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II

(Muut kuin lainsddtamisjarjestyksessd hyvaksyttavat saddokset)

ASETUKSET

KOMISSION ASETUS (EU) N:o 709/2014,
annettu 20 piivini kesikuuta 2014,

asetuksen (EY) N:o 152/2009 muuttamisesta dioksiinien ja polykloorattujen bifenyylien pitoisuuk-
sien médrittimisen osalta

(ETA:n kannalta merkityksellinen teksti)
EUROOPAN KOMISSIO, joka
ottaa huomioon Euroopan unionin toiminnasta tehdyn sopimuksen,

ottaa huomioon rehu- ja elintarvikelainsddddnnon sekd eldinten terveyttd ja hyvinvointia koskevien sidntéjen mukai-
suuden varmistamiseksi suoritetusta virallisesta valvonnasta 29 pdivand huhtikuuta 2004 annetun Euroopan parlamentin
ja neuvoston asetuksen (EY) N:o 882/2004 () ja erityisesti sen 11 artiklan 4 kohdan,

seki katsoo seuraavaa:

(1)  Komission asetus (EY) N:o 152/2009 (?) sisdltdd menetelmit polykloorattujen dibentso-para-dioksiinien (PCDD:t),
polykloorattujen dibentsofuraanien (PCDF:t) ja dioksiinien kaltaisten polykloorattujen bifenyylien (PCB-yhdis-
teiden) maarittdmiseksi rehussa.

(2)  Olisi vahvistettava sellaisia seulontamenetelmii koskevat vaatimukset, joilla tunnistetaan ndytteet, joiden PCDD/
PCDF-pitoisuudet ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet ovat merkittivid (mieluiten valitsemalla
toimintarajat ylittdvid néytteitd ja varmistamalla, ettd valituksi tulee enimmdismadrat ylittdvid ndytteitd), ja joiden
nédytteenkisittelykapasiteetti on suuri. Mitd enimmdéismairiin tulee, niilli seulontamenetelmilld saatujen védrien
vaatimustenmukaisten tulosten osuuden olisi oltava alle 5 prosenttia.

(3)  Jos seulontamenetelmilld saadut tulokset ylittavit cut-off-arvon, alkuperdinen niyte olisi analysoitava menetel-
mélld, jolla pystytddn tunnistamaan ja madrittimain niytteeseen sisdltyvit PCDD/PCDF-yhdisteet ja dioksiinien
kaltaiset PCB-yhdisteet. Tallaisista menetelmistd kiytetddn jiljempand nimitystd 'varmistusmenetelmit’. Tekninen
kehitys on osoittanut, ettd kaasukromatografian/korkearesoluutioisen massaspektrometrian (GC-HRMS) lisdksi
myos kaasukromatografian/tandem-massaspektrometrian (GC-MS/MS) kdyttiminen varmistusmenetelmind olisi
sallittava enimmadismadran noudattamisen tarkistamisessa.

(4)  Voimassa olevien sddntojen soveltamisesta saatujen kokemusten perusteella nykyisid sddnnoksid on aiheellista
muuttaa rinnakkaismairityksen tarpeellisuuden, vaatimustenmukaisuuden arvioimisen rinnakkaismairityksessad
sekd suurimpien ja pienimpien tulosten hyviksyttivid eroa koskevan vaatimuksen osalta.

(5)  Sen vuoksi asetusta (EY) N:o 152/2009 olisi muutettava.

(6)  Tassd asetuksessa sdddetyt toimenpiteet ovat elintarvikeketjua ja eldinten terveyttd kisittelevdn pysyvian komitean
lausunnon mukaiset,

(') EUVLL165,30.4.2004,s. 1.
(*) Komission asetus (EY) N:o 152/2009, annettu 27 piivind tammikuuta 2009, ndytteenotto- ja madritysmenetelmistd rehujen virallista
valvontaa varten (EUVL L 54, 26.2.2009, s. 1).
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ON HYVAKSYNYT TAMAN ASETUKSEN:

1 artikla

Muutetaan asetuksen (EY) N:o 152/2009 liitteessd V oleva B osa timin asetuksen liitteen mukaisesti.

2 artikla

Tdmd asetus tulee voimaan kahdentenakymmenenteni péivinid sen jilkeen, kun se on julkaistu Euroopan unionin viralli-
sessa lehdessd.

Tamd asetus on kaikilta osiltaan velvoittava, ja sitd sovelletaan sellaisenaan kaikissa jasenval-
tioissa.

Tehty Brysselissd 20 pdivand kesidkuuta 2014.

Komission puolesta
Puheenjohtaja
José Manuel BARROSO
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LIITE

Korvataan asetuksen (EY) N:o 152/2009 liitteessd V oleva B osa "DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF) JA PCB-YHDISTEIDEN PITOI-
SUUKSIEN MAARITTAMINEN” seuraavasti:

”B. DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF) JA PCB-YHDISTEIDEN PITOISUUKSIEN MAARITTAMINEN

I LUKU

Niytteenottomenetelmit ja mddritystulosten tulkinta

1. Tarkoitus ja soveltamisala

Rehun polykloorattujen  dibentso-para-dioksiinien ~ (PCDD-yhdisteiden), polykloorattujen  dibentsofuraanien
(PCDF-yhdisteiden), dioksiinien kaltaisten polykloorattujen bifenyylien (PCB-yhdisteiden) (*)* ja muiden kuin dioksii-
nien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien viralliseen valvontaan tarkoitetut néytteet on otettava liitteessé I vahvis-
tettujen sddnnosten mukaisesti. Rehuun tasaisesti jakautuneiden aineiden tai tuotteiden valvontaan on sovellettava
liitteessd I olevassa 5.1 kohdassa vahvistettuja mairdd koskevia vaatimuksia. Talld tavoin saatujen kokoomandyt-
teiden katsotaan edustavan erid tai osaerid, joista ne on otettu. Laboratoriondytteistd mdairitettyjen pitoisuuksien
perusteella arvioidaan, noudattavatko tutkittavat erdt niitd enimmadismdairid, jotka on vahvistettu direktiivissd
2002/32/EY.

Tissd B osassa sovelletaan komission pddtoksen 2002/657[EY ()* liitteessd [ vahvistettuja maaritelmia.
Kyseisten mairitelmien lisiksi tdssd B osassa sovelletaan seuraavia maaritelmia:

‘Seulontamenetelmilld’ tarkoitetaan niiden ndytteiden valitsemista, joissa PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet ylittdvdt enimmdismadrit tai toimintakynnykset. Seulontamenetelmien on
mahdollistettava suuri néytteenkisittelykapasiteetti, joka on kustannustehokas ja parantaa mahdollisuutta havaita
uusia tapauksia, joihin liittyy merkittavid altistumis- ja terveysriskejd kuluttajien kannalta. Seulontamenetelmien on
perustuttava bioanalyyttisiin tai GC-MS-menetelmiin. Enimmaismadrin noudattamisen tarkastamiseksi otetuista cut-
off-arvon ylittdvistd néytteistd saadut tulokset on tarkistettava tekemalld alkuperdisestd ndytteestd tdydellinen uusi
analyysi varmistusmenetelmalla.

"Varmistusmenetelmilld’ tarkoitetaan menetelmid, joilla saadaan tdydelliset tiedot tai lisitietoja, joiden avulla PCDD/
PCDF-yhdisteet ja dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet voidaan tunnistaa ja madrittad yksiselitteisesti enimmidistasolla
tai tarvittaessa toimintakynnykselld. Tallaisia varmistusmenetelmid ovat korkean erotuskyvyn kaasukromatografia/
korkean erotuskyvyn massaspektrometria (GC-HRMS) tai kaasukromatografia/tandem-massaspektrometria (GC-MS/
MS).

2. Erin tai osaerin enimmiismaiirii koskevien vaatimusten mukaisuus

2.1 Muut kuin dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet

Erdi on enimmiismairdad koskevien vaatimusten mukainen, jos madritystulos ei ylitd direktiivissi (EY)
N:o 2002/32/EY muille kuin dioksiinien kaltaisille PCB-yhdisteille vahvistettua enimmdismairdd, kun otetaan
huomioon mittausepavarmuus.

Erd ei ole enimmdismairdd koskevien vaatimusten mukainen, jos suurimman arvon ()* 2 mukainen mdiritystulos,
joka on vahvistettu toistomadritykselld ()*, ylittdd direktiivissé 2002/32/EY vahvistetun enimmdismadrin, kun
otetaan huomioon mittausepdvarmuus. Vaatimustenmukaisuuden varmistamiseen kaytetddn ndiden kahden madari-
tyksen keskiarvoa, mittausepiavarmuus huomioon ottaen.

Mittausepdvarmuus otetaan huomioon jollakin seuraavista tavoista:
— Lasketaan laajennettu epdvarmuus kéyttden kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin 95 %. Erd tai
osa-erd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattu arvo, josta on vahennetty mittausepavarmuustekija U, ylittdd

enimmaismadran.

— Vahvistetaan paitosraja (CCa) pddtoksen 2002/657[EY liitteessd I olevan 3.1.2.5 kohdan mukaisesti. Erd tai
osaerd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattu arvo on suurempi tai yhtd suuri kuin CCa.

1, 2 ja 3 kohtaa sovelletaan virallista valvontaa varten otettujen ndytteiden mairitystuloksiin. Suoja- ja riitojenratkai-
sutoimenpiteitd varten suoritettaviin maarityksiin sovelletaan kansallisia sddntoj.
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2.2 PCDD/PCDF-yhdisteet ja dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet
Erd on enimmdaismadrien mukainen, jos tulos yhdesti analyysista,

— joka on suoritettu seulontamenetelmilld, jossa vddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus on alle 5 %,
osoittaa, ettei pitoisuus ylitd enimmaismaaras, joka on vahvistettu direktiivissa 2002/32/EY PCDD/PCDF-yhdis-
teille sekd PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle,

— joka on suoritettu varmistusmenetelmilld, ei ylitd enimmaéisméirad, joka on vahvistettu direktiivissa 2002/32/EY
PCDD/PCDF-yhdisteille seki PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle, kun
otetaan huomioon mittausepdvarmuus.

