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REGOLAMENTI

REGOLAMENT TAL-KUMMISSJONI (UE) 2017/771
tat-3 ta’ Mejju 2017

li jemenda r-Regolament (KE) Nru 152/2009 fir-rigward tal-metodi ghad-determinazzjoni tal-livelli
tad-diossini u l-poliklorobifenili

(Test b'rilevanza ghaz-ZEE)
IL-KUMMISSJONI EWROPEA,
Wara li kkunsidrat it-Trattat dwar il-Funzjonament tal-Unjoni Ewropea,

Wara li kkunsidrat ir-Regolament (KE) Nru 882/2004 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill tad-29 ta’ April 2004 dwar il-
kontrolli uffi¢jali mwettqa biex tigi zgurata l-verifika tal-konformita mal-ligi tal-ghalf u l-ikel, mas-sahha tal-annimali
u mar-regoli dwar il-welfare tal-annimali (!), u b’mod partikolari I-Artikolu 11(4) tieghu,

Billi:

(1)  Ir- Regolament tal-Kummissjoni (KE) Nru 152/2009 (3 jinkludi metodi ghad-determinazzjoni tal-livelli ta’ poliklo-
rodibenzo-p-diossini (PCDDs), poliklorodibenzofurani (PCDFs), poliklorobifenili (PCBs) simili ghad-diossini
u PCBs mhux simili ghad-diossini fl-ghalf.

(2)  T-laboratorju ta’ referenza tal-UE ghad-diossini u 1-PCBs fl-ghalf u fl-ikel ta prova li r-rizultati analitici ghad-
diossini u I-PCBs f¢erti kazijiet mhumiex affidabbli meta l-kriterji tar-rendiment stipulati fil-Parti B tal-Anness V
tar-Regolament (KE) Nru 152/2009 ma jigux applikati minn laboratorji li jwettqu l-analizi ta’ kampjuni mehuda
mill-operaturi tan-negozju tal-ghalf skont ir-Regolament (KE) Nru 183/2005 tal-Parlament Ewropew u tal-
Kunsill (). Huwa ghalhekk xieraq li l-applikazzjoni tal-kriterji tar-rendiment ghall-analizi tal-kampjuni ssir
obbligtorja.

(3)  Billi l-metodu li permezz tieghu jintuza limitu ta’ decizjoni biex jizgura, b'certa probabbilta, li r-rizultat analitiku
huwa oghla mil-livell massimu, kif previst fid-Decizjoni tal-Kummissjoni 2002/657/KE (*), ma ghadux jigi
applikat ghall-analizi tad-diossini, il-furani u 1-PCBs fl-oggetti tal-ghalf, huwa xieraq li jithassar dan il-metodu u li
jinzamm biss il-metodu tal-incertezza estiza bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2 li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’
madwar 95 %.

(4 Gew zviluppati dokumenti ta’ gwida dwar l-in¢ertezza tal-kejl u ghall-istima tal-Limitu ta’ Ditezzjoni (LOD) u I-
Limitu ta’ Kwantifikazzjoni (LOQ). Huwa xieraq li ssir referenza ghalihom.

(5)  Bkonformita mar-rekwiziti ta’ rappurtar ghall-metodi ta’ skrinjar bijoanalitici stipulati fil-Parti B tal-Anness V tar-
Regolament (KE) Nru 152/2009, huwa xieraq li ghall-metodi fizikokimici, li jintuzaw ghall-iskrinjar, jigu preveisti
wkoll rekwiziti ta’ rappurtar specifici fil-Kapitolu II ta’ dik il-Parti.

(6)  Peress li l-analizi tad-diossini, il-PCBs simili ghad-diossini u I-PCBs mhux simili ghad-diossini hija fhafna kazijiet
determinata ghalihom fdaqqa, huwa xieraq li l-kriterji tar-rendiment tal-PCBs mhux simili ghad-diossini stipulati
fil-punt 3.3 tal-Kapitolu III tal-Parti B tal-Anness V tar-Regolament (KE) Nru 152/2009 jigu allinjati mal-kriterji
tar-rendiment ghad-diossini u 1-PCBs simili ghad-diossini. Din hija simplifikazzjoni minghajr bidliet sostanzjali fil-
prattika peress li fil-kaz tal-PCBs mhux simili ghad-diossini l-intensita relattiva ta’ joni kwalifikaturi meta mqabbla
mal-mira tal-joni hija ta’ > 50 %.

() GUL165, 30.4.2004, p. 1.

() Ir-Regolament tal-Kummissjoni (KE) Nru 152/2009 tas-27 ta’ Jannar 2009 li jistabbilixxi l-metodi ta’ tehid ta’ kampjuni u analizi ghall-
kontroll uffi¢jali tal-ghalf (GU L 54, 26.2.2009, p. 1).

(*) Ir-Regolament (KE) Nru 183/2005 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill tat-12 ta’ Jannar 2005 li jistabbilixxi l-htigijiet ghall-igjene tal-
ghalf (GUL 35, 8.2.2005, p. 1).

(*) 1d-Decizjoni tal-Kummissjoni 2002657 [KE tal-14 ta’ Awwissu 2002 li timplimenta d-Direttiva tal-Kunsill 96/23 KE rigward il-hidma ta’
metodi analitici u l-interpretazzjoni tar-rizultati (GU L 221, 17.8.2002, p. 8).
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(7)  Wara l-esperjenza miksuba, huwa xieraq li jigu adattati certi specifikazzjonijiet teknici bhalma huma l-irkupri ta’
standards b’tikketta ta’ isotopu previsti fil-punti 7.3 u 7.5 tal-Kapitolu III tal-Parti B tal-Anness V tar-Regolament
(KE) Nru 152/2009.

(8)  Barra minn hekk, hemm diversi modifiki minuri ohrajn proposti ghad-dispozizzjonijiet attwali biex tittejjeb il-
konsistenza fit-terminologija uzata, bil-htiega tas-sostituzzjoni shiha tal-Parti B tal-Anness V tar-Regolament (KE)
Nru 152/2009 biex tinzamm il-legibbilta tat-test.

(9)  Ghalhekk, ir-Regolament (KE) Nru 152/2009 ghandu jigi emendat skont dan.

(10)  T-mizuri stipulati fdan ir-Regolament huma skont l-opinjoni tal-Kumitat Permanenti dwar il-Katina Alimentari
u s-Sahha tal-Annimali,

ADOTTAT DAN IR-REGOLAMENT:

Artikolu 1

II-Parti B tal-Anness V tar-Regolament (KE) Nru 152/2009 hi emendata kif jidher fl-Anness ta’ dan ir-Regolament.

Artikolu 2

Dan ir-Regolament ghandu jidhol fis-sehh fl-ghoxrin jum wara dak tal-pubblikazzjoni tieghu fIl-Gurnal Uffigjali tal-
Unjoni Ewropea.

Dan ir-Regolament ghandu jorbot fl-intier tieghu u japplika direttament fl-Istati Membri
kollha.

Maghmul fi Brussell, it-3 ta’ Mejju 2017.

Ghall-Kummissjoni
1l-President
Jean-Claude JUNCKER
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ANNESS

Fl-Anness V tar-Regolament (KE) Nru 152/2009, il-Parti B “DETERMINAZZJONI TAL-LIVELLI TA’ DIOSSINI (PCDD/

PCDF) U TA’ PCBs” tinbidel b’dan li gej:

“B. DETERMINAZZJONI TAL-LIVELLI TA’ DIOSSINI (PCDD/PCDF) U TA’ PCBs

KAPITOLU 1

1. Kamp ta’ applikazzjoni u definizzjonijiet

Metodi ta’ tehid ta’ kampjuni u interpretazzjoni tar-rizultati analitici

II-kampjuni mahsuba ghall-kontroll uffi¢jali tal-livelli ta’ poliklorodibenzo-p-diossina (PCDDs), poliklorodi-
benzofuran (PCDFs), poliklorobifenili (PCBs)(*) simili ghad-diossini u PCBs (') li mhumiex simili ghad-
diossini fl-ghalf ghandhom jittiehdu skont id-dispozizzjonijiet tal-Anness 1. Ghandhom jigu applikati r-
rekwiziti kwantitattivi frelazzjoni mal-kontroll ta’ sustanzi jew prodotti mqassma uniformament fl-ghalf kif
stipulat fil-punt 5.1 tal-Anness 1. Aggregazzjoni ta’ kampjuni li tkun inkisbet ghandha tigi kkunsidrata
bhala rapprezentattiva tal-lottijiet jew tas-sublottijiet li minnhom tkun ittiehdet. Ghandha tigi stabbilita
konformita mal-livelli massimi stipulati mid-Direttiva 2002/32/KE fuq bazi tal-livelli ddeterminati fil-

kampjuni tal-laboratorju.

Ghall-finijiet ta’ din il-Parti B, ghandhom japplikaw id-definizzjonijiet migjuba fl-Anness I mad-Decizjoni
tal-Kummissjoni 2002/657KE (3).

() Tabella tat-TEF (= fatturi ta’ ekwivalenza tossika) ghal PCDDs, PCDFs u PCBs simili ghad-diossini: It-TEFs tad-WHO ghall-valutazzjoni
tar-riskju ghall-bnedmin imsejsa fuq il-konkluzjonijiet tal-laggha ta’ esperti tal-Programm Internazzjonali dwar is-Sigurta tas-Sustanzi
Kimici (IPCS) tal-Organizzazzjoni Dinjija tas-Sahha (WHO), li saret fGinevra fGunju 2005 (Martin van den Berg et al., The 2005
World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic Equivalency Factors for Dioxins and Dioxin-like
Compounds. Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)).

Kongeneru Valur TEF Kongeneru Valur TEF
Dibenzo-p-diossini (‘PCDDs”) u Dibenzo-p-furani PCBs “simili ghad-diossini”
(“PCDFs”) PCBs mhux orto + PCBs monoorto
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 PCBs mhux orto
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 PCBs mhux orto
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

Tagsiriet uzati: ‘T’ = tetra; ‘Pe’ = penta; “Hx" = eza; “Hp” = epta; “O” = okta; “CDD” = klorodibenzodiossina; “CDF” = klorodibenzofuran;

“CB” = klorobifenil.

Id-Decizjoni 2002/657 [KE tal-Kummissjoni tal-14 ta’ Awwissu 2002 li jimplimenta d-Direttiva tal-Kunsill 96/23/KE rigward il-hidma ta’

metodi analitici u l-interpretazzjoni tar-rizultati (GU L 221, 17.8.2002, p. 8.)
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Minbarra dawk id-definizzjonijiet, id-definizzjonijiet li gejjin ghandhom japplikaw ghall-finijiet ta’ din il-
parti B:

“Metodi tal-iskrinjar” tfisser il-metodi uzati ghall-ghazla ta’ dawk il-kampjuni blivelli ta’ PCDD/Fs u PCBs
simili ghad-diossini li jagbzu l-livelli massimi, jew il-livelli ta’ azzjoni. Dawn ghandhom jippermettu
ammont qawwi ta’ kampjunar kosteffi¢jenti, biex b’hekk izidu I-possibbilta li jigu skoperti kazijiet godda ta’
esponiment gholi tal-konsumaturi u ta’ riskji ghal sahhithom. Il-metodi tal-iskrinjar ghandhom ikunu
bbazati fuq metodi bijoanalitic¢i jew GC-MS. Ir-rizultati minn kampjuni li jagbzu l-valur ta’ limitu uzat biex
tigi vverifikata l-konformita mal-livell massimu ghandhom jigu verifikati bl-uzu ta’ rianalizi shiha mill-
kampjun originali b'metodu ta’ konferma.

