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JURNALUL OFICIAL AL UNIUNII EUROPENE 20.12.2006

REGULAMENTUL (CE) NR. 1883/2006 AL COMISIEI
din 19 decembrie 2006

de stabilire a metodelor de prelevare de probe si a metodelor de analizi pentru controlul oficial al
nivelurilor de dioxine §i de PCB-uri aseminitori dioxinelor din anumite produse alimentare

(Text cu relevantd pentru SEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitatii Europene,

avand in vedere Regulamentul (CE) nr. 882/2004 al Parlamentului
European si al Consiliului din 29 aprilie 2004 privind controalele
oficiale efectuate pentru a asigura verificarea conformitdtii cu
legislatia privind hrana pentru animale si produsele alimentare si
cu normele de sdndtate animald si de bundstare a animalelor (),
in special articolul 11 alineatul (4),

intrucat:

(1)

Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 al Comisiei din
19 decembrie 2006 de stabilire a nivelurilor maxime pen-
tru anumiti contaminanti din produsele alimentare (?) pre-
vede niveluri maxime pentru dioxine si furani, precum si
pentru suma dioxinelor, a furanilor si a PCB-urilor
asemandtori dioxinei din anumite produse alimentare.

Directiva 2002/69/CE a Comisiei din 26 iulie 2002 de sta-
bilire a metodelor de prelevare a probelor si a metodelor de
analizd pentru controlul oficial al dioxinelor si
determinarea PCB-urilor asemdndtori dioxinei din
produsele alimentare (*) stabileste dispozitii specifice cu
privire la procedura de prelevare de probe si metodele de
analizd care urmeazd si se aplice controlului oficial.

Aplicarea noilor niveluri maxime pentru suma dioxinelor,
furanilor si a PCB-urilor asemdndtori dioxinelor necesitd
modificdri ale Directivei 2002/69/CE. Din motive de clari-
tate, este oportun ca Directiva 2002/69/CE si fie inlocuitd
cu prezentul regulament.

Dispozitiile stabilite de prezentul regulament se referd
numai la prelevarea de probe si la analiza dioxinelor si a
PCB-urilor asemdndtori dioxinelor pentru punerea in
aplicare a Regulamentului (CE) nr. 1881/2006 si nu afec-
teazd strategia de prelevare de probe, nivelurile si frecventa
prelevirii de probe, astfel cum se specificd in anexele III si
IV la Directiva 96/23/CE a Consiliului din 29 aprilie 1996
privind mdsurile de control care se aplicd anumitor
substante si reziduurilor acestora existente in animalele vii

(") JOL 165, 30.4.2004, p. 1, astfel cum a fost rectificat in JO L 191,

)

28.5.2004, p. 1. Regulament modificat prin Regulamentul (CE)
nr. 776/2006 al Comisiei (JO L 136, 24.5.2006, p. 3).
JO L 364, 20.12.2006, p. 5.

(}) JOL?209,6.8.2002, p. 5. Directivi modificatd ultima datd prin Direc-

tiva 2004/44/CE (JO L 113, 20.4.2004, p. 17).

siin produsele obtinute de la acestea si de abrogare a Direc-
tivelor 85/358/CEE si 86[/469/CEE si a Deciziilor
89/187|CEE si 91/664/CEE (*). Acestea nu afecteazd
criteriile de prelevare, astfel cum sunt stabilite in Decizia
98/179/CE a Comisiei din 23 februarie 1998 de stabilire a
normelor detaliate privind prelevarea oficiald de probe in
vederea monitorizdrii anumitor substante si a reziduurilor
acestora din animalele vii si produsele animaliere (°).

Ar trebui sd se utilizeze o metoda analiticd de screening cu
o valabilitate demonstratd, larg acceptatd si cu un debit
sporit, pentru selectarea esantioanelor care contin niveluri
semnificative de dioxine si de PCB-uri asemdndtori
dioxinelor. Nivelurile de dioxine si de PCB-uri asemandtori
dioxinelor din aceste esantioane trebuie s se determine
printr-o metoda analiticd de confirmare. Prin urmare, este
oportun s se stabileascd cerinte stricte pentru metodele
analitice de confirmare si cerinte minime pentru metoda de
screening.

Pentru prelevarea de probe la pestii foarte mari, este nece-
sar sd se mentioneze modul de prelevare, astfel incat sd se
asigure o abordare armonizatd in cadrul Comunitatii.