Seulontamdiiritysten osalta on vahvistettava cut-off-arvo sen médrittimiseksi, noudattaako ndyte niitd enimmaisméaa-
rid, jotka on vahvistettu joko PCDD/PCDF-yhdisteille tai PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdis-
teiden summalle.

Erd ei ole enimmiismidrdd koskevien vaatimusten mukainen, jos varmistusmenetelmilld saadun suurimman
arvon (°)* mukainen madritystulos, joka on vahvistettu toistomdaritykselld, ylittda direktiivissd 2002/32/EY vahvis-
tetun enimmadismairin, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus ()* 2. Vaatimustenmukaisuuden varmistamiseen
kidytetddn ndiden kahden médrityksen keskiarvoa, mittausepavarmuus huomioon ottaen.

Mittausepdvarmuus otetaan huomioon jollakin seuraavista tavoista:

— Lasketaan laajennettu epdvarmuus kayttden kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin 95 %. Eri tai
osa-erd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattu arvo, josta on vahennetty mittausepdvarmuustekija U, ylittdd
enimmadismaédrin. Jos PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet madritetdin
erikseen, PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden erillisten maaritystulosten yhteenlas-
kettua arvioitua laajennettua epdvarmuutta on kdytettivi PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksien summana.

— Vahvistetaan paitosraja (CCa) pditoksen 2002/657/EY liitteessd I olevan 3.1.2.5 kohdan mukaisesti. Erd tai
osaerd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattu arvo on suurempi tai yhtd suuri kuin CCa.

1-4 kohtaa sovelletaan virallista valvontaa varten otettujen néytteiden madaritystuloksiin. Suoja- ja riitojenratkaisutoi-
menpiteitd varten suoritettaviin maarityksiin sovelletaan kansallisia sdantoja.

3. Tulokset, jotka ylittivit direktiivin 2002/32/EY liitteessi II vahvistetut toimintakynnykset

Toimintakynnysten avulla voidaan valita néytteet niissd tapauksissa, joissa on tarpeen tunnistaa saastumisen lihde ja
toteuttaa toimia sen vdhentdmiseksi tai poistamiseksi. Seulontamenetelmilld méaritetddn tarkoituksenmukaiset cut-
off-arvot niiden néytteiden valitsemiseksi. Jos ldhteen tunnistamiseksi ja saastumisen vdhentdmiseksi tai poistami-
seksi tarvitaan huomattavia ponnistuksia, toimintakynnysten ylittyminen saattaa olla aiheellista vahvistaa toistoméar-
itykselld kdyttden varmistusmenetelmai ja ottaen huomioon mittausepavarmuus ()*.

II LUKU

Niytteiden valmistus ja vaatimukset, jotka rehussa olevien dioksiinipitoisuuksien (PCDD/PCDF) ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden virallisessa valvonnassa kdiytettyjen mdiritysmenetelmien on tiytettivi

1. Soveltamisala

Tassd luvussa vahvistettuja vaatimuksia on sovellettava analysoitaessa rehua 2,3,7,8-substituoitujen polykloorat-
tujen dibentso-para-dioksiinien (PCDD:t) ja polykloorattujen dibentsofuraanien (PCDF:t) ja dioksiinien kaltaisten
polykloorattujen bifenyylien (dioksiinien kaltaiset PCB:t) pitoisuuksien virallista valvontaa ja muita sddntelytarkoi-
tuksia varten.

PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden esiintymistd rehussa voidaan valvoa kahdella
erityyppiselld médritysmenetelmalla:

a) Seulontamenetelmat

Seulontamenetelmilld pyritddn valitsemaan ne ndytteet, joissa PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet ylittdvit enimmaismairit tai toimintakynnykset. Seulontamenetelmien
olisi mahdollistettava suuri niytteenkasittelykapasiteetti, joka on kustannustehokas ja parantaa mahdollisuutta
havaita uusia tapauksia, joihin liittyy merkittdvid altistumis- ja terveysriskejd kuluttajien kannalta. Niiden
tavoitteena tulisi olla vddrien vaatimustenmukaisten tulosten vilttiminen. Niihin voi kuulua bioanalyyttisid
menetelmid ja GC-MS-menetelmia.
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Seulontamenetelmét perustuvat madritystuloksen ja cut-off-arvon keskindiseen vertailuun ja antavat myon-
teisen tai kielteisen viitteen siitd, ylittyyko enimméismdari tai toimintakynnys. PCDD/PCDF-pitoisuus seké
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summa néytteissd, joiden epdillddn olevan
enimmaismadirdd koskevien vaatimusten vastaisia, on mddritettivd tai vahvistettava varmistusmenetelmin
avulla.

Lisiksi seulontamenetelmit voivat antaa viitteen PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdis-
teiden pitoisuuksista néytteessd. Sovellettaessa bioanalyyttisid seulontamenetelmid tulos ilmaistaan bioanalyyt-
tisind ekvivalentteina (BEQ), kun taas sovellettaessa fysikaalis-kemiallisia GC-MS-menetelmid se ilmaistaan
toksisuusekvivalentteina (TEQ). Seulontamenetelmien numeerisesti ilmoitetut tulokset soveltuvat vaatimusten-
mukaisuuden, epdillyn vaatimustenvastaisuuden tai toimintakynnysten ylittymisen osoittamiseen, ja ne
antavat viitteen pitoisuuksien vaihteluvilistd, kun suoritetaan jatkotoimia varmistusmenetelmin. Ne eivit
sovellu esimerkiksi taustapitoisuustasojen arvioimiseen, saannin arvioimiseen, pitoisuuksien kehityssuun-
tausten seuraamiseen tai toimintakynnysten ja enimmdismairien uudelleenarviointiin.

b) Varmistusmenetelmét

Varmistusmenetelmat mahdollistavat ndytteessd esiintyvien PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden yksiselitteisen tunnistamisen ja maidrittdimisen ja antavat tdydelliset tiedot kongeneerin
tasolla. Sen vuoksi ndiden menetelmien avulla voidaan valvoa enimmadismadrid ja toimintakynnyksid sekd
vahvistaa seulontamenetelmilld saadut tulokset. Lisdksi tuloksia voidaan kayttdd muihin tarkoituksiin, kuten
matalien taustapitoisuustasojen mddrittimiseen rehuvalvonnassa, kehityssuuntausten seuraamiseen, vieston
altistumisen arvioimiseen ja tietokannan luomiseen enimmadismdairien ja toimintakynnysten mahdollista
uudelleenarviointia varten. Ne ovat merkittdvid myos kongeneerijakauman mairittimisessa, jotta mahdolliset
saastumisldhteet voidaan kartoittaa. Tillaiset menetelmit ovat GC-HRMS-menetelmid. Sen vahvistamiseksi,
noudattaako niyte enimmadismairad koskevia vaatimuksia, voidaan kiyttdd myos GC-MS/MS-menetelmaii.

2. Tausta

Toksisuusekvivalenttien (TEQ) pitoisuudet lasketaan siten, ettd tietyssd niytteessd olevien yksittdisten aineiden
pitoisuudet kerrotaan kunkin aineen toksisuusekvivalenssikertoimella (TEF) (ks. alaviite 2* luvussa I) ja saadut
madrat lasketaan yhteen, jolloin tulokseksi saadaan dioksiinien kaltaisten yhdisteiden kokonaispitoisuus toksisuu-
sekvivalentteina ilmaistuna.

Téssd B osassa yksittdisen kongeneerin hyviksytylld mairitysrajalla tarkoitetaan matalinta analyytin pitoisuutta,
joka voidaan mitata kohtuullisella tilastollisella varmuudella ja joka tdyttda tunnistamista koskevat kriteerit, jotka
on kuvattu kansainvilisesti tunnustetuissa standardeissa, esimerkiksi standardissa EN 16215:2012 (Animal feed
— Determination of dioxins and dioxin-like PCBs by GC-HRMS and of indicator PCBs by GC-HRMS) ja/tai
tarkistetuissa EPA-menetelmissd 1613 ja 1668.

Yksittdisen kongeneerin hyviksytty médritysraja voi olla

a) se ndyteuutteessa olevan analyytin pitoisuus, joka tuottaa kahdelle mitattavalle ionille mittalaitteessa vasteen,
jossa vahemmin herkén raakadatasignaalin signaali-kohinasuhde on 3:1; tai

b) jos signaali-kohinasuhteen laskelma ei teknisistd syistd tuota luotettavia tuloksia, kalibrointikéyrilld oleva alin
pitoisuus, joka antaa hyviksyttivin (< 30 %) ja johdonmukaisen (mitattuna vihintddn ndytesarjan alusta ja
lopusta) poikkeaman keskimaiirdisestd suhteellisesta vastekertoimesta, joka on laskettu kalibrointikdyrin
kaikille pisteille kussakin ndytesarjassa. Madritysraja lasketaan alimmasta pitoisuudesta ottaen huomioon
sisdisten standardien saannot ja ndytteen maara.

Bioanalyyttisilld seulontamenetelmilld ei saada tuloksia kongeneeritasolla, vaan ainoastaan viite (*)* TEQ-tasosta
bioanalyyttisind ekvivalentteina (BEQ) ilmaistuna sen vuoksi, ettd kaikki vasteen tuottavassa niyteuutteessa olevat
yhdisteet eivit tdytd kaikkia TEQ-periaatteen vaatimuksia.

