit néytteet, véirien
vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden mdirittimisen kriteerind on enimmadismaard, kun otetaan huomi-
oon mittausepdvarmuus varmistusmenetelmassa.

Seulonnan perusteella vaatimustenvastaisiksi epdillyt ndytteet on aina tarkistettava varmistavalla mééritysme-
netelmélld (GC-HRMS). Nditd néytteitd voidaan my6s kiyttdd véidrien vaatimustenvastaisten tulosten osuuden
arvioimiseen. Seulontamenetelmien osalta "véirien vaatimustenvastaisten tulosten” osuuden muodostavat ne
tulokset, joiden on GC-HRMS-varmistusmenetelmalld vahvistettu olevan vaatimustenmukaisia, vaikka edeltd-
vén seulonnan perusteella ndytteen on epiilty olevan vaatimustenvastainen. Seulontamenetelman hyodyllisyy-
den arviointi perustuu kuitenkin sithen, ettd véirien vaatimustenvastaisten néytteiden maardd verrataan tar-
kistettujen néytteiden kokonaisméddrdan. Tamédn osuuden pitdd olla niin pieni, ettd seulontavilineen kaytostd
on hyotya.
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— Bioanalyyttisten menetelmien on ainakin validointiolosuhteissa tuotettava pdtevd indikaatio TEQ-tasosta,
laskettuna ja ilmaistuna BEQ-arvona.

— Toistettavissa olosuhteissa bioanalyyttisten menetelmien laboratorionsisdisen RSDyn tulisi tyypillisesti olla
pienempi kuin uusittavuus RSDy.

SEULONNASSA TAI VARMISTUKSESSA KAYTETTAVIA GC-HRMS-MENETELMIA KOSKEVAT ERITYISVAA-
TIMUKSET

Yleiset vaatimukset

— Suurimman ja pienimmaén arvon vilinen ero saa olla enintddn 20 % elintarvikkeilla, joiden kontaminaatio on
noin 1 pg WHO-TEQ rasvagrammaa kohden (perustana PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden summa). Vaharasvaisiin elintarvikkeisiin on sovellettava vastaavia vaatimuksia pitoisuuden
ollessa noin 1 pg WHO-TEQ tuotteen painogrammaa kohden. Pienemmilld kontaminaatiopitoisuuksilla —
esim. 0,5 pg WHO-TEQ tuotteen painogrammaa kohden — suurimman ja pienimmién arvon ero voi olla
25-40 %.

Saantojen valvonta

— Madritysmenetelmin validoimiseksi on aivan menetelmin alussa eli esimerkiksi ennen uuttamista lisittava
B leimattuja 2,3,7,8-kloorisubstituoituja sisdisia PCDD/PCDF-standardeja ja !3C-leimattuja dioksiinien kal-
taisten PCB-yhdisteiden sisiisid standardeja. On lisdttdvéd vihintddn yhtd niistd yhdisteistd kutakin tetra—ok-
takloorattua PCDD/PCDF-homologiryhmai kohden ja vahintddn yhtd néistd yhdisteistd kutakin dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden homologiryhmdid kohden (tai vaihtoehtoisesti vihintddn yhtd ndistd yhdisteistd
kutakin PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden valvonnassa kiytettyd massaspekt-
rilld médritettyd ionia kohden). Varmistusmenetelmien yhteydessd on kiytettava kaikkia 17:44 ’C-leimattua
2,3,7,8-kloorisubstituoitua sisdisti PCDD/PCDF-standardia ja kaikkia 12:ta 13Cleimattua dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden sisdistd standardia.

— Suhteelliset vastekertoimet on asianmukaista kalibrointiliuosta kdyttden médritettivd myos niille aineille,
joiden osalta ei lisitd !C-leimattua analogia.

— Kasviperdisistd elintarvikkeista ja alle 10 % rasvaa sisiltdvistd eldinperdisistd elintarvikkeista otettuihin ndyt-
teisiin sisdiset standardit on lisdttdvd ennen uuttamista. Y1i 10 % rasvaa sisdltavistd eldinperiisistd elintarvik-
keista otettuihin naytteisiin ne voidaan lisitd joko ennen uuttamista tai rasvojen uuttamisen jilkeen. Uutta-
misen tehokkuus on validoitava asianmukaisesti sen mukaan, missid vaiheessa sisdiset standardit lisitdin, ja
sen mukaan, ilmoitetaanko tulokset tuotteessa vai rasvassa olevan pitoisuuden perusteella.

— Ennen GC-MS-analyysia on lisittdvd 1 tai 2 saantostandardia.

— Saantojen valvonta on vilttimitontd. Varmistusmenetelmissd sisdisten standardien saantojen on oltava
60-120 %. Pienemmit tai suuremmat saantoarvot voidaan hyviksyd erityisesti hepta- ja oktakloorattujen
dibentso-p-dioksiinien ja dibentsofuraanien osalta edellyttden, ettd niiden vaikutus TEQ-arvoon on enintdin
10 % TEQ-arvon kokonaismddristd (perustana PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdis-
teiden summa). GC-MS-seulontamenetelmissd saantojen on oltava 30-140 %.

