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KOMISSION ASETUS (EU) 2017/644,
annettu 5 piivini huhtikuuta 2017,

ndytteenotto- ja midritysmenetelmisti tietyissd elintarvikkeissa olevien dioksiinien, dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien
tarkastusta varten seki asetuksen (EU) N:o 589/2014 kumoamisesta

(ETA:n kannalta merkityksellinen teksti)

EUROOPAN KOMISSIO, joka
ottaa huomioon Euroopan unionin toiminnasta tehdyn sopimuksen,

ottaa huomioon rehu- ja elintarvikelainsdddinnon sekd eldinten terveyttd ja hyvinvointia koskevien sddntojen
mukaisuuden varmistamiseksi suoritetusta virallisesta valvonnasta 29 pdivind 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 asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 (3 asetetaan enimmdisméddrat muille kuin dioksiinien kaltaisille
polyklooratuille bifenyyleille (PCB-yhdisteille), dioksiineille ja furaaneille sekd dioksiinien, furaanien ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle tietyissd elintarvikkeissa.

(2)  Jotta voidaan edistdd proaktiivista ldhestymistapaa polykloorattujen dibentso-p-dioksiinien (PCDD:t), polykloo-
rattujen dibentsofuraanien (PCDF:t) ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden esiintymisen vihentdmiseksi
elintarvikkeissa, niiden toimintarajat vahvistetaan komission suosituksessa 2013/711/EU (°). Toimintarajat on
toimivaltaisten viranomaisten ja toimijoiden kdyttimid viline sellaisten tapausten esiin saamiseksi, joissa on
asianmukaista médrittdd saastumisen lidhde ja toteuttaa tarvittavat toimenpiteet sen vdhentdmiseksi tai
poistamiseksi.

(3)  Komission asetuksessa (EY) N:o 589/2014 (*) vahvistetaan dioksiinien, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja
muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien virallisessa tarkastuksessa sovellettavia
ndytteenottomenettelyd ja maaritysmenetelmid koskevat erityissadnnokset.

(4)  Tissi asetuksessa vahvistetut sddnnokset koskevat ainoastaan dioksiinien, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja
muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden médrittdmistd ja niihin liittyvdd néytteenottoa asetuksen (EY)
N:o 18812006 ja suosituksen 2013/711/EU panemiseksi tdytdntoon. Ne eivdt vaikuta neuvoston direktiivin
96/23/EY (°) liitteissd III ja IV esitettyjen niytteenottostrategian, -tasojen ja -taajuuden soveltamiseen. Ne eivit
vaikuta myoskddn komission paatoksessd 98/179/EY (%) sdddettyjen kohdentamiskriteerien soveltamiseen.

(5) On aiheellista varmistaa, ettd Euroopan parlamentin ja neuvoston asetuksen (EY) N:o 852/2004 () 4 artiklan
puitteissa suoritettavia tarkastuksia soveltavat elintarvikealan toimijat kiyttivit ndytteenottomenettelyjd, jotka
vastaavat tdssd asetuksessa sdddettyjd néytteenottomenettelyjd, jotta voidaan varmistaa, ettd kyseisid tarkastuksia
varten otettavat ndytteet ovat edustavia. Lisaksi dioksiineja ja PCB-yhdisteitd késittelevd Euroopan unionin vertailu-
laboratorio on esittinyt ndyttod siitd, ettd maédritystulokset eivdt tietyissd tapauksissa ole luotettavia, jos
laboratoriot eivdt sovella tdssdi asetuksessa sdddettyjd suorituskykyvaatimuksia suorittaessaan maédrityksid
elintarvikealan toimijoiden asetuksen (EY) N:o 852/2004 4 artiklan mukaisesti ottamista ndytteistd. Siksi on
aiheellista tehdd myos suorituskykyvaatimusten soveltamisesta pakollista kyseisid ndytteitd maaritettdessa.

() EUVLL 165, 30.4.2004,s. 1.

(*) Komission asetus (EY) N:o 1881/2006, annettu 19 piivind joulukuuta 2006, tiettyjen elintarvikkeissa olevien vieraiden aineiden
enimmadismaarien vahvistamisesta (EUVL L 364, 20.12.2006, s. 5).

(*) Komission suositus 2013/711/EU, annettu 3 paivind joulukuuta 2013, dioksiinien, furaanien ja PCB-yhdisteiden vahentimisestd
rehuista ja elintarvikkeista (EUVL L 323, 4.12.2013, s. 37).

(*) Komission asetus (EU) N:o 589/2014, annettu 2 piivind kesikuuta 2014, niytteenotto- ja mddritysmenetelmistd tietyissd
elintarvikkeissa olevien dioksiinien, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden
pitoisuuksien tarkastusta varten sekd asetuksen (EU) N:o 2522012 kumoamisesta (EUVL L 164, 3.6.2014, s. 18).

() Neuvoston direktiivi 96/23/EY, annettu 29 pdivind huhtikuuta 1996, elavissd eldimissd ja niistd saatavissa tuotteissa olevien tiettyjen
aineiden ja niiden jddmien osalta suoritettavista tarkastustoimenpiteistd ja direktiivien 85/358/ETY ja 86/469/ETY sekd paitosten
89/187[ETY ja 91/664/ETY kumoamisesta (EYVLL 125, 23.5.1996, s. 10).

(°) Komission pditos 98/179[EY, tehty 23 piiviand helmikuuta 1998, erdiden eldvistd eldimistd ja eldintuotteista seurattavien aineiden ja
niiden jidmien maarittdmistd varten tehtdvid virallista ndytteenottoa koskevista yksityiskohtaisista sddnnéistd (EYVL L 65, 5.3.1998,
s.31).

() Euro)opan parlamentin ja neuvoston asetus (EY) N:o 852/2004, annettu 29 piivind huhtikuuta 2004, elintarvikehygieniasta
(EUVLL 139, 30.4.2004, s. 1).
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(6)  Koska komission padtoksessd 2002/657[EY (!) sdddettyd pditosrajan kiyttoon perustuvaa lihestymistapaa sen
varmistamiseksi, ettd mddritystulos ylittdd enimmdismairdn tietylldi todenndkoisyydelld, ei endd sovelleta
elintarvikkeissa olevien dioksiinien ja PCB-yhdisteiden maéirittimiseen, on aiheellista poistaa kyseinen
lahestymistapa ja sdilyttdd vain laajennetun epdvarmuuden lihestymistapa, jossa kéytetddn peittokerrointa 2,
jolloin luottamustaso on noin 95 prosenttia.

(7)  Bioanalyyttisid seulontamenetelmid koskevia raportointivaatimuksia vastaavasti on aiheellista sddtdid myos
seulonnassa kdytettavid fysikaalis-kemiallisia menetelmid koskevista erityisistd raportointivaatimuksista.

(8)  Koska dioksiinit, dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet ja muut kuin dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet maritetddn
useimmissa tapauksissa yhdessd, on aiheellista yhdenmukaistaa muita kuin dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteitd
koskevat suorituskykyvaatimukset dioksiineja ja dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteitd koskevien suorituskykyvaa-
timusten kanssa. Kyse on yksinkertaistamisesta, joka ei aiheuta merkittdvid muutoksia kdytinnossi, silli muiden
kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden tapauksessa sekundaaristen ionien suhteellinen intensiteetti verrattuna
kohdeioneihin on > 50 prosenttia.

(9)  Lisdksi nykyiseen lainsdddintoon ehdotetaan useita muita pienid muutoksia, jotka edellyttivit asetuksen (EU)
N:o 589/2014 kumoamista ja sen korvaamista uudella asetuksella, jotta tekstin luettavuus siilyy.

(10) Tassd asetuksessa sdddetyt toimenpiteet ovat pysyvian kasvi-, eldin-, elintarvike- ja rehukomitean lausunnon
mukaiset,

ON HYVAKSYNYT TAMAN ASETUKSEN:

1 artikla

Tissi asetuksessa sovelletaan liitteessa I esitettyjd madritelmid ja lyhenteitd.

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 dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien
viralliseen tarkastukseen tarkoitetut ndytteet on otettava tdmdn asetuksen liitteessd II 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 tarkastukseen tarkoitettujen niytteiden valmistus ja médritykset
on suoritettava tdmdan asetuksen liitteessé 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 tarkastukseen tarkoitetut maédritykset on suoritettava timdn asetuksen
liitteessa IV vahvistettujen médritysmenetelmid koskevien vaatimusten mukaisesti.

5 artikla

Kumotaan asetus (EU) N:o 589/2014.

Viittauksia kumottuun asetukseen pidetdan viittauksina tdhin asetukseen.

(") Komission piitds 2002/657[EY, tehty 14 piivind elokuuta 2002, neuvoston direktiivin 96/23/EY tdytintoonpanosta méiritysme-
netelmien suorituskyvyn ja tulosten tulkinnan osalta (EYVLL 221, 17.8.2002, s. 8);
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6 artikla

Tdmi asetus tulee voimaan kahdentenakymmenentend pidivind sen jilkeen, kun se on julkaistu Euroopan unionin
virallisessa lehdessd.

Tdmd asetus on kaikilta osiltaan velvoittava, ja sitd sovelletaan sellaisenaan kaikissa
jasenvaltioissa.

Tehty Brysselissd 5 pdivdnd huhtikuuta 2017.

Komission puolesta
Puheenjohtaja
Jean-Claude JUNCKER
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LITE 1

MAARITELMAT JA LYHENTEET

I MAARITELMAT

Tassa asetuksessa sovelletaan paitoksen 2002/657EY liitteessd I vahvistettuja méaritelmia.
Kyseisten maéiritelmien lisiksi tdssd asetuksessa sovelletaan seuraavia maaritelmia:

1.1 'Toimintarajalla’ tarkoitetaan tietyn aineen mddrds, joka on mddritetty suosituksen 2013/711/EU liitteessd ja
jonka ylittyessd kdynnistetddn tutkimukset saastumisldhteen tunnistamiseksi tapauksissa, joissa havaitaan aineen
kohonneita pitoisuuksia.

1.2 'Seulontamenetelmilld’ tarkoitetaan niiden niytteiden valitsemista, joissa PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet ylittdvit enimmdismairdt tai toimintarajat. Seulontamenetelmien on
mahdollistettava suuri ndytteenkisittelykapasiteetti, joka on kustannustehokas ja parantaa mahdollisuutta havaita
uusia tapauksia, joissa suurille pitoisuuksille altistuminen voi aiheuttaa kuluttajille terveysriskeji. Seulontame-
netelmien on perustuttava bioanalyyttisiin tai GC-MS-menetelmiin. Enimmdismadrin noudattamisen
tarkastamiseksi vahvistetun cut-off-arvon ylittavistd naytteistd saadut tulokset on tarkistettava tekemalld
alkuperdisestd naytteestd tdydellinen uusi analyysi kdyttiden varmistusmenetelmaa.