“Metodi ta’ konferma” tfisser metodi li jipprovdu informazzjoni shiha jew kumplimentarja li tippermetti li
jigu identifikati I-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini u li dawn jigu kkwantifikati minghajr zball fil-livell
massimu jew fil-kaz ta’ htiega fil-livell ta’ azzjoni. Dawn il-metodi juzaw kromatografija b'fazi gassuza/
spettrometrija tal-massa brizoluzzjoni gholja (GC-HRMS) jew kromatografija b'fazi gassuza/spettrometrija
tal-massa tandem (GC-MS/MS).

2. Konformita tal-lott jew tas-sublott mal-livell massimu
2.1. Fir-rigward ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini

Il-lott jew is-sublott jikkonforma mal-livell massimu jekk ir-rizultat analitiku tas-somma ta’ PCB 28,
PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 u PCB 180 (minn hawn 'il quddiem imsejha PCBs mhux simili ghad-
diossini) ma jagbizx il-livell massimu stabbilit mid-Direttiva 2002/32/KE, b’gies tal-incertezza estiza tal-
kejl (). I-lott jew is-sublott ma jikkonformax mal-livell massimu kif stabbilit mid-Direttiva 2002/32/KE,
jekk il-medjan taz-zewg rizultati analitici ta’ livell superjuri () miksuba minn analizijiet dupplikati (*), b’qies
tal-incertezza tal-kejl imwessa’, jagbez il-livell massimu bla dubju ragjonevoli, jigifieri l-koncentrazzjoni
analizzata wara li titnaqqas l-incertezza estiza tal-kejl tintuza biex tigi evalwata l-konformita.

L-incertezza estiza tal-kejl hija kkalkulata bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2 u dan jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’
madwar 95 %. Lott jew sublott ma jkunx konformi jekk il-medjan tal-valuri mkejla nieqsa minnu I-
incertezza estiza tal-medjan huwa oghla mil-livell massimu.

Ir-regoli, imsemmija fil-paragrafi taht dan il-punt, ghandhom japplikaw ghar-rizultati analiti¢ci miksuba fuq
il-kampjun ghall-kontroll uffi¢jali. Fil-kaz ta’ analizi ghal skopijiet ta’ difiza jew ta’ referenza, ghandhom
japplikaw ir-regoli nazzjonali.

2.2 Rigward il-PCDD/Fs u I-PCBs simili ghad-diossini

I-lott jew sublott ikun jagbel mal-livell massimu jekk ir-rizultat ta’ analizi wahda,

— imwettqa minn metodu ta’ skrinjar b’rata ta’ konformita falza taht il-5 %, jindika li I-livell ma jaqbizx il-
livell massimu rispettiv ta’ PCDD/[Fs u s-somma ta’ PCDD|Fs u PCBs simili ghad-diossini stipulati mid-
Direttiva 2002/32/KE,

— imwettqa minn metodu ta’ konferma, ma jagbizx il-livell massimu rispettiv ta’ PCDD/Fs u s-somma ta’
PCDD|Fs u PCBs simili ghad-diossini stipulati mid-Direttiva 2002/32/KE, meta wiched jikkunsidra 1-
incertezza tal-kejl.

(") H-principji mfissra fil-“Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using
Isotope Dilution Mass Spectrometry” (http://ec.europa.cuffood/safety/animal-feed_en) ghandhom jigu segwiti fejn japplika.

(3 I-kuncett tal-“livell superjuri” (upper-bound) jehtieg l-uzu tal-limitu ta’ kwantifikazzjoni ghall-kontribuzzjoni ta’ kull kongeneru mhux
kwantifikat. Il-kuncett tal-“livell inferjuri” (lower-bound) jehtieg l-uzu ta’ zero ghall-kontribuzzjoni ta’ kull kongeneru mhux kwantifikat.
II-kuncett tal-“livell medju” (medium-bound) jehtieg l-uzu ta’ nofs il-limitu ta’ kwantifikazzjoni meta tigi kkalkulata I-kontribuzzjoni ta’
kull kongeneru mhux kwantifikat.

Analizi duplikata: Analizi separata tal-analiti ta’ interess bl-uzu tat-tieni alikwota tal-istess kampjun omogenizzat. Bmod generali,
japplikaw ir-rekwiziti ghal analizi duplikata kif previst fl-Anness II, il-Kapitolu C, il-punt 3. Madankollu, fil-kaz tal-metodi bl-uzu ta’
standard intern bit-tikketta *C ghall-analiti rilevanti, tkun mehtiega analizi duplikata jekk ir-rizultat tal-ewwel determinazzjoni ma jkunx
konformi. L-analizi duplikata hija necessarja biex tigi eskluza l-possibbilta ta’ kontaminazzjoni krocjata jew xi tahwida acc¢identali tal-
kampjuni. Fil-kaz li l-analizi ssir fil-qafas ta’ in¢ident ta’ kontaminazzjoni, il-konferma banalizi duplikata tista’ tigi eliminata fkaz li I-
kampjuni maghzulin ghall-analizi huma konnessi, permezz tat-tra¢cabbilta, mal-in¢ident ta’ kontaminazzjoni u I-livell misjub ikun
konsiderevolment oghla mil-livell massimu.

—_
-~


http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en
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Ghal assaggi tal-iskrinjar ghandu jkun stabbilit valur ta’ limitu ghal decizjonijiet dwar il-konformita tal-
kampjuni mal-livelli massimi rispettivi stipulati jew ghal PCDD/Fs, jew inkella ghas-somma ta’ PCDD/Fs
u PCBs simili ghad-diossini.

II-lott jew is-sublott ma jikkonformax mal-livell massimu kif stabbilit mid-Direttiva 2002/32/KE, jekk il-
medjan taz-zewg rizultati analitici ta’ livell superjuri (') miksuba minn analizi, () duplikata, bl-uzu ta’
metodu ta’ konferma, b'gies tal-incertezza estiza tal-kejl, jagbez il-livell massimu bla dubju ragjonevoli,
jigifieri l-koncentrazzjoni analizzata wara li titnaqqgas l-incertezza estiza tal-kejl tintuza biex tigi evalwata I-
konformita.

L-incertezza estiza tal-kejl, tinhadem billi jintuza fattur ta’ kopertura ta’ 2 u dan jaghti livell ta’ fiducja ta’
madwar 95 %. Lott jew sublott ma jkunx konformi jekk il-medjan tal-valuri mkejla nieqsa minnu I-
incertezza estiza tal-medjan huwa oghla mil-livell massimu.

[s-somma tal-istima tal-inCertezzi estizi tar-rizultati analitici separati tal-PCDD|Fs u [-PCBs simili ghad-
diossini ghandha tintuza ghas-somma tal-PCDD/Fs u |-PCBs simili ghad-diossini.

Ir-regoli, imsemmija fil-paragrafi taht dan il-punt, ghandhom japplikaw ghar-rizultati analiti¢i miksuba fuq
il-kampjun ghall-kontroll uffi¢jali. Fil-kaz ta’ analizi ghal skopijiet ta’ difiza jew ta’ referenza, ghandhom
japplikaw ir-regoli nazzjonali.

3. Rizultati 1i jagbzu l-livelli ta’ azzjoni kif stipulati fl-Anness II tad-Direttiva 2002/32/KE

Il-livelli ta’ azzjoni jservu ta’ ghodda biex jintghazlu l-kampjuni fdawk il-kazijiet fejn hu mehtieg li jigi
identifikat is-sors ta’ kontaminazzjoni u li jittiechdu mizuri biex din titnaqqas jew titnehha. Il-metodi ta’
skrinjar ghandhom jistabbilixxu valuri ta’ limitu ghas-selezzjoni ta’ dawk il-kampjuni. Fkaz li jkunu
mehtiega sforzi sinifikanti biex ikun identifikat is-sors u biex il-kontaminazzjoni titnaqqas jew tigi
eliminata, ikun xieraq li tigi konfermata I-qabza fil-livelli ta’ azzjoni bl-analizi duplikata permezz ta’ metodu
ta’ konferma u b’kunsiderazzjoni tal-incertezza estiza tal-kejl ().

KAPITOLU II

Preparazzjoni tal-kampjun u r-rekwiziti ghall-metodi ta’ analizi uZati fil-kontroll uffijali tal-livelli
ta’ diossini (PCDD/Fs) u ta’ PCBs simili ghad-diossini fl-ghalf

1. Kamp tal-applikazzjoni

Ir-rekwiziti stipulati fdan il-Kapitolu ghandhom jigu applikati meta l-ghalf ikun analizzat ghall-kontroll
uffi¢jali tal-livelli ta’ PCDD/Fs sostituti ta’ 2, 3, 7, 8 u diossini simili ghall-PCBs u fir-rigward ta’ thejjija ta’
kampjuni u rekwiziti analiti¢i ghal ghanijiet regolatorji ohrajn, li jinkludu l-kontrolli mwettqa mill-operatur
tan-negozju tal-ghalf biex jizgura l-konformita mad-dispozizzjonijiet tar-Regolament (KE) Nru 1832005
tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill (*).

(") D-kuncett tal-“livell superjuri” jirrikjedi l-uzu tal-limitu ta’ kwantifikazzjoni ghall-kontribuzzjoni ta’ kull kongenru mhux kwantifikat

ghall-Ekwivalent ta’ Tossicita (TEQ). Il-kuncett tal-“livell inferjuri” jehtieg l-uzu taz-zero ghall-kontribuzzjoni ta’ kull kongeneru mhux

kwantifikat ghat-TEQ. [l-kuncett ta’ “limitu medju” jehtieg l-uzu ta’ nofs il-limitu ta’ kwantifikazzjoni billi tigi kkalkulata l-kontribuzzjoni

ta’ kull kongenru mhux kwantifikat ghat-TEQ.

B'mod generali, japplikaw ir-rekwiziti ghal analizi duplikata kif previst fl-Anness I, il-Kapitolu C, il-punt 2. Madankollu, fil-kaz tal-

metodi ta’ konferma bl-uzu ta’ standard intern bit-tikketta 13C ghall-analiti rilevanti, tkun mehtiega analizi duplikata jekk ir-rizultat tal-

ewwel determinazzjoni ma jkunx konformi. L-analizi duplikata hija necessarja biex tigi eskluza l-possibbilta ta’ kontaminazzjoni krocjata

jew xi tahwida accidentali tal-kampjuni. Fil-kaz li l-analizi ssir fil-qafas ta’ in¢ident ta’ kontaminazzjoni, il-konferma b’analizi duplikata

tista’ tigi eliminata f'kaz li I-kampjuni maghzulin ghall-analizi huma konnessi, permezz tat-tra¢¢abbilta, mal-in¢ident ta’ kontaminazzjoni

u livell misjub ikun konsiderevolment oghla mil-livell massimu.

() Spjegazzjoni identika u r-rekwiziti ghall-analizi duplikata ghall-kontroll tal-livelli ta’ azzjoni kif imsemmi fin-nota ta’ giegh il-pagna 2
aktar 'il fuq ghal-livelli massimi.

(*) Ir-Regolament (KE) Nru 183/2005 tal-Parlament Ewropew u tal-Kunsill tat-12 ta’ Jannar 2005 li jistabbilixxi I-htigijiet ghall-igjene tal-
ghalf (GUL 35, 8.2.2005, p. 1).

—
-
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Il-monitoragg tal-prezenza ta’ PCDD[Fs u PCBs simili ghad-diossini fl-ghalf jista’ jsir ghal zewg tipi
differenti ta’ metodi analitici:

(@) Metodi ta’ skrinjar

L-ghan tal-metodi tal-iskrinjar huwa li jintghazlu dawk il-kampjuni b'livelli ta” PCDD/Fs u PCBs simili
ghad-diossini li jagbzu l-livelli massimi, jew il-livelli ta’ azzjoni. Il-metodi tal-iskrinjar ghandhom
jizguraw ammont gawwi ta’ kampjunar kosteffi¢jenti, biex b’hekk izidu I-possibbilta li jigu skoperti
kazijiet godda ta’ esponiment gholi tal-konsumaturi u ta’ riskji ghal sahhithom. L-applikazzjoni
taghhom ghandha timmira li tevita rizultati ta’ konformita falza. Dawn jistghu jinkludu metodi bijoana-
litici u ta’ GC-MS.