Hiiritsevien aineiden poistaminen

— PCDD/PCDF-yhdisteet on erotettava hairioitd aiheuttavista klooratuista yhdisteistd — esimerkiksi muista kuin
dioksiinien kaltaisista PCB-yhdisteistd ja klooratuista bifenyylieettereistd — soveltuvilla kromatografiateknii-
koilla (mieluiten florisil-, alumiinioksidi- ja/tai hiilikolonneilla).

— Isomeerien erotuksen kaasukromatografian avulla on oltava riittavd (< 25 % laakso 1,2,3,4,7,8-HxCDF:n ja
1,2,3,6,7,8-HXCDF:n vililld).

Kalibrointi standardikiyrin avulla

— Kalibrointikdyran vaihteluvilin laajuuden on oltava riittdva kattaakseen relevantit merkittivana pidetyt pitoi-
suudet.

BIOANALYYTTISIA MENETELMIA KOSKEVAT ERITYISVAATIMUKSET

Bioanalyyttiset menetelmit ovat menetelmid, jotka perustuvat biologisiin periaatteisiin, esimerkiksi solupohjaiset
madritykset, reseptorimadritykset tai immunomadaritykset. Tdssd 8 kohdassa vahvistetaan bioanalyyttisia menetel-
mid koskevat yleiset vaatimukset.



23.3.2012 Euroopan unionin virallinen lehti L 84/15

Seulontamenetelmin perusteella luokitellaan, onko ndyte vaatimusten mukainen vai epdillddnko, ettei se tdytd
vaatimuksia. Laskettua BEQ-arvoa verrataan cut-off-arvoon (ks. 8.3 kohta). Jos ndytteen arvo on alle cut-off-
arvon, sitd pidetddn vaatimustenmukaisena. Jos niytteen arvo on yhtd suuri tai suurempi kuin cut-off-arvo,
ndytteen epdillddn olevan vaatimusten vastainen, ja sille on tehtdvid analyysi varmistusmenetelmalld. Kdytinnossd
soveltuvimpana cut-off-arvona voidaan pitdd BEQ-arvoa, joka on 23 enimmdiismddrastd, silldi ndin voidaan
tulosten osuus on hyviksyttiavd. Koska PCDD/PCDF-yhdisteilld seki PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kal-
taisten PCB-yhdisteiden summalla on erilliset enimmaismaéarat, ndytteiden vaatimustenmukaisuuden tarkistaminen
ilman fraktiointitislausta edellyttdd, ettdi PCDD/PCDF-yhdisteilld on tarkoituksenmukaiset cut-off-arvot biotestejd
varten. Toimintarajat ylittdvien ndytteiden tarkastuksen yhteydessi cut-off-arvoksi soveltuu tarkoituksenmukainen
prosenttiosuus kustakin merkittdvind pidetystd pitoisuudesta.

Joidenkin bioanalyyttisten menetelmien tapauksessa voidaan antaa BEQ-arvona ilmaistu indikatiivinen médra
sellaisia néytteitd varten, jotka sisaltyvat mittausalueelle ja ylittdvit raportointirajan (ks. 8.1.1 ja 8.1.6).

8.1 Testivasteen arviointi
8.1.1  Yleiset vaatimukset

— Laskettaessa pitoisuuksia TCDD-kalibrointikdyran avulla kdyrdn ala- ja ylipddssd olevissa arvoissa on suurta
vaihtelua (korkea variaatiokerroin, jiljempinid 'CV’). Mittausalue on alue, jossa timd CV on alle 15 %. Mittaus-
alueen ala-arvot (raportointiraja) on lisiksi asetettava huomattavasti (soveltamalla vahintddn kerrointa kolme)
menettelyn nolla-analyysin tulosta korkeammaksi. Mittausalueen yldarvo esitetddn yleensd EC,y-arvona (70 %
vaikuttavan pitoisuuden enimmiismairdstd), mutta se on matalampi, jos CV on suurempi kuin 15 % tilld
vaihteluvililli. Mittausalue on mdiritettdvd validoinnin aikana. Cut-off-arvojen (ks. 8.3 kohta) on oltava
selvisti mittausalueen sisalla.

— Standardin liuokset ja ndyteuutteet on testattava vahintddn kahtena toistomddrityksend. Toistomadrityksid
kéytettdessd mikrotitrauslevyn eri osista valituissa 4-6 kuopassa testatun standardiliuoksen tai varmistusuut-
teen on tuotettava vaste tai pitoisuus (mahdollinen vain mittausalueella), jossa CV < 15 %.

8.1.2  Kalibrointi
8.1.2.1 Kalibrointi standardikdyrdn avulla

— Naytteissd olevat pitoisuudet voidaan arvioida vertaamalla testivastetta TCDD:n (tai PCB 126:n tai
PCDD:n/PCDF:n/dioksiinien kaltaisen PCB:n standardiseoksen) kalibrointikdyrdin ja laskea sen perusteella
BEQ-arvo uutteessa ja sitd kautta néytteessi.