1.3 'Varmistusmenetelmilld’ tarkoitetaan menetelmid, joilla saadaan tdydelliset tiedot tai lisitietoja, joiden avulla
PCDD/PCDF-yhdisteet ja dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet voidaan tunnistaa ja kvantifioida yksiselitteisesti
enimmdistasolla tai tarvittaessa toimintarajalla. Téllaisia varmistusmenetelmid ovat korkean erotuskyvyn
kaasukromatografia | korkean erotuskyvyn massaspektrometria (GC-HRMS) tai kaasukromatografia/tandem-
massaspektrometria (GC-MS/MS).

1.4 'Bioanalyyttisilli menetelmilld’ tarkoitetaan Dbiologisiin periaatteisiin perustuvia menetelmid, esimerkiksi
solupohjaisia mddrityksid, reseptorimdirityksid tai immunomdirityksid. Niiden kautta ei saada tuloksia
kongeneeritasolla, vaan ainoastaan viite (') TEQ-arvosta bioanalyyttisind ekvivalentteina (BEQ) ilmaistuna sen
vuoksi, ettd kaikki testissd vasteen tuottavassa ndyteuutteessa olevat yhdisteet eivit vilttimattd tdytd kaikkia
TEQ-periaatteen vaatimuksia.

1.5 'Biotestin korjatulla saannolla’ tarkoitetaan BEQ-arvoa, joka on laskettu TCDD:n tai PCB 126:n kalibrointi-
kdyrdstd korjattuna nollandytteelle ja sen jdlkeen jaettu varmistusmenetelmilld médritetylld 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 heikentdd vastetta (agonistiset ja antagonistiset vaikutukset), kdyrdn sovituksen laatua, tai toksisuus-
ekvivalenssikertoimen (TEF) arvojen ja suhteellisen voimakkuuden (REP) arvojen vilisid eroja. Biotestin korjattu
saanto lasketaan soveltuvista vertailuniytteisté, joissa on edustava kongeneerijakauma ldhelld enimmaéismairaa
tai toimintarajaa olevissa pitoisuuksissa.

1.6 'Toistomddritykselld’ tarkoitetaan tarkasteltavien analyyttien erillistd maarittimistd kdyttden toista osaa samasta
homogenoidusta néytteesta.

1.7 'Yksittdisen kongeneerin hyviksytylld madritysrajalla () naytteessd’ tarkoitetaan matalinta analyytin pitoisuutta,
joka voidaan mitata kohtuullisella tilastollisella varmuudella ja joka tdyttdd 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 méiritysraja voi olla

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

(") Bioanalyyttiset menetelmdt eivdt kohdistu suoraan TEF-jdrjestelméddn sisiltyviin kongeneereihin. Nidyteuutteessa voi olla muita
rakenteellisesti samankaltaisia AhR-aktiivisia yhdisteitd, jotka vaikuttavat kokonaisvasteeseen. Sen vuoksi bioanalyyttisilldi menetelmilld
saadut tulokset eivit ole arvio nidytteen TEQ-arvosta vaan viite siitd.

(¥) Tarvittaessa on noudatettava asiakirjassa "Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of
Contaminants in Feed and Food” [link to website] kuvattuja periaatteita.
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tai, jos teknisistd syistd signaali-kohinasuhteen laskelma ei tuota luotettavia tuloksia,

b) kalibrointikdyrilld oleva alin pitoisuus, joka antaa hyviksyttivin (< 30 %) ja johdonmukaisen (mitattuna
vdhintddn ndytesarjan alusta ja lopusta) poikkeaman keskimiirdisestd suhteellisesta vastekertoimesta, joka on
laskettu kalibrointikdyrin kaikille pisteille kussakin ndytesarjassa (!).

1.8 'Suurimmilla arvoilla’ tarkoitetaan kisitettd, jonka mukaan kunkin mdédrittimittd jidneen kongeneerin arvon
oletetaan olevan mddritysrajaa vastaava arvo.

1.9 'Pienimmilld arvoilla’ tarkoitetaan Kisitettd, jonka mukaan kunkin mddrittdmattd jidneen kongeneerin arvon
oletetaan olevan nolla.

1.10 'Viliarvoilla’ tarkoitetaan kasitettd, jonka mukaan kunkin mddrittimattd jadneen kongeneerin arvon oletetaan
olevan puolet méiritysrajaa vastaavasta arvosta.

1.11 ’Erdlld’ tarkoitetaan yhdelld kertaa toimitettua tunnistettavaa madrad elintarviketta, jonka osalta viranomainen
vahvistaa, ettd silli on samoja ominaisuuksia, kuten alkuperd, lajike, pakkaustapa, pakkaaja, lihettdja tai
merkinnit. Kalojen ja kalastustuotteiden on lisiksi oltava kooltaan vertailukelpoisia. Mikdli tavaraldhetyksen
kalat eivit ole kooltaan ja/tai painoltaan vertailukelpoisia, tavaraldhetystd voidaan silti pitdd yhtend erdnd, mutta
ndytteenottoon on sovellettava erityismenettelya.

1.12 ’Osaeralld’ tarkoitetaan suuremmasta erdstd ndytteenottoa varten erotettua tiettyd osaa. Kunkin osaerdn on oltava
fyysisesti erillinen ja yksiloitavissa.

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

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

1.15 ’Laboratoriondytteelld’ tarkoitetaan laboratoriolle tarkoitettua kokoomandaytteen edustavaa osaa tai madraa.

I KAYTETYT LYHENTEET

BEQ bioanalyyttinen ekvivalentti

GC kaasukromatografia

HRMS korkean erotuskyvyn massaspektrometria

LRMS matalan erotuskyvyn massaspektrometria

MS/MS tandem-massaspektrometria

PCB polykloorattu bifenyyli

Muut kuin dioksiinin kaltaiset PCB:t  PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 ja PCB 180

PCDD polyklooratut dibentso-p-dioksiinit
PCDF polyklooratut dibentsofuraanit

QC laadunvalvonta

REP suhteellinen voimakkuus

TEF toksisuusekvivalenssikerroin

TEQ toksisuusekvivalentti

TCDD 2,3,7,8-tetraklooridibentso-p-dioksiini
U laajennettu mittausepavarmuus

(') Mdédritysraja lasketaan alimmasta pitoisuudesta ottaen huomioon sisdisten standardien saannot ja niytesaanti.
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LITE I

NAYTTEENOTTOMENETELMAT TIETYISSA ELINTARVIKKEISSA OLEVIEN DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF),
DIOKSIINIEN KALTAISTEN PCB-YHDISTEIDEN JA MUIDEN KUIN DIOKSIINIEN KALTAISTEN
PCB-YHDISTEIDEN PITOISUUKSIEN VIRALLISTA TARKASTUSTA VARTEN

I SOVELTAMISALA

Elintarvikkeiden  dioksiinipitoisuuksien =~ (PCDD-/PCDF-pitoisuuden),  dioksiinin  kaltaisten — PCB-yhdisteiden
pitoisuuksien ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien viralliseen tarkastukseen tarkoitetut
ndytteet on otettava tdssd liitteessd esitettyjen menetelmien mukaisesti. Talld tavoin saatujen kokoomaniytteiden
katsotaan edustavan erid tai osaerid, joista ne on otettu. Laboratorionaytteistd médritettyjen pitoisuuksien perusteella
arvioidaan, noudattavatko tutkittavat erit asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistettuja enimmaismadrid.

Jotta voidaan varmistaa, ettd asetuksen (EY) N:o 852/2004 4 artiklan sddnnoksid noudatetaan, kun elintarvikealan
toimijat ottavat ndytteitd dioksiinipitoisuuksien (PCDD-/PCDEF-pitoisuuden), dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden
pitoisuuksien ja muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien virallista tarkastusta varten, niiden
on suoritettava ndytteenotto timin liitteen III luvussa kuvattujen menetelmien mukaisesti tai sovellettava vastaavaa
ndytteenottomenetelmad, jonka on osoitettu olevan edustavuudeltaan samaa tasoa kuin timdn liitteen III luvussa
kuvattu ndytteenottomenetelma.

YLEISET SAANNOKSET

—
=

1. Henkil6sto

Virallisen néytteen ottajan on oltava kyseisen jasenvaltion tidhdn tehtdvadin osoittama henkilo.

2. Tuote, josta niyte otetaan

Jokaisesta tutkittavasta erdstd tai osaerdstd on otettava erilliset ndytteet.

3. Varotoimenpiteet

Naytteenoton ja ndytteiden valmistuksen aikana on toteutettava varotoimenpiteitd, joilla véltetddn kaikki mahdolliset
muutokset, jotka voivat vaikuttaa dioksiinien ja PCB-yhdisteiden pitoisuuksiin, madrityksen suorittamiseen tai
kokoomandytteiden edustavuuteen.

4. Osandytteet

Osaniytteet on mahdollisuuksien mukaan otettava tutkittavan erdn tai osaerdn eri kohdista. Jos tdstd menettelystd
poiketaan, siitd on ilmoitettava I1.8 kohdassa tarkoitetussa niytteenottotodistuksessa.

5. Kokoomaniytteen valmistus

Kokoomandyte saadaan yhdistimalld osaniytteet. Ndytteen painon on oltava vihintddn 1 kg, ellei timi ole epakiytin-
nollistd esimerkiksi siksi, ettd ndyte on yksittdinen pakkaus tai tuotteen kaupallinen arvo on hyvin korkea.

6. Rinnakkaisniytteet

Valvonta-, suoja- ja riitojenratkaisutoimenpiteitd varten tarkoitetut rinnakkaisndytteet on otettava homogenoidusta
kokoomandytteestd, jos tillainen menettely on jdsenvaltiossa noudatettavien, elintarvikealan toimijan oikeuksia
koskevien sidntojen mukainen. Valvontatoimenpiteisiin tarkoitettujen laboratoriondytteiden on oltava kooltaan
riittdvan 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 riittavésti
kontaminaatiolta, mddritettdvien aineiden imeytymiseltd astian sisdseindmiin sekd kuljetusvaurioilta. On myos
toteutettava kaikki tarvittavat varotoimenpiteet, joilla estetddn niytteen koostumuksen muuttuminen kuljetuksen tai
varastoinnin aikana.
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8. Niytteiden sinet6inti ja merkitseminen

Jokainen viralliseen kdytt66n otettu ndyte on sinetoitdvd ndytteenottopaikalla ja merkittivd jasenvaltiossa voimassa
olevien sddntojen mukaisesti.

Kustakin néytteenotosta on laadittava néytteenottotodistus, jonka perusteella on mahdollista yksiselitteisesti tunnistaa
erd, josta ndyte on otettu. Néytteenottotodistuksessa on ilmoitettava niytteenottopaikka ja -aika sekd kaikki lisitiedot,
joista voi olla hyotyd médrityksen tekijille.

I NAYTTEENOTTOSUUNNITELMA

=

Kéytettavalld ndytteenottomenetelmilld on varmistettava, ettd kokoomaniyte on edustava otos tarkastettavasta erastd
tai osaerasta.

1. Erien jakaminen osaeriksi

Suuret erit on jaettava osaeriksi, jos osaerien erottaminen on mahdollista. Suurina irtotavaraerind myytiviin
tuotteisiin (esim. kasvisoljyt) sovelletaan taulukkoa 1. Muihin tuotteisiin sovelletaan taulukkoa 2. Koska erin paino ei
aina ole osaerien painojen tismallinen summa, osaerdn paino saa ylittdd ilmoitetun painon enintddn 20 prosentilla.