II-metodi tal-iskrinjar iqabblu r-rizultat analitiku mal-valur ta’ limitu, filwaqt li jipprovdu decizjoni
pozittiva jew negattiva dwar il-possibbilta li jkun inqabez il-livell massimu jew ta’ livell ta’ azzjoni.
Huwa mehtieg li I-koncentrazzjoni ta’ PCDD/Fs u s-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini fil-
kampjuni suspettati li mhumiex konformi mal-livell massimu ghandha tigi ddeterminata/kkonfermata
permezz ta’ metodu ta’ konferma.

Barra minn hekk, il-metodi ta’ skrining jistghu jaghtu indikazzjoni tal-livelli ta’ PCDD/Fs u ta’ PCBs
simili ghad-diossini prezenti fil-kampjun. Fil-kaz tal-applikazzjoni ta’ metodi ta’ skrinjar bijoanalitici r-
rizultat jigi espress bhala Ekwivalenti Bijoanalitici (BEQ), filwaqt li fkaz ta’ applikazzjoni ta’ metodi
fiziko-kimi¢i GC-MS jigi espress bhala Ekwivalenti ta’ Tossicita (TEQ). Ir-rizultati indikati numerikament
tal-metodi ta’ skrinjar huma adattati biex tintwera I-konformita jew suspett ta’ nuqqas ta’ konformita
jew eccess tal-limiti ta’ azzjoni u jaghtu indikazzjoni tal-medda ta’ livelli fkaz ta’ segwitu permezz ta’
metodi ta” konferma. Dawn mhumiex adattati ghal ghanijiet bhalma huma l-evalwazzjoni tal-livelli ta’
sfond, l-istima tal-konsum, is-segwiment tax-xejriet matul iz-zmien flivelli jew ir-rivalutazzjoni tal-livelli
massimi u I-livelli ta’ azzjoni.

Cx

Metodi ta’ konferma

II-metodi ta’ konferma jippermettu l-identifikazzjoni inekwivokabbli u l-kwantifikazzjoni ta’ PCDD/Fs
u PCBs simili ghad-diossini prezenti fkampjun u jipprovdu informazzjoni shiha fil-livell ta’ kongeneru.
Ghalhekk, dawn il-metodi jippermettu l-kontroll tal-livelli massimi u ta’ livelli ta’ azzjoni, inkluza 1-
konferma tar-rizultati miksuba permezz tal-metodi ta’ skrinjar. Barra minn hekk, ir-rizultati jistghu
jintuzaw ghal skopijiet ohra bhalma hija d-determinazzjoni tal-livelli ta’ sfond inferjuri fil-monitoragg
tal-ghalf, is-segwiment tax-xejriet matul iz-zmien, l-istima tal-esponiment u t-tiswir ta’ bazi ta’ dejta
ghar-rivalutazzjoni tal-livelli massimi u ta’ livelli ta’ azzjoni. Dawn huma importanti wkoll biex jigu
stabbiliti profili ta’ kongeneri sabiex jigi identifikat is-sors ta’ kontaminazzjoni potenzjali. Dawn il-
metodi juzaw GC-HRMS. Ghall-konferma tal-konformita jew in-nuqgas ta’ konformita mal-livell
massimu, jistghu jintuzaw ukoll il-GC-MS/MS.

2. Sfond

Ghall-kalkolu tal-koncentrazzjonijiet tat-TEQ, il-koncentrazzjonijiet tas-sustanzi individwali fkampjun
partikolari ghandhom jigu mmultiplikati mal-Fattur ta’ Ekwivalenza ta’ Tossicita (TEF) rispettiv taghhom
(ara n-nota ta’ qiegh il-pagna 1 tal-Kapitolu I) u sussegwentament maghduda biex jinkiseb it-total tal-
koncentrazzjoni tal-komposti simili ghad-diossini espressa bhala TEQs.

Ghall-finijiet ta’ din il-Parti B, il-limitu specifiku accettat ta’ kwantifikazzjoni ta’ kongeneri individwali jfisser
il-kontenut l-aktar baxx tal-analita li jista' jitkejjel b’certezza statistika ragonevoli, li jissodisfa l-kriterji ta’
identifikazzjoni kif deskritti fl-istandards rikonoxxuti internazzjonalment, perezempju, fl-istandard EN
16215:2012 (Ghalf ghall-annimali — Determinazzjoni tad-diossini u PCBs simili ghad-diossini permezz tal-
GC-HRMS u ta’ PCBs indikaturi permezz tal-GC-HRMS) u/jew il-metodi EPA 1613 u 1668 kif riveduti.

[l-limitu ta’ kwantifikazzjoni ta’ kongeneru individwali jista’ jigi identifikat bhala

(a) il-koncentrazzjoni ta’ analita fl-estratt ta’ kampjun li jipproduci reazzjoni strumentali fzewg joni
differenti biex jigu ssorveljati bi proporzjon S/N (sinjalfhoss) ta’ 3:1 ghal sinjal ta’ dejta mhux
ipprocessata inqas intensiva; jew
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(b) jekk ghal ragunijiet teknici l-kalkolu sinjal-ghal-hoss ma jipprovdix rizultati affidabbli, il-punt ta’
koncentrazzjoni l-aktar baxx fuq kurva ta’ kalibrazzjoni li jaghti devjazzjoni accettabbli (< 30 %)
u konsistenti (imkejla mill-inqas fil-bidu u fit-tmiem ta’ serje ta’ kampjuni analitici) mill-medja tal-fattur
ta’ reazzjoni relattiva kkalkulata ghal kull punt fuq il-kurva ta’ kalibrazzjoni fkull serje ta’ kampjuni. II-
limitu tal-kwantifikazzjoni (LOQ) huwa kkalkulat mill-punt ta’ koncentrazzjoni l-aktar baxx b’kunside-
razzjoni tal-irkupru tal-istandards interni u l-kampjun ta’ konsum.

Metodi ta’ skrinjar bijoanalitici mhumiex se jaghtu rizultati flivell ta” kongeneru imma biss indikazzjoni ()
tal-livell TEQ, espress fBEQ sabiex ikun maghruf il-fatt li festratt ta’ kampjuni, mhux il-komposti kollha
prezenti li jipproducu rispons ftest jistghu jissodisfaw ir-rekwiziti kollha tal-princ¢ipju TEQ.

Il-metodi ta’ skrinjar u konfermatorji jistghu jigu applikati biss ghall-kontroll ta’ ¢erti matrici jekk il-metodi
huma sensittivi bizzejjed biex jinstabu livelli b’mod li wiched jista’ joqghod fughom fil-limitu ta’ azzjoni jew
il-livell massimu.

3. Rekwiziti ghall-assigurazzjoni tal-kwalita

3.1 Ghandhom jittiechdu mizuri sabiex tkun evitata I-kontaminazzjoni trasversali fkull stadju tal-procedura tat-
tehid ta’ kampjuni u tal-analizi.

3.2. II-kampjuni ghandhom jinhaznu u jigu ttrasportati fkontenituri tal-hgieg, aluminju, polipropilen jew
polietilen adattati ghall-hzin minghajr ebda influwenza fuq il-livelli ta© PCDD/Fs u ta’ PCBs simili ghad-
diossini fil-kampjuni. Tracci ta’ trab tal-karti ghandhom jitnehhew mill-kontenitur tal-kampjun.

3.3. [l-hazna u t-trasport tal-kampjuni ghandhom jitwettqu b’mod li jzomm l-integrita tal-kampjun tal-ghalf.

3.4. Sa fejn huwa rilevanti, kull kampjun tal-laboratorju ghandu jkun mithun fin u mhallat sew permezz ta’
process li jkun intwera li jista’ jikseb omogenizzazzjoni kompluta (perezempju thin li jghaddi minn arbiel
ta’ 1 mm). Il-kampjuni ghandhom jitnixxfu qabel ma jigu mithuna jekk il-kontenut umdu jkun gholi wisq.

3.5. Ghandu jsir kontroll tar-reagenti, tal-oggetti tal-hgieg u tat-taghmir ghall-possibbilta ta’ influwenza tar-
rizultati bbazati fuq it-TEQ jew il-BEQ.

3.6. Ghandha ssir analizi inbjank billi titwettaq il-procedura analitika kollha filwaqt li jithalla barra I-kampjun
biss.
3.7. Ghall-metodi bijoanalitici, l-oggetti kollha tal-hgieg u s-solventi uzati fl-analizi ghandhom ikunu ttestjati

biex ikunu hielsa minn komposti li jistghu jfixklu d-detezzjoni tal-komposti fil-mira fil-medda ta’ hidma. L-
oggetti tal-hgieg ghandhom jitlahalhu b’solventi jew jissahnu ftemperaturi adattati biex inehhu kull tracca
ta’ PCDD/Fs, komposti simili ghad-diossini u komposti li jinterferixxu, mill-wic¢ taghhom.

3.8. Il-kwantita ta’ kampjuni uzata ghall-estrazzjoni ghandha tkun bizzejjed biex tissodisfa r-rekwiziti b’kunside-
razzjoni ta’ medda ta’ hidma baxxa bizzejjed inkluz il-koncentrazzjonijiet tal-livelli massimi jew il-livell ta’
azzjoni.

3.9. Il-proceduri specifici ta’ preparazzjoni tal-kampjun uzati ghall-prodotti megjusa ghandhom isegwu Il-linji

gwida accettati internazzjonalment.

4. Rekwiziti ghal-laboratorji

4.1. B’konformita mad-dispozizzjonijiet tar-Regolament (KE) Nru 882/2004, il-laboratorji ghandhom ikunu
akkreditati minn korp rikonoxxut li jopera skont il-Gwida ISO 58 biex jizgura li dawn qeghdin japplikaw
assigurazzjoni ta’ kwalita analitika. Il-laboratorji ghandhom ikunu akkreditati skont l-istandard EN ISO/IEC
17025. 1l-principji mfissra fil-Linji Gwida Teknici ghall-istima tal-incertezza tal-kejl u l-limiti ta’ kwantifi-
kazzjoni ghall-analizi tal-PCDD/F u -PCB ghandhom jigu segwiti fejn japplika (%).

(") I-metodi bijoanalitici mhumiex specifici ghal dawk il-kongeneri inkluzi fl-iskema TEF. Komposti ohra attivi fl-AhR marbuta struttu-
ralment jistghu jkunu prezenti fl-estratt ta’ kampjun li jikkontribwixxi ghal rispons generali. Ghaldaqgstant, ir-rizultati bijoanalitici ma
jistghux ikunu stima izda pjuttost indikazzjoni tal-livell TEQ fil-kampjun.

(%) “Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry” (http://ec.europa.eu/food[safety/animal-feed_en), “Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for
Measurements in the Field of Contaminants in Feed and Food” (http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en).
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4.2. Il-profi¢jenza tal-laboratorju ghandha tigi ppruvata permezz tal-partecipazzjoni kontinwa b'success fi studji
interlaboratorji ghad-determinazzjoni ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini fil-matrici tal-ghalf rilevanti
u fil-meded ta’ koncentrazzjoni.

4.3, [l-laboratorji li japplikaw metodi ta’ skrinjar ghall-kontroll ta’ rutina ghandhom jistabbilixxu kooperazzjoni
mill-qrib ma’ laboratorji li japplikaw il-metodi ta’ konferma, kemm ghall-kontroll ta’ kwalita kif ukoll ghall-
konferma tar-rizultat analitiku ta’ kampjuni suspettuzi.

5. Rekwiziti bazi¢i li ghandhom jigu ssodisfati mill-procedura analitika ghad-diossini (PCDD/Fs)
u PCBs simili ghad-diossini.