— Kalibrointikdyriin on sisillyttavd 8-12 pitoisuutta (ainakin toistomddrityksind) siten, ettd kdyrdn alapdissi on
riittavésti pitoisuuksia (mittausalue). Erityistd huomiota on kiinnitettivd kdyrdn sovitukseen mittausalueella.
R%-arvolla sellaisenaan on vain vihiinen tai olematon arvo arvioitaessa epalineaarisen regression sovitusta.
Parempi sovitus saadaan aikaan minimoimalla laskettujen ja havaittujen méirien vilinen ero (esimerkiksi
minimoimalla nelié6n korotettujen jidmien summa).

— Seuraavaksi ndyteuutteen arvioitu pitoisuus korjataan perustana matriisi/liuotin-nollandytteelle lasketun BEQ-
arvon (jotta otetaan huomioon epipuhtaudet kiytetyistd liuottimista ja kemikaaleista) ja korjatun saannon
perusteella (lasketaan sellaisten soveltuvien vertailuniytteiden BEQ-arvosta, joissa on edustava kongeneerija-
kauma ldhelld merkittdvand pidettyd tasoa). Jotta saanto voidaan korjata, korjatun saannon on aina oltava
vaadittavan vaihteluvilin sisdlld (ks. 8.1.4 kohta). Saannon korjaamisessa kdytettivien vertailundytteiden on
tdytettdvd 8.2 kohdassa esitetyt vaatimukset.

8.1.2.2 Kalibrointi vertailunidytteiden avulla

Vaihtoehtoisesti voidaan kayttdd kalibrointikdyrid, joka on tuotettu vihintdan neljan lahelld merkittavana pidettyd
pitoisuutta olevan vertailundytteen avulla (ks. 8.2 kohta: yksi matriisinolla ja kolme vertailuniytettd, joiden
pitoisuudet ovat 0,5 x, 1,0 x ja 2,0 x merkittivina pidetty pitoisuus), jolloin nollaniytettd ja saantoa ei tarvitse
korjata. Talloin testivaste, joka vastaa 2[3 enimmdiismaidrdstd (ks. 8.3 kohta), voidaan laskea suoraan ndistd
ndytteistd ja sitd voidaan kayttdd cut-off-arvona. Toimintarajat ylittivien ndytteiden tarkastuksen yhteydessd
cut-off-arvoksi soveltuu tarkoituksenmukainen prosenttiosuus kustakin toimintarajasta.

8.1.3  PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden erillinen mddrittdminen

Uutteet voidaan jakaa PCDD/PCDF-yhdisteitd ja dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteitd sisiltaviin fraktioihin, jotta
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden TEQ-arvot (BEQ:ina) voidaan ilmoittaa erillisi-
nd. Dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteitd sisiltivin fraktion tulosten arvioinnissa olisi kéytettdvd PCB 126:n stan-
dardilla tuotettua kalibrointikdyraa.
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Biotestien korjatut saannot

"Biotestin korjattu saanto” on laskettava soveltuvista vertailundytteistd, joissa kongeneerijakauma on ldhelld
merkittdvand pidettyd pitoisuutta ja ilmaistaan prosenttiosuutena BEQ-arvosta verrattuna TEQ-arvoon. Sen mu-
kaan, minkd tyyppistd testid ja TEF-arvoa () kdytetddn, dioksiinien kaltaisiin PCB-yhdisteisiin sovellettavien TEF-
ja REP-kertoimien viliset erot voivat johtaa siihen, ettd dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden korjatut saannot
ovat matalia PCDD/PCDF-yhdisteisiin verrattuna. Jos PCDD/PCDF-yhdisteille ja dioksiinien kaltaisille PCB-yhdis-
teille tehdéin erillinen méaritys, biotestien korjatut saannot ovat sen vuoksi seuraavat: dioksiinien kaltaisille PCB-
yhdisteille 25-60 % ja PCDD/PCDF-yhdisteille 50-130 % (vaihteluvileja sovelletaan TCDD:n kalibrointikdyraan).
Koska dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden vaikutus PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-
yhdisteiden summaan voi vaihdella eri matriisien ja ndytteiden vililld, biotestin korjatut saannot summamuut-
tujan osalta heijastavat nditd vaihteluvilejd ja niiden on oltava 30-130 %.

Saantojen valvonta puhdistusta varten

— Yhdisteiden hévikki puhdistuksen aikana on tarkastettava validoinnin yhteydessd. Eri yhdisteilld sdddetylle
nollanéytteelle on tehtdvd puhdistus (vdhintddn n = 3), ja saanto ja vaihtelevuus on tarkistettava GC/HRMS-
mddritykselld. Saannon on oltava 60-120 % etenkin niiden yhdisteiden osalta, joiden vaikutus eri seosten
TEQ-arvoon on enemmin kuin 10 %.