Taulukko 1

Irtotavarana myytivien tuote-erien jakaminen osaeriksi

Erdn paino (tonnia) Osaerien paino tai lukumdird
21500 500 tonnia
> 300 mutta <1 500 3 osaerdd
2 50 ja < 300 100 tonnia
<50 —

Taulukko 2
Muiden tuote-erien jakaminen osaeriksi

Erdn paino (tonnia) Osaerien paino tai lukumaard
215 15-30 tonnia
<15 —

2. Osandytteiden lukumiiri
Kaikki osandytteet yhdistdvin kokoomaniytteen painon on oltava vihintddn 1 kg (ks. IL5 kohta).
Erdstd tai osaerdstd otettavien osandytteiden vihimmaismadrin on oltava taulukoissa 3 ja 4 annetun mukainen.

Kun kyseessd on irtotavarana myytivd nestemdinen tuote, erd tai osaerd on sekoitettava huolellisesti joko kisin tai
koneellisesti juuri ennen ndytteenottoa, jos se on mahdollista ja edellyttien, ettd se ei vaikuta tuotteen laatuun.
Talloin 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.
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Jos tdstd menettelystd poiketaan, siitd on ilmoitettava timén liitteen I1.8 kohdassa tarkoitetussa ndytteenottotodis-
tuksessa. Komission paitoksen 97/747[EY (') sddnndsten mukaisesti kananmunien kokoomandytteen koko on
vihintddn 12 munaa (irtoeristd ja erillisistd pakkauksista koostuviin eriin sovelletaan taulukoita 3 ja 4).

Taulukko 3

Tutkittavasta eristd tai osaeristi otettavien osaniytteiden vihimmaiislukumiiri

Erdn/osaerdn paino tai tilavuus (kilogrammaa tai litraa) Osandytteiden vihimmaiislukumaard
<50 3
50-500 5
> 500 10

Jos erd tai osaerd koostuu erillisisti pakkauksista tai yksikoistd, kokoomandytteen muodostamiseksi otettavien
pakkausten tai yksikoiden lukuméird esitetdin taulukossa 4.

Taulukko 4

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

Pakkausten tai yksikoiden lukumaiird eridssdjosaerdssi Naytteeksi otettavien pakkausten tai yksikoiden lukumaard
1-25 vihintddn 1 pakkaus tai yksikko
26-100 noin 5 %, vihintddn 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 eristd

Kalojen katsotaan olevan kooltaan ja painoltaan vertailukelpoisia, jos koon ja painon ero on enintidn noin
50 prosenttia.

Erdstd otettavien osandytteiden lukumaird maaritellddn taulukossa 3. Kaikki osaniytteet yhdistivin kokoomaniytteen
painon on oltava vahintdin 1 kg (ks. IL.5 kohta).

— Jos tutkittavaan erdin sisiltyy pienikokoisia kaloja (noin alle 1 kg:n painoisia yksittaisid kaloja), kokonainen kala
otetaan osandytteend mukaan kokoomandytteeseen. Jos tulokseksi saadun kokoomaniytteen paino on yli 3 kg,
osandytteet voivat koostua kokoomandytteen muodostavien kalojen keskiosista, joista kunkin paino on vihintddn
100 grammaa. Naytteen homogenointiin kéytetadn koko se médiré, johon sovelletaan enimmaéismaaraa.

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

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

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

Komission piitds 97/747EY, tehty 27 piivind lokakuuta 1997, neuvoston direktiivissd 96/23/EY sdddettyjen néytteenottotasojen ja

-taajuuksien vahvistamisesta tiettyjen aineiden ja niiden jadmien valvomiseksi tietyissd eldintuotteissa (EYVL L 303, 6.11.1997, s. 12).
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Hyvin suurikokoisista (esim. yli 6 kg painavista) kaloista otetaan osandyte edestd katsoen oikeanpuoleisesta selka-
ja kylkilihaksesta kalan keskiosasta. Jos tillaisen ndytepalan ottaminen kalan keskiosasta merkitsisi merkittdvaa
taloudellista tappiota, voidaan pitdi riittdvind, ettd otetaan erdn koosta riippumatta joko kolme osandytettd, joista
kukin painaa vdhintddn 350 grammaa, tai vastaavan kokoiset néytteet pyrston ja pddn laheltd, jotta saadaan koko
kalan dioksiinipitoisuuden kannalta edustava osaniyte.

4. Niytteenotto eristd, joihin sisiltyy kooltaan ja/tai painoltaan erilaisia kokonaisia kaloja

— Naytteen koostumukseen sovelletaan III.3 kohdassa vahvistettuja sidnnoksia.

— Jos jokin koko- tai painoluokka on vallitseva (noin 80 % tai enemmin eristd), ndyte otetaan vallitsevan kokoisista
tai painoisista kaloista. Kyseisen naytteen katsotaan edustavan koko eréd.

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

5. Niytteenotto vihittiismyyntivaiheessa

Elintarvikkeista on otettava vahittdismyyntivaiheessa mahdollisuuksien mukaan ndytteet II.2 kohdassa vahvistettujen
ndytteenottosddnnosten mukaisesti.

Jos se ei ole mahdollista, vihittdismyyntivaiheessa voidaan kiyttdd muuta ndytteenottomenetelmdd edellyttden, ettd
silld varmistetaan tutkittavan erdn tai osaerdn riittdvd edustavuus.

IV ERAN VAATIMUSTENMUKAISUUS
1. Muut kuin dioksiinien kaltaiset pcb-yhdisteet

Erd on vaatimustenmukainen, jos muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summaa koskeva miiritystulos
ei ylitd asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistettua enimmaismaardd, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus (3).

Erd ei ole asetuksessa (EY) N:o 1881/2006 vahvistettujen enimmadismairdd koskevien vaatimusten mukainen, jos
toistomadritykselld () saatujen kahden suurimman madaritystuloksen keskiarvo ylittdd enimmaismadran selvasti, kun
otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Laajennettu mittausepdvarmuus lasketaan kayttdmailld kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin
95 prosenttia. Erd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattujen arvojen keskiarvo, josta on vihennetty keskiarvon
laajennettu mittausepavarmuus, ylittdd vahvistetun enimmdismaaran.

Edelld tdssd kohdassa mainittuja sddntojd sovelletaan virallista valvontaa varten otettujen ndytteiden maritystuloksiin.
Suoja- ja riitojenratkaisutoimenpiteitd varten suoritettaviin méarityksiin sovelletaan kansallisia siantoja.

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

Erd on vaatimustenmukainen, jos yhden analyysin tulos,

— joka on saatu seulontamenetelmalld, jossa véddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus on alle 5 prosenttia,
osoittaa, ettei pitoisuus ylitd enimmdaismairad, joka on vahvistettu PCDD/PCDF-yhdisteille sekdi PCDD/PCDEF-
yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle asetuksessa (EY) N:o 1881/2006,

() https:/[ec.europa.eu/foodsites/food|files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.

df

¢) garvittaessa on noudatettava asiakirjassa "Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and
PCB Analysis using Isotope Dilution Mass Spectrometry” [link to website] kuvattuja periaatteita.

(*) Toistomddritys on tarpeen, jos ensimmdisen médrityksen tulos ei ole vaatimustenmukainen. Toistomddritys on tarpeen, jotta voidaan
sulkea pois mahdollinen sisdinen ristikontaminaatio tai ndytteiden sekoittuminen vahingossa. Jos méiritys suoritetaan kontaminaatio-
tapauksen yhteydessd, varmistus toistomadritykselld voidaan jattdd tekemdttd, mikali médritykseen valitut néytteet liittyvat jdljitet-
tavyyden perusteella kontaminaatiotapaukseen ja havaittu maard ylittdd huomattavasti enimmaismaaran.


https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.pdf
https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safety/docs/cs_contaminants_catalogue_dioxins_guidance-sampling_exemples-dec2006_en.pdf
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— joka on saatu varmistusmenetelmalld, ei ylitd enimmaismaéarid, jotka on vahvistettu PCDD/PCDF-yhdisteille seka
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summalle asetuksessa (EY) N:o 1881/2006, kun
otetaan huomioon mittausepavarmuus (°).

Seulontamdiritysten osalta on vahvistettava cut-off-arvo sen mddrittimiseksi, noudattaako niyte niitd enimmadispi-
toisuuksia, 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 enimmadismairdd koskevien vaatimusten mukainen, jos
varmistusmenetelmad kayttden saatujen kahden suurimman madritystuloksen (toistomddritys (%)) keskiarvo ylittdd
enimmdaismadrdn selvisti, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus.

Laajennettu mittausepdvarmuus lasketaan kayttdmilld kattavuuskerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin
95 prosenttia. Erd ei ole vaatimustenmukainen, jos mitattujen arvojen keskiarvo, josta on vihennetty keskiarvon
laajennettu mittausepavarmuus, ylittdd vahvistetun enimmaismaaran.

PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden erillisten méaritystulosten yhteenlaskettua arvioitua
laajennettua epavarmuutta on kiytettdvi PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summan
laajennettuna epdvarmuutena.

Edelld tdssd kohdassa mainittuja sddntojd sovelletaan virallista valvontaa varten otettujen ndytteiden maaritystuloksiin.
Suoja- ja riitojenratkaisutoimenpiteitd varten suoritettaviin méarityksiin sovelletaan kansallisia siantoja.

V. TOIMINTARAJOJEN YLITTYMINEN

Toimintarajojen avulla voidaan valita néytteet niissd tapauksissa, joissa on tarpeen tunnistaa saastumisen lihde ja
toteuttaa toimia sen vihentimiseksi tai poistamiseksi. Seulontamenetelmilli médritetddn tarkoituksenmukaiset
cut-off-arvot niiden ndytteiden valitsemiseksi. Jos ldhteen tunnistamiseksi ja saastumisen vihentimiseksi tai
poistamiseksi tarvitaan huomattavia ponnistuksia, toimintarajan ylittyminen saattaa olla aiheellista vahvistaa
toistomadritykselld kayttden varmistusmenetelmai ja ottaen huomioon mittausepavarmuus (’).

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

Toistomddritys on tarpeen, jos ensimmadisen maarityksen tulos, kun kdytetddn varmistusmenetelmai ja'>C-leimattua sisdistd standardia
asianomaisten analyyttien osalta, ei ole vaatimustenmukainen. Toistomaaritys on tarpeen, jotta voidaan sulkea pois mahdollinen sisdinen
ristikontaminaatio tai ndytteiden sekoittuminen vahingossa. Jos mddritys suoritetaan kontaminaatiotapauksen yhteydessd, varmistus
toistomddritykselld voidaan jattad tekemattd, mikéli madritykseen valitut ndytteet liittyvit jdljitettavyyden perusteella kontaminaatiota-
paukseen ja havaittu maara ylittdd huomattavasti enimmaismadran.

Toimintarajojen tarkastukseen liittyvddn toistomddritykseen sovelletaan samoja perusteita ja vaatimuksia kuin enimmaismdadriin,
ks. alaviite 6.