5.1. Medda ta’ hidma baxxa u limiti ta’ kwantifikazzjoni

Ghal PCDDJFs, il-kwantitajiet li jistghu jinstabu ghandhom ikunu fil-medda femtogramm superjuri (10~ g)
minhabba t-tossicita estrema ta’ xi whud minn dawn il-komposti. Ghall-bi¢¢a I-kbira tal-kongeneri tal-PCB,
il-limitu ta’ kwantifikazzjoni fil-medda tan-nanogramm (10~ ¢ g) diga huwa bizzejjed. Ghall-kejl tal-
kongeneri ta’ PCBs simili ghad-diossini li huma aktar tossi¢i (b'mod partikolari kongeneri sostituti mhux
orto) il-livell inferjuri tal-medda ta’ hidma ghandu jilhaq il-livelli pikogramm (10-'2 g). Ghall-kumplament
tal-kongeneri ta’ PCB il-limitu ta’ kwantifikazzjoni fil-medda tan-nanogramm (10-? g) huwa suffi¢jenti.

5.2. Selettivita gholja (specificita)

5.2.1. Hija mehtiega distinzjoni bejn il-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini, u hafna komposti ohra li huma
koestratti u li possibbilment komposti li jinterferixxu, prezenti fkoncentrazzjonijiet sa diversi ordnijiet ta’
magnitudni oghla minn dawk tal-analiti ta’ interess. Ghall-metodi ta’ GC-MS, hija mehtiega differenza fost
il-kongeneri varji, bhal perezempju bejn it-tossicita (perezempju, is-sbatax-il sostitut 2, 3, 7, 8 PCDD/Fs
u 12-il PCBs simili ghad-diossini) u kongeneri ohrajn.

5.2.2.  Il-metodi bijoanalitici ghandhom jindividwaw il-komposti fil-mira bhalma hi s-somma ta’ PCDD/Fs ufjew
PCBs simili ghad-diossini. It-tindif tal-kampjun ghandu jimmira li jnehhi l-komposti li jikkawzaw rizultati
ta’ nuqqas ta’ konformita falza jew il-komposti li jistghu jnaqqsu rrispons u jikkawzaw rizultati ta’
konformita falza.

5.3. Precizjoni kbira (ezattezza u precizjoni, irkupru apparenti tal-bijoassagg)

5.3.1.  Ghall-metodi GC-MS, id-determinazzjoni ghandha tipprovdi stima valida tal-konc¢entrazzjoni effettiva
fkampjun. Ezattezza gholja hija mehtiega biex tkun evitata ¢-¢ahda ta’ rizultat ta’ analizi ta’ kampjun abbazi
ta’ affidabbilta baxxa tal-livell TEQ determinat. L-ezattezza hija espressa bhala l-ezattezza (id-differenza bejn
il-valur medju mkejjel ghall-analita fmaterjal iccertifikat u l-valur iccertifikat tieghu, li huwa espress bhala
percentwal ta’ dan il-valur) u l-precizjoni (RSDy id-devjazzjoni standard relattiva kkalkolata mir-rizultati
ggenerati fkondizzjonijiet ta’ riproducibilita).

5.3.2.  Ghall-metodi bijoanaliti¢i, ghandu jigi ddeterminat l-irkupru apparenti tal-bijoassagg. L-irkupru apparenti
tal-bijjoassagg ifisser il-livell BEQ ikkalkulat mill-kurva tal-kalibrazzjoni tat-TCDD jew il-PCB 126 korretta
ghall-inbjank u mbaghad diviza bil-livell TEQ determinat mill-metodu ta’ konferma. Dan ghandu l-ghan li
jikkoregi fatturi bhat-telf ta’ PCDD/Fs u komposti simili ghad-diossini waqt l-estrazzjoni u l-istadji tat-tindif,
komposti koestratti li jzidu jew inaqqsu r-rispons (effetti agonisti¢i u antagonistici), il-kwalita tal-
aggustament tal-kurva, jew id-differenzi bejn il-valuri TEF u l-valuri tal-Potenza Relattiva (REP). L-irkupru
apparenti tal-bijoassagg huwa kkalkulat minn kampjuni ta’ referenza adattati bi profili ta’ kongeneri rappre-
zentattivi madwar il-livell ta’ interess.

5.4. Il-validazzjoni fil-medda tal-livell massimu u l-mizuri generali tal-kontroll tal-kwalita

5.4.1.  Il-laboratorji ghandhom juru t-twettiq ta’ metodu fil-medda tal-livell massimu, perezempju 0,5x, 1x u 2x il-
livell massimu bkoefficjent accettabbli ta’ varjazzjoni ghall-analizi ripetuta, waqt il-procedura ta’
validazzjoni u waqt l-analiZi ta’ rutina.
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5.4.2.

5.5.

5.6.

5.7.

5.7.1.

5.7.2.

5.7.3.

Ghandhom jitwettqu regolarment kontrolli inbjank u esperimenti mizjuda jew analizi tal-kampjuni ta’
kontroll (preferibbilment, jekk ikun possibbli, materjal ta’ referenza ccertifikat) bhala mizuri interni ta’
kontroll tal-kwalita. Ghandhom jigu rrekordjati u ccekkjati ic-carts tal-kontroll tal-kwalita tal-kontrolli
inbjank, tal-esperimenti ta’ tahlit jew tal-analizi tal-kontroll tal-kampjuni biex ikun zgurat li r-rendiment
analitiku huwa skont ir-rekwiziti.

Limitu ta’ kwantifikazzjoni

Ghal metodu ta’ skrinjar bijoanalitiku, l-istabbiliment tal-limitu ta’ kwantifikazzjoni (LOQ) mhuwiex
rekwizit indispensabbli imma l-metodu ghandu jipprova li jista’ jaghmel differenza bejn il-valur inbjank u I-
valur ta’ limitu. Meta jinghata l-livell BEQ, ghandu jigi stabbilit livell ta’ rappurtar biex ikollu x’jagsam ma’
kampjuni li juru rispons taht dan il-livell. Il-livell ta’ rappurtar ghandu jintwera li hu differenti mill-
kampjuni inbjank tal-procedura mill-inqas b'fattur ta’ tlieta, b'rispons taht il-medda ta’ hidma. Ghalhekk
ghandu jigi kkalkulat mill-kampjuni li fihom il-komposti fil-mira madwar il-livell minimu mehtieg, u mhux
minn proporzjon S/N jew minn assagg inbjank.

[I-LOQ ghall-metodu ta’ konferma ghandu jkun ta’ madwar wiehed minn hamsa tal-livell massimu.

Kriterji analitici

Ghal rizultati ta’ min jogghod fughom mill-metodi ta’ konferma jew tal-iskrinjar, ghandhom jintlahqu 1-
kriterji li gejjin fil-medda tal-livell massimu ghall-valur tat-TEQ jew il-BEQ, rispettivament, kemm jekk
determinati bhala total tat-TEQ jew total ta’ BEQ (bhala s-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini)
kemm jekk separatament ghall-PCDD/Fs u ghall-PCBs simili ghad-diossini:

Skrinjar permezz ta’
metodi bijoanalitici jew Metodi ta’ konferma
fizikokimici

Rata ta’ konformita falza (¥) <5%

Ezattezza -20%to+ 20 %

Ripetibbilta (RSD,) <20%

Precizjoni intermedjarja (RSDy) <25% <15%

(*) fir-rigward tal-livelli massimi.

Rekwiziti specifici ghal metodi ta’ skrinjar

Ghall-iskrinjar jistghu jintuzaw kemm il-metodi GC-MS kif ukoll dawk bijoanalitici. Ghall-metodi GC-MS
ghandhom jintlahqu r-rekwiziti stipulati fil-punt 6. Ghall-metodi bijoanalitici msejsa fuq i¢-celloli hemm
stipulati rekwiziti specifici fil-punt 7.

Il-laboratorji li japplikaw metodi ta’ skrinjar ghall-kontroll ta’ rutina ta’ kampjuni ghandhom jistabbilixxu
kooperazzjoni mill-qrib ma’ laboratorji li japplikaw il-metodu ta’ konferma.

Ir-rendiment tal-metodu ta’ skrinjar irid jigi vverifikat matul l-analizi ta’ rutina, mill-kontroll tal-kwalita tal-
analizi u mill-validazzjoni kontinwa tal-metodu. Ghandu jkun hemm programm kontinwu ghall-kontroll ta’
rizultati konformi.
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5.7.4.  Iccekkjar ghall-possibilita ta’ suppressjoni tar-rispons tac-cellola u tac-¢itossicita.

20 % tal-estratti tal-kampjun ghandhom jitkejlu fi skrinjar ta’ rutina biz-zieda ta’ 2, 3, 7, 8-TCDD jew
minghajrha, b’konformita mal-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni, biex jigi ccekkjat jekk ir-rispons
huwiex imhassar minn sustanzi li jinterferixxu, li jinsabu fl-estratt tal-kampjun. Il-koncentrazzjoni mkejla
tal-kampjun mizjud ghandha titqabbel mas-somma tal-koncentrazzjoni tal-estratt mhux mizjud u tinghadd
mal-koncentrazzjoni taz-zieda. Jekk din il-koncentrazzjoni mkejla tkun aktar minn 25 % angas mill-koncen-
trazzjoni kkalkulata (is-somma), dan ikun indikazzjoni ta’ potenzjalita ta’ suppressjoni tas-sinjal u I-kamjun
rispettiv ghandu jintbghat ghand il-GC-HRMS ghal analizi konfermatorja. Ir-rizultati ghandhom jigu
mmonitorjati f'tabelli ta” kontroll tal-kwalita.

5.7.5.  Kontroll ta’ kwalita fuq kampjuni konformi:

Madwar 2 sa 10 % tal-kampjuni konformi, skont il-matric¢i tal-kampjun u l-esperjenza tal-laboratorju,
ghandhom jigu kkonfermati permezz tal-GC-HRMS.

5.7.6.  Id-determinazzjoni ta’ rati ta’ konformita falza mid-dejta tal-kontroll ta’ kwalita:

Ghandha tigi determinata r-rata ta’ rizultati ta’ konformita falza mill-iskrinjar tal-kampjuni angas jew aktar
mil-limitu massimu jew il-livell ta’ azzjoni. Ir-rati attwali ta’ konformita falza ghandhom ikunu ingas minn
5 %. Meta jkun hemm disponibbli minimu ta’ 20 rizultat konfermat ghal kull matri¢i jew grupp ta’ matrici
mill-kontroll tal-kwalita ta” kampjuni konformi, ghandhom isiru konkluzjonijiet minn din il-bazi ta’ dejta
dwar ir-rata ta’ konformita falza. Ir-rizultati mill-kampjuni analizzati fil-provi interlaboratorji jew waqt
kazijiet ta’ kontaminazzjoni, li jkopru medda ta’ koncentrazzjoni sa perezempju ta’ 2x il-livell massimu
(ML), jistghu jigu inkluzi wkoll fil-minimu ta’ 20 rizultat ghall-evalwazzjoni tar-rata ta’ konformita falza. Il-
kampjuni ghandhom ikopru l-profili ta’ kongeneri l-aktar frekwenti, li jirrapprezentaw diversi sorsi.

Ghalkemm I-iskrinjar tal-assagg ghandu preferenzjalment ikollu l-iskop li jsib il-kampjuni li jagbzu l-limitu
ta’ azzjoni, il-kriterju biex jiddetermina r-rati ta’ konformita falza huwa l-livell massimu, b’kunsiderazzjoni
tal-incertezza estiza tal-kejl tal-metodu ta’ konferma.