Raportointiraja

— BEQ-arvoista raportoimista varten raportointiraja on maédritettdvé relevanttien matriisindytteiden perusteella,
joilla on tyypillinen kongeneerijakauma, mutta ei standardien kalibrointikdyrdn perusteella, koska kdyrin ala-
arvojen tarkkuus ei ole riittdvd. Huomioon on otettava uuttamisen ja puhdistuksen vaikutukset. Raportoin-
tiraja on asetettava huomattavasti menettelyn nolla-analyysin tulosta korkeammaksi (soveltamalla vihintddn
kerrointa kolme).

Vertailuniytteiden kiytto

— Vertailunédytteiden on edustettava ndytematriisia, kongeneerijakaumaa ja pitoisuusalueita PCDD/PCDF-yhdis-
teiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden osalta ldhelld merkittdvand pidettyd pitoisuutta (toimintaraja
tai enimmaismaara).

— Kuhunkin testisarjaan on sisillytettavd nolla-analyysi tai mieluiten nollamatriisi sekd vertailundyte, jonka
pitoisuus vastaa merkittdvind pidettyd pitoisuutta. Ndmd ndytteet on uutettava ja testattava samanaikaisesti
identtisissd oloissa. Vertailundytteen vasteen on oltava selvisti kohonnut verrattuna nollandytteeseen, jotta
testin soveltuvuus voidaan varmistaa. Néitd ndytteitd voidaan kdyttdd nolla- ja saantokorjauksiin.

— Saantokorjauksen suorittamiseen valittujen vertailundytteiden on edustettava testindytteitd, eli ndytteiden
kongeneerijakauma ei saa johtaa mdirien aliarvioimiseen.

— Lisaksi voidaan kayttdd esimerkiksi 0,5- ja 2-kertaista merkittdvand pidettyd pitoisuutta edustavia yliméddrdisia
vertailundytteitd, joilla osoitetaan testin toimivuus halutulla mittausalueella merkittavina pidettyjen pitoisuuk-
sien tarkastusta varten. Yhdessd niitd néytteitd voidaan kayttdd testindytteiden BEQ-arvojen laskemiseen (ks.
8.1.2.2 kohta).

Cut-off-arvojen miirittiminen

BEQ-arvoina ilmaistujen bioanalyyttisten tulosten ja TEQ-arvoina ilmaistujen GC-HRMS-tulosten vilinen suhde
on mddritettdvd esimerkiksi kalibroinnilla, jossa vertailundytteisiin, joissa on samanlainen matriisi, on lisitty
analyyttid 0 x, 0,5 x, 1 x ja 2 x enimmdismaéérd, ja jossa kukin ndyte médritetddn 6 kertaa (n=24). Korjausker-
toimet (nolla ja saanto) voidaan arvioida timédn suhteen perusteella, mutta ne on tarkistettava kussakin testisar-
jassa sisdllyttimalld mukaan menetelmanollat ja/tai matriisinollat ja saantoniytteet (ks. 8.2 kohta).

Cut-off-arvot on mddritettdvd sen arvioimiseksi, vastaako ndyte enimmaismairid koskevia vaatimuksia, tai tarvit-
taessa toimintarajojen valvontaa varten, joko erikseen PCDD/PCDF-yhdisteille ja dioksiinien kaltaisille PCB-yhdis-
teille tai PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle. Niitd edustaa bioanalyyt-
tisten tulosten jakauman alempi piste (korjattuna nollanéytteelle ja saannolle), joka vastaa GC-HRMS:n péitosrajaa
95 %:n luottamusrajalla, miki tarkoittaa, ettd vddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus on < 5 % ja RSDy <
25 %. GC-HRMS:n péitosraja on sama kuin enimmdaisméddrd, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Kéytiannossi cut-off-arvo (BEQ-arvona ilmaistuna) voidaan laskea seuraavien mallien avulla (ks. kuvio 1):

(") Nykyiset vaatimukset perustuvat seuraavassa asiakirjassa julkaistuihin TEF-arvoihin: M. Van den Berg et al, Toxicol. Sci. 93 (2), 223-241

(2006).
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8.3.1

8.3.2

8.3.3

Kun kdytetddn 95 %:mn ennustevilin alempaa kaistaa GC-HRMS-péitosrajalla

Raja-arvo = BEQpy — Sy x * taf=m-2 \/l/n +1/m+ (x - E)z/Qx,r

jossa:
BEQp,  GC-HRMS-péitosrajaa vastaava BEQ, joka vastaa enimmdismairdd mittausepavarmuus mukaan luet-
tuna
Syx jaannoksen keskihajonta
t of=mo Studentin kerroin (a = 5%, f = vapausasteet, yksipuoliset)
m kalibrointipisteiden kokonaismdara (indeksi j)
n toistojen lukumadird kullakin tasolla
X; GC-HRMS-niytteen pitoisuus (TEQ-arvona) kalibrointipisteessd i (eli kalibrointindytteen i konsentraa-
tio?)
X kaikkien kalibrointindytteiden pitoisuuksien keskiarvo (TEQ-arvona)
m
Qu = Z(xi ~%)? nelissummamuuttuja, i = kalibrointipisteen i indeksi
=1

Laskeminen nollan ja saannon suhteen korjatuista bioanalyyttisistd tuloksista, kun on analysoitu useita (n>6)
GC/HRMS-péitosrajalla kontaminoituja néytteitd, jolloin on méird saada mittaustulosten jakauman alempi piste
vastaavalla BEQ-arvolla:

Raja-arvo = BEQp — 1.64xSDy
jossa

SDp  biologisten méaritystulosten keskihajonta kohdassa BEQp,, mitattuna laboratorionsisdisissd uusittavuus-
oloissa.