In cazul pestilor care apartin acelorasi specii si care provin
din aceeasi regiune, nivelul dioxinelor si al PCB-urilor
asemdndtori dioxinei din pesti poate varia in functie de
mdrimea sifsau de varsta pestelui. Mai mult, nivelul de
dioxine si de PCB-uri asemdndtori dioxinei nu este in mod
necesar acelasi in toate partile pestelui. Prin urmare, in
cazul prelevdrii de probe la pesti, este necesar sd se speci-
fice metoda de prelevare si de pregitire a probelor, pentru
a se asigura o abordare armonizata in intreaga Comunitate.

Este esential ca rezultatele analizei sd fie raportate si inter-
pretate intr-un mod uniform, pentru a se asigura o abor-
dare armonizatd in ceea ce priveste executarea, pe intreg
teritoriul Comunitdtii.

Misurile prevdzute de prezentul regulament sunt con-
forme cu avizul Comitetului permanent pentru lantul ali-
mentar §i sdndtatea animali,

JO L 125, 23.5.1996, p. 10. Directivd modificatd ultima datd prin

Regulamentul (CE) nr. 882/2004 al Parlamentului European si al
Consiliului O L 165, 30.4.2004, p. 1, astfel cum a fost rectificat in
JO L 191, 28.5.2004, p. 1).

JO L 65, 5.3.1998, p. 31. Decizie modificatd prin Actul de aderare
din 2003.
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ADOPTA PREZENTUL REGULAMENT:

Articolul 1

Prelevarea de probe in scopul unui control oficial al nivelurilor de
dioxine, furani si PCB-uri asemandtori dioxinei din produsele
alimentare enumerate la sectiunea 5 din anexa la Regulamentul
(CE) nr. 1881/2006 se efectueazd in conformitate cu metodele
prevazute in anexa I la prezentul regulament.

Articolul 2

Pregitirea si analiza probelor in scopul unui control oficial al
nivelurilor de dioxine, furani si PCB-uri de tipul dioxinelor din
produsele alimentare enumerate la sectiunea 5 din anexa la

Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 se efectueazd in conformitate
cu metodele previzute in anexa II la prezentul regulament.

Atrticolul 3

Directiva 2002/69/CE se abrogd. Trimiterile la directiva abrogatd
se interpreteazd ca trimiteri la prezentul regulament.

Atrticolul 4

Prezentul regulament intrd in vigoare in a doudzecea zi de la data
publicdrii in Jurnalul Oficial al Uniunii Europene.

Se aplicd de la 1 martie 2007.

Prezentul regulament este obligatoriu in toate elementele sale si se aplicd direct in toate statele

membre.

Adoptat la Bruxelles, 19 decembrie 2006.

Pentru Comisie
Markos KYPRIANOU

Membru al Comisiei
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ANEXA 1

METODE DE PRELEVARE DE PROBE PENTRU CONTROLUL OFICIAL AL NIVELURILOR DE DIOXINE
(PCDD/PCDF) SI PCB-URI ASEMANATORI DIOXINELOR DIN ANUMITE PRODUSE ALIMENTARE

1. DOMENIU DE APLICARE

Esantioanele destinate controlului oficial al nivelurilor de dioxine (PCDD/PCDF), precum si al nivelurilor de
PCB-uri asemandtori dioxinei din produsele alimentare se realizeaza in conformitate cu metodele descrise in
prezenta anexd. Esantioanele globale astfel obtinute se considerd reprezentative pentru loturile sau subloturile
din care sunt prelevate. Respectarea nivelurilor maxime prevazute in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006 al
Comisiei de stabilire a nivelurilor maxime pentru anumiti contaminanti din produsele alimentare se constatd
pe baza nivelurilor determinate in probele de laborator.

2. DEFINITII

Lot: o cantitate identificabild de produs alimentar, livratd la un moment dat si pentru care agentul responsabil
stabileste cd prezintd caracteristici comune, cum ar fi originea, varietatea, tipul ambalajului, ambalatorul,
expeditorul sau marcarea. In cazul pestilor si al produselor pesciresti, mirimea pestelui trebuie si fie, de
asemenea, comparabild. In cazul in care mirimea sifsau greutatea pestilor nu sunt comparabile in cadrul unui
lot, lotul poate s fie, cu toate acestea, luat in considerare ca lot, insi trebuie si i se aplice o procedura specificd
de esantionare.

— Sublot: parte dintr-un lot mare cireia i se aplicd metoda de esantionare si care a fost desemnatd in acest sens.
Fiecare sublot trebuie si fie separat fizic si identificabil.