<>

—
-
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LITE 111

NAYTTEIDEN VALMISTUS SEKA TIETYISSA ELINTARVIKKEISSA OLEVIEN DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF) JA
DIOKSIINIEN KALTAISTEN PCB-YHDISTEIDEN PITOISUUKSIEN TARKASTUKSESSA KAYTETTAVIA
MAARITYSMENETELMIA 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
kaltaisten polykloorattujen bifenyylien (dioksiinien kaltaiset PCB:t) pitoisuuksien virallista tarkastusta varten ja
kun on kyse niytteiden valmistuksesta ja mdairitysvaatimuksista muita sdintelytarkoituksia varten, mukaan
lukien elintarvikealan toimijan asetuksen (EY) N:o 852/2004 sddnnosten noudattamisen varmistamiseksi
suorittamat tarkastukset.

PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden esiintymistd elintarvikkeissa voidaan valvoa
kahdella erityyppiselld maaritysmenetelmalla:

a) Seulontamenetelmat

Seulontamenetelmilld pyritddn valitsemaan ne ndytteet, joissa PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuudet ylittdvit enimmaéismadrdt tai toimintarajat. Seulontamenetelmien on
varmistettava suuri ndytteenkasittelykapasiteetti, joka on kustannustehokas ja parantaa mahdollisuutta havaita
uusia tapauksia, joissa suurille pitoisuuksille altistuminen voi aiheuttaa kuluttajille terveysriskeja. Niiden
soveltamisen tavoitteena on oltava vdirien vaatimustenmukaisten tulosten vélttdminen. Niihin voi kuulua
bioanalyyttisid menetelmid ja GC-MS-menetelmia.

Seulontamenetelmit perustuvat madritystuloksen ja cut-off-arvon keskinidiseen vertailuun ja antavat
myonteisen tai kielteisen viitteen siité, ylittyyko enimmdaismaira tai toimintaraja. PCDD/PCDF-pitoisuus sekd
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summa nytteissd, joiden epdillddn olevan
enimmaiismiirdid koskevien vaatimusten vastaisia, on médritettdvd tai vahvistettava varmistusmenetelman
avulla.

Lisiksi seulontamenetelmit voivat antaa viitteen PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksista ndytteessd. Sovellettaessa bioanalyyttisid seulontamenetelmia tulos ilmaistaan
bioanalyyttisind ekvivalentteina (BEQ), kun taas sovellettaessa fysikaalis-kemiallisia GC-MS-menetelmid se
ilmaistaan toksisuusekvivalentteina (TEQ). Seulontamenetelmien numeerisesti ilmoitetut tulokset soveltuvat
vaatimustenmukaisuuden, epdillyn vaatimustenvastaisuuden tai toimintarajojen ylittymisen osoittamiseen, ja
ne antavat viitteen pitoisuuksien vaihteluvilistd, kun suoritetaan jatkotoimia varmistusmenetelmin. Ne eivit
sovellu  esimerkiksi  taustapitoisuustasojen  arvioimiseen, saannin  arvioimiseen,  pitoisuuksien
kehityssuuntausten seuraamiseen tai toimintarajojen ja enimmaéismadrien uudelleenarviointiin.

b) Varmistusmenetelmdt

Varmistusmenetelmit mahdollistavat ndytteessd esiintyvien PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden yksiselitteisen tunnistamisen ja mddrittimisen ja antavat tdydelliset tiedot kongeneerin
perusteella. Sen vuoksi kyseisten menetelmien avulla voidaan valvoa enimmaiismairid ja toimintarajoja sekd
vahvistaa seulontamenetelmilld saadut tulokset. Lisdksi tuloksia voidaan kayttdd muihin tarkoituksiin, kuten
matalien taustapitoisuustasojen médrittdmiseen elintarvikevalvonnassa, kehityssuuntausten seuraamiseen,
vdeston altistumisen arvioimiseen ja tietokannan luomiseen enimmdismairien ja toimintarajojen mahdollista
uudelleenarviointia varten. Ne ovat merkittivid myos kongeneerijjakauman maarittimisessd, jotta mahdolliset
saastumisldhteet voidaan kartoittaa. Tillaiset menetelmit ovat GC-HRMS-menetelmid. Sen vahvistamiseksi,
noudattaako ndyte enimmaismairda koskevia vaatimuksia, voidaan kéyttdd myos GC-MS/MS-menetelmaa.

2. TAUSTA

Toksisuusekvivalenttien (TEQ) pitoisuudet lasketaan siten, ettd annetussa ndytteessi olevien yksittdisten aineiden
pitoisuudet kerrotaan WHO:n vahvistamalla ja tdmin liitteen lisdyksessd mainitulla kunkin aineen toksisuusekvi-
valenssikertoimella (TEF) ja saadut médrit lasketaan yhteen, jolloin tulokseksi saadaan dioksiinien kaltaisten
yhdisteiden kokonaispitoisuus toksisuusekvivalentteina ilmaistuna.

Seulonta- ja varmistusmenetelmid voidaan kéyttdd ainoastaan tietyn matriisin tarkastuksessa, jos menetelmat
ovat riittdvit herkkid ja kykenevit luotettavasti havaitsemaan maarat enimmdistasolla tai toimintarajalla.
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3. LAADUNVARMISTUSTA KOSKEVAT VAATIMUKSET

— On toimittava ristikontaminaation vélttdmiseksi ndytteenotto- ja maaritysmenettelyn kussakin vaiheessa.

— Niytteet on varastoitava ja kuljetettava varastointiin soveltuvissa lasista, alumiinista, polypropyleenisti tai
polyetyleenistd valmistetuissa sdilidiss, jotka eivit vaikuta PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuuksiin ndytteissd. Paperip6lyjadmait on poistettava niytesiilioista.

— Niytteiden varastointi ja kuljetus on toteutettava siten, etti elintarvikendyte pysyy koskemattomana.

— Jokainen laboratoriondyte jauhetaan tarvittaessa hienoksi ja sekoitetaan huolellisesti kdyttden menetelmas,
jonka on osoitettu homogenoivan niytteen tdydellisesti (esim. hienonnus 1 mm:n siivilin ldpdiseviksi
hiukkasiksi); jos naytteiden kosteuspitoisuus on lilan 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 naytettd tehtdva nolla-analyysi, jossa kdydadn lapi kaikki analyysin vaiheet.

— Bioanalyyttisten menetelmien osalta maéirityksessd kdytettdvdt lasitavarat ja liuottimet on testattava
sen toteamiseksi, ettei niissdi ole yhdisteitd, jotka voivat hiiritdi kohdeyhdisteiden havaitsemista
mittausalueella. Lasitavarat on huuhdeltava liuottimilla ja/tai kuumennettava lampétiloihin, jotka soveltuvat
PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten yhdisteiden ja lasitavaroiden pinnalta perdisin olevien
hiirioitd aiheuttavien yhdisteiden poistamiseen.

— Uuttamisessa kdytettdvin ndytteen médrdn on oltava riittdvd, jotta tdytetddn vaatimukset, jotka koskevat
riittdvan matalaa mittausaluetta, joka kasittdd enimmaismdaarien tai toimintarajojen suuruiset pitoisuudet.

— Tarkasteltavien tuotteiden yhteydessd kaytettaviin naytteiden valmistusmenetelmiin on  sovellettava
kansainvalisesti hyviksyttyjd suuntaviivoja.

— Kalan nahka on poistettava, koska enimmdismaird koskee nahatonta lihaa. Kaikki lihan ja rasvakudoksen
jadnteet on kuitenkin kaavittava huolellisesti ja kokonaisuudessaan nahan sisipuolelta ja lisittdva
analysoitavaan naytteeseen.

4. 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
laadunvarmistusta. Laboratorioiden hyvaksyntd on tehtivi EN ISO/IEC 17025 -standardin mukaisesti.
Tarvittaessa on noudatettava asiakirjassa “Technical Guidelines for the estimation of measurement
uncertainty and limits of quantification for PCDD/F and PCB analysis” kuvattuja periaatteita (').

— Laboratorion pitevyys osoitetaan sen osallistumisella jatkuvasti hyvin tuloksin laboratorioiden vilisiin
tutkimuksiin, jotka koskevat PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden maarittamistd
asianmukaisissa elintarvikematriiseissa ja pitoisuusalueilla.

— Seulontamenetelmid ndytteiden rutiinitarkastuksissa kdyttdvien laboratorioiden on tehtiva tiivistd yhteistyotd
varmistusmenetelmad kayttavien laboratorioiden kanssa sekd laadunvalvonnan ettd vaatimustenvastaisiksi
epdiltyjen néytteiden madritystuloksen varmistusta varten.

5. PERUSVAATIMUKSET DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF) JA DIOKSIINIEN KALTAISTEN PCB-YHDISTEIDEN MAARITYSME-
NETTELYLLE
5.1 Matala mittausalue ja méiritysrajat

— Koska osa PCDD/PCDF-yhdisteistd on erittdin toksisia, ne on pystyttivd havaitsemaan jo femtogrammoina
(10- 5 ¢) ilmaistavan alueen ylemmilld arvoilla. Useimpien PCB-kongeneerien osalta madritysrajaksi riittdd
nanogrammoina (10~ ° ¢ ilmaistava alue. Toksisempien dioksiinien kaltaisten PCB-kongeneerien (erityisesti
ei-orto-substituoitujen kongeneerien) mittauksessa mittausalueen ala-arvojen on oltava pikogrammoina
(10-12¢) ilmaistavan alueen alimpia arvoja.

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

— PCDD/PCDF-yhdisteet sekd dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet on voitava erottaa lukuisista muista
uuttamisessa mukana tulevista ja mahdollisesti hdirioitd aiheuttavista yhdisteistd, joiden pitoisuudet voivat
olla moninkertaisia verrattuna tarkasteltavien analyyttien pitoisuuksiin. Kaasukromatografia/massaspektro-
metriamenetelmissd (GC-MS) on pystyttdvd tarvittaessa erottelemaan eri kongeneerit, kuten toksiset
kongeneerit (esim. seitsemdntoista 2,3,7,8-substituoitua PCDD- ja PCDF-yhdistettd ja kaksitoista dioksiinien
kaltaista PCB-yhdistettd) muista kongeneereista.

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

5.3 Hyvi tarkkuus (oikeellisuus ja tismillisyys, biotestin korjattu saanto)

— GC-MS-menetelmien osalta maddrityksessd on pystyttivd antamaan pitevd arvio aineen todellisesta
pitoisuudesta ndytteessi. Hyvéd tarkkuus (mittauksen tarkkuus: mittauksen tuloksen ja mittaussuureen
todellisen tai annetun arvon ldheisyys) on vilttdimatontd, jotta voidaan valttdd niytteen mddritystuloksen
hylkddminen sen perusteella, ettd mdiritetyn TEQ-arvon luotettavuus on heikko. Tarkkuus ilmaistaan
oikeellisuutena (sertifioidusta materiaalista mitatun tutkittavan aineen mairin keskiarvon ja sertifioidun
arvon erotus prosentteina tdstd arvosta) ja tdsmillisyytend (RSD, on uusittavissa olosuhteissa saaduista
tuloksista laskettu suhteellinen standardipoikkeama).