Laskeminen bioanalyyttisten tulosten keskiarvona (BEQ-arvoina korjattuna nollan ja saannon suhteen), kun on
analysoitu useita néytteitd (n>6), jotka on kontaminoitu tasolla 2/3 merkittivind pidetystd pitoisuudesta. Tama
perustuu havaintoon, ettd timi taso on 8.3.1 tai 8.3.2 kohdan mukaan mddritetyn cut-off-arvon lihistolld.
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8.4

95 %:n luottamustasoon perustuva cut-off-arvon laskenta, miké tarkoittaa, ettd véidrien vaatimustenmukaisten
tulosten osuus on < 5 % ja RSDy < 25 %: 1. kun kaytetddn 95 %:n ennustevilin alempaa kaistaa HRGC/HRMS-
pddtosrajalla, 2. kun on analysoitu useita néytteitd (n>6), jotka on kontaminoitu HRGC/HRMS-péitosrajalla, joka
on mittaustulosten jakauman alempi piste (jota kuvassa esittdd kellonmuotoinen kéyré) vastaavalla BEQ:n keski-
arvolla.

Raja-arvoja koskevat rajoitukset

BEQ-arvoihin perustuvat cut-off-arvot, jotka on laskettu validoinnin aikana saadusta suhteellisesta standardipoik-
keamasta (RSDy) kdyttimalld rajallista mddrdd néytteitd, joiden matriisit ja/tai kongeneerit ovat erilaisia, saattavat
olla korkeammat kuin TEQ-arvoihin perustuvat merkittivind pidetyt pitoisuudet, koska tarkkuus on tilloin
parempi kuin rutiinitesteissé, joissa on otettava huomioon, ettd yhdisteiden spektri voi olla tuntematon. Talloin
cut-off-arvot on laskettava siten, ettd suhteellinen standardipoikkeama RSDy = 25 %, tai on kiytettavd kaksi
kolmasosaa merkittdvina pidetystd pitoisuudesta.

Suorituskykyi koskevat tiedot

— Koska bioanalyyttisissi menetelmissd ei voida kdyttdd sisdisid standardeja, on toistettavuus testattava, jotta
saadaan tietoja yksittdisen koesarjan sisdisestd ja koesarjojen vilisestd keskihajonnasta. Toistettavuuden on
oltava alle 20 %, laboratorionsisdisen uusittavuuden alle 25 %. Tamdn on perustuttava BEQ-arvona ilmais-
tuihin laskettuihin arvoihin nolla- ja saantokorjauksen jilkeen.

— Validointiprosessin yhteydessd on osoitettava, ettd testilld pystytddn erottamaan toisistaan nolla- ja cut-off-
arvo, jolloin vastaavan cut-off-arvon ylittavat naytteet voidaan tunnistaa (ks. 8.1.2 kohta).

— On miiriteltivd kohdeyhdisteet, mahdolliset hiiriot sekd suurimmat hyvaksyttavit nollatasot.

— Vasteen tai vasteesta lasketun pitoisuuden (mahdollista ainoastaan mittausalueella) prosentuaalinen keskih-
ajonta kunkin ndyteuutteen kolminkertaisessa maarityksessd saa olla enintddn 15 %.

— BEQ-arvoina ilmaistuja vertailundytteiden korjaamattomia tuloksia (nollandyte ja merkittdvdnd pidetty pitoi-
suus) kdytetddn bioanalyyttisen menetelmdn suorituskyvyn arviointiin vakiomittaisella ajanjaksolla.

— Menetelmanollandytteille ja kullekin vertailundytetyypille on luotava laadunvalvontakortit, jotka on tarkastet-
tava. Ndin varmistetaan, ettd analyyttinen suorituskyky vastaa vaatimuksia. Taiméd koskee etenkin menetelma-
nollanéytteiden ja mittausalueen alhaisten arvojen vilistd vihimmdiseroa ja vertailundytteiden laboratorionsi-
sdistd uusittavuutta. Menetelmédnollaniytteet on tarkistettava huolellisesti, jotta viltetddn vairat vaatimusten-
mukaiset tulokset vihennyslaskun yhteydessa.

— Vaatimustenvastaisiksi epdillyille néytteille ja 2-10 prosentille vaatimustenmukaisista ndytteistd (vahintdan 20
ndytettd matriisia kohden) tehtyjen GC-HRMS-analyysien tulokset on koottava, ja niitd on kéytettdva seulon-
tamenetelmdn suorituskyvyn sekd BEQ-arvon ja TEQ-arvon vilisen suhteen arvioimisessa. Tdtd tietokantaa
voitaisiin hyodyntdd rutiinindytteisiin sovellettavien cut-off-arvojen uudelleen arvioinnissa validoitujen matrii-
sien osalta.