Seulonta- ja varmistusmenetelmid voidaan kayttdd tietyn matriisin tarkastuksessa ainoastaan, jos menetelmit
ovat riittdvat herkkii ja kykenevit luotettavasti havaitsemaan maarat toimintakynnykselld tai enimmaéismaaralla.

3. Laadunvarmistusta koskevat vaatimukset
3.1 On toimittava ristikontaminaation valttdmiseksi kussakin néytteenoton ja analyysin vaiheessa.
3.2 Naytteet on varastoitava ja kuljetettava varastointiin soveltuvissa lasista, alumiinista, polypropyleenisti tai polye-

tyleenistd valmistetuissa siilidissd, jotka eivdt vaikuta PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksiin ndytteissd. Paperipolyjadmat on poistettava ndytesdiliosta.
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3.3 Naytteiden varastointi ja kuljetus on jérjestettdva niin, ettd rehundyte pysyy koskemattomana.

3.4  Jokainen laboratoriondyte jauhetaan tarvittaessa hienoksi ja sekoitetaan huolellisesti kdyttden menetelmad, jonka
on osoitettu homogenoivan niytteen tdydellisesti (esim. hienonnus 1 mm:n siivildn ldpéiseviksi hiukkasiksi).
Liian kosteat niytteet on kuivattava ennen hienontamista.

3.5 Reagenssit, lasitavarat ja laitteet on tarkistettava sen varalta, ettd ne voivat osaltaan vaikuttaa TEQ- ja
BEQ-arvoihin perustuviin tuloksiin.

3.6 On suoritettava ilman naytettd tehtdvd nolla-analyysi, jossa kdydain lapi kaikki analyysin vaiheet.

3.7 Bioanalyyttisten menetelmien osalta mairityksessd kiytettdvit lasitavarat ja liuottimet on testattava sen toteami-
seksi, ettei niissd ole yhdisteitd, jotka voivat hiiritd kohdeyhdisteiden havaitsemista mittausalueella. Lasitavarat
on huuhdeltava livottimilla tai kuumennettava lampotiloihin, jotka soveltuvat PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksii-
nien kaltaisten yhdisteiden ja hairi6itd aiheuttavien yhdisteiden poistamiseen lasitavaroiden pinnalta.

3.8 Uuttamisessa kdytettdvin ndytteen méddrdn on oltava riittdva, jotta tdytetddn vaatimukset, jotka koskevat riittdvin
matalaa mittausaluetta, joka kasittdd enimmaismédrien tai toimintakynnysten suuruiset pitoisuudet.

3.9 Tarkasteltavien tuotteiden yhteydessi kéytettdviin néytteiden valmistusmenetelmiin on sovellettava kansainvili-
sesti hyvaksyttyja suuntaviivoja.

4. Laboratorioita koskevat vaatimukset

4.1 Asetuksen (EY) N:o 882/2004 siinnosten mukaisesti laboratorioiden on oltava ISO-oppaan 58 mukaisesti
toimivan tunnustetun laitoksen hyviksymid, milld varmistetaan, ettd laboratoriot soveltavat analyyttistd laadun-
varmistusta. Laboratorioiden hyviksyntd on tehtdva EN ISO/IEC 17025 -standardin mukaisesti.

4.2 Laboratorion pitevyys osoitetaan sen osallistumisella jatkuvasti hyvin tuloksin laboratorioiden vilisiin tutkimuk-
siin, jotka koskevat PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden méirittdmistd asianmukai-
sissa rehumatriiseissa ja pitoisuusalueilla.

43 Seulontamenetelmid néytteiden rutiinitarkastuksissa kéyttivien laboratorioiden on tehtdva tiivistd yhteistyotd
varmistusmenetelmad kéyttavien laboratorioiden kanssa laadunvalvonnan ja vaatimustenvastaisiksi epdiltyjen
ndytteiden mdadritystuloksen varmistuksen osalta.

5. Perusvaatimukset dioksiinien (PCDD/PCDF-yhdisteiden) ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden
analyysille
5.1 Matala mittausalue ja mddritysrajat

Koska osa PCDD/PCDF-yhdisteistd on erittdin myrkyllisid, ne on pystyttidvd havaitsemaan jo femtogrammoina
(105 g) ilmaistavan alueen ylemmilld arvoilla. Useimpien PCB-kongeneerien osalta maaritysrajaksi riittdd nano-
grammoina (10~ g) ilmaistava alue. Toksisempien dioksiinien kaltaisten PCB-kongeneerien (erityisesti ei-orto-
substituoitujen kongeneerien) mittauksessa mittausalueen ala-arvojen on oltava pikogrammoina (1012 g) ilmais-
tavan alueen alimpia arvoja. Kaikkien muiden PCB-yhdisteiden osalta mddritysrajaksi riittdd nanogrammoina
(107 @) ilmaistava alue.

5.2 Hyvi selektiivisyys (spesifisyys)

5.2.1 PCDD/PCDF-yhdisteet ja dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet on voitava erottaa lukuisista muista uuttamisessa
mukana tulevista ja mahdollisesti hdiri6itd aiheuttavista yhdisteist4, joiden pitoisuudet voivat olla moninkertaisia
verrattuna tarkasteltavien analyyttien pitoisuuksiin. GC-MS-menetelmissd on pystyttivd tarvittaessa erottelemaan
eri kongeneerit, kuten toksiset kongeneerit (esim. seitseméntoista 2,3,7,8-substituoitua PCDD/PCDF-yhdistettd ja
kaksitoista dioksiinien kaltaista PCB-yhdistettd) muista kongeneereista.

5.2.2  Bioanalyyttisten menetelmien on kyettdvd havaitsemaan kohdeyhdisteet PCDD/PCDF-yhdisteiden ja/tai dioksii-
nien kaltaisten PCB-yhdisteiden summana. Néytteen puhdistamisella pyritddn poistamaan yhdisteet, jotka voivat
aiheuttaa vddrid vaatimustenvastaisia tuloksia, tai yhdisteet, jotka voivat heikentdd vastetta ja johtaa véddriin vaati-
mustenmukaisiin tuloksiin.
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5.3 Hyvi tarkkuus (oikeellisuus ja tasmallisyys, biotestin korjattu saanto)

5.3.1 GC-MS-menetelmien osalta madrityksessd on pystyttdvd antamaan pétevd arvio aineen todellisesta pitoisuudesta
ndytteessd. Hyvd tarkkuus on vilttimiton, jotta voidaan vilttdd naytteen mddritystuloksen hylkddminen sen
perusteella, ettd maaritetyn TEQ-arvon luotettavuus on heikko. Tarkkuus ilmaistaan oikeellisuutena (sertifioidusta
materiaalista mitatun tutkittavan aineen mdirdn keskiarvon ja sertifioidun arvon erotus prosentteina tistd
arvosta) ja tasmallisyytend (RSD, on uusittavissa olosuhteissa saaduista tuloksista laskettu suhteellinen standardi-
poikkeama).

5.3.2  Bioanalyyttisten menetelmien osalta on mddritettdvd biotestin korjattu saanto. Biotestin korjatulla saannolla
tarkoitetaan BEQ-arvoa, joka on laskettu TCDD:n tai PCB 126:n kalibrointikdyrastd korjattuna nollaniytteelle ja
sen jalkeen jaettu varmistusmenetelmalld mairitetylldi TEQ-arvolla. Silld pyritddn korjaamaan sellaisia tekijoitd
kuin PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten yhdisteiden havikkid uuttamis- ja puhdistusvaiheissa, sel-
laisten mukana uuttuneiden yhdisteiden vaikutusta, jotka voivat voimistaa tai heikentdd vastetta (agonistiset ja
antagonistiset vaikutukset), kdyran sovituksen laatua tai toksisuusekvivalenssikertoimen (TEF) arvojen ja suhteel-
lisen voimakkuuden (REP) arvojen vilisid eroja. Biotestin korjattu saanto lasketaan soveltuvista vertailunaytteista,
joissa on edustava kongeneerijakauma lahelld merkittivina pidettyd tasoa olevissa pitoisuuksissa.

5.4 Validointi enimmdispitoisuusalueella ja yleiset laadunvalvontatoimet

5.4.1 Laboratorioiden on osoitettava menetelmin suorituskyky enimmadispitoisuuksilla, esimerkiksi 0,5 x, 1 x ja 2 x
enimmdaismadra, ja toistomittausten hajonnan on oltava hyvaksyttiavd validointimenettelyn ja rutiinianalyysin
aikana.

5.4.2  Sisdistd laadunvalvontaa varten on analysoitava sddnnollisesti nollandytteitd ja néytteitd, joihin on lisitty
analyyttid, tai kontrollindytteitd (mieluiten sertifioiduilla vertailuaineilla, jos niitd on saatavilla). Nollanaytteiden,
ndytteiden, joihin on lisdtty analyyttid, tai kontrollindytteiden tulokset on kirjattava laadunvalvontakortteihin.
Tulosten avulla on varmistettava, ettd médritysmenetelmien suorituskyky tdyttdd vaatimukset.

5.5 Miritysraja

5.5.1  Mdédritysrajan (LOQ) vahvistaminen ei ole bioanalyyttisessd seulontamenetelmissd valttimatontd, mutta menetel-
malld on pystyttivd erottamaan toisistaan nolla- ja cut-off-arvo. BEQ-arvon ilmoittamista varten on vahvistettava
raportointipitoisuus, jotta voidaan kisitelld naytteitd, joiden vaste alittaa titd pitoisuutta vastaavan vasteen. On
osoitettava, ettd raportointipitoisuus eroaa vahintddn kertoimella kolme sellaisen nollandytteen pitoisuudesta,
jonka vaste on mittausalueen alarajan alapuolella. Siksi se lasketaan ndytteistd, jotka sisdltavdt kohdeyhdisteitd
noin vaaditun vahimmdispitoisuuden verran, eikd signaali-kohinasuhteesta tai nollamaarityksesta.