— Bioanalyyttisten menetelmien osalta on méiritettdvd biotestin korjattu saanto.

5.4  Validointi enimmiispitoisuusalueella ja yleiset laadunvalvontatoimet

— Laboratorioiden on osoitettava menetelman suorituskyky enimmadispitoisuuksilla, esimerkiksi 0,5 %, 1 x ja
2 x enimmdismaird, ja toistomittausten hajonnan on oltava hyviksyttivd validointimenettelyn ja/tai rutiinia-
nalyysin aikana.

— Sisdistd laadunvalvontaa varten on analysoitava sadnnollisesti nollandytteitd tai ndytteitd, joihin on lisitty
analyyttid, tai erityisid kontrollindytteitd (mieluiten sertifioidulla vertailumateriaalilla, jos saatavilla).
Nollandytteiden, néytteiden, joihin on lisitty analyyttid, tai kontrollindytteiden tulokset on kirjattava
laadunvalvontakortteihin. Tulosten avulla on varmistettava, ettd mdairitysmenetelmien suorituskyky tayttdd
vaatimukset.

5.5 Mairitysraja

— Madritysrajan (LOQ) vahvistaminen ei ole bioanalyyttisessd seulontamenetelmdssd vilttdimatontd, mutta
menetelmilld on pystyttivd erottamaan toisistaan nolla- ja cut-off-arvo. BEQ-arvon ilmoittamista varten on
vahvistettava raportointipitoisuus, jotta voidaan kisitelld néytteitd, joiden vaste alittaa tdtd pitoisuutta
vastaavan vasteen. On osoitettava, ettd raportointipitoisuus eroaa vdhintddn kertoimella kolme sellaisen
nollandytteen pitoisuudesta, jonka vaste on mittausalueen alarajan alapuolella. Siksi se lasketaan néytteistd,
jotka sisdltavit kohdeyhdisteitd noin vaaditun vihimmadispitoisuuden verran, eiki signaali-kohinasuhteesta tai
nollamaarityksesta.

— Varmistusmenetelmén maéiritysrajan (LOQ) on oltava noin yksi viidesosa enimmdispitoisuudesta.

5.6 Analyyttiset vaatimukset

— Varmistus- tai seulontamenetelmistd saatujen luotettavien tulosten osalta TEQ- tai BEQ-arvojen on tdytettivé
seuraavat vaatimukset enimmdismairien vaihteluvililld, mdiritettiin ne sitten TEQ-kokonaisarvoina tai
BEQ-kokonaisarvoina, (eli PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summana) tai
erikseen PCDD/PCDF-yhdisteille ja dioksiinien kaltaisille PCB-yhdisteille).

Seulonta bioanalyyttisin tai fysikaaliske-

R : Varmistusmenetelmat
miallisin menetelmin

Vidrien vaatimustenmukaisten tu- | <5 %
losten osuus (*)

Oikeellisuus -20%-+20%
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Seulonta Erll?;ﬁz}r{yglesrl; tginfl}:ikaaliSke_ Varmistusmenetelmét
Toistettavuus (RSD,) <20%
Kohtalainen tarkkuus (RSDy) <25% <15%

(*) Enimmdismairien osalta

5.7 Seulontamenetelmii koskevat erityisvaatimukset

— Seulontaan voidaan kiyttad sekdi GC-MS-menetelmid ettd bioanalyyttisid menetelmid. GC-MS-menetelmien
on tdytettivdi 6 kohdassa esitetyt vaatimukset. Solupohjaisten bioanalyyttisten menetelmien erityisvaa-
timukset esitetddn 7 kohdassa.

— Seulontamenetelmid ndytteiden rutiinitarkastuksissa kdyttdvien laboratorioiden on tehtidva tiivistd yhteistyotd
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 maddrityksen lisdksi rutiiniseurannassa 20 %:iin néyteuutteista lisitddn enimméismédrdd tai
toimintarajaa vastaava pitoisuus TCDD-yhdistettd. Tilld tarkistetaan, vaimentavatko ndyteuutteessa olevat
héiritsevit aineet mahdollisesti mairitysmenetelmén vastetta. Mitattua lisdysniytteen pitoisuutta verrataan
sellaisen uutteen pitoisuuden, johon ei ole lisdtty analyyttid, ja lisityn analyytin pitoisuuden summaan. Jos
timd mitattu pitoisuus on enemmdn kuin 25 % matalampi kuin laskettu pitoisuuksien summa, se on
indikaatio mahdollisesta signaalin vaimentumisesta, jolloin kyseiselle naytteelle on tehtivd varmistusmaaritys.
Tuloksia seurataan laadunvalvontakortilla.

— Vaatimustenmukaisten naytteiden laadunvalvonta

Naytematriisista ja laboratoriossa saadusta kokemuksesta riippuen noin 2-10 % vaatimustenmukaisista
ndytteistd on varmistettava.

— Vidrien vaatimustenmukaisten néytteiden osuuden madrittiminen laadunvalvontatiedoista

Enimmdismadrin tai toimintarajan ylittdvien ja alittavien vddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus
ndytteiden seulonnassa on mdiritettdvd. Todellisten vddrien vaatimustenmukaisten tulosten osuuden on
oltava alle 5 %.

Kun vaatimustenmukaisten naytteiden laadunvalvonnasta on saatavissa vahintddn 20 vahvistettua tulosta
matriisia tai matriisiryhméd kohti, vddrien vaatimustenmukaisten néytteiden osuutta koskevat johtopdatokset
on tehtdvd kyseisestd tietokannasta. Viddrien vaatimustenmukaisten néytteiden osuuden arviointia varten
tarvittavaan 20 tuloksen vdhimmadisméddrddn voidaan sisillyttdd myos vertailutesteissd tai kontaminaatio-
tapausten yhteydessd analysoitujen ndytteiden ne tulokset, joissa pitoisuudet ovat enimmillddn esim. 2 x
enimmaismédrd. Ndytteiden on katettava erilaisia ndyteldhteitd edustavat yleisimmit kongeneerijakaumat.

Vaikka seulontamdirityksissd on mieluiten pyrittdvd havaitsemaan toimintarajan ylittdvit naytteet, véirien
vaatimustenmukaisten ndytteiden osuuden mdirittimisen kriteerind on enimmdismaird, kun otetaan
huomioon laajennettu mittausepavarmuus varmistusmenetelmassa.

— Seulonnan mahdollisesti vaatimustenvastaiset tulokset on aina tarkistettava tekemdlld alkuperiisestd
ndytteestd tdydellinen uusi analyysi varmistusmenetelmilld. Nditd néytteitd voidaan myos kdyttdd véddrien
vaatimustenvastaisten tulosten osuuden arvioimiseen. Seulontamenetelmien osalta vidrien vaatimusten-
vastaisten tulosten osuuden muodostavat ne tulokset, joiden on varmistusmadritykselld vahvistettu olevan
vaatimustenmukaisia, vaikka edeltivin seulonnan perusteella niytteen on epdilty olevan vaatimusten-
vastainen. Seulontamenetelmin hyddyllisyyden arviointi perustuu kuitenkin siihen, ettd véirien vaatimusten-
vastaisten naytteiden mairdd verrataan tarkistettujen néytteiden kokonaismaidrdan. Timan osuuden pitdd olla
niin pieni, ettd seulontavilineen kdytostd on hyotya.
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— Bioanalyyttisten menetelmien on ainakin validointiolosuhteissa tuotettava pitevé indikaatio TEQ-tasosta,
laskettuna ja ilmaistuna BEQ-arvona.

— Bioanalyyttisten menetelmien laboratorionsisdisen RSD,n tulisi toistettavissa olosuhteissa tyypillisesti olla
pienempi kuin uusittavuus RSD,.

6. SEULONNASSA TAI VARMISTUKSESSA KAYTETTAVIA GC-MS-MENETELMIA KOSKEVAT ERITYISVAATIMUKSET
6.1 WHO:n suurimman ja pienimmiin TEQ-arvon hyviksyttivit erot

— Enimmdisméirin tai tarvittaessa toimintarajan ylityksen varmistuksessa suurimman ja pienimmén arvon ero
saa olla enintddn 20 %.

6.2 Saantojen valvonta

— Maidritysmenetelmdn validoimiseksi on aivan menetelmédn alussa eli esimerkiksi ennen uuttamista lisdttava
BC-leimattuja  2,3,7,8-kloorisubstituoituja sisdisia PCDD/PCDF-standardeja ja '*C-leimattuja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden sisdisid standardeja. On lisattdvd vihintddn yhtd kongeneeria kutakin tetra—
oktakloorattua PCDD/PCDF-homologiryhmdd kohden ja vihintddn yhtd kongeneeria kutakin dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden homologiryhmid kohden (tai vaihtoehtoisesti vihintddn yhtd kongeneeria kutakin
PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden valvonnassa kdiytettyd massaspektrilld
madritettyd ionia kohden). Varmistusmenetelmien yhteydessd on kaytettdvd kaikkia 17:44 '*C-leimattua
2,3,7,8-kloorisubstituoitua  sisdisti PCDD/PCDF-standardia ja kaikkia 12:ta '*C-leimattua dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden sisdistd standardia.

— Suhteelliset vastekertoimet on asianmukaista kalibrointilivosta kiyttden mddritettivdi myos niille
kongeneereille, joiden osalta ei lisitd *C-leimattua analogia.

— Kasviperdisistd elintarvikkeista ja alle 10 % rasvaa sisiltdvistd eldinperdisistd elintarvikkeista otettuihin
ndytteisiin sisdiset standardit on lisdttdvd ennen uuttamista. Yli 10 % rasvaa sisdltdvistd eldinperaisistd
elintarvikkeista otettuihin néytteisiin ne voidaan lisitd joko ennen uuttamista tai rasvojen uuttamisen jilkeen.
Uuttamisen tehokkuus on validoitava asianmukaisesti sen mukaan, missid vaiheessa sisdiset standardit
lisitddn, ja sen mukaan, ilmoitetaanko tulokset tuotteessa vai rasvassa olevan pitoisuuden perusteella.

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

— Saantojen valvonta on vilttimdtontd. Varmistusmenetelmissd sisdisten standardien saantojen on oltava
60-120 %. Pienemmat tai suuremmat saantoarvot voidaan hyviksya erityisesti hepta- ja oktakloorattujen
dibentso-p-dioksiinien ja dibentsofuraanien osalta edellyttien, ettd niiden vaikutus TEQ-arvoon on enintdin

10 % TEQ-arvon kokonaismdirdstd (perustana PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden summa). GC-MS-seulontamenetelmissd saantojen on oltava olla 30-140 prosenttia.

6.3 Hiiritsevien aineiden poistaminen

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

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

6.4  Kalibrointi standardikdyrin avulla

— Kalibrointikdyran vaihteluvilin laajuuden on oltava riittdva kattaakseen enimmaismaéarien tai toimintarajojen
relevantin vaihteluvalin.

6.5 Varmistusmenetelmii koskevat erityisvaatimukset

— GC-HRMS:

HRMS-menetelmissi erotuskyvyn on yleensd oltava koko massa-alueella suurempi kuin 10 000 kiyttden
10 % laakson médritelmaa.
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Tunnistamista ja varmistamista koskevien 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 indicator PCBs by GC/HRMS) jaftai tarkistetuissa EPA-menetelmissi 1613
ja 1668, tayttaminen.