5.7.7.  Kampjuni mill-iskrinjar potenzjalment mhux konformi ghandhom dejjem jigu vverifikati permezz ta’
rianalizi shiha tal-kampjun originali b'metodu ta’ analizi konfermatorju. Dawn il-kampjuni jistghu jintuzaw
ukoll biex tigi evalwata r-rata ta’ rizultati ta’ nuqqas ta’ konformita falza. Ghal metodi ta’ skrinjar, ir-rata ta’
rizultati ta’ nuqqas ta’ konformita falza ghandha tkun il-frazzjoni ta’ rizultati kkonfermati li huma konformi
skont l-analizi konfermatorja, waqt li fi skrinjar li sar qabel il-kampjun ikun gie ddikjarat bhala potenz-
jalment mhux konformi. L-evalwazzjoni tal-vantaggi tal-metodu ta’ skrinjar ghandha tkun ibbazata fuq it-
tqabbil tal-kampjuni b’nuqgas ta’ konformita falza man-numru totali ta’ kampjuni ¢cekkjati. Din ir-rata
ghandha tkun baxxa bizzejjed sabiex l-uzu ta’ ghodda ta’ skrinjar jibqa’ wiehed vantaggjuz.

5.7.8. Il-metodi bijoanalitici ghandhom jipprovdu, fkundizzjonijiet ta’ validazzjoni, indikazzjoni valida tal-livell
TEQ, ikkalkolat u espress bhala BEQ.

Ghall-metodi bijoanalitici mwettqa fkundizzjonijiet ripetuti wkoll, I-RSD, bejn laboratorju u ichor tkun
tipikament izghar milli fkundizzjonijiet ta’ riproducibbilta (RSDy).

6. Rekwiziti specifi¢i ghal metodi GC-MS li ghandhom jigu ssodisfati ghal ragunijiet ta’ konferma jew
ta’ skrinjar

6.1. Differenzi accettabbli bejn ir-rizultati superjuri u inferjuri tad-WHO-TEQ

Id-differenza bejn il-livell superjuri u I-livell inferjuri ma ghandhiex teccedi 1-20 % ghal konferma ta’ qbiz
tal-livell massimu jew fkaz ta’ bzonn, tal-limiti ta’ azzjoni.
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6.2. Kontroll tal-irkupri

6.2.1.  Ghandha titwettaq zieda ta’ standards interni ghal PCDD/PCDF 2, 3, 7, 8-sostituti bil-kloru ttikkettjati 1*C
u ta’ standards interni ghall-PCBs simili ghad-diossini ttikkettjati 1*C, fil-bidu nett tal-metodu analitiku ez.
gabel l-estrazzjoni sabiex tkun ivvalidata l-procedura analitika. Tal-inqas kongeneru wiehed ghal kull wiched
mill-gruppi omologi tetra jew oktaklorinati ghall-PCDDJF u tal-ingas kongeneru wiehed ghal kull wiched
mill-gruppi omologi ghall-PCBs simili ghad-diossini ghandhom jigu mizjuda (alternattivament, tal-inqas
kongeneru wiehed ghal kull funzjoni ta’ registrazzjoni ta’ jon maghzula ghal kull spettrometrija ta’ massa
uzata ghall-monitoragg ta’ PCDD/[Fs u PCBs simili ghad-diossini). Fil-kaz ta’ metodi ta’ konferma, ghandhom
jintuzaw is-17-il standard intern ghal PCDD/PCDF 2, 3, 7, 8-sostituti ttikkettjati *C kollha u t-12-il
standard intern ghall-PCBs simili ghad-diossini ttikkettjati 1*C kollha.

6.2.2.  Ghandhom jigu determinati wkoll fatturi ta’ rispons relattivi ghal dawk il-kongeneri li ghalihom mhu
mizjud l-ebda analogu ttikkettjat b'3C, bl-uzu ta’ soluzzjonijiet ta’ kalibrazzjoni xierga.

6.2.3.  Ghal ghalf ta’ origini mill-pjanti u ghal ghalf ta’ origini mill-annimali li jkun fih anqas minn 10 % ta’
xaham, iz-zieda ta’ standards interni hija obbligatorja gabel l-estrazzjoni. Ghal ghalf ta’ origini mill-annimali
li jkun fih aktar minn 10 % ta’ xaham, l-istandards interni jistghu jigu maghduda qabel jew wara I-
estrazzjoni tax-xaham. Ghandha titwettaq validazzjoni xierga tal-effi¢jenza tal-estrazzjoni, skont l-istadju li
fih huma introdotti l-istandards interni.

6.2.4.  Qabel l-analizi GC-MS, ghandhom ikunu mizjuda standard wiehed jew tnejn tal-irkupru (surrogat).

6.2.5. Il-kontroll tal-irkupru huwa necessarju. Ghal metodi ta’ konferma, l-irkupri tal-istandards interni individwali
ghandhom ikunu fil-medda ta’ minn 60 sa 120 %. L-irkupri oghla jew aktar baxxi mill-kongeneri
individwali, b'mod partikolari ghal xi dibenzo-p-diossini ettaklorinati u ottaklorinati u xi dibenzofurani,
ghandhom ikunu accettabbli b’kundizzjoni li I-kontribuzzjoni taghhom lill-valur TEQ ma tagbizx 1-10 %
tal-valur totali tat-TEQ (ibbazat fuq is-somma tal-PCDD|F u tal-PCBs simili ghad-diossini). Ghal metodi ta’
skrinjar GC-MS, l-irkupri ghandhom ikunu fil-medda ta’ minn 30 sa 140 %.

6.3. Tnehhija ta’ sustanzi li jinterferixxu

— Is-separazzjoni ta’” PCDD|Fs minn komposti klorinati li jinterferixxu bhal PCBs mhux simili ghad-
diossini u eteri tad-difenil klorinati ghandha ssir permezz ta’ tekniki kromatografici adattati (prefereb-
bilment b’kolonna ta’ florisil, alumina ufjew karbonju).

— Is-separazzjoni kromatografika b'fazi gassuza tal-isomeri ghandha tkun < 25 % minn quécata sa quécata
bejn 1,2,3,4,7,8-HxCDF u 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

6.4. Kalibrazzjoni b’kurva standard

[I-medda tal-kurva ta’ kalibrazzjoni ghandha tkopri l-medda rilevanti tal-livell massimu jew il-livelli ta’
azzjoni.

6.5. Kriterji specifici ghal metodi ta’ konferma

— Fil-kaz ta” GC-HRMS:

Fkaz ta’ HRMS, ir-rizoluzzjoni tipikament tkun akbar minn jew ugwali ghal 10 000 ghall-iskala shiha
tal-piz fdeklinazzjoni ta’ 10 %.

L-issodisfar ta’ aktar kriterji ta’ identifikazzjoni u konferma kif deskritti fl-istandards rikonoxxuti
internazzjonalment, perezempiju, fl-istandard EN 16215:2012 (Ghalf ghall-annimali — Determinazzjoni
ta’ diossini u PCBs simili ghad-diossini permezz tal-GC-HRMS u ta’ PCBs indikaturi permezz ta’
GC-HRMS) ufjew il-metodi EPA 1613 u 1668 kif riveduti.
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— Fil-kaz tal-GC-MS/MS:

Monitoragg ta’ mill-inqas 2 joni prekursuri specifici, kull wiehed b’jone ta’ prodott ta’ tranzizzjoni
korrespondenti specifika wahda ghal kull analita ttikkettjata u mhix ittikkettjata fl-ambitu tal-analizi.

It-tolleranza massima permessa tal-intensitajiet tal-joni relattivi ta’ £ 15 % ghall-joni ta’ prodott ta’
tranzizzjoni maghzula meta mqabbla ma’ valuri kkalkulati jew imkejla (medja minn standards ta’
kalibrar), li japplikaw kundizzjonijiet MS/MS identici, b’'mod partikolari tal-energija tal-hbit u I-pressjoni
tal-hbit tal-gass, ghal kull tranzizzjoni ta’ analita.

Ir-rizoluzzjoni ghal kull kwadrupolu tigi stabbilita indaqs jew ahjar mir-rizoluzzjoni tal-massa tal-unita
(rizoluzzjoni tal-massa tal-unita: rizoluzzjoni suffi¢jenti biex tifred zewg quccati ta’ massa wahda minn
xulxin) sabiex jixxejnu kemm jista’ jkun l-interferenzi possibbli fuq l-analiti ta’ interess.

L-issodisfar ta’ aktar kriterji kif deskritt fl-istandards rikonoxxuti internazzjonalment, perezempju, fl-
istandard EN 16215:2012 (Ghalf ghall-annimali — Determinazzjoni ta’ diossini u PCBs simili ghad-
diossini permezz tal-GC-HRMS u ta’ PCBs indikaturi permezz ta’ GC-HRMS) ufjew il-metodi EPA 1613
u 1668 kif riveduti, ghajr 1-obbligu li jintuza I-GC-HRMS.

7. Rekwiziti specifici ghall-metodi bijoanalitici

II-metodi bijoanalitici huma metodi msejsa fuq l-uzu ta’ principji bijologici bhal assaggi bbazati fuq ic-
celloli, assaggi bbazati fuq ir-ricevituri jew immunoassaggi. Il-punt 7 prezenti jistabbilixxi rekwiziti ghall-
metodi bijoanalitici b’'mod generali.

I-metodu ta’ skrinjar bhala principju jikklassifika kampjun bhala konformi jew suspettat li ma
jikkonformax. Ghal dan il-ghan, il-livell BEQ ikkalkolat jitqabbel mal-valur ta’ limitu (ara l-punt 7.3).
Kampjuni taht il-valur ta’ limitu huma ddikjarati konformi, kampjuni dags jew ‘il fuq mill-valur ta’ limitu
huma suspettati li mhumiex konformi, u ghalhekk jehtiegu analizi permezz tal-metodu ta’ konferma. Fil-
prattika, il-livell BEQ li jikkorrispondi ghal zewg terzi tal-livell massimu jista’ jservi bhala valur ta’ limitu
sakemm jizgura rata ta’ konformita falza taht il-5 % u rata accettabbli ghal rizultati ta’ nuqqas ta’
konformita falza. B'livelli massimi separati ghal PCDD|Fs u ghas-somma ta’ PCDD|[Fs u PCBs simili ghad-
diossini, l-iccekkjar tal-konformita tal-kampjuni minghajr frazzjonament jirrikjedi valuri ta’ limitu ta’
bijoassaggi adattati ghall-PCDD/Fs. Ghall-iccekkjar ta’ kampjuni li jagbzu I-livelli ta’ azzjoni, bhala valur ta’
limitu ghandu jkun adattat percentwal xieraq tal-limitu ta’ azzjoni rispettiv.

Jekk livell indikattiv jigi espress fBEQs, ir-rizultati tal-kampjun ghandhom ikunu fil-medda ta’ hidma
u jagbzu l-limitu tar-rapportar (ara l-punti 7.1.1 u 7.1.6).

7.1. Evalwazzjoni tar-rispons ghat-test

7.1.1.  Rekwiziti generali

— Meta jigu kkalkolati l-koncentrazzjonijiet minn kurva ta’ kalibrazzjoni TCDD, il-valuri fil-limitu
superjuri tal-kurva juru varjazzjoni kbira (koefficjent gholi ta’ varjazzjoni (CV)). ll-medda ta’ hidma hija
l-erja fejn dan is-CV jkun izghar minn 15 %. Il-limitu inferjuri tal-medda ta’ hidma (il-limitu ta’
rappurtar) ghandu jkun iffissat tal-anqas bfattur ta’ tlieta 1 fuq mill-procedura inbjank. I-limitu
superjuri tal-medda ta’ hidma normalment huwa rrapprezentat bil-valur EC,; (70 % tal-koncentrazzjoni
effettiva massima), izda huwa inferjuri jekk is-CV jkun oghla minn 15 % fdin il-medda. Il-medda ta’
hidma ghandha tigi stabbilita waqt il-validazzjoni. Il-valuri ta’ limitu (ara I-punt 7.3) ghandhom ikunu
sew fil-medda ta’ hidma.