5.5.2  Varmistusmenetelmidn mddritysrajan (LOQ) on oltava noin yksi viidesosa enimmaismaarésta.

5.6 Analyyttiset vaatimukset

Varmistus- tai seulontamenetelmistd saatujen luotettavien tulosten osalta TEQ- tai BEQ-arvon enimmdismairien
tai toimintakynnyksen on téytettdvd seuraavat vaatimukset mittausalueella, mairitettiin ne sitten TEQ-kokonai-
sarvoina (eli PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summana) tai erikseen PCDD/
PCDF-yhdisteille ja dioksiinien kaltaisille PCB-yhdisteille:

Seulonta bioanalyyttisin tai
fysikaalis-kemiallisin Varmistusmenetelmat
menetelmin
Viirien vaatimustenmukaisten tulosten osuus (1) <5%
Oikeellisuus -20 %+ 20 %
Toistettavuus (RSD,) <20%
Laboratorionsisdinen uusittavuus (RSDy) <25% <15%

() Enimmdaismdirien osalta.
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57 Seulontamenetelmid koskevat erityisvaatimukset

5.7.1 Seulontaan voidaan kayttdd sekd GC-MS-menetelmid ettd bioanalyyttisid menetelmid. GC-MS-menetelmien on
taytettdvd 6 kohdassa esitetyt vaatimukset. Solupohjaisten bioanalyyttisten menetelmien erityisvaatimukset esite-
tddn 7 kohdassa.

5.7.2  Seulontamenetelmid ndytteiden rutiinitarkastuksissa kayttavien laboratorioiden on tehtdvi tiivistd yhteistyotd
varmistusmenetelmédd kayttivien laboratorioiden kanssa.

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

5.7.4  Soluvasteen mahdollinen vaimentuminen ja sytotoksisuus on tarkistettava:

Rutiiniseurannassa 20 % niyteuutteista mitataan seka siten, ettd niihin on lisitty enimmaismairad tai toiminta-
kynnystd vastaava pitoisuus 2,3,7,8-TCDD-yhdistettd, ettd lisddmattd kyseistd yhdistettd, milld tarkistetaan,
vaimentavatko ndyteuutteessa olevat hiiritsevit yhdisteet mahdollisesti maaritysmenetelmin vastetta. Lisdysnayt-
teen pitoisuutta verrataan sellaisen néytteen pitoisuuteen, johon ei ole lisdtty analyyttid, ja lisityn pitoisuuden
summaan. Jos timd mitattu pitoisuus on enemmain kuin 25 % matalampi kuin laskettu pitoisuuksien summa, se
on indikaatio mahdollisesta signaalin vaimentumisesta, jolloin kyseiselle néytteelle on tehtdvd GC-HRMS-varmis-
tusanalyysi. Tuloksia seurataan laadunvalvontakorteilla.

5.7.5  Vaatimustenmukaisten ndytteiden laadunvalvonta:

Naytematriisista ja laboratoriossa saadusta kokemuksesta riippuen noin 2-10 % vaatimustenmukaisista néytteistd
on varmistettava GC-HRMS-analyysilla.

5.7.6  Vidirien vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden madrittdiminen laadunvalvontatiedoista:

Enimmdismairdn tai toimintakynnyksen ylittdvien ja alittavien vddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus
ndytteiden seulonnassa on mddritettdva. Todellisten védrien vaatimustenmukaisten tulosten osuuden on oltava
alle 5 %. Kun vaatimustenmukaisten néytteiden laadunvalvonnasta on saatavissa vihintdin 20 vahvistettua
tulosta matriisia tai matriisiryhmai kohti, vddrien vaatimustenmukaisten niytteiden osuutta koskevat johtopai-
tokset on tehtivd kyseisestd tietokannasta. Vadrien vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden arviointia varten
tarvittavaan 20 tuloksen vdhimmaiismairddn voidaan sisillyttdd myos vertailutesteissi tai kontaminaatiotapausten
yhteydessd analysoitujen néytteiden ne tulokset, joissa pitoisuudet ovat enimmillddn esim. 2 x enimmaéismaara.
Naytteiden on katettava eri ndyteldhteitd edustavat yleisimmait kongeneerijakaumat.

Vaikka seulontamiirityksissd on mieluiten pyrittdvd havaitsemaan toimintakynnyksen ylittdvit ndytteet, vdirien
vaatimustenmukaisten niytteiden osuuden madrittimisen kriteerind on enimmdistaso, kun otetaan huomioon
mittaukseen liittyvit epavarmuustekijat varmistusmenetelmassa.

5.7.7  Seulonnan mahdollisesti vaatimustenvastaiset tulokset on aina tarkistettava tekemalld alkuperdisestd ndytteestd
taydellinen uusi analyysi varmistusmenetelmalld. Nditd naytteitd voidaan myos kdyttdd vddrien vaatimustenvas-
taisten tulosten osuuden arvioimiseen. Seulontamenetelmien osalta védrien vaatimustenvastaisten tulosten
osuuden muodostavat ne tulokset, joiden on varmistusmenetelmilld vahvistettu olevan vaatimustenmukaisia,
vaikka edeltivin seulonnan perusteella ndytteen on ilmoitettu olevan mahdollisesti vaatimustenvastainen.
Seulontamenetelmén hyddyllisyyden arvioinnin on perustuttava sithen, ettd véirien vaatimustenvastaisten nayt-
teiden madrdd verrataan tarkistettujen ndytteiden kokonaismédrddn. Tamin osuuden pitdd olla niin pieni, ettd
seulontavilineen kiytostd on hyotya.

5.7.8  Bioanalyyttisten menetelmien on ainakin validointiolosuhteissa tuotettava pitevd indikaatio TEQ-tasosta, lasket-
tuna ja ilmaistuna BEQ-arvona.

Bioanalyyttisten menetelmien laboratorionsisdisen RSD.:n tulisi toistettavissa olosuhteissa tyypillisesti olla
pienempi kuin uusittavuus RSDj.

6. Seulonnassa tai varmistuksessa kiytettivia GC-MS-menetelmii koskevat erityisvaatimukset

6.1 WHO-TEQ-tulosten suurimman ja pienimmdn arvon hyvaksyttavdt erot

Enimmdismairin tai tarvittaessa toimintakynnysten ylityksen varmistuksessa suurimman ja pienimmdin arvon
ero saa olla enintdan 20 %.



27.6.2014 Euroopan unionin virallinen lehti L 188/9

6.2 Saantojen valvonta

6.2.1 Mairitysmenettelyjen validoimiseksi on aivan menetelmadn alussa eli esimerkiksi ennen uuttamista lisittava
BC-leimattuja 2,3,7,8-kloorisubstituoituja sisdisia PCDD/PCDF-standardeja ja '*C-leimattuja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden sisdisid standardeja. On lisdttdva vahintddn yhtd ndistd kongeneereista kutakin tetra—oktakloor-
attua  PCDD/PCDF-homologiryhmii kohden ja vihintddn yhtd niistd kongeneereista kutakin dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden homologiryhmai kohden (tai vaihtoehtoisesti vdhintddn yhtd niistd kongeneereista
kutakin PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden valvonnassa kdytettyd massaspektrilld
médritettyd ionia kohden). Varmistusmenetelmien yhteydessi on kéytettivd kaikkia 17:44 '3C-leimattua
2,3,7,8-kloorisubstituoitua sisdisti PCDD/PCDF-standardia ja kaikkia 12:ta *C-leimattua dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden sisdistd standardia.

6.2.2  Suhteelliset vastekertoimet on asianmukaista kalibrointiliuosta kéyttien mdaritettdvd myos niille kongeneereille,
joiden osalta ei lisdtd 1>C-leimattua analogia.

6.2.3  Kasviperdisistd rehuista ja alle 10 % rasvaa sisdltavistd eldinperdisistd rehuista otettuihin néytteisiin on lisdttava
sisdiset standardit ennen uuttamista. Yli 10 % rasvaa sisaltavistd eldinperdisistd rehuista otettuihin néytteisiin ne
on lisdttdvd joko ennen rasvojen uuttamista tai uuttamisen jalkeen. Uuttamisen tehokkuus on validoitava asian-
mukaisesti sen mukaan, missd vaiheessa sisdiset standardit lisitddn, ja sen mukaan, ilmoitetaanko tulokset tuot-
teessa vai rasvassa olevan pitoisuuden perusteella.

6.2.4 Ennen GC-MS-analyysia on lisdttdvi 1 tai 2 saantostandardia.

6.2.5 Saantojen valvonta on vilttimdtontd. Varmistusmenetelmissd sisdisten standardien saantojen on oltava
60-120 %. Yksittdisten kongeneerien pienemmat tai suuremmat saantoarvot voidaan hyviksya erityisesti hepta-
ja oktakloorattujen dibentso-para-dioksiinien ja dibentsofuraanien osalta edellyttden, ettd niiden vaikutus
TEQ-arvoon on enintddn 10 % TEQ-arvon kokonaismdairastd (perustana PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summa). GC-MS-seulontamenetelmissd saantojen on oltava 30-140 %.

6.3 Hiiritsevien aineiden poistaminen

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

— Isomeerien erotuksen kaasukromatografian avulla on oltava < 25 % huipusta huippuun 1,2,3,4,7,8-HxCDF:n
ja 1,2,3,6,7,8-HxCDF:n vililla.
6.4 Kalibrointi standardikdyran avulla

Kalibrointikdyran vaihteluvilin laajuuden on oltava riittdvd kattaakseen enimmaéismaédrien tai toimintakynnysten
relevantin vaihteluvalin.