— 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.

Kunkin kvadrupolin erotuskyky asetetaan vihintddn yhtd suureksi tai paremmaksi kuin yksikkomassare-
soluutio (yksikkdmassaresoluutio: riittavd resoluutio kahden vierekkiisilld kokonaisilla massaluvuilla olevan
piikin erottumiseksi ilman merkittdvad paillekkaisyyttd) 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 indicator
PCBs by GC/HRMS) ja/tai tarkistetuissa EPA-menetelmissd 1613 ja 1668, tdyttiminen, lukuun ottamatta
velvoitetta kdyttdd GC-HRMS-menetelmaa.

7. BIOANALYYTTISIA MENETELMIA KOSKEVAT ERITYISVAATIMUKSET

Bioanalyyttiset menetelmét ovat menetelmid, jotka perustuvat biologisiin periaatteisiin, esimerkiksi solupohjaiset
mddritykset, reseptorimiiritykset tai immunomddritykset. Tdssi kohdassa vahvistetaan bioanalyyttisia
menetelmid koskevat yleiset vaatimukset.

Seulontamenetelmédn perusteella periaatteessa luokitellaan, onko ndyte vaatimusten mukainen vai epdillddnko,
ettei se tdytd vaatimuksia. Laskettua BEQ-arvoa verrataan titd varten cut-off-arvoon (ks. 7.3 kohta). Jos ndytteen
arvo on alle cut-off-arvon, sitd pidetddn vaatimustenmukaisena. Jos ndytteen arvo on yhtd suuri tai suurempi
kuin cut-off-arvo, niytteen epiillddn olevan vaatimusten vastainen, ja sille on tehtivd analyysi varmistusmene-
telmalld. Kdytinnossd cut-off-arvona voidaan pitdd BEQ-arvoa, joka on kasi kolmasosaa enimmdaismaaristd,
edellyttden, ettd védrien vaatimustenmukaisten tulosten osuus jdd alle 5 %:n ja ettd vddrien vaatimustenvastaisten
tulosten osuus on hyviksyttivd. Koska PCDD/PCDF-yhdisteilli seki PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summalla on erilliset enimmdismairit, ndytteiden vaatimustenmukaisuuden
tarkistaminen ilman fraktiointitislausta edellyttad, etti PCDD/PCDF-yhdisteilld on tarkoituksenmukaiset cut-oft-
arvot biotesteja varten. Toimintarajat ylittdvien néytteiden tarkastuksen yhteydessd cut-off-arvoksi soveltuu
tarkoituksenmukainen prosenttiosuus kustakin toimintarajasta.

Jos ilmaistaan indikatiivinen maard BEQ-arvona, on annettava mittausalueella olevat ja raportointirajan ylittavat
ndytetulokset (ks. 7.1.1 ja 7.1.6 kohta).

7.1 Testivasteen arviointi

7.1.1  Yleiset vaatimukset

— Laskettaessa pitoisuuksia TCDD-kalibrointikdyran avulla kédyrin yldpddssd olevissa arvoissa on suurta
vaihtelua (korkea variaatiokerroin, jiljempand 'CV’). Mittausalue on alue, jossa timd CV on alle 15 %.
Mittausalueen ala-arvot (raportointiraja) on lisiksi asetettava huomattavasti menettelyn nolla-analyysin
tulosta korkeammaksi (soveltamalla vihintddn kerrointa kolme). Mittausalueen yldarvo esitetidn yleensd
EC,,-arvona (70 % vaikuttavan pitoisuuden enimmaiismaaristd), mutta se on matalampi, jos CV on suurempi
kuin 15 % tilld vaihteluvalilld. Mittausalue on médritettdvé validoinnin aikana. Cut-off-arvojen (ks. 7.3 kohta)
on oltava mittausalueen sisilla.

— Standardiliuokset ja niyteuutteet on testattava kolmena tai vihintddn kahtena toistomaarityksend. Toistomai-
rityksid kéytettdessd mikrotitrauslevyn eri osista valituissa 4-6 kuopassa testatun standardiliuoksen tai
varmistusuutteen on tuotettava vaste tai pitoisuus (mahdollinen vain mittausalueella), jossa CV < 15 %.
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7.1.2  Kalibrointi
7.1.2.1 Kalibrointi standardikdyrin avulla

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

— Kalibrointikdyriin on sisillyttdvd 8-12 pitoisuutta (vdhintddn toistomddrityksind) siten, ettd kdyran alapdissd
on riittdvasti pitoisuuksia (mittausalue). Erityistdi huomiota on kiinnitettdvd kiyrdn sovitukseen
mittausalueella. R2-arvolla sellaisenaan on vain vihiinen tai olematon arvo arvioitaessa epilineaarisen
regression sovitusta. Parempi sovitus saadaan aikaan minimoimalla laskettujen ja havaittujen méaarien vilinen
ero kdyrdn mittausalueella (esim. minimoimalla neli56n korotettujen jdimien summa).

— Seuraavaksi ndyteuutteen arvioitu pitoisuus korjataan perustana matriisi- tai liuotin-nollandytteelle lasketun
BEQ-arvon (jotta otetaan huomioon epipuhtaudet kiytetyistd liuottimista ja kemikaaleista) ja korjatun
saannon perusteella (lasketaan sellaisten soveltuvien vertailundytteiden BEQ-arvosta, joissa on edustava
kongeneerijakauma lihelld enimméisméddrdd tai toimintarajaa olevilla pitoisuuksilla). Jotta saanto voidaan
korjata, korjatun saannon on aina oltava vaadittavan vaihteluvilin sisdlldi (ks. 7.1.4 kohta). Saannon
korjaamisessa kdytettivien vertailundytteiden on tdytettdvd 7.2 kohdassa esitetyt vaatimukset.

7.1.2.2 Kalibrointi vertailundytteiden avulla

Vaihtoehtoisesti voidaan kdyttdd kalibrointikdyrdd, joka on tuotettu vahintddn neljin vertailundytteen avulla
(ks. 7.2 kohta): yksi matriisinolla ja kolme vertailuniytettd, joiden pitoisuudet ovat 0,5 x, 1,0 x ja
2,0 x enimmdismaird tai toimintaraja, jolloin nollandytettd ja saantoa ei tarvitse korjata, jos vertailundytteiden
matriisin ominaisuudet ovat samat kuin tuntemattomien ndytteiden. Talloin testivaste, joka vastaa kahta
kolmasosaa enimmdismaaridstd (ks. 7.3 kohta), voidaan laskea suoraan niistd ndytteistd ja sitd voidaan kayttdd
cut-off-arvona. Toimintarajat ylittdvien naytteiden tarkastuksen yhteydessa cut-off-arvoksi soveltuu tarkoituksen-
mukainen prosenttiosuus kustakin toimintarajasta.

7.1.3  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
erillisind. Dioksiinien kaltaisia PCB-yhdisteitd sisltdvan fraktion tulosten arvioinnissa olisi mieluiten kéytettivi
PCB 126:n standardilla tuotettua kalibrointikdyraa.

7.1.4  Biotestien korjatut saannot

"Biotestin korjattu saanto” on laskettava soveltuvista vertailundytteistd, joissa kongeneerijakauma on ldhelld
enimmiismddrdd tai toimintarajaa ja ilmaistaan prosenttiosuutena BEQ-arvosta verrattuna TEQ-arvoon. Sen
mukaan, 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-yhdisteille tehddidn erillinen mddritys, biotestien korjatut saannot ovat sen vuoksi seuraavat: dioksiinien
kaltaisille PCB-yhdisteille 20-60 % ja PCDD/PCDF-yhdisteille 50-130 % (vaihteluvileji sovelletaan TCDD:n
kalibrointikéyrdin). Koska dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden vaikutus PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien
kaltaisten PCB-yhdisteiden summaan voi vaihdella eri matriisien ja naytteiden vililld, biotestin korjatut saannot
summamuuttujan osalta heijastavat naitd vaihteluvilejd ja niiden on oltava 30-130 %.

7.1.5  Saantojen valvonta puhdistusta varten

Yhdisteiden héavikki puhdistuksen aikana on tarkistettava validoinnin yhteydessd. Eri yhdisteilld sdddetylle
nollandytteelle on tehtdvd puhdistus (vdhintddn n = 3), ja saanto ja vaihtelevuus on tarkistettava varmistusmene-
telmalld. Saannon on oltava 60-120 % etenkin niiden yhdisteiden osalta, joiden vaikutus eri seosten TEQ-arvoon
on enemmén kuin 10 %.

(") 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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7.2

7.3

Raportointiraja

BEQ-arvojen raportoimista varten raportointiraja on madritettdvd 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 huomattavasti menettelyn nolla-analyysin tulosta korkeammaksi (soveltamalla vihintddn kerrointa
kolme).

Vertailuniytteiden kiytto

— Vertailundytteiden on edustettava ndytematriisia, kongeneerijakaumia ja pitoisuusalueita PCDD/PCDE-
yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden osalta ldhelld enimmaismédrai tai toimintarajaa olevilla
pitoisuuksilla.

— Kuhunkin testisarjaan on sisillytettdvd nolla-analyysi tai mieluiten nollamatriisi sekd vertailundyte, jonka
pitoisuus vastaa enimmdismadrdd tai toimintarajaa. Ndmd ndytteet on uutettava ja testattava samanaikaisesti
identtisissd oloissa. Vertailundytteen vasteen on oltava selvisti kohonnut verrattuna nollanéytteeseen, jotta
testin soveltuvuus voidaan varmistaa. Kyseisid ndytteitd voidaan kayttdd nolla- ja saantokorjauksiin.

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

— Lisdksi voidaan kéyttdd esimerkiksi 0,5- ja 2-kertaista enimmdismaidrdd tai toimintarajaa edustavia
ylimadraisid vertailuniytteitd, joilla osoitetaan testin toimivuus halutulla mittausalueella enimmaisméarin tai
toimintarajan valvontaa varten. Yhdessi nditd néytteitd voidaan kdyttdd testindytteiden BEQ-arvojen
laskemiseen (ks. 7.1.2.2 kohta).

Cut-off-arvojen méirittiminen

BEQ-arvoina ilmaistujen bioanalyyttisten tulosten ja TEQ-arvoina ilmaistujen varmistusmenetelmien tulosten
vilinen suhde on mddritettdva esimerkiksi kalibroinnilla, jossa vertailundytteisiin, joissa on samanlainen matriisi,
on lisdtty analyyttid 0 x, 0,5 x, 1 X ja 2 x enimmdéismaird, ja jossa kukin ndyte médritetddn 6 kertaa (n = 24).
Korjauskertoimet (nolla ja saanto) voidaan arvioida timin suhteen perusteella, mutta ne on tarkistettava
kussakin testisarjassa sisillyttdimalli mukaan menetelménollat ja/tai matriisinollat ja saantondytteet
(ks. 7.2 kohta).