— Probi elementard: cantitate de materie prelevatd dintr-un singur punct al lotului sau al sublotului.
— Probd globala: totalul combinat al tuturor esantioanelor elementare prelevate dintr-un lot sau sublot.

— Probd de laborator: parte/cantitate reprezentativd din proba globald destinati analizei de laborator.

3. DISPOZITII GENERALE

3.1. Personal

Prelevarea de probe este efectuatd de citre o persoand autorizatd in acest sens, care este desemnatd de citre statul
membru.

3.2. Materialul din care urmeazi si se preleve probe

Se prelevd probe separat din fiecare lot sau sublot care urmeazi s fie examinat.

3.3. Precautii care urmeazi si fie luate

In timpul prelevdrii si pregatirii esantioanelor, se iau precautii pentru a se evita orice modificari care ar putea
sa afecteze continutul de dioxine si de PCB-uri asemandtori dioxinei, ceea ce ar afecta determinarea analiticd
sau ar face esantioanele globale nereprezentative.

3.4. Probe elementare

Pe cat posibil, esantioanele elementare se prelevd in puncte diferite repartizate in intregul lot sau sublot. Orice
derogare de la aceastd procedurd se semnaleazd in procesul-verbal prevdzut la punctul 3.8 din prezenta anexa.

3.5. Pregitirea probelor globale

Proba globald se obtine prin insumarea probelor elementare. Acesta este de cel putin 1 kg, cu exceptia cazului
in care acest lucru nu este posibil, de exemplu, atunci cind s-a prelevat o probd dintr-un singur ambalaj.

3.6. Probe identice

Probele identice in scopuri de executare, apdrare si arbitraj se prelevd din proba globald omogenizatd, cu
exceptia cazului in care aceastd procedurd este contrard reglementirilor statelor membre privind drepturile
operatorilor in sectorul alimentar. Mdrimea probelor de laborator destinate executdrii trebuie si fie suficientd
pentru a permite cel putin o analizd dubla.
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3.7.

3.8.

4.1.

4.2.

O]

Ambalarea si trimiterea probelor

Fiecare proba se introduce intr-un recipient dintr-un material inert, curat, care oferd protectie corespunzitoare
impotriva contamindrii, impotriva pierderilor de analiti prin adsorbtia pe peretele intern al recipientului si
impotriva deteriordrii in timpul transportului. Se iau toate precautiile necesare pentru a se evita orice modificare
a compozitiei probei, care ar putea sd apard in timpul transportului sau al depozitdrii.

Sigilarea si etichetarea probelor

Fiecare probd prelevati pentru utilizare oficiald se sigileazd la locul prelevarii si se identificd respectand normele
statelor membre.

Pentru fiecare esantionare se intocmeste un proces-verbal care si permitd identificarea sigurd a fiecirui lot si
care sa specifice data si locul esantiondrii, precum si orice informatii suplimentare care pot si fie de ajutor celui
care analizeaza.

PLANURI DE ESANTIONARE

Metoda de esantionare aplicatd asigurd reprezentativitatea probei globale pentru (sub)lotul care urmeaza si fie
supus controlului.

Diviziunea loturilor in subloturi

Loturile mari se impart in subloturi, cu conditia ca sublotul sd poatd fi separat fizic. Tabelul 1 se aplica
produselor comercializate in vrac (de exemplu, uleiuri vegetale). In cazul altor produse, se aplici tabelul 2.
Tinand seama de faptul ci greutatea lotului nu este intotdeauna un multiplu exact al greutatii subloturilor,
greutatea sublotului poate si depdseascd cu maximum 20 % greutatea mentionata.

Tabelul 1

Subdiviziunea loturilor in subloturi pentru produsele comercializate in vrac

Greutatea lotului (tone) Greutatea sau numdrul subloturilor
21500 500 tone
>300si<1500 3 subloturi
> 50 si < 300 100 tone
<50 —
Tabelul 2

Subdiviziunea loturilor in subloturi pentru alte produse

Greutatea lotului (tone) Greutatea sau numdrul subloturilor
>15 15-30 tone
<15 —

Numirul de probe elementare

Proba globala care reuneste toate esantioanele elementare cantareste cel putin 1 kg (a se vedea punctul 3.5 din
prezenta anexd).