6.5 Varmistusmenetelmid koskevat erityisvaatimukset
— GC-HRMS:

HRMS-menetelmissi erotuskyvyn on yleensi oltava koko massa-alueella vihintian 10 000 kayttien 10 %
laakson miédritelmaa.

Tunnistamista ja varmistamista koskevien lisikriteerien, jotka on kuvattu kansainvilisesti tunnistetussa stan-
dardissa, esim. standardissa EN 16215:2012 (Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs
by GC-HRMS and of indicator PCBs by GC-HRMS) ja/tai tarkistetuissa EPA-menetelmissid 1613 ja 1668, tdyt-
tyminen.

— GC-MS/MS:

Viahintddn kahden spesifisen prekursori-ionin valvonta, joista kummallakin on spesifinen vastaava siirtyma-
tuoteioni kaikilla leimatuilla ja leimaamattomilla analyyteilld tutkittavalla alueella.

Suhteellisten ioni-intensiteettien suurin sallittu toleranssi + 15 % valituilla siirtymdtuoteioneilla verrattuna
laskettuihin tai mitattuihin arvoihin (kalibrointistandardien keskiarvo) identtisissi MS/MS-olosuhteissa,
etenkin tormdysenergian ja tormayskaasupaineen suhteen, kullakin analyytin siirtymalla.
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Kunkin kvadrupolin erotuskyky asetetaan vahintddn yhtd suureksi tai paremmaksi kuin yksikkdmassareso-
luutio (yksikkomassaresoluutio: riittdvd resoluutio kahden vierekkaisilli kokonaisilla massaluvuilla olevan
piikin erottumiseksi ilman merkittavad paallekkaisyyttd) tarkasteltavana oleviin analyytteihin mahdollisesti
kohdistuvien hdirididen minimoimiseksi.

Lisdkriteerien, jotka on kuvattu kansainvilisesti tunnistetussa standardissa, esim. standardissa
EN 16215:2012 (Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs by GC-HRMS and of indi-
cator PCBs by GC-HRMS) ja/tai tarkistetuissa EPA-menetelmissd 1613 ja 1668, tdyttyminen, lukuun otta-
matta velvoitetta kdyttdd GC-HRMS-menetelmaa.

7. Bioanalyyttisia menetelmii koskevat erityisvaatimukset

Bioanalyyttiset menetelmit ovat menetelmid, jotka perustuvat biologisiin periaatteisiin, esimerkiksi solupohjaiset
madritykset, reseptorimddritykset tai immunomaaritykset. Tassd 7 kohdassa vahvistetaan bioanalyyttisia mene-
telmid koskevat yleiset vaatimukset.

Seulontamenetelmén perusteella periaatteessa luokitellaan, onko niyte vaatimusten mukainen vai epdilldanko,
ettei se tdytd vaatimuksia. Laskettua BEQ-arvoa verrataan titd varten cut-off-arvoon (ks. 7.3 kohta). Jos nédytteen
arvo on alle cut-off-arvon, sitd pidetddn vaatimustenmukaisena. Jos niytteen arvo on yhtd suuri tai suurempi
kuin raja-arvo, ndytteen epdillddn olevan vaatimusten vastainen, ja sille on tehtdvd analyysi varmistusmenetel-
milld. Kdytinnossd cut-off-arvona voidaan pitid BEQ-arvoa, joka on 2[3 enimmiismédrastd, edellyttden, ettd
védrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus jda alle 5 %:n ja ettd vddrien vaatimustenvastaisten tulosten osuus
on hyvaksyttivd. Koska PCDD/PCDF-yhdisteilld sekd PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdis-
teiden summalla on erilliset enimmaéismairit, niytteiden vaatimustenmukaisuuden tarkistaminen ilman fraktioin-
titislausta edellyttdd, ettd PCDD/PCDF-yhdisteilld on tarkoituksenmukaiset cut-off-arvot biotesteji varten. Toimin-
takynnykset ylittdvien niytteiden tarkastuksen yhteydessd cut-off-arvoksi soveltuu tarkoituksenmukainen
prosenttiosuus kustakin toimintakynnyksesta.

Joidenkin bioanalyyttisten menetelmien tapauksessa voidaan antaa BEQ-arvona ilmaistu indikatiivinen maird
sellaisia néytteitd varten, jotka sisdltyvit mittausalueelle ja ylittavit raportointirajan (ks. 7.1.1 ja 7.1.6 kohta).

7.1 Testivasteen arviointi

7.1.1  Yleiset vaatimukset

— Laskettaessa pitoisuuksia TCDD-kalibrointikdyrin avulla kdyrdn ala- ja yldpddssd olevissa arvoissa on suurta
vaihtelua (korkea variaatiokerroin, jiljempani 'CV’). Mittausalue on alue, jossa tdimd CV on alle 15 %. Mittau-
salueen ala-arvo (raportointiraja) on asetettava nollaniytettd korkeammaksi soveltamalla vdhintddn kerrointa
kolme. Mittausalueen yldarvo esitetddn yleensd EC,,-arvona (70 % vaikuttavan pitoisuuden enimmadismai-
rdstd), mutta se on matalampi, jos CV on suurempi kuin 15 % télld vaihteluvalilld. Mittausalue on mdéritet-
tava validoinnin aikana. Cut-off-arvojen (ks. 7.3 kohta) on oltava selvisti mittausalueen sisalla.

— Standardiliuokset ja niyteuutteet on testattava vihintddn kahtena toistomddrityksend. Toistomairityksid
kéytettdessd mikrotitrauslevyn eri osista valituissa 4-6 kuopassa testatun standardiliuoksen tai varmistusuut-
teen on tuotettava vaste tai pitoisuus (mahdollinen vain mittausalueella), jossa CV < 15 %.

7.1.2  Kalibrointi
7.1.2.1 Kalibrointi standardikdyrin avulla

— Niytteissd olevat pitoisuudet on arvioitava vertaamalla testivastetta TCDD:n (tai PCB 126:n tai PCDD:n/
PCDF:n/dioksiinien kaltaisen PCB:n standardiseoksen) kalibrointikdyrddn ja laskemalla sen perusteella BEQ-
arvo uutteessa ja sitd kautta niytteessa.

— Kalibrointikdyriin on sisallyttavd 8-12 pitoisuutta (ainakin toistomdaarityksind) siten, ettd kdyrdn alapddssi on
riittavasti pitoisuuksia (mittausalue). Erityistd huomiota on kiinnitettivd kdyrdn sovitukseen mittausalueella.
R2-arvolla sellaisenaan on vain vahiinen tai olematon arvo arvioitaessa epalineaarisen regression sovitusta.
Parempi sovitus saadaan aikaan minimoimalla laskettujen ja havaittujen mdaarien vilinen ero, esimerkiksi
minimoimalla nelioon korotettujen jadmien summa.

— Seuraavaksi néyteuutteen arvioitu pitoisuus on korjattava matriisi/liuotin-nollanidytteelle lasketun BEQ-arvon
(jotta otetaan huomioon epdpuhtaudet kaytetyistd liuottimista ja kemikaaleista) ja korjatun saannon perus-
teella (lasketaan sellaisten soveltuvien vertailundytteiden BEQ-arvosta, joissa on edustava kongeneerijakauma
lahelld enimmaiismairdd tai toimintakynnystd olevilla pitoisuuksilla). Jotta saanto voidaan korjata, korjatun
saannon on oltava vaadittavan vaihteluvalin sisilld (ks. 7.1.4 kohta). Saannon korjaamisessa kdytettivien
vertailundytteiden on téytettdva 7.2 kohdassa esitetyt vaatimukset.
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7.1.2.2 Kalibrointi vertailundytteiden avulla

Vaihtoehtoisesti voidaan kayttdd kalibrointikdyrdd, joka on tuotettu vdhintddn neljin vertailundytteen avulla (ks.
7.2.4 kohta: voidaan ottaa yksi matriisinolla ja kolme vertailundytettd, joiden pitoisuudet ovat 0,5 x, 1,0 x
ja 2,0 x enimmaismaédra tai toimintakynnys), jolloin nollanéytetti ja saantoa ei tarvitse korjata. Talloin testivaste,
joka vastaa 2/3 enimmadismaédrastd (ks. 7.3 kohta), voidaan laskea suoraan niistd ndytteistd ja sitd voidaan kyttdd
cut-off-arvona. Toimintakynnykset ylittdvien néytteiden tarkastuksen yhteydessd cut-off-arvoksi soveltuu tarkoi-
tuksenmukainen prosenttiosuus kustakin toimintakynnyksesta.

7.1.3  PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden erillinen méérittiminen

Uutteet voidaan jakaa PCDD/PCDF-yhdisteitd ja dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteitd sisdltaviin fraktioihin, jotta
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden TEQ-arvot (BEQ:ina) voidaan ilmoittaa erilli-
sind. Dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteiti sisdltivén fraktion tulosten arvioinnissa olisi kdytettdvd PCB 126:n stan-
dardilla tuotettua kalibrointikdyraa.

7.1.4  Biotestien korjatut saannot

‘Biotestin korjattu saanto’ on laskettava soveltuvista vertailundytteistd, joissa kongeneerijakauma on lahelld enim-
méismadrdd tai toimintakynnystd ja ilmaistaan prosenttiosuutena BEQ-arvosta verrattuna TEQ-arvoon. Sen mu-
kaan, minkd tyyppistd testid ja TEF-arvoja (°)* kaytetddn, 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-yhdisteille tehdddn erillinen mddritys, biotestien korjatut saannot ovat sen vuoksi seuraavat: dioksiinien
kaltaisille PCB-yhdisteille 20-60 % ja PCDD/PCDF-yhdisteille 50-130 % (vaihteluvilejd sovelletaan TCDD:n kali-
brointikdyrddn). Koska dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden vaikutus PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summaan voi vaihdella eri matriisien ja néytteiden vililld, biotestin korjatut saannot
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summan osalta heijastavat naitd vaihteluvileja
ja niiden on oltava 30-130 %. Jos unionin lainsddddnnossd ilmenee merkittavasti muutettuja PCDD/PCDF-yhdis-
teiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden TEF-arvoja, kyseiset vaihteluvilit on tarkistettava.