— Menetelmin hyvi suorituskyky voidaan osoittaa myos osallistumalla vertailutesteihin. Jos laboratorio kykenee
osoittamaan hyvin suorituskykynsi, vertailutesteissd analysoitujen ndytteiden tulokset, joissa pitoisuudet ovat
enimmillddn esim. 2 x enimmdismaird, voidaan sisillyttdid my6s vddrien vaatimustenmukaisten nédytteiden
osuuden arviointiin. Néytteiden on katettava erilaisia néyteldhteitd edustavat yleisimmat kongeneerit.

— Kontaminaatiotapauksissa cut-off-arvot voidaan arvioida uudelleen ottaen huomioon niytematriisi ja tapauk-
sessa esiintyneet kongeneerit.

TULOSTEN RAPORTOINTI
Varmistusmenetelmit

— Jos kiytetty maaritysmenetelmd sallii, maaritystuloksiin on sisallyttivé yksittdisten PCDD/PCDFF-yhdisteiden
ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet. Tulokset on ilmoitettava pienimpini, suurimpina ja
viliarvoina, jotta tulosten raportointiin saadaan mukaan mahdollisimman paljon tietoja. Néin tuloksia pys-
tytdan tulkitsemaan kulloistenkin vaatimusten mukaisesti.

— Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja rasvojen
uuttamisessa kdytetty menetelmd. Ndytteen rasvapitoisuus on maédritettdvé ja ilmoitettava sellaisten elintarvi-
kendytteiden osalta, joille enimmdismaarit tai toimintarajat ilmoitetaan rasvapitoisuutta kohti ja joiden ras-
vapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan lainsdddidnnon mukaisesti), muiden ndytteiden osalta
rasvapitoisuuden médrittdminen on vapaaehtoista.



23.3.2012

Euroopan unionin virallinen lehti

L 84/19

— Yksittdisten sisdisten standardien saantotiedot on ilmoitettava, jos saantojen arvo on 7.2 kohdassa mainitun
alueen ulkopuolella tai jos enimmaismaird ylittyy. Muissa tapauksissa ne on toimitettava pyydettdessa.

— Koska mittausepavarmuus on otettava huomioon péitettdessd ndytteen vaatimustenmukaisuudesta, tiedot
tdstd muuttujasta on myos ilmoitettava. Siksi madritystulos on ilmoitettava muodossa x +/- U, jossa x on
madritystulos ja U on laajennettu mittausepdvarmuus, jossa kiytetddn kattavuuskerrointa 2, jolloin luotta-
mustaso on noin 95 %. Jos PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet
madritetadn erikseen, erillisten analyysitulosten yhteenlaskettua arvioitua laajennettua epavarmuutta on kay-
tettivdi PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien summaa varten.

— Jos mittausepdvarmuus otetaan huomioon soveltamalla péitosrajaa CCa (liitteessd Il olevassa IV.2 kohdassa
kuvatulla tavalla), tiedot tdstd muuttujasta on ilmoitettava.

— Tulokset on ilmaistava samoina yksikkoind ja (vdhintddn) yhtd monen merkitsevin numeron tarkkuudella
kuin asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistetut enimmdispitoisuudet.

Bioanalyyttiset seulontamenetelmit

— Seulonnan tuloksen perusteella néytteen ilmoitetaan olevan "vaatimustenmukainen” tai sen "epéillddn olevan
vaatimustenvastainen”.

— Lisdksi tulos voidaan ilmaista PCDD/PCDF-yhdisteiden ja/tai dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden osalta
BEQ-arvona eikd TEQ-arvona (ks. liitteessd III oleva 2 kohta).

— Jos mittausepavarmuus lasketulla BEQ-tasolla ilmoitetaan esimerkiksi keskihajontana, on niytteelle tehtiva
vihintddn kolminkertainen analyysi, johon kuuluu uutto, puhdistus ja testivasteen mdaritys.

— Jos néytteen vaste on raportointirajan alapuolella, néytteelld ilmoitetaan olevan raportointirajaa matalampi
arvo.

— Kunkin ndytematriisityypin osalta raportissa on mainittava merkittivind pidetty taso (enimmdismaard, toi-
mintaraja), johon arviointi perustuu.

— Raportissa on mainittava kiytetyn testin tyyppi, testin perusperiaate ja kalibrointimenetelma.

— Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja rasvojen
uuttamisessa kdytetty menetelmd. Niytteen rasvapitoisuus on méiritettdvd ja ilmoitettava sellaisten elintarvi-
keniytteiden osalta, joille enimmdismairiat tai toimintarajat ilmoitetaan rasvapitoisuutta kohti ja joiden ras-
vapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan lainsidddnnon mukaisesti), muiden naytteiden osalta
rasvapitoisuuden médrittiminen on vapaachtoista.
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LIITTEEN III lisdys

Thmisille aiheutuvan riskin arvioinnissa kdytettivit WHO:n toksisuusekvivalenssikertoimet (TEF) perustuvat Genevessd
kesdkuussa 2005 pidetyn Maailman terveysjirjeston (WHO) asiantuntijakokouksen péitelmiin (International Programme
on Chemical Safety (IPCS)) (Martin van den Berg et al., The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human
and Mammalian Toxic Equivalency Factors for Dioxins and Dioxin-like Compounds. Toxicological Sciences 93(2),

223-241 (2006))

Yhdiste TEF-arvo Yhdiste TEF-arvo

Dibentso-p-dioksiinit (PCDD:t) Dioksiinien kaltaiset PCB-yhdis-
teet: non-orto-PCB-yhdisteet ja
mono-orto-PCB-yhdisteet

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-orto-PCB-yhdisteet
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
Dibentsofuraanit (PCDF:t) Mono-orto-PCB-yhdisteet
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

Kiytetyt lyhenteet: T = tetra; Pe = penta; Hx = heksa; Hp = hepta; O = okta; CDD = klooridibentsodioksiini; CDF = klooridibentsofuraani;

(B = klooribifenyyli.
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LITE 1V

Niytteiden valmistus ja tietyissid elintarvikkeissa esiintyvien muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden
(PCB 28, 52, 101, 138, 153, 180) pitoisuuksien virallisessa tarkastuksessa kiytettivii midritysmenetelmii

koskevat vaatimukset

1. Soveltuvat osoitusmenetelmit

Kaasu-nestekromatografia elektroninsieppausdetektoria kiyttden (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS tai vas-

taava menetelma.

2. Tarkasteltavana olevien analyyttien tunnistus ja varmistus

— Suhteellinen retentioaika verrattuna siséisiin standardeihin tai vertailustandardeihin (hyvaksyttivd poikkeama
+- 0,25 %).

— On varmistettava, ettd kaikki kuusi indikaattori-PCB-yhdistettd (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 ja
PCB 180) erotetaan mittausta hdiritsevistd aineista ja eritoten mukana eluoituvista PCB-yhdisteistd kaasukromatog-
rafian avulla, erityisesti jos joidenkin néytteiden pitoisuudet ovat laillisissa rajoissa, ja vaatimustenvastaisuus on
vahvistettava.

[Mukana eluoituvia samantyyppisid yhdisteitd ovat usein esimerkiksi PCB 2831, PCB 52/69 ja PCB 138/163/164. GC-MS-mene-
telmien osalta on otettava huomioon my6s mahdolliset useampia klooriatomeja sisiltavien molekyylien osien aiheuttamat hairi6t.]

— GC-MS-tekniikkaa koskevat vaatimukset
— Vihintdidn seuraavien valvonta:

— kaksi spesifistd ionia HRMS-menetelmdssa,
— kaksi spesifistd ionia, joiden m/z > 200, tai kolme spesifistd ionia, joiden m/z > 100, LRMS-menetelmass;
— 1 prekursori- ja 2 tuoteionia MS-MS-menetelméssi.
— Suurimmat sallitut toleranssit valikoitujen massafragmenttien méirien suhteille:
Valikoitujen massafragmenttien mairdsuhteen suhteellinen poikkeama teoreettisesta madristd tai kohdeionin
(runsaimmin esiintyvd mitattu ioni) ja sekundaaris(t)en ioni(e)n kalibrointistandardista:
Sekundaaristen ioni(e)n suhteellinen intensiteetti GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS"
verrattuna kohdeioniin (suhteellinen poikkeama) (suhteellinen poikkeama)
>50% £10% £20%
>20% - 50% +15% +25%
>10% - 20% +20% +30%
<10% +50 % (¥) +50 % (¥
(*) Saatavilla riittdvd lukumidrd massafragmentteja, joiden suhteellinen intensiteetti on yli 10 %, siksi ei ole suositeltavaa
kiyttdd sekundaarista ionia, jonka suhteellinen intensiteetti on alle 10 % kohdeioniin verrattuna.
— GC-ECD-tekniikkaa koskevat vaatimukset:
Toleranssin ylittavit tulokset on varmistettava kahdella kaasukromatografikolonnilla, joiden stationddrifaasin pola-
riteetti on erilainen.
3. Menetelmin suorituskyvyn osoittaminen
Suorituskyky on validoitava merkittavina pidetylld mittausalueella (0,5-2 x merkittdvina pidetty pitoisuus), ja toistet-
tujen mittausten variaatiokertoimen on oltava hyviksyttiava (ks. 8 kohta, kohtalaista tarkkuutta koskevat vaatimukset).
4. Kvantitointiraja
Nolla-arvot eivit saa ylittdd 30:td prosenttia enimmdistasoa vastaavasta kontaminaatiotasosta (').
5. Laadunvalvonta

Nollaniytteiden sddnnollinen mittaus; sellaisten ndytteiden analyysi, joihin on lisitty analyyttid; laadunvalvontaniytteet;
osallistuminen asianomaisia matriiseja koskeviin laboratorioiden valisiin tutkimuksiin.