— Is-soluzzjonijiet standard u l-estratti tal-kampjun ghandhom jigu ttestjati b’'mod triplikat jew ghall-inqas
b'mod duplikat. Meta jintuzaw id-duplikati, soluzzjoni standard jew estratt ta’ kontroll ittestjat minn
erba’ sa sitt kontenituri mqgassma fuq il-platt ghandu jipproduci rispons jew koncentrazzjoni (possibbli
biss fil-medda ta’ hidma) msejsa fug CV < 15 %.
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7.1.2. Il-kalibrazzjoni
7.1.2.1. Kalibrazzjoni b’kurva standard

— Il-livelli fil-kampjuni ghandhom jigu kkalkulati permezz tat-tqabbil tar-rispons ghat-test mal-kurva ta’
kalibrazzjoni ta’ TCDD (jew PCB 126 jew tahlita standard ta’ PCDD/PCDF/PCBs simili ghad-diossini)
biex jigi kkalkulat il-livell BEQ fl-estratt u sussegwentament fil-kampjun.

— Il-kurvi ta’ kalibrazzjoni ghandhom jinkludu minn 8 sa 12-il koncentrazzjoni (ghall-inqas fduplikati),
b’koncentrazzjonijiet bizzejjed fil-parti t'isfel tal-kurva (il-medda ta’ hidma). Ghandha tinghata attenzjoni
specjali ghall-kwalita tal-aggustament tal-kurva fil-medda ta’ hidma. Bhala tali, il-valur R? ghandu ftit
jew l-ebda valur fl-istima tal-adegwatezza tal-aggustament fir-rigressjoni nonlineari. Jista’ jinkiseb
aggustament ahjar billi d-differenza bejn il-livelli kkalkulati u osservati fil-medda ta’ hidma tal-kurva tigi
minimizzata, perezempju billi s-somma ta’ residwi kwadrata tigi minimizzata.

— Il-livell stmat fl-estratt tal-kampjun ghandu sussegwentament jigi kkoregut ghal-livell BEQ ikkalkulat
ghal kampjun inbjank ta’ matrici/solvent (biex jaghti rendikont tal-impuritajiet minn solventi u kimici
uzati), u l-irkupru apparenti (ikkalkulat mil-livell BEQ ta’ kampjuni ta’ referenza adattati bi profili
kongeneri rapprezentattivi madwar il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni). Biex issir korrezzjoni ta’
tkupru, l-irkupru apparenti ghandu jkun fil-medda mehtiega (ara l-punt 7.1.4). Kampjuni ta’ referenza
uzati ghall-korrezzjoni ta’ rkupru ghandhom ikunu konformi mar-rekwiziti stipulati fil-punt 7.2.

7.1.2.2. Kalibrazzjoni bil-kampjuni ta’ referenza

Alternattivament, kurva ta’ kalibrazzjoni ppreparata minn tal-anqas erba’ kampjuni ta’ referenza (ara l-
punt 7.2.4): matri¢i wahda vojta, flimkien ma’ tliet kampjuni ta’ referenza £0,5x, 1x u 2x il-livell massimu
jew il-limitu ta’ azzjoni jistghu jintuzaw, bl-eliminazzjoni tal-htiega li ssir korrezzjoni ghall-vojt u l-irkupru
jekk il-karatteristi¢i tal-matrici fil-kampjuni ta’ referenza jagblu ma’ dawk tal-kampjuni mhux maghrufa.
Fdan il-kaz, ir-rispons tat-test li jikkorrispondi ma’ zewg terzi tal-livell massimu (ara l-punt 7.3) jista’ jigi
kkalkulat direttament minn dawn il-kampjuni u uzat bhala valur ta’ limitu. Ghall-iccekkjar ta” kampjuni li
jagbzu l-livelli ta’ azzjoni, bhala valur ta’ limitu ghanu jkun adattat percentwal xieraq ta’ dawn il-limiti ta’
azzjoni.

7.1.3. Id-determinazzjoni separata ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini

L-estratti jistghu jinqasmu fi frazzjonijiet li jkun fihom PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini, u jippermettu
indikazzjoni separata tal-livelli TEQ tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili ghad-diossini (fBEQ). Ghandha tintuza
preferibbilment kurva ta’ kalibrazzjoni standard tal-PCB 126 biex jigu evalwati r-rizultati ghall-frazzjoni li
fiha I-PCBs simili ghad-diossini.

7.1.4.  Irkupri apparenti tal-bijoassaggi

L-“irkupru apparenti tal-bijoassaggi” ghandu jigi kkalkulat minn kampjuni ta’ referenza adattati bi profili ta’
kongeneri rapprezentattivi madwar il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni u espressi bhala percentwal tal-
livell BEQ imqabbel mal-livell TEQ. Id-differenzi bejn il-fatturi tat-TEF u tar-REP ghal PCBs simili ghad-
diossini jistghu joholqu rkupri apparenti baxxi ghal PCBs simili ghad-diossini meta mqgabbla ma’ PCDD/Fs,
skont it-tip ta’ assagg u TEFs (') uzati. Ghaldagstant, jekk titwettaq determinazzjoni separata tal-PCDD/Fs
u tal-PCBs simili ghad-diossini, l-irkupri apparenti tal-bijjoassagg ghandhom ikunu: fil-kaz ta’ PCBs simili
ghad-diossini 20 % sa 60 %, ghal PCDD/[Fs 50 % sa 130 % (il-meded japplikaw ghall-kurva ta’ kalibrazzjoni
ta’ TCDD). Peress li l-kontribuzzjoni ta’ PCBs simili ghad-diossini ghas-somma ta’ PCDD|Fs u PCBs simili
ghad-diossini tista’ tvarja bejn il-matri¢i u l-kampjuni differenti, l-irkupri apparenti tal-bijoassagg ghas-
somma tal-PCDD(Fs u PCBs simili ghad-diossini jirriflettu dawn il-meded u ghandhom ikunu bejn 30 %
u 130 %. Kull implikazzjoni ta’ revizjoni sostanzjali ta’ valuri TEF ghal-legizlazzjoni tal-Unjoni ghall-
PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini tehtieg ir-revizjoni ta’ dawn il-meded.

() Ir-rekwiziti attwali huma msejsa fuq it-TEFs ippubblikati fi: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).
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7.1.5. Kontroll tal-irkupri ghat-tindif

It-telf ta’ komposti waqt it-tindif ghandu jigi ¢cekkjat matul il-validazzjoni. Il-kampjun inbjank mizjud
btahlita ta’ kongeneri differenti ghandu jigi pprezentat ghat-tindif (mill-inqgas n = 3) u lirkupru u I-
varjabbilta ghandhom jigu ¢cekkjati permezz ta’ metodu ta’ konferma. L-irkupru ghandu jkun bejn 60 %
u 120 % specjalment ghal kongeneri li jikkontribwixxu aktar minn 10 % ghal-livell TEQ fdiversi tahlitiet.

7.1.6.  Limitu ta’ rappurtar

Meta jigu rrappurtati l-livelli BEQ, ghandu jigi ddeterminat il-limitu ta’ rappurtar minn kampjuni ta’ matrici
rilevanti li jinvolvu profili ta’ kongeneri tipi¢i izda mhux mill-kurva ta’ kalibrazzjoni tal-istandards
minhabba l-prec¢izjoni baxxa fil-medda inferjuri tal-kurva. L-effetti tal-estrazzjoni u tat-tindif ghandhom jigu
kkunsidrati. Il-limitu ta’ rappurtar ghandu jkun iffissat tal-anqas b'fattur ta’ tlieta 1 fuq mill-procedura
inbjank.

7.2. Uzu ta’ kampjuni ta’ referenza

7.2.1.  Il-kampjuni ta’ referenza ghandhom jirrapprezentaw matrici ta’ kampjun, profili ta’ kongeneri u meded ta’
koncentrazzjoni ghal PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini madwar il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni.

7.2.2.  Kull serje ta’ testijiet ghandha tinkludi matri¢i inbjank, u fejn dan mhux possibbli, procedura inbjank,
u kampjun ta’ referenza fil-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni. Dawn il-kampjuni ghandhom jigu estratti
u ttestjati fl-istess hin taht kundizzjonijiet identici. Il-kampjun ta’ referenza ghandu juri rispons elevat car
imqabbel mal-kampjun inbjank, biex b’hekk ikun zgurat li t-test ikun adattat. Dawk il-kampjuni jistghu
jintuzaw ghall-korrezzjonijiet tal-inbjank u tal-irkupru.

7.2.3.  Il-kampjuni ta’ referenza maghzulin biex issir korrezzjoni ta’ rkupru ghandhom ikunu rapprezentattivi ghat-
test tal-kampjuni, li jfisser li I-profili tal-kongeneri ma jistghux iwasslu ghal sottovalutazzjoni tal-livelli.

7.2.4.  Il-kampjuni zejda ta’ referenza, ez. b'0,5x u 2x il-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni ghandhom jigu
inkluzi sabiex juru r-rendiment korrett tat-test fil-medda ta’ interess ghall-kontroll tal-livell massimu jew il-
livell ta’ azzjoni. Meta mpoggija flimkien, dawn il-kampjuni jistghu jintuzaw biex ikunu kkalkulati 1-livelli
BEQ fil-kampjuni ghat-test (ara l-punt 7.1.2.2).

7.3. Determinazzjoni tal-valuri ta’ limitu

Ir-relazzjoni bejn ir-rizultati bijoanalitici fBEQ u r-rizultati mill-metodu ta’ konferma fit-TEQ ghandha tigi
stabbilita, perezempju permezz ta’ esperimenti ta’ kalibrazzjoni adattata ghall-matrici, li jinvolvu kampjuni
ta’ referenza mizjuda b'0, 0,5x, 1x u 2x il-LM (livell massimu), b'6 ripetizzjonijiet fuq kull livell (n = 24).
Jistghu jigu stmati fatturi ta’ korrezzjoni (inbjank u rkupru) minn din ir-relazzjoni imma dawn ghandhom
jigu ccekkjati skont il-punt 7.2.2.

Ghandhom jigu stabbiliti valuri ta’ limitu ghal decizjonijiet dwar konformita ta’ kampjuni ma’ livelli
massimi jew ghall-kontroll ta’ limiti ta’ azzjoni, jekk rilevanti, mal-livelli massimi jew il-livell ta’ azzjoni
rispettiv iffissat jew ghall-PCDD[Fs u PCBs simili ghad-diossini wahidhom jew inkella ghas-somma ta’
PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini. Dawn huma rrapprezentati mill-punt tat-tmiem inferjuri tad-distri-
buzzjoni tar-rizultati bijoanalitici (ikkoreguti ghall-inbjank u ghall-irkupru) u jikkorrispondu mal-limitu ta’
decizjoni tal-metodu ta’ konferma msejjes fuq livell ta’ fiducja ta’ 95 %, li jimplika rata ta’ konformita falza
ta’ < 5 %, u fuq RSDy< 25 %. Il-limitu ta’ decizjoni tal-metodu ta’ konferma huwa Il-livell massimu, meta
titgies l-incertezza estiza tal-kejl.
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I-valur ta’ limitu (FBEQ) jista’ jigi kkalkulat skont wiched mill-approcci stipulati fil-punti 7.3.1, 7.3.2
u 7.3.3 (ara |-Figura 1).

7.3.1.  L-uzu tal-margini inferjuri tal-intervall ta’ previzjoni ta’ 95 % fil-limitu ta’ deciZjoni tal-metodu ta’ konferma

Valur ta’ limitu = BEQp, - s, X ta‘f:m_z\/l/n +1/m+ (x - X)Z/Qu

fejn:

BEQ, BEQ jikkorrespondi mal-limitu ta’ decizjoni tal-metodu ta’ konferma, billi huwa I-livell
massimu, meta titqies l-incertezza estiza tal-kejl.