7.1.5  Saantojen valvonta puhdistusta varten

Yhdisteiden havikki puhdistuksen aikana on tarkistettava validoinnin yhteydessi. Nollanayte, johon on lisdtty eri
kongeneerien seosta, on puhdistettava (vdhintddn n = 3), ja saanto ja vaihtelevuus on tarkistettava varmistusme-
netelmilld. Saannon on oltava 60-120 % etenkin niiden kongeneerien osalta, joiden vaikutus eri seosten
TEQ-arvoon on enemman kuin 10 %.

7.1.6  Raportointiraja

BEQ-arvoista raportoimista varten on maddritettivd raportointiraja relevanttien matriisindytteiden perusteella,
joilla on tyypillinen kongeneerijakauma, mutta ei standardien kalibrointikdyrin perusteella, koska kayrin ala-
arvojen tarkkuus ei ole riittdvd. Uuttamisen ja puhdistuksen vaikutukset on otettava huomioon. Raportointiraja
on asetettava nollaniytettd korkeammaksi soveltamalla vahintddn kerrointa kolme.

7.2 Vertailundytteiden kaytto

7.2.1  Vertailundytteiden on edustettava ndytematriisia, kongeneerijakaumia ja pitoisuusalueita PCDD/PCDF-yhdisteiden
ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden osalta ldhelld enimmaismairdd tai toimintakynnystd olevilla pitoisuuk-
silla.

7.2.2  Kuhunkin testisarjaan on sisillytettdvd matriisinolla tai mieluiten nollandyte sekd viitendyte, jonka pitoisuus
vastaa enimmdismadrdd tai toimintakynnystd. Nimi nédytteet on uutettava ja testattava samanaikaisesti identti-
sissd oloissa. Vertailundytteen vasteen on oltava selvisti kohonnut verrattuna nollandytteeseen, jotta testin sovel-
tuvuus olisi taattu. Niitd néytteitd voidaan kiyttdd nolla- ja saantokorjauksiin.

7.2.3  Saantokorjauksen suorittamiseen valittujen vertailundytteiden on edustettava testindytteitd, eli ndytteiden kongen-
eerjjakaumat eivit saa johtaa maarien aliarvioimiseen.

7.2.4  Lisdksi voidaan kiyttdd esimerkiksi 0,5- ja 2-kertaista enimmaéismadrda tai toimintakynnystd edustavia ylimdarai-
sid vertailundytteitd, joilla osoitetaan testin toimivuus halutulla mittausalueella enimmaismairin tai toimintakyn-
nyksen valvontaa varten. Yhdessd nditd néytteitd voidaan kéyttdd testindytteiden BEQ-arvojen laskemiseen
(ks. 7.1.2.2 kohta).
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7.3

Cut-off-arvojen mddrittdminen

BEQ-arvoina ilmaistujen bioanalyyttisten tulosten ja TEQ-arvoina ilmaistujen varmistusmenetelmin tulosten
vilinen suhde on mairitettavd esimerkiksi kalibroinnilla, jossa vertailunéytteisiin, joissa on samanlainen matriisi,
on lisitty analyyttid 0 x, 0,5 x, 1 x ja 2 x enimmadismaéard, ja jossa kukin ndyte madritetddn 6 kertaa (n = 24).
Korjauskertoimet (nolla ja saanto) voidaan arvioida timin suhteen perusteella, mutta ne on tarkistettava
7.2.2 kohdan mukaisesti.

Cut-off-arvot on madritettdvd sen arvioimiseksi, vastaako niyte enimmadismaarid koskevia vaatimuksia, tai tarvit-
taessa toimintakynnysten valvontaa varten, ja vastaavat enimmaismadrit tai toimintakynnykset on vahvistettava
joko erikseen PCDD/PCDF-yhdisteille ja dioksiinien kaltaisille PCB-yhdisteille taikka PCDD/PCDF-yhdisteiden ja
dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle. Niitd edustaa bioanalyyttisten tulosten jakauman alempi piste
(korjattuna nollanéytteelle ja saannolle), joka vastaa varmistusmenetelmin paitosrajaa 95 %:n luottamusrajalla,
mikd tarkoittaa, ettd vddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus on < 5 % ja RSD, < 25 %. Varmistusmene-
telmdn pddtosraja on sama kuin enimmaismaird, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Cut-off-arvo (BEQ-arvona ilmaistuna) voidaan laskea 7.3.1, 7.3.2 tai 7.3.3 kohdassa esitetyn mallin avulla (ks.
kuva 1).

Kun kdytetddn 95 %:n ennustevilin alempaa kaistaa varmistusmenetelman paitosrajalla:

Cut-off-arvo = BEQp, - Syyx*tayf:m_z\/l /n+1/m+ (x - X)Z/QXX
jossa

BEQ,, varmistusmenetelmédn péitosrajaa vastaava BEQ, joka vastaa enimmdaismddrdd mittause-
pavarmuus mukaan luettuna

Sy jaannoksen keskihajonta

Studentin kerroin (a = 5 %, f = vapausasteet, yksipuoliset)

af =m-2

m kalibrointipisteiden kokonaismaird (indeksi j)
n toistojen lukumdira kullakin tasolla

X, ndytteen pitoisuus (TEQ-arvona) kalibrointipisteessd i varmistusmenetelmilld maédritet-
tynd

=l

kaikkien kalibrointindytteiden pitoisuuksien keskiarvo (TEQ-arvona)

Qu = Z(X" -x) nelidsummamuuttuja, i = kalibrointipisteen i indeksi

Laskeminen (nollan ja saannon suhteen korjatuista) bioanalyyttisistd tuloksista, kun on analysoitu useita naytteitd
(n > 6), jotka on kontaminoitu varmistusmenetelmin pditosrajalla, joka on mittaustulosten jakauman alempi
piste vastaavalla BEQ:n keskiarvolla:

Cut-off-arvo = BEQ,, — 1,64xSD,
jossa

SD, Dbiologisten maddritystulosten keskihajonta kohdassa BEQ,,, mitattuna laboratorionsisiisissd uusittavuuso-
loissa
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7.3.3  Laskeminen bioanalyyttisten tulosten keskiarvona (BEQ-arvona, korjattuna nollan ja saannon suhteen), kun on
analysoitu useita ndytteitd (n > 6), jotka on kontaminoitu tasolla 2/3 enimmaismaarasti tai toimintakynnyksesta.
Tdmd perustuu havaintoon siitd, ettd kyseinen pitoisuus on 7.3.1 tai 7.3.2 kohdan mukaan madritetyn
cut-off-arvon lahistolla:

Kuva 1
rd
#
. . f'/
Bioanalyyttiset e
43
tulokset (BEQ) o
s O
<
#*
£
Ed
e 9]
Ed
1(/ {:} &
- 3 o«
A‘f f/
¢ ,/
1?0 /"
A .
#
e o
BEQpééitbsraja 7 e
< ra
.7 . .
. o - Regressiosuora
# Pid L1
e P 95 %:n ennustevali
# o
#
Cut-off-arvo - 4
)1 1/ O A
#
BEQtoimintaraja 7 Cre”
&
f/ O *‘,
ﬁ= 5% e e
- /42‘
O L
4
#
#
O,
4
#
&
#
#
e

Toiminta- Enimmais- Paatos- HRGC /HRMS—tulokset (TEQ)
raja madra raja

Kuva 1. 95 %:n luottamustasoon perustuva cut-off-arvon laskenta, mika tarkoittaa, ettd védrien vaatimustenmu-
kaisten tulosten osuus on < 5 % ja RSD, < 25 %:

1. kun kéytetddn 95 %:n ennustevilin alempaa kaistaa varmistusmenetelméin paitosrajalla

2. kun on analysoitu useita ndytteitd (n > 6), jotka on kontaminoitu varmistusmenetelman pditosrajalla, joka on
mittaustulosten jakauman alempi piste (jota kuvassa esittdd kellonmuotoinen kdyrd) vastaavalla BEQ:n keskiar-
volla.

7.3.4  Cut-off-arvoja koskevat rajoitukset

BEQ-arvoihin perustuvat cut-off-arvot, jotka on laskettu validoinnin aikana saadusta RSD-arvosta kayttamalla
rajallista méddrdd ndytteitd, joiden matriisit jajtai kongeneerijakaumat ovat erilaisia, saattavat olla korkeammat
kuin TEQ-arvoihin perustuvat enimmadismairiat tai toimintakynnykset, koska tarkkuus on tilléin parempi kuin
rutiinitesteissd, kun mahdollisten kongeneerinjakaumien tuntematon spektri on tarkastettava. Talloin cut-off-
arvot on laskettava siten, ettd RSDy = 25 %, tai mieluiten on kéytettdvd kaksi kolmasosaa enimmdaismadrastd tai
toimintakynnyksesti.

7.4 Suorituskykyd koskevat tiedot

7.4.1 Koska bioanalyyttisissd menetelmissd ei voida kéyttda sisdisid standardeja, bioanalyyttisten menetelmien toistetta-
vuus on testattava, jotta saadaan tietoja yksittdisen koesarjan sisdisestd ja koesarjojen vilisestd keskihajonnasta.
Toistettavuuden on oltava alle 20 % ja laboratorionsisdisen uusittavuuden alle 25 %. Tamidn on perustuttava
BEQ-arvona ilmaistuihin laskettuihin méaariin nolla- ja saantokorjauksen jalkeen.