Numdrul minim de probe elementare care urmeazi si fie prelevate din lot sau din sublot este indicat in tabelele 3
si 4.

in cazul produselor lichide in vrac, imediat inainte de esantionare, lotul sau sublotul se amestecd atent, in masura
in care acest lucru este posibil si nu afecteazi calitatea produsului prin mijloace fie manuale, fie mecanice. in
acest caz, se poate considera ca fiind omogena distributia contaminantilor intr-un anumit lot sau sublot. Prin
urmare, este suficient sd se preleve trei probe elementare dintr-un lot sau sublot, pentru a se forma proba
globala.

Probele elementare au o greutate asemanatoare. Greutatea unei probe elementare trebuie s fie de cel putin 100
grame.

Orice derogare de la aceastd procedurd trebuie si fie inregistratd in procesul-verbal previzut la punctul 3.8 din
prezenta anexd. In conformitate cu dispozitiile Deciziei 97/747/CE a Comisiei din 27 octombrie 1997 de
stabilire a nivelurilor si frecventelor prelevirii de probe prevazute de Directiva 96/23/CE a Consiliului pentru
monitorizarea anumitor substante si a reziduurilor acestora existente in anumite produse animaliere (?),
mdrimea probei globale pentru oudle de giind este de cel putin 12 oud (pentru loturile in vrac, precum si pentru
loturile alcdtuite din ambalaje individuale, tabelele 3 si 4).

JOL 303, 6.11.1997, p. 12.
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4.3.

Tabelul 3

Numirul minim de esantioane elementare care urmeazi si fie prelevat dintr-un lot sau sublot

Greutatea sau volumul lotului/sublotului (in kg sau litri)

Numdirul minim de esantioane elementare care urmeaza si
fie prelevat

<50 3
De la 50 la 500 5
> 500 10

fn cazul in care lotul sau sublotul este alcituit din ambalaje sau din unititi distincte, numirul ambalajelor sau

al unitatilor care urmeaza si fie prelevat pentru a forma proba globald este indicat in tabelul 4.

Tabelul 4

Numirul de ambalaje sau de unititi (esantioane elementare) care urmeazi si fie prelevat pentru a
forma proba global3, in cazul in care lotul sau sublotul este format din ambalaje sau din unitati
distincte

Numdrul de ambalaje sau unitdti dintr-un lot/sublot

Numdrul de ambalaje sau unitati care urmeazi sa fie prele-
vate

intre 1 §i 25

cel putin 1 ambalaj sau unitate

intre 26 si 100

aproximativ 5 %, cel putin 2 ambalaje sau unitati

>100

aproximativ 5 %, maximum 10 ambalaje sau unitdti

Dispozitii specifice pentru esantionarea din loturi care contin pesti intregi, ale ciror mirime §i greutate

sunt comparabile

Se considerd cd pestii au marime si greutate comparabile in cazul in care diferenta de mdrime si greutate nu

depiseste aproximativ 50 %.

Numdrul de probe elementare care urmeazi sa fie prelevat din lot este definit in tabelul 3. Proba globald care
reuneste toate probele elementare cantareste cel putin 1 kg (a se vedea punctul 3.5).

— In cazul in care lotul care urmeaza s fie esantionat contine pesti mici (pesti care cintiresc mai putin de

aproximativ 1 kg), se ia pestele intreg drept probd elementard pentru a forma proba globald. in cazul in care
proba globald care rezultd cantireste mai mult de 3 kg, probele elementare pot consta din partea de mijloc,
cantdrind fiecare cel putin 100 g, a pestilor care formeazd proba globald. Partea intreaga cdreia i se aplicd
nivelul maxim se utilizeazd pentru omogenizarea probei.

Partea de mijloc a pestelui se considerd aceea unde se giseste centrul de gravitatie. Acesta este situat, in
majoritatea cazurilor, la inotitoarea dorsald (in cazul in care pestele are o inotdtoare dorsald) sau la
jumdtatea distantei dintre deschiderea branhiilor i anus.

— In cazul in care lotul care urmeaza a fi esantionat contine pesti mai mari (fiecare cantareste mai mult de

aproximativ 1 kg), proba elementard constd in partea de mijloc a pestelui. Fiecare proba elementard
cantdreste cel putin 100 g.

In cazul pestilor de mérime intermediara (de aproximativ 1 pand la 6 kg), proba elementari constd intr-o
bucatd de peste prelevatd intre coloana vertebrald si piept, in partea de mijloc a pestelui.