Sy devjazzjoni standard residwa

tfem—2 fattur student (a = 5 %, f = gradi ta’ liberta, b'naha wahda)

m numru totali ta’ punti ta’ kalibrazzjoni (indici j)

n numru ta’ ripetizzjonijiet kull livell

X, koncentrazzjoni fil-kampjun (fTEQ) tal-punt ta’ kalibrazzjoni i stabbilit minn metodu ta’
konferma

X medja tal-koncentrazzjonijiet (fTEQ) tal-kampjuni kollha ta’ kalibrazzjoni

Qu = Z(xi -%)? parametru globali kwadrat, i = indi¢i ghall-punt ta’ kalibrazzjoni i

j=1

7.3.2.  Il-kalkolu mir-rizultati bijoanalitici (kkoreguti ghall-irkupru u inbjank) ta’ analizi multipla tal-kampjuni
(n > 6) ikkontaminati fil-limitu ta’ decizjoni tal-metodu ta’ konferma, bhala l-punt tat-tmiem inferjuri tad-
distribuzzjoni tad-dejta fil-valur BEQ medju korrispondenti:

Valur ta’ limitu = BEQ,, — 1,64 x SDy
fejn:

SD, devjazzjoni standard tar-rizultati tal-bijoassagg fBEQ,,, imkejla fkundizzjonijiet ta’ riproducibilita fil-
laboratorju

7.3.3.  Il-kalkolu bhala valur medju tar-rizultati bijoanalitici (FBEQ, ikkoreguti ghall-inbjank u Il-irkupru) minn
analizi multipla tal-kampjuni (n > 6) ikkontaminati fzewg terzi tal-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni,
imsejjes fuq l-osservazzjoni li dan il-livell se jkun madwar il-valur ta’ limitu ddeterminat skont il-punt 7.3.1
jew il-punt 7.3.2:

Il-kalkolu tal-valuri ta’ limitu msejjes fuq livell ta’ fidu¢ja ta’ 95 % li jimplika rata ta’ konformita falza < 5 %,
u RSD, < 25 %:

(1) Mill-faxxa inferjuri tal-intervall ta’ previzjoni ta’ 95 % fil-limitu ta’ de¢izjoni tal-metodu ta’ konferma,

(2) mill-analizi multipli tal-kampjuni (n > 6) kontaminati fil-limitu ta’ decizjoni tal-metodu ta’ konferma
bhala l-punt tat-tmiem inferjuri tad-distribuzzjoni tad-dejta (rapprezentat fil-figura bhala kurva forma ta’
ganpiena) fil-valur medju BEQ korrispondenti.



4.5.2017 1-Gurnal Uffi¢jali tal-Unjoni Ewropea L 115/37

Tabella 1
Bicanalytical R
Results (BEQ) Lo
p o
e c
g o
e c,”
{" A
(C rd

BEQpecision Limit (, L7
- ,’! . s
7 < L Regression Line
L P with 98%-Prediction Interval
. .
Cut-off Value o

. L&

BEQacton Lever

Action e, Decision
Level  Level Limit HRGCMHRMS Resuits (TEQ)

7.3.4.  Restrizzjonijiet ghall-valuri ta’ limitu

I-valuri ta’ limitu msejsa fuq il-BEQ ikkalkolati minn RSD, miksuba waqt il-validazzjoni bl-uzu ta’ numru
limitat ta’ kampjuni bi profili ta’ kongeneri/matrici differenti jistghu jkunu oghla mil-livelli massimi jew mil-
livelli ta’ azzjoni msejsa fuq it-TEQ minhabba precizjoni ahjar minn dik miksuba fanalizi ta’ rutina fejn irid
jigi kkontrollat spettru mhux maghruf ta’ profili ta’ kongeneri potenzjali. Fdawn il-kazijiet, il-valuri ta’
limitu ghandhom jigu kkalkolati bRSD, = 25 %, jew preferibbilment, b'zewg terzi tal-livell massimu jew il-
livell ta’ azzjoni.

7.4. Karatteristici tar-rendiment

7.4.1.  Billi ma jista’ jintuza l-ebda standard intern fil-metodi bijoanalitici, ghandhom isiru testijiet fuq ir-ripetibilita
tal-metodi bijoanalitici sabiex tinkiseb informazzjoni dwar id-devjazzjoni standard fserje ta’ testijiet
u bejniethom. Ir-ripetibilita ghandha tkun inqas minn 20 % u r-riproducibbilta intralaboratorju ghandha
tkun inqas minn 25 %. Dan ghandu jkun imsejjes fuq il-livelli kkalkulati fBEQ wara l-korrezzjoni tal-
inbjank u l-irkupru.

7.4.2.  Bhala parti mill-process ta’ validazzjoni, it-test ghandu juri distinzjoni bejn kampjun inbjank u livell fil-
valur ta’ limitu, kif ukoll jippermetti l-identifikazzjoni ta’ kampjuni oghla mill-valur ta’ limitu korris-
pondenti (ara l-punt 7.1.2).

7.4.3.  Ghandhom jigu definiti l-komposti fil-mira, l-interferenzi potenzjali u I-livelli massimi tollerabbli inbjank.

7.4.4.  Il-percentwal tad-devjazzjoni standard fir-rispons jew fil-koncentrazzjoni kkalkolata mir-rispons (possibbli
biss fil-medda ta’ hidma) ta’ determinazzjoni tripla ta’ estratt tal-kampjun, ma ghandux ikun oghla minn
15 %.

7.4.5.  Ir-rizultati mhux ikkoreguti tal-kampjun(i) ta’ referenza espressi fBEQ (l-inbjank u I-livell massimu jew il-
livell ta’ azzjoni) ghandhom jintuzaw ghall-evalwazzjoni tar-rendiment tal-metodu bijoanalitiku tul perjodu
ta’ zmien kostanti.

7.4.6.  Tabelli ghall-kontroll ta’ kwalita ghal proceduri inbjank u kull tip ta’ kampjun ta’ referenza ghandhom jigu
rrekordjati u ¢cekkjati biex ikun zgurat li r-rendiment analitiku huwa skont ir-rekwiziti, b'mod partikolari
ghall-proceduri inbjank fir-rigward tad-differenza minima mitluba meta mqabbla mal-limitu inferjuri tal-
medda ta’ hidma u ghall-kampjuni ta’ referenza fir-rigward tar-riproducibilita fil-laboratorju. Il-proceduri
inbjank ghandhom jigu kkontrollati b’mod li meta jitnaqqsu jigu evitati r-rizultati b’konformita falza.
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7.4.7.  Irrizultati mill-analizi tal-metodi ta’ konferma ta’ kampjuni suspettati u bejn 2 u 10 % tal-kampjuni
konformi (minimu ta’ 20 kampjun ghal kull matri¢i) ghandhom jingabru u jintuzaw biex issir evalwazzjoni
tal-metodu ta’ skrinjar u r-relazzjoni bejn il-BEQ u t-TEQ. Din il-bazi ta’ dejta tista’ tintuza ghall-
evalwazzjoni mill-gdid tal-valuri ta’ limitu applikabbli fkampjuni ta’ rutina ghall-matrici vvalidati.

7.4.8. Ir-rendiment b’success tal-metodu jista’ jintwera wkoll permezz ta’ partecipazzjoni fil-provi interlaboratorji.
Ir-rizultati mill-kampjuni analizzati fil-provi interlaboratorji, li jkopru sa medda ta’ koncentrazzjoni ta’ ez.
2x il-livell massimu, jistghu jigu inkluzi wkoll fl-evalwazzjoni tar-rata ta’ konformita falza, jekk laboratorju
jkun jista’ juri r-rendiment b’success tieghu. Il-kampjuni ghandhom ikopru l-profili ta’ kongeneri l-aktar
frekwenti, li jirrapprezentaw diversi sorsi.

7.4.9. Matul inc¢identi ta’ kontaminazzjoni, il-valuri ta’ limitu jistghu jigu evalwati mill-gdid, filwaqt li jirriflettu 1-
matrici u l-profili ta” kongeneri ta’ dan l-in¢ident uniku.

8. Rappurtar tar-rizultati
8.1. Metodi ta’ konferma

8.1.1.  Irrizultati analitici ghandhom jinkludu I-livelli tal-kongeneri individwali tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili ghad-
diossini u l-valuri tat-TEQ ghandhom jigu rrapportati bhala livell inferjuri, livell superjuri u livell medju
sabiex ikun inkluz il-massimu tal-informazzjoni fir-rappurtar tar-rizultati u tkun tista’ ssir l-interpretazzjoni
tar-rizultati skont rekwiziti specifici.

8.1.2.  Irrapport ghandu jinkludi fih il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCDD/Fs u 1-PCBs simili ghad-diossini.

8.1.3.  L-irkupri tal-istandards interni individwali ghandhom ikunu disponibbli fkaz li l-irkupri jkunu barra 1-
medda msemmija fil-punt 6.2.5, fkaz li jinqabez il-livell massimu (fkaz hekk, l-irkupri ghal wahda miz-
zewg analizijiet duplikati) u fuq talba fkazijiet ohra.

8.1.4. Peress li l-incertezza estiza tal-kejl titgies fil-mument tad-decizjoni dwar il-konformita tal-kampjun, dan il-
parametru ghandu jkun disponibbli. Ghaldagstant, ir-rizultati analitici ghandhom jigu rrapportati bhala
x +/- U fejn x hija r-rizultat analitiku u U hija l-incertezza tal-kejl estiza bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura ta’ 2
li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’ madwar 95 %. Fil-kaz ta’ determinazzjoni separata ta’ PCDD/Fs u ta’ PCBs simili
ghad-diossini, ghas-somma ta’ PCDD/Fs u PCBs simili ghad-diossini ghandha tintuza s-somma tal-istima tal-
incertezza estiza tar-rizultati analitici separati tal-PCDD/Fs u tal-PCBs simili ghad-diossini.

8.1.5.  Irrizultati ghandhom jigu espressi fl-istess unitajiet u tal-angas bl-istess numru ta’ figuri sinifikattivi bhala 1-
livelli massimi stabbiliti mid-Direttiva 2002/32/KE.

8.2. Metodi ta’ skrinjar bijoanalitici

8.2.1. Irrizultat tal-iskrinjar ghandu jkun espress bhala “konformi” jew “suspettat li mhuwiex konformi”
(“suspettat”).

8.2.2. Barra minn hekk, jista’ jinghata rizultat indikattiv ta’ PCDD[Fs ufjew PCBs simili ghad-diossini espress
fBEQ, u mhux fTEQ.

8.2.3. Kampjuni brispons taht il-limitu ta’ rappurtar ghandhom ikunu espressi bhala “taht il-limitu ta’ rappurtar”.
Kampjuni b'rispons oghla mill-medda ta’ hidma ghandhom jigu rrappurtati bhala li “jagbzu l-medda ta’
hidma” u livell li jikkorrespondi mal-limitu superjuri tal-medda ta’ hidma ghandu jinghata fBEQ.

8.2.4.  Ghal kull tip ta’ matrici ta’ kampjun, ir-rapport ghandu jsemmi l-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni li
fuqu tkun imsejsal-evalwazzjoni.

8.2.5. Irrapport ghandu jsemmi t-tip ta’ test applikat, il-prin¢ipju baziku tat-test u t-tip ta’ kalibrazzjoni.
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8.2.6.

8.2.7.

8.2.8.

8.3.

Ir-rapport ghandu jinkludi fih il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCDD/Fs u -PCBs simili ghad-diossini.

Fkaz ta’ kampjuni suspettati li ma jkunux konformi, ir-rapport irid jinkludi nota dwar l-azzjoni li trid
tittiched. Huwa mehtieg li I-koncentrazzjoni ta’ PCDD/Fs u s-somma ta’ PCDD[Fs u PCBs simili ghad-
diossini fdawk il-kampjuni blivelli elevati tkun iddeterminata/ikkonfermata permezz ta’ metodu ta’
konferma.