7.4.2  Validointiprosessin yhteydessd on osoitettava, ettd testilld pystytddn erottamaan toisistaan nolla- ja cut-off-arvo,
jolloin vastaavan cut-off-arvon ylittavit ndytteet voidaan tunnistaa (ks. 7.1.2 kohta).

7.4.3  On maddriteltivd kohdeyhdisteet, mahdolliset hdiriét sekd suurimmat hyviksyttavit nollatasot.
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7.4.4  Vasteen tai vasteesta lasketun pitoisuuden (mahdollista ainoastaan mittausalueella) prosentuaalinen keskihajonta
kunkin niyteuutteen kolminkertaisessa maarityksessé saa olla enintdin 15 %.

7.4.5 BEQ-arvoina ilmaistuja vertailundytte(id)en korjaamattomia tuloksia (nollandyte ja enimmadistasolla tai toiminta-
kynnykselld) kdytetdin bioanalyyttisen menetelmén suorituskyvyn arviointiin vakiomittaisella ajanjaksolla.

7.4.6  Nollandytteille ja kullekin vertailuniytetyypille on luotava laadunvalvontakortit, jotka on tarkastettava. Ndin
varmistetaan, ettd analyyttinen suorituskyky vastaa vaatimuksia. Timé koskee etenkin nollandytteiden ja mittau-
salueen ala-arvojen vilistd vihimmadiseroa ja vertailundytteiden laboratorionsisdistd uusittavuutta. Nollanaytteet
on tarkastettava huolellisesti, jotta valtetddn vairat vaatimustenmukaiset tulokset vihentdmisen yhteydessa.

7.4.7  Tulokset varmistusmenetelmilld saaduista vaatimustenvastaisiksi epdillyistd ndytteistd ja 2-10 prosentista vaati-
mustenmukaisia ndytteitd (vdhintddn 20 naytettd matriisia kohden) on koottava, ja niitd on kiytettivd seulonta-
menetelmidn suorituskyvyn sekd BEQ-arvon ja TEQ-arvon vilisen suhteen arvioimisessa. Tatd tietokantaa
voidaan hyddyntdd rutiinindytteisiin sovellettavien cut-off-arvojen uudelleen arvioinnissa validoitujen matriisien
osalta.

7.4.8 Menetelmdn hyvi suorituskyky voidaan osoittaa myos osallistumalla vertailutesteihin. Jos laboratorio kykenee
osoittamaan hyvin suorituskykynsd, vertailutesteissd analysoitujen ndytteiden tulokset, joissa pitoisuudet ovat
enimmillddn esim. 2 x enimmdiismaird, voidaan sisdllyttdd vadrien vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden
arviointiin. Néytteiden on katettava eri ndytelahteitd edustavat yleisimmait kongeneerijakaumat.

7.4.9  Kontaminaatiotapauksissa cut-off-arvot voidaan arvioida uudelleen ottaen huomioon niytematriisi ja tapauksessa
esiintyneet kongeneerijakaumat.

8. Tulosten raportointi

8.1 Varmistusmenetelmqit

8.1.1 Jos kaytetty méiritysmenetelmd sallii, madritystuloksiin on sisillyttavd yksittdisten PCDD/PCDFF-yhdisteiden ja
dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet. Tulokset on ilmoitettava pienimpind, suurimpina ja véliar-
voina, jotta tulosten raportointiin saadaan mukaan mahdollisimman paljon tietoja. Ndin tuloksia pystytdin tulk-
itsemaan kulloistenkin vaatimusten mukaisesti.

8.1.2 Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja uuttami-
sessa kdytetty menetelma.

8.1.3  Yksittiisten sisisten standardien saantotiedot on ilmoitettava, jos saantojen arvot ovat 6.2.5 kohdassa mainitun
alueen ulkopuolella tai jos enimmiismaird ylittyy (tilloin on ilmoitettava jommankumman toistomaarityksen
saantotiedot). Muissa tapauksissa ne on toimitettava pyydettdessa.

8.1.4 Koska mittausepdvarmuus on otettava huomioon péitettdessd ndytteen vaatimustenmukaisuudesta, tiedot téistd
muuttujasta on ilmoitettava. Siksi médritystulos on ilmoitettava muodossa x +/- U, jossa x on mdritystulos ja U
on laajennettu mittausepavarmuus, jossa kiytetddn kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin 95 %.
Jos PCDD/PCDEF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet madritetdin erikseen, PCDD/
PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden erillisten maaritystulosten yhteenlaskettua arvioitua
laajennettua epivarmuutta on kiytettdvdi PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoi-
suuksien summana.

8.1.5 Jos mittausepdvarmuus otetaan huomioon soveltamalla pddtosrajaa CCa (I luvun 2.2 kohdassa kuvatulla tavalla),
tiedot tdstd muuttujasta on ilmoitettava.

8.1.6  Tulokset on ilmaistava samoina yksikkoind ja vahintddn yhtd monen merkitsevin numeron tarkkuudella kuin
direktiivissd 2002/32/EY vahvistetut enimmadispitoisuudet.

8.2 Bioanalyyttiset seulontamenetelmat

8.2.1 Seulonnan tuloksen perusteella niytteen ilmoitetaan olevan 'vaatimustenmukainen’ tai sen ’epdillddn olevan
vaatimustenvastainen’.

8.2.2 Lisdksi tulos voidaan ilmaista PCDD/PCDF-yhdisteiden jaftai dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden osalta
BEQ-arvona eikd TEQ-arvona.

8.2.3  Jos néytteen vaste on raportointirajan alapuolella, ndytteelld ilmoitetaan olevan 'raportointirajaa matalampi arvo’.
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8.2.4 Kunkin nidytematriisityypin osalta raportissa on mainittava enimmaéismaird tai toimintakynnys, johon arviointi
perustuu.
8.2.5 Raportissa on mainittava kdytetyn testin tyyppi, testin perusperiaate ja kalibrointimenetelma.
8.2.6 Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja uuttami-
sessa kdytetty menetelmd.
8.2.7 Jos ndytteiden epdillddn olevan vaatimusten vastaisia, raporttiin on liitettdva selvitys toteutettavista toimenpiteis-

td. Jos ndytteissd on merkittivia PCDD/PCDF-pitoisuuksia sekd PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden summan pitoisuuksia, kohonneet pitoisuudet on mairitettava tai vahvistettava varmistusmene-
telman avulla.

III LUKU

Niytteiden valmistus ja vaatimukset, jotka koskevat muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden (PCB # 28,

3.2

3.3

52, 101, 138, 153, 180) pitoisuuksien virallisessa valvonnassa kdytettivii mddritysmenetelmid

Soveltamisala

Tassd luvussa vahvistettuja vaatimuksia on sovellettava analysoitaessa rehuja muiden kuin dioksiinien kaltaisten
polykloorattujen bifenyylien (muut kuin dioksiinien kaltaiset PCB:t) pitoisuuksien virallista valvontaa ja muita sddn-
telytarkoituksia varten.

Soveltuvat osoitusmenetelmat

Kaasukromatografia-elektronisieppausdetektio (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS tai vastaavat mene-
telmit.

Tarkasteltavana olevien analyyttien tunnistus ja varmistus

Suhteellinen retentioaika verrattuna sisdisiin standardeihin tai vertailustandardeihin (hyvaksyttavd 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 héiritsevistd aineista ja eritoten mukana eluoituvista PCB-yhdisteistd kaasukromato-
grafian avulla, erityisesti jos joidenkin néytteiden pitoisuudet ovat laillisissa rajoissa, ja vaatimustenvastaisuus on
vahvistettava.

[Mukana eluoituvia kongeneereja ovat usein esimerkiksi PCB 28/31, PCB 52/69 ja PCB 138/163/164. GC-MS-menetel-
mien osalta on otettava huomioon myds mahdolliset useampia klooriatomeja sisdltavien kongeneerien aiheuttamat hairiot. ]
GC-MS-tekniikkaa koskevat vaatimukset

Vihintddn seuraavien valvonta:

a) kaksi spesifistd ionia HRMS-menetelmissi,

b) kaksi spesifistd ionia, joiden m/z > 200, tai kolme spesifistd ionia, joiden m/z > 100, LRMS-menetelmissi;

¢) 1 prekursori- ja 2 tuoteionia MS-MS-menetelmassa.

Suurimmat sallitut toleranssit valikoitujen massafragmenttien maarien suhteille:

Valikoitujen massafragmenttien mdairasuhteen suhteellinen poikkeama teoreettisesta mdairdstd tai kohdeionin
(runsaimmin esiintyvd mitattu ioni) ja sekundaaris(t)en ioni(e)n kalibrointistandardista:

Sekundaaris(t)en ioni(e)n suhteellinen intensiteetti verrattuna GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS»
kohdeioniin (suhteellinen poikkeama) (suhteellinen poikkeama)
> 50 % +10% +20%
> 20 %-50 % +15% £25%
> 10 %20 % +20% 30 %
<10 % +50 % (1) +50 % ()

(") Saatavilla on riittdvd lukumddrd massafragmentteja, joiden suhteellinen intensiteetti on yli 10 %, joten ei ole suositeltavaa

kéyttdd sekundaarista ionia, jonka suhteellinen intensiteetti on alle 10 % kohdeioniin verrattuna.
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3.4 GC-ECD-tekniikoita koskevat vaatimukset
Toleranssin ylittavit tulokset on varmistettava kahdella kaasukromatografikolonnilla, joiden stationdirifaasin polari-
teetti on erilainen.

4. Menetelmin suorituskyvyn osoittaminen

Menetelmdn suorituskyky on validoitava enimmdispitoisuuden mittausalueella (0,5-2 x enimmdisméird), ja toistet-
tujen mittausten variaatiokertoimen on oltava hyvaksyttivd (ks. 9 kohta, kohtalaista tarkkuutta koskevat vaati-
mukset).