Cut-off-arvot on mddritettdvd sen arvioimiseksi, vastaako niyte enimmdiismairid koskevia vaatimuksia, tai
haluttaessa toimintarajojen tarkistusta varten, ja vastaavat enimmdiismairdt tai toimintarajat 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 %. Varmistusme-
netelmdn pditosraja on sama kuin enimmdismaird, kun otetaan huomioon mittausepavarmuus.

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

Kun kdytetidn 95 %:n ennustevalin alempaa kaistaa varmistusmenetelman pddtdsrajalla

Cut-off-arvo = BEQp; = Syx X tafem-2 \/ 1/n+1/m+ (x - i)z /Qx

jossa

BEQ,,; varmistusmenetelman pditosrajaa vastaava BEQ, joka vastaa enimmdismdairad, jossa on otettu
huomioon laajennettu mittausepavarmuus

Sy jaannoksen keskihajonta

tfomo2 Studentin kerroin** (a = 5 %, f = vapausasteet, yksipuoliset)

m kalibrointipisteiden kokonaismairi (indeksi j)

n toistojen lukumdira kullakin tasolla
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X; Naytteen pitoisuus (TEQ-arvona) kalibrointipisteessi i varmistusmenetelmalld madritettyna
X kaikkien kalibrointiniytteiden pitoisuuksien keskiarvo (TEQ-arvona)
m
Qu = Z(xi -X)? neliGsummamuuttuja
=1
i = kalibrointipisteen i indeksi
7.3.2  Laskeminen (nollan ja saannon suhteen korjatuista) bioanalyyttisistd tuloksista, kun on analysoitu useita
ndytteitd (n = 6), jotka on kontaminoitu varmistusmenetelmin pditosrajalla, joka on mittaustulosten jakauman
alempi piste vastaavalla BEQ:n keskiarvolla:
Cut-off-arvo = BEQ,,, — 1,64 x SDy
jossa
SD; biologisten maddritystulosten keskihajonta kohdassa BEQp,;, mitattuna laboratorionsisdisissd uusittavuu-
soloissa
7.3.3  Laskeminen bioanalyyttisten tulosten keskiarvona (BEQ-arvoina korjattuna nollan ja saannon suhteen), kun on

analysoitu useita ndytteitd (n = 6), jotka on kontaminoitu tasolla kaksi kolmasosaa enimmdismadrastd tai
toimintarajasta. Tdmd perustuu havaintoon, ettd timd taso on 7.3.1 tai 7.3.2 kohdan mukaan mdéritetyn cut-
off-arvon lahistolla.

95 %:n luottamustasoon perustuva cut-off-arvon laskenta, mikd tarkoittaa, ettd vairien vaatimustenmukaisten
tulosten osuus on < 5 % ja RSD, < 25 %:

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

2. kun on analysoitu useita néytteitd (n > 6), jotka on kontaminoitu varmistusmenetelmén pditosrajalla, joka on
mittaustulosten jakauman alempi piste (jota kuvassa esittdd kellonmuotoinen kdyrd) vastaavalla BEQ:n
keskiarvolla.

Kuva 1
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7.4

Cut-off-arvoja koskevat rajoitukset

BEQ-arvoihin perustuvat cut-off-arvot, jotka on laskettu validoinnin aikana saadusta RSDy-arvosta kdyttimalld
rajallista madrda naytteitd, joiden matriisit jajtai kongeneerit ovat erilaisia, saattavat olla korkeammat kuin
TEQ-arvoihin perustuvat enimmdismdaidrdt tai toimintarajat, koska tarkkuus on tilloin parempi kuin
rutiinitesteissd, joissa on otettava huomioon, ettd mahdollisten kongeneerijakaumien spektri voi olla tuntematon.
Talloin cut-off-arvot on laskettava siten, ettd RSD, = 25 %, tai mieluiten on kdytettdva kaksi kolmasosaa enim-
madismadardstd tai toimintarajasta.

Suorituskykyi koskevat tiedot

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

— Validointiprosessin yhteydessi on osoitettava, ettd testilli pystytddn erottamaan toisistaan nolla- ja
cut-off-arvo, jolloin vastaavan cut-off-arvon ylittdvit ndytteet voidaan tunnistaa (ks. 7.1.2 kohta).

— Kohdeyhdisteet, mahdolliset hairiot sekd suurimmat hyvaksyttavit nollatasot on méariteltava.

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

— BEQ-arvoina ilmaistuja vertailundytte(idjen korjaamattomia tuloksia (nollandyte ja enimmadistasolla tai
toimintarajalla) kdytetdin bioanalyyttisen menetelméin suorituskyvyn arviointiin vakiomittaisella ajanjaksolla.

— Menetelminollaniytteille ja kullekin vertailundytetyypille on luotava laadunvalvontakortit, jotka on
tarkastettava. Ndin varmistetaan, ettd analyyttinen suorituskyky vastaa vaatimuksia. Tami koskee etenkin
menetelménollandytteiden ja mittausalueen alhaisten arvojen vilistd vihimmdéiseroa ja vertailuniytteiden
laboratorionsisdistd uusittavuutta. Menetelménollandytteet on tarkastettava huolellisesti, jotta viltetddn vadrit
vaatimustenmukaiset tulokset vihennyslaskun yhteydessa.

— Vaatimustenvastaisiksi epdillyille néytteille ja 2-10 prosentille vaatimustenmukaisista néytteistd (vdhintddn
20 ndytettd matriisia kohden) suoritettujen varmistusmenetelmien tulokset on koottava, ja niitd on
kéytettdvd seulontamenetelmédn suorituskyvyn sekd BEQ-arvon ja TEQ-arvon vilisen suhteen arvioimisessa.
Tétd tietokantaa voitaisiin hyodyntdad rutiinindytteisiin sovellettavien cut-off-arvojen uudelleen arvioinnissa
validoitujen matriisien osalta.

— Menetelmidn hyvéd suorituskyky voidaan osoittaa myds osallistumalla vertailutesteihin. Jos laboratorio
kykenee osoittamaan hyvin suorituskykynsd, vertailutesteissd analysoitujen néytteiden tulokset, joissa
pitoisuudet ovat enimmillddn esim. 2 x enimmiisméddrd, voidaan sisillyttdd myos védrien vaatimusten-
mukaisten ndytteiden osuuden arviointiin. Niytteiden on katettava erilaisia nayteldhteitd edustavat
yleisimmat kongeneerijakaumat.

— Kontaminaatiotapauksissa cut-off-arvot voidaan arvioida uudelleen ottaen huomioon ndytematriisi ja
tapauksessa esiintyneet kongeneerijakaumat.

TULOSTEN RAPORTOINTI
Varmistusmenetelmdt

— Maddritystuloksiin  on  siséllyttavd yksittdisten PCDD/PCDFF-kongeneerien ja dioksiinien kaltaisten
PCB-kongeneerien pitoisuudet, ja TEQ-arvot on ilmoitettava pienimpind, suurimpina ja viliarvoina, jotta
tulosten raportointiin saadaan mukaan mahdollisimman paljon tietoja. Néin tuloksia pystytddn tulkitsemaan
kulloistenkin vaatimusten mukaisesti.

— Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja rasva-
aineiden uuttamisessa kdytetty menetelmd. Niytteen rasva-ainepitoisuus on mddritettdvd ja ilmoitettava
sellaisten elintarvikematriisien osalta, joille enimméisméidrit ilmoitetaan rasvapitoisuutta kohti ja joiden
rasvapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan lainsddddnnon mukaisesti). Muiden néytteiden
osalta rasva-ainepitoisuuden madrittdiminen on vapaaehtoista.
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— Yksittdisten sisdisten standardien saantotiedot on ilmoitettava, jos saantojen arvot ovat 6.2 kohdassa
mainitun alueen ulkopuolella tai jos enimmdaismaaré ylittyy (tdlléin on ilmoitettava toisen toistomdaarityksen
saantotiedot). Muissa tapauksissa ne on toimitettava pyydettdessa.

— Koska laajennettu mittausepdvarmuus on otettava huomioon pditettiessi ndytteen vaatimustenmukai-
suudesta, tiedot tdstd muuttujasta on myos ilmoitettava. Siksi mddritystulos on ilmoitettava muodossa
x +/- U, jossa x on mddritystulos ja U on laajennettu mittausepavarmuus, jossa kiytetddn kattavuus-
kerrointa 2, jolloin luotettavuustaso on noin 95 %. Jos PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten
PCB-yhdisteiden pitoisuudet médritetddn erikseen, erillisten analyysitulosten yhteenlaskettua arvioitua
laajennettua epavarmuutta on kiytettivdi PCDD/PCDF-yhdisteiden ja dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden
pitoisuuksien summaa varten.

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

Bioanalyyttiset seulontamenetelmdt

— Seulonnan tuloksen perusteella niytteen ilmoitetaan olevan vaatimustenmukainen tai sen epiillddn olevan
vaatimustenvastainen.

— Lisdksi indikatiivinen tulos PCDD/PCDF-yhdisteiden jajtai dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden osalta
voidaan ilmaista BEQ-arvona eikdi TEQ-arvona (ks. 1 kohta). Jos ndytteen vaste on raportointirajan
alapuolella, néytteelld ilmoitetaan olevan raportointirajaa matalampi arvo. Jos néytteen vaste on
mittausalueen yldpuolella, néytteelld ilmoitetaan olevan mittausalueen ylittdva arvo ja mittausalueen yldarvoa
vastaava pitoisuus ilmaistaan BEQ-arvona.

— Kunkin nédytematriisityypin osalta raportissa on mainittava merkittdvind pidetty taso (enimmiismaird,
toimintaraja), johon arviointi perustuu.

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

— Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja rasva-
aineiden uuttamisessa kdytetty menetelmd. Niytteen rasva-ainepitoisuus on mddritettdvd ja ilmoitettava
sellaisten elintarvikematriisien osalta, joille enimmdismairit ilmoitetaan rasvapitoisuutta kohti ja joiden
rasvapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan lainsddddnnon mukaisesti). Muiden néytteiden
osalta rasva-ainepitoisuuden madrittdiminen on vapaachtoista.

— Jos niytteiden epiillidn olevan vaatimustenvastaisia, raporttiin on liitettdvd selvitys toteutettavista
toimenpiteistd. Jos ndytteissi on merkittivii PCDD/PCDF-pitoisuuksia sekd PCDD/PCDF-yhdisteiden ja
dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summan pitoisuuksia, kohonneet pitoisuudet on maidritettdva tai
vahvistettava varmistusmenetelman avulla.

— Vaatimustenvastaiset tulokset on ilmoitettava vain varmistusmaarityksesta.

Fysikaaliskemialliset seulontamenetelmdt

— Seulonnan tuloksen perusteella niytteen ilmoitetaan olevan vaatimustenmukainen tai sen epiillddn olevan
vaatimustenvastainen.

— Kunkin nédytematriisityypin osalta raportissa on mainittava merkittdvind pidetty taso (enimmdismaird,
toimintaraja), johon arviointi perustuu.