Ir-rizultati li ma jikkonformawx ghandhom jigu rrapportati biss minn analizi konfermatorja.

Metodi ta’ skrinjar fizikokimici

[r-rizultat tal-iskrinjar ghandu jkun espress bhala “konformi” jew “suspettat li mhuwiex konformi”
(“suspettat”).

Ghal kull tip ta’ matri¢i ta’ kampjun, ir-rapport ghandu jsemmi l-livell massimu jew il-livell ta’ azzjoni li
fuqu tkun imsejsal-evalwazzjoni.

Barra minn hekk, jistghu jinghataw il-livelli ghal kongeneri ta’ PCDD/Fs individwali ufjew PCBs simili ghad-
diossini u l-valuri TEQ irrapportati bhala livell inferjuri, livell superjuri jew livell medju. Ir-rizultati
ghandhom jigu espressi fl-istess unitajiet u tal-anqas bl-istess numru ta’ figuri sinifikattivi bhala I-livelli
massimi stabbiliti mid-Direttiva 2002/32/KE.

L-irkupri tal-istandards interni individwali ghandhom ikunu disponibbli fkaz li l-irkupri jkunu barra 1-
medda msemmija fil-punt 6.2.5, fkaz li jinqabez il-livell massimu (Pkaz hekk, l-irkupri ghal wahda miz-
zewg analizijiet duplikati) u fuq talba fkazijiet ohra.

Ir-rapport ghandu jsemmi l-metodu GC-MS applikat.
Ir-rapport ghandu jinkludi fih il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCDD/Fs u I-PCBs simili ghad-diossini.

Fkaz ta’ kampjuni suspettati li ma jkunux konformi, ir-rapport irid jinkludi nota dwar l-azzjoni li trid
tittiehed. Huwa mehtieg li l-koncentrazzjoni ta’ PCDD/Fs u s-somma ta’ PCDD[Fs u PCBs simili ghad-
diossini fdawk il-kampjuni blivelli elevati tkun iddeterminata/ikkonfermata permezz ta’ metodu ta’
konferma.

In-nuqqas tal-konformita jista’ jigi dec¢iz biss wara analizi konfermatorja.

KAPITOLU III

Preparazzjoni tal-kampjun u r-rekwiziti ghall-metodi ta’ analiZi uZati fil-kontroll ufficjali tal-livelli

ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini fl-ghalf
Kamp tal-applikazzjoni

Ir-rekwiziti stipulati fdan il-Kapitolu ghandhom jigu applikati meta l-ghalf ikun analizzat ghall-kontroll
uffi¢jali tal-livelli ta” PCBs mhux simili ghad-diossini u fir-rigward ta’ thejjija ta’ kampjuni u rekwiziti
analitici ghal ghanijiet regolatorji ohrajn, li jinkludu l-kontrolli mwettqa mill-operatur tan-negozju tal-ghalf
biex jizgura l-konformita mad-dispozizzjonijiet tar-Regolament (KE) Nru 183/2005.

Metodi ta’ detezzjoni applikabbli

Kromatografija b'fazi gassuza/Detezzjoni tal-Qabda tal-Elettron (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS
jew metodi ekwivalenti.
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3. Identifikazzjoni u konferma tal-analiti ta’ interess

3.1. Hin ta’ zamma relattiv brabta mal-istandards interni jew standards ta’ referenza (devjazzjoni accettabbli ta’
+- 0,25 %).

3.2. Is-separazzjoni permezz ta’ kromatografija b'fazi gassuza tal-PCBs mhux simili ghad-diossini minn sustanzi

li jinterferixxu, spec¢jalment PCBs ta’ koelwizzjoni, b’'mod partikolari jekk il-livelli tal-kampjuni jkunu fil-
medda tal-limiti legali u n-nonkonformita trid tigi kkonfermata (').

3.3. Rekwiziti ghal tekniki ta” GC-MS
Monitoragg ta’ tal-anqas in-numru li gej ta’ joni molekolari jew joni karatteristi¢i mill-gabra molekolari:
(@) zewg joni specifici fil-kaz tal-HRMS;
(b) tliet joni specifici fil-kaz tal-LRMS;

(c) zewg joni prekursuri specifici, li kull wahda minnhom ikollha jon prodott ta’ tranzizzjoni korres-
pondenti specifiku ghal MS-MS.

I-massimu tat-tolleranzi permessi ghall-proporzjonijiet ta’ abbundanza ghall-mases tal-frammenti
maghzula:

Id-devjazzjoni relattiva tal-proporzjon ta’ abbundanza tal-frammenti ta’ massa maghzula minn abbundanza
teoretika jew standard ta’ kalibrazzjoni ghalljon fil-mira (iljon immonitorjat l-aktar abbundanti) tal-jon jew
joni kwalifikaturi: + 15 %

3.4. Rekwiziti ghal tekniki tal-GC-ECD

Rizultati li jagbzu I-livell massimu ghandhom jigu kkonfermati ma’ zewg kolonni tal-GC ffazijiet
stazzjonarji ta’ polarita differenti.

4, Dimostrazzjoni tar-rendiment tal-metodu

Ir-rendiment tal-metodu ghandu jigi vvalidat fil-medda tal-livell massimu (0,5 sa darbtejn il-livell massimu)
bkoefficjent ta’ varjazzjoni accettabbli ghal analizi ripetuta (ara r-rekwiziti ghall-prec¢izjoni intermedjarja fil-
punt 9).

5. Limitu ta’ kwantifikazzjoni

Is-somma tal-LOQs (}) ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini ma ghandhiex tkun oghla minn terz tal-livell
massimu (°).

6. Kontroll tal-kwalita

Kontrolli regolari inbjank, analizi ta’ kampjuni mizjuda, kampjuni ta’ kontroll ta’ kwalita, partecipazzjoni fi
studji interlaboratorji dwar matrici rilevanti.

7. Kontroll tal-irkupri
7.1. Ghandhom jintuzaw standards interni adattati bi proprjetajiet fizikokimici li jikkomparaw ma’ analiti ta’
interess.

() I-kongeneri li spiss jinstabu li jikkoelutaw huma perezempju PCB 28/31, PCB 52/69 u PCB 138/163/164. Fil-kaz ta’ GC-MS ghandhom
jigu kkunsidrati wkoll interferenzi potenzjali ta’ frammenti ta’ kongeneri aktar klorinati.

() Il-principji mfissra fil-“Guidance Document on the Estlmatlon of LOD and LOQ for Measurements in the Field of Contaminants in Feed
and Food” (http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en) ghandhom jigu segwiti fejn japplika.

() Hu rakkomandat ferm li jkun hemm kontribuzzjoni aktar %axxa tal-livell inbjank tar-reagent ghal-livell ta’ kontaminant fkampjun. Il-
laboratorju huwa responsabbli ghall-kontroll tal-varjazzjoni tal-livelli inbjank, b'mod partikolari, jekk il-livelli inbjank huma mnaqqsa.
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7.2. [z-zieda ta’ standards interni:
Adezjoni ta’ prodotti (qabel il-process ta’ estrazzjoni u tindif).

7.3. Ir-rekwiziti ghall-metodi bl-uzu tal-kongeneri tas-sitt PCBs mhux simili ghad-diossini kollha ttikkettjati
bisotopu

(a) ir-rizultati ghandhom jigu kkoreguti ghall-irkupri tal-istandards interni;
(b) l-irkupri ta’ standards interni b’tikketta isotopu ghandhom ikunu bejn 60 u 120 %;

(c) irkupri anqas jew aktar ghal kongeneri individwali b’kontribuzzjoni ghas-somma ta’ sitt PCBs mhux
simili ghad-diossini taht 1-10 % huma accettabbli.

7.4. Ir-rekwiziti ghall-metodi fejn ma jintuzawx is-sitt standards interni kollha ttikkettjati b’isotopu jew
standards interni ohra:

(a) l-irkupru ta’ standard(s) intern(i) ghandu jigi kkontrollat ghal kull kampjun;
(b) l-irkupri ta’ standard(s) intern(i) ghandhom ikunu bejn 60 u 120 %;
(¢) ir-rizultati ghandhom jigu kkoreguti ghall-irkupri tal-istandards interni.
7.5. L-irkupri tal-kongeneri mhux ittikkettjati ghandhom jigu ccekkjati permezz ta’ kampjuni mizjuda jew

kampjuni ta’ kontroll tal-kwalita b’koncentrazzjonijiet fil-medda tal-livell massimu. L-irkupri ta’ dawn il-
kongeneri ghandhom ikunu kkunsidrati accettabbli, jekk huma bejn is-60 u 1-120 %.

8. Rekwiziti ghal-laboratorji

B’konformita mad-dispozizzjonijiet tar-Regolament (KE) Nru 882/2004, il-laboratorji ghandhom ikunu
akkreditati minn korp rikonoxxut li jopera skont il-Gwida ISO 58 biex jizgura li dawn qeghdin japplikaw
assigurazzjoni ta’ kwalita analitika. Il-laboratorji ghandhom ikunu akkreditati skont l-istandard EN ISO/IEC
17025. Barra minn hekk, il-principji mfissra fil-Linji Gwida Teknici ghall-istima tal-incertezza tal-kejl u I-
limiti ta’ kwantifikazzjoni ghall-analizi tal-PCBs ghandhom jigu segwiti fejn japplika (!).

9. Karatteristi¢i tar-rendiment: kriterji ghas-somma ta’ PCBs mhux simili ghad-diossini fil-livell
massimu

Spettromija tal-massa tad- . .

dilwizzjoni ta’ isotopi (") Tekniki ohrajn
Ezattezza -20sa+20% -30sa+30%
Precizjoni intermedjarja (RSD%) <15% <20%
Differenza bejn il-kalkolu tal-livell superjuri u dak <20 % <20 %
inferjuri

(") L-uzu tas-sitt analogi kollha ittikkettjati *C bhala standards interni rekwiziti.

10. Rappurtar tar-rizultati

10.1.  Ir-rizultati analiti¢ci ghandhom jinkludu l-livelli tal-kongeneri individwali tal-PCBs mhux simili ghad-diossini
u s-somma tal-kongeneri ta’ dawk il-PCBs irrapportati bhala livell inferjuri, livell superjuri u livell medju
sabiex ikun inkluz il-massimu tal-informazzjoni fir-rappurtar tar-rizultati u tkun tista’ ssir l-interpretazzjoni
tar-rizultati skont rekwiziti specifici.

() Ir-rekwiziti attwali huma msejsa fuq it-TEFs ippubblikati fi: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).
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10.2.  Ir-rapport ghandu jinkludi fih il-metodu uzat ghall-estrazzjoni tal-PCBs.

10.3.  L-irkupri tal-istandards interni individwali ghandhom ikunu disponibbli fkaz li l-irkupri jkunu barra mill-
medda msemmija fil-punt 7, fkaz li jingabez il-livell massimu u fuq talba fkazijiet ohra.

10.4.  Peress li l-incertezza estiza tal-kejl titgies fil-mument tad-dec¢izjoni dwar il-konformita tal-kampjun, dan il-
parametru ghandu jkun disponibbli wkoll. Ghaldaqgstant, ir-rizultati analitici ghandhom jigu rrapportati
bhala x +/- U fejn x hija r-rizultat analitiku u U hija l-incertezza tal-kejl estiza bl-uzu ta’ fattur ta’ kopertura
ta’ 2 li jaghti livell ta’ fidu¢ja ta’ madwar 95 %.

10.5.  Ir-rizultati ghandhom jigu espressi fl-istess unitajiet u tal-anqas bl-istess numru ta’ figuri sinifikattivi bhala I-

livelli massimi stabbiliti mid-Direttiva 2002/32/KE.”
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