On erittéin suositeltavaa, ettd reagenssinolla vaikuttaa vain vihidn ndytteessi olevan kontaminantin tasoon. Laboratorion on seurattava

nollatasojen vaihtelua etenkin, jos nollatasot vihennetdin mittausarvoista.
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6. Saantojen valvonta

On kdytettdvd sopivia sisdisid standardeja, joiden fysikaalis-kemialliset ominaisuudet ovat samantapaiset kuin tar-
kasteltavana olevilla analyyteilld.

Sisdisten standardien lisddminen:
— Lisddminen tuotteisiin (ennen uuttoa ja puhdistusta);

— Myos lisdys uutettuun rasvaan (ennen puhdistusprosessia) on mahdollista, jos enimmaéismaird ilmoitetaan
suhteessa rasvapitoisuuteen.

Vaatimukset menetelmille, joissa kdytetddn kaikkia kuutta isotooppileimattua indikaattori-PCB-yhdistetti:
— Tulokset on oikaistava sisdisten standardien saantojen suhteen.
— Isotooppileimattujen sisdisten standardien yleisesti hyviksytyt saannot ovat 50-120 %.

— Pienemmit tai suuremmat saannot voidaan hyviksyd yksittdisille yhdisteille, jos niiden osuus kuuden indik-
aattori-PCB-yhdisteen yhteismaaristd on alle 10 %.

Vaatimukset menetelmille, joissa ei kaytetd kaikkia kuutta isotooppileimattua sisiistd standardia tai muuta sisdistd
standardia:

— Sisdisten standardien saannot on tarkastettava kaikista néytteistd,
— Sisdisten standardien hyviksytyt saannot ovat 60-120 %,
— Tulokset on oikaistava sisdisten standardien saantojen suhteen.

Leimaamattomien yhdisteiden saannot tarkastetaan sellaisten néytteiden avulla, joihin on lisitty analyyttid, tai
laadunvalvontaniytteiden avulla, joiden pitoisuudet ovat merkittivind pidetylld vaihteluvalilld. Ndiden yhdisteiden
hyviksyttavit saannot ovat 70-120 %.

7. Laboratorioita koskevat vaatimukset

Asetuksen (EY) N:o 882/2004 sainnosten mukaisesti laboratorioiden on oltava ISO-oppaan 58 mukaisesti toimivan
tunnustetun laitoksen hyviksymia, milld varmistetaan, ettd laboratoriot soveltavat analyyttistd laadunvarmistusta. La-
boratorioiden hyvaksyntd on tehtdva EN ISO/IEC 17025 -standardin mukaisesti.

8. Suorituskykyi koskevat tiedot: kriteerit, jotka koskevat kuuden indikaattori-PCB-yhdisteen summaa raja-arvoa
lihelld olevalla pitoisuudella

Oikeellisuus -30-+30%
Kohtalainen tarkkuus (RSD%) <20%
Suurimman ja pienimmdn arvon erotus <20%

9. Tulosten raportointi

Mikili analyyttinen menetelmd sallii, analyysin tuloksiin on sisallyttivé yksittdisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet ja
tulokset on ilmoitettava pienimpind, suurimpina ja viliarvoina, jotta tulosten raportointiin saataisiin mukaan
mahdollisimman paljon tietoja, jolloin tuloksia pystytddn tulkitsemaan erityisten vaatimusten mukaisesti.

Raportissa on myos ilmoitettava PCB-yhdisteiden ja rasvojen uuttamisessa kiytetty menetelmd. Néytteen rasvapitoi-
suus on madritettdvé ja ilmoitettava sellaisten elintarvikendytteiden osalta, joille enimmaismadrit ilmoitetaan ras-
vapitoisuutta kohti ja joiden rasvapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan lainsdddannon mukaisesti),
muiden naytteiden osalta rasvapitoisuuden mérittdiminen on vapaaehtoista.

Yksittdisten sisdisten standardien saantotiedot on toimitettava, jos saantojen arvo on 6 kohdassa mainitun alueen
ulkopuolella tai jos enimmaismadra ylittyy. Muissa tapauksissa ne on toimitettava pyydettdess.

Koska mittausepdvarmuus on otettava huomioon paitettiessd ndytteen vaatimustenmukaisuudesta, tiedot tdstd
muuttujasta on myos ilmoitettava. Siksi mééritystulos on ilmoitettava muodossa x +/— U, jossa x on mddritystulos

95 %.

Jos mittausepavarmuus otetaan huomioon soveltamalla paitosrajaa CCa (liitteessd Il olevassa IV.1 kohdassa kuva-
tulla tavalla), tiedot tdstd muuttujasta on ilmoitettava.

Tulokset on ilmaistava samoina yksikk6ind ja (vdhintddn) yhtd monen merkitsevin numeron tarkkuudella kuin
asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistetut enimmdispitoisuudet.
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