— Lisdksi voidaan antaa yksittdisten PCDD/PCDFF-kongeneerien ja [tai dioksiinien kaltaisten PCB-kongeneerien
pitoisuudet ja TEQ-arvot ilmoitettuina pienimpind, suurimpina ja viliarvoina, Tulokset on ilmaistava
samoina yksikkoind ja (vdhintddn) yhtd monen merkitsevin numeron tarkkuudella kuin asetuksessa (EY)
N:o 1881/2006 vahvistetut enimmaismaarat.

— Yksittdisten sisdisten standardien saantotiedot on toimitettava, jos saantojen arvo on 6.2 kohdassa mainitun
alueen ulkopuolella, ja pyynnostd myos muissa tapauksissa.

— Raportissa on mainittava sovellettu GC-MS-menetelma.

— Raportissa on myos ilmoitettava PCDD/PCDF-yhdisteiden, dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden ja rasva-
aineiden uuttamisessa kdytetty menetelmd. Niytteen rasva-ainepitoisuus on mddritettdvd ja ilmoitettava
sellaisten elintarvikematriisien osalta, joille enimmaiisméidrit ilmoitetaan rasvapitoisuutta kohti ja joiden
rasvapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan lainsddddnnon mukaisesti). Muiden néytteiden
osalta rasva-ainepitoisuuden madrittdiminen on vapaachtoista.
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— Jos niytteiden epiillidn olevan vaatimustenvastaisia, raporttiin on liitettdvd selvitys toteutettavista
toimenpiteistd. Jos ndytteissi on merkittivii PCDD/PCDF-pitoisuuksia seki PCDD/PCDF-yhdisteiden ja
dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summan pitoisuuksia, kohonneet pitoisuudet on mdidritettava tai
vahvistettava varmistusmenetelman avulla.

— Vaatimustenvastaisuus voidaan vahvistaa vasta varmistusmaarityksen jilkeen.
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Lisdys

Thmisille aiheutuvan riskin arvioinnissa kaytettavit WHO:n toksisuusekvivalenssikertoimet (TEF), jotka perustuvat
Genevessd kesdkuussa 2005 pidetyn Maailman terveysjirjeston (WHO) kansainvilisen kemikaaliturvallisuusohjelman
(IPCS) asiantuntijakokouksen paitelmiin (')

Kongeneeri TEF-arvo Kongeneeri TEF-arvo

Dibentso-p-dioksiinit (PCDD:t) Dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet
Ei-orto-PCB-yhdisteet + mono-orto-PCB-yhdisteet

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Ei-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

Kaytetyt lyhenteet: T = tetra; Pe = penta; Hx = heksa; Hp = hepta; O = okta; CDD = klooridibentsodioksiini; CDF = klooridibentsofu-
raani; CB = klooribifenyyli.

(") 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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LIITE IV

NAYTTEIDEN VALMISTUS JA TIETYISSA ELINTARVIKKEISSA OLEVIEN MUIDEN KUIN DIOKSIINIEN KALTAISTEN
PCB-YHDISTEIDEN PITOISUUKSIEN TARKASTUKSESSA KAYTETTAVIA MAARITYSMENETELMIA KOSKEVAT
VAATIMUKSET

Tissa liitteessd vahvistettuja vaatimuksia on sovellettava analysoitaessa elintarvikkeita muiden kuin dioksiinien kaltaisten
polykloorattujen bifenyylien (muut kuin dioksiinien kaltaiset PCB:t) pitoisuuksien virallista tarkastusta varten ja kun on
kyse ndytteiden valmistuksesta ja médritysvaatimuksista muita sddntelytarkoituksia varten, mukaan lukien elintarvikealan
toimijan asetuksen (EY) N:o 852/2004 sddnnosten noudattamisen varmistamiseksi suorittamat tarkastukset.

Tdmdn asetuksen liitteessd Il olevassa 3 kohdassa vahvistettuja ndytteiden valmistusta koskevia sddnnoksid on
sovellettava my6s muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksia elintarvikkeissa koskevaan
tarkastukseen.

1. Soveltuvat osoitusmenetelmit

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

2. Tarkasteltavana olevien analyyttien tunnistus ja varmistus

— Suhteellinen retentioaika verrattuna sisdisiin standardeihin tai vertailustandardeihin (hyviksyttivd poikkeama
+/- 0,25 %).

— On varmistettava, ettd muut kuin dioksiinien kaltaiset PCB-yhdisteet erotetaan kaasukromatografian avulla
(mittausta hdiritsevistd aineista ja eritoten mukana -eluoituvista PCB-yhdisteistd, erityisesti jos ndytteiden
pitoisuudet ovat laillisissa rajoissa, ja vaatimustenvastaisuus on vahvistettava (')).

— GC-MS-tekniikat:
— Vihintddn seuraavan molekyyli-ionien tai molekyyliklusterin tunnusomaisten ionien lukuméirin valvonta:
— kaksi spesifistd ionia HRMS-menetelmassd,
— kolme spesifistd ionia LRMS-menetelmissd,

— kaksi spesifistd prekursori-ionia, joista kummallakin on yksi spesifinen vastaava siirtymdituoteioni,
MS-MS-menetelmassa.

— Suurimmat sallitut toleranssit valikoitujen massafragmenttien mairien suhteille:

Valittujen massafragmenttien mdaarasuhteen suhteellinen poikkeama teoreettisesta mdaardstd tai kohdeionin
(runsaimmin esiintyvd mitattu ioni) ja sekundaaris(t)en ioni(e)n kalibrointistandardista: £ 15 %.

— GC-ECD:
Enimmiismairan ylittavat tulokset on varmistettava kahdella kaasukromatografikolonnilla, joiden stationiérifaasin

polariteetti on erilainen.

3. Menetelmin suorituskyvyn osoittaminen

Suorituskyky on validoitava enimmiispitoisuuden mittausalueella (0,5-2 x enimmaéismaird), ja toistettujen mittausten
variaatiokertoimen on oltava hyviksyttavi (ks. 8 kohta, kohtalaista tarkkuutta koskevat vaatimukset).

4. Mdiritysraja

Muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden LOQ-arvojen (3 summa ei saa olla suurempi kuin kolmasosa
enimmdaismaaristd (3).

5. Laadunvalvonta

Nollandytteiden sddnnollinen mittaus; sellaisten ndytteiden analyysi, joihin on lisdtty analyyttid; laadunvalvonta-
ndytteet; osallistuminen asianomaisia matriiseja koskeviin laboratorioiden vilisiin tutkimuksiin.

(") Mukana eluoituvia kongeneereja ovat usein esimerkiksi PCB 2831, PCB 52/69 ja PCB 138/163/164. GC-MS-menetelmien osalta on
otettava huomioon myos mahdolliset useampia klooriatomeja sisdltivien kongeneerien osien aiheuttamat héiriot.

(%) Tarvittaessa on noudatettava asiakirjassa "Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the Field of
Contaminants in Feed and Food” [link to website] kuvattuja periaatteita.

(*) On erittiin suositeltavaa, ettd reagenssinolla vaikuttaa vain vihin néytteessd olevan kontaminantin tasoon. Laboratorion on seurattava
nollatasojen vaihtelua etenkin, jos nollatasot vihennetdin mittausarvoista.
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6. Saantojen valvonta

— On kaytettdvd sopivia sisdisid standardeja, joiden fysikaalis-kemialliset ominaisuudet ovat samantapaiset kuin
tarkasteltavana olevilla analyyteilla.

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

— my0s lisdys uutettuun rasvaan (ennen puhdistusprosessia) on mahdollista, jos enimmiismédrd ilmoitetaan
suhteessa rasvapitoisuuteen.

— Vaatimukset menetelmille, joissa kdytetddn kaikkia kuutta isotooppileimattua muuta kuin dioksiinien kaltaista
PCB-kongeneeria:

— tulokset on oikaistava sisdisten standardien saantojen suhteen,
— isotooppileimattujen sisdisten standardien yleisesti hyvaksytyt saannot ovat 60-120 %,

— pienemmit tai suuremmat saannot voidaan hyviksya yksittdisille yhdisteille, jos niiden osuus kuuden muun
kuin dioksiinien kaltaisen PCB-yhdisteen yhteismairastd on alle 10 %.

— Vaatimukset menetelmille, joissa ei kdytetd kaikkia kuutta isotooppileimattua sisdistd standardia tai muuta siséistd
standardia:

— sisdisten standardien saannot on tarkastettava kaikista ndytteista,
— 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
laadunvalvontanaytteiden avulla, joiden pitoisuudet ovat enimmdismdairdn vaihteluvalilli. Ndiden kongeneerien
hyviksyttavit saannot ovat 60-120 %.

7. Laboratorioita koskevat vaatimukset

Asetuksen (EY) N:o 882/2004 sdinnosten mukaisesti laboratorioiden on oltava ISO-oppaan 58 mukaisesti toimivan
tunnustetun laitoksen hyviksymid, milld varmistetaan, ettd laboratoriot soveltavat analyyttistd laadunvarmistusta.
Laboratorioiden hyviksyntd on tehtivi EN ISO/IEC 17025 -standardin mukaisesti. Lisiksi on tarvittaessa
noudatettava asiakirjassa “Technical Guidelines for the estimation of measurement uncertainty and limits of
quantification for PCB analysis” kuvattuja periaatteita (*).

8. Suorituskykyi koskevat tiedot: Kriteerit, jotka koskevat muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden
summaa enimmadispitoisuudella

Isotooppilaimennusmassaspektrometria (¥) Muut menetelmat
Oikeellisuus -20-+20% -30-+30%
Kohtalainen tarkkuus (RSDy) <15% <20 %
Suurimman ja pienimmdn arvon ero- | < 20 % <20 %
tus

(*) Kaikkien kuuden *C-leimatun analogin kdyttod sisdisind standardeina edellytetddn.

9. Tulosten raportointi

— Maritystuloksiin on sisillyttivd yksittdisten muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-kongeneerien pitoisuudet ja
muiden kuin dioksiinien kaltaisten PCB-yhdisteiden summa, jotka ilmoitetaan pienimpind, suurimpina ja
viliarvoina, jotta tulosten raportointiin saataisiin mukaan mahdollisimman paljon tietoja; ndin tuloksia pystytiin
tulkitsemaan kulloistenkin vaatimusten mukaisesti.

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

—
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— Raportissa on my6s ilmoitettava PCB-yhdisteiden ja rasva-aineiden uuttamisessa kdytetty menetelmd. Naytteen
rasva-ainepitoisuus on mddritettdvd ja ilmoitettava sellaisten elintarvikematriisien osalta, joille enimmaéismadrit
ilmoitetaan rasvapitoisuutta kohti ja joiden rasvapitoisuuden odotetaan olevan 0-2 % (voimassa olevan
lainsddddnnon mukaisesti). Muiden ndytteiden osalta rasva-ainepitoisuuden madrittdiminen on vapaachtoista.

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

— Koska laajennettu mittausepavarmuus on otettava huomioon piitettiessd ndytteen vaatimustenmukaisuudesta,
tiedot kyseisestd muuttujasta on myds ilmoitettava. Siksi mddritystulokset on ilmoitettava muodossa x +/- U,
jossa x on mddritystulos ja U on laajennettu mittausepdvarmuus, jossa kaytetddn kattavuuskerrointa 2, jolloin
luotettavuustaso on noin 95 %.

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