5.  Madritysraja

Nolla-arvot eivit saa ylittdd 30:td prosenttia enimmadistasoa vastaavasta kontaminaatiotasosta (*°)*.

6. Laadunvalvonta
Nollandytteiden sddnnollinen mittaus; sellaisten ndytteiden analyysi, joihin on lisdtty analyyttid; laadunvalvontanéyt-
teet; osallistuminen asianomaisia matriiseja koskeviin laboratorioiden vilisiin tutkimuksiin.

7. Saantojen valvonta

7.1 On kiytettdva sopivia sisdisid standardeja, joiden fysikaalis-kemialliset ominaisuudet ovat vastaavat kuin tarkastelta-
vana olevilla analyyteilla.

7.2 Sisdisten standardien lisédminen:
Lisdadminen tuotteisiin (ennen uuttoa ja puhdistusta).

7.3 Vaatimukset menetelmille, joissa kiytetddn kaikkia kuutta isotooppileimattua indikaattori-PCB-kongeneeria:
a) tulokset on oikaistava sisdisten standardien saantojen suhteen,
b) isotooppileimattujen sisdisten standardien saantojen on oltava 50-120 %,

) pienemmit tai suuremmat saannot voidaan hyviksyi yksittiisille kongeneereille, jos niiden osuus kuuden indi-
kaattori-PCB-yhdisteen yhteisméirastd on alle 10 %.

7.4  Vaatimukset menetelmille, joissa ei kiytetd kaikkia kuutta isotooppileimattua sisdistd standardia tai muuta sisdistd
standardia:

a) sisdisten standardien saannot on tarkastettava kaikista ndytteistd,
b) sisdisten standardien saantojen on oltava 60-120 %,
¢) tulokset on oikaistava sisdisten standardien saantojen suhteen.

7.5 Leimaamattomien kongeneerien saannot tarkastetaan sellaisten néytteiden avulla, joihin on lisitty analyyttid, tai
laadunvalvontaniytteiden avulla, joiden pitoisuudet ovat enimmdiisméddran vaihteluvalilli. Niiden kongeneerien
hyvaksyttivit saannot ovat 70-120 %.

8.  Laboratorioita koskevat vaatimukset

Asetuksen (EY) N:o 882/2004 sddnnosten mukaisesti laboratorioiden on oltava ISO-oppaan 58 mukaisesti
toimivan tunnustetun laitoksen hyviksymid, milld varmistetaan, ettd laboratoriot soveltavat analyyttistd laadunvar-
mistusta. Laboratorioiden hyviksynti on tehtdvd EN ISO/IEC 17025 -standardin mukaisesti.

9.  Suorituskykyi koskevat tiedot: kriteerit, jotka koskevat kuuden indikaattori-PCB-yhdisteen summaa enim-
miismairin tasolla

Oikeellisuus -30 %+ 30 %

Kohtalainen tarkkuus (RSD%) <20 %

Suurimman ja pienimman arvon erotus <20 %
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10. Tulosten raportointi

10.1 Mikali maaritysmenetelmd sallii, analyysin tuloksiin on sisallyttava yksittdisten PCB-kongeneerien pitoisuudet ja
tulokset on ilmoitettava pienimpind, suurimpina ja viliarvoina, jotta tulosten raportointiin saataisiin mukaan
mahdollisimman paljon tietoja. Nain tuloksia pystytddn tulkitsemaan kulloistenkin vaatimusten mukaisesti.

10.2 Raportissa on ilmoitettava PCB-yhdisteiden ja rasvojen uuttamisessa kdytetty menetelma.

10.3 Yksittdisten sisdisten standardien saantotiedot on toimitettava, jos saantojen arvo on 7 kohdassa tarkoitetun alueen
ulkopuolella tai jos enimmaismaird ylittyy. Muissa tapauksissa ne on toimitettava pyydettdessa.

10.4 Koska mittausepavarmuus on otettava huomioon pditettiessd niytteen vaatimustenmukaisuudesta, tiedot tdstd
muuttujasta on myos ilmoitettava. Siksi maaritystulos on ilmoitettava muodossa x +/- U, jossa x on mddritystulos
ja U on laajennettu mittausepavarmuus, jossa kdytetddn kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin
95 %.

10.5 Jos mittausepavarmuus otetaan huomioon soveltamalla pdatosrajaa CCa (I luvun 2.1 kohdassa kuvatulla tavalla),
tiedot tdstd muuttujasta on ilmoitettava.

10.6 Tulokset on ilmaistava samoina yksikkoind ja vahintddn yhtd monen merkitsevin numeron tarkkuudella kuin
direktiivissd 2002/32/EY vahvistetut enimmaismaarit.

(')* Dioksiinien, furaanien ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden toksisuusekvivalenssikertoimia (Toxic Equiva-
lency Factor, TEF) koskeva taulukko:

Thmisille aiheutuvan riskin arvioinnissa kdytettdvit WHO:n toksisuusekvivalenssikertoimet (TEF) perustuvat
Genevessd kesdkuussa 2005 pidetyn Maailman terveysjirjeston (WHO) asiantuntijakokouksen paitelmiin
(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

(2000)).
Kongeneeri TEF-arvo Kongeneeri TEF-arvo
Dibentso-p-dioksiinit (PCDD:t) ja dibentso-p-furaanit Dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet. Ei-orto-PCB-
(PCDF:t) yhdisteet + mono-orto-PCB-yhdisteet
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Ei-orto-PCB-yhdis-
teet
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-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

Kaytetyt lyhenteet: T = tetra; Pe = penta; Hx = heksa; Hp = hepta; O = okta; CDD = klooridibentsodioksiini;
CDF = klooridibentsofuraani; CB = klooribifenyyli.
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()* Komission pidtos 2002/657EY, tehty 14 pdivini elokuuta 2002, neuvoston direktiivin 96/23/EY tdytintoon-
panosta médritysmenetelmien suorituskyvyn ja tulosten tulkinnan osalta (EYVL L 221, 17.8.2002, s. 8).

()* Suurimmat arvot: kunkin maarittimattd jadneen kongeneerin arvon oletetaan olevan mddritysrajaa vastaava
arvo. Pienimmit arvot: kunkin médrittimaittd jidneen kongeneerin arvon oletetaan olevan nolla. Viliarvot:
kunkin médrittimittd jadneen kongeneerin arvon oletetaan olevan puolet médritysrajaa vastaavasta arvosta.

(*)* Yleisesti sovelletaan liitteessd II olevan C luvun 3 kohdassa vahvistettuja toistomadritystd koskevia vaatimuksia.
Kuitenkin varmistusmenetelmissd, joissa kdytetddn *C-leimattua sisdistd standardia asianomaisten analyyttien
osalta, toistomddritys on tarpeen ainoastaan, jos tillaisia varmistusmenetelmia kdytettdessd ensimmdisen mari-
tyksen tulos ei ole vaatimustenmukainen. Toistomddritys on tarpeen, jotta voidaan sulkea pois mahdollinen
sisdinen ristikontaminaatio tai néytteiden sekoittuminen vahingossa. Jos maritys suoritetaan kontaminaatiota-
pauksen yhteydessd, varmistus toistomairitykselld voidaan jittdd tekemittd, mikéli maaritykseen valitut ndyt-
teet liittyvat jaljitettavyyden perusteella kontaminaatiotapaukseen ja havaittu maara ylittdd huomattavasti enim-
maismaaran.

()* Suurimmat arvot: toksisuusekvivalenttia TEQ laskettaessa oletetaan kunkin méarittimattd jadneen kongeneerin
arvoksi mdidritysrajaa vastaava arvo. Pienimmit arvot: TEQ:ta laskettaessa oletetaan kunkin mdarittdmatta
jadneen kongeneerin arvoksi nolla. Viliarvot: TEQ:ta laskettaessa oletetaan kunkin mdarittimaittd jadneen
kongeneerin arvoksi puolet médritysrajaa vastaavasta arvosta.

(®)* Yleisesti sovelletaan liitteessd II olevan C luvun 3 kohdassa vahvistettuja toistomaaritystd koskevia vaatimuksia.
Kuitenkin varmistusmenetelmissd, joissa kdytetddn *C-leimattua sisdistd standardia asianomaisten analyyttien
osalta, toistomdairitys on tarpeen ainoastaan, jos tillaisia varmistusmenetelmid kdytettdessd ensimmadisen méari-
tyksen tulos ei ole vaatimustenmukainen. Toistomddritys on tarpeen, jotta voidaan sulkea pois mahdollinen
sisdinen ristikontaminaatio tai naytteiden sekoittuminen vahingossa. Jos maritys suoritetaan kontaminaatiota-
pauksen yhteydessd, varmistus toistomairitykselld voidaan jittdd tekemdttd, mikali maaritykseen valitut néyt-
teet liittyvat jaljitettdvyyden perusteella kontaminaatiotapaukseen ja havaittu maira ylittdd huomattavasti enim-
maismaaran.

()* Toimintakynnysten tarkistukseen liittyvddn toistomairitykseen sovelletaan samoja kriteerejd ja vaatimuksia
kuin enimmaismaariin, ks. alaviite 5.

(®)* Bioanalyyttiset menetelmat eivit kohdistu suoraan TEF-jdrjestelmdin sisdltyviin kongeneereihin. 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 siité.

(°)* Nykyiset vaatimukset perustuvat seuraavassa asiakirjassa julkaistuihin TEF-arvoihin: M. Van den Berg et al,
Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).

(19* On erittdin suositeltavaa, ettd reagenssinolla vaikuttaa vain vdhin naytteessd olevan kontaminantin tasoon.
Laboratorion on seurattava nollatasojen vaihtelua etenkin, jos nollatasot vahennetddn mittausarvoista.”
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