In cazul pestilor foarte mari (de exemplu, mai mari de aproximativ 6 kg), proba elementari este prelevati
din carnea muschiului situat dorso-lateral in partea dreaptd (vedere frontald), in partea de mijloc a pestelui.
In cazul in care prelevarea unei buciti din partea de mijloc a pestelui ar duce la o pagubi economici
semnificativd, se poate considera suficientd prelevarea a trei probe elementare cantarind fiecare cel putin
350 g, indiferent de marimea lotului sau, ca alternativd, pentru a se forma proba elementar reprezentativ
pentru nivelurile de dioxine din tot pestele, se poate preleva o parte egald din muschiul din apropierea cozii
si alta din mugchiul situat in apropierea capului unui peste.
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4.4. Esantionarea din loturi de peste care contin pesti intregi de mirime si/sau greutate diferite

4.5.

— Se aplica dispozitiile punctului 4.3 privind compozitia probei.

— In cazul in care predomind o clasd/categorie de marime sifsau greutate (aproximativ 80 % sau mai mult din
lot), proba se prelevd de la pesti de marime sau greutate predominantd. Aceastd probd se considerd
reprezentativd pentru intregul lot.

— 1In cazul in care nu predomind o clasd/categorie anumiti de mirime sau de greutate, trebuie s3 se asigure
faptul cd pestii selectati in vederea constituirii probei sunt reprezentativi pentru lot. Orientdri specifice
pentru aceste cazuri sunt puse la dispozitie in ,Ghidul de prelevare de probe din loturile de pesti care contin
pesti intregi de marime sifsau greutate diferitd (*)".

Esantionarea in etapa de vinzare cu amidnuntul

Esantionarea produselor alimentare in etapa de vanzare cu amanuntul se efectueazd, in masura posibilului, in
conformitate cu dispozitiile referitoare la esantionare previzute la punctul 4.2 din prezenta anexa.

In cazul in care acest lucru nu este posibil, se poate folosi 0 metoda alternativd de esantionare in etapa de vanzare
cu amdnuntul, cu conditia sd se asigure o reprezentativitate suficientd a lotului sau sublotului esantionat.

CONFORMITATEA LOTULUI SAU A SUBLOTULUI CU SPECIFICATIILE

Lotul este acceptat in cazul in care rezultatul unei singure analize nu depaseste nivelurile maxime de dioxine
in cauzd si suma dioxinelor si a PCB-urilor de tipul dioxinelor stabilite de Regulamentul (CE) nr. 1881/2006,
tindnd seama de incertitudinea mdsuritorii.

Lotul nu este conform cu nivelul maxim stabilit in Regulamentul (CE) nr. 1881/2006, in cazul in care rezultatul
analizei limitei superioare (), confirmat de o analizd dubld (3), depdseste aproape sigur nivelul maxim, tinand
seama de incertitudinea masurdtorii.

Incertitudinea mdsurdtorii poate fi luatd in considerare in conformitate cu una dintre urmatoarele abordari:

— prin calcularea incertitudinii extinse, utilizind un factor de acoperire de 2, ceea ce dd un nivel de incredere
de aproximativ 95 %. Un lot sau un sublot nu este conform in cazul in care valoarea mdsuratd minus U
depdseste nivelul permis stabilit. In cazul unei determiniri separate a dioxinelor si a PCB-urilor asemandtori
dioxinelor, suma incertitudinii extinse estimate a rezultatelor analitice separate ale dioxinelor si PCB-urilor
asemdndtori dioxinei trebuie utilizatd pentru suma dioxinelor si PCB-urilor asemandtori dioxinelor;

— prin stabilirea limitei de decizie (CCa) in conformitate cu dispozitiile Deciziei 2002/657|CE a Comisiei din
12 august 2002 de stabilire a normelor de aplicare a Directivei 96/23/CE a Consiliului privind functionarea
metodelor de analizd si interpretarea rezultatelor () (punctul 3.1.2.5 din anexa — cazul substantelor pentru
care s-a stabilit un nivel permis), un lot sau sublot nu este conform in cazul in care valoarea masuratd este
egald sau mai mare decat CCa.

Prezentele norme de interpretare se aplicd rezultatului analitic obtinut pe proba pentru control oficial. In cazul
analizei efectuate in scop de apdrare sau de arbitraj, se aplicd normele nationale.

http:/[ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm

Calcularea ,limitei superioare” necesitd utilizarea limitei de cuantificare pentru contributia fiecirui congener necuantificat la
echivalentul de toxicitate (TEQ).

Calcularea ,limitei inferioare” necesitd utilizarea valorii zero pentru contributia fiecdrui congener necuantificat la TEQ.
Calcularea ,limitei medii” necesitd utilizarea unei jumatdti din limita de cuantificare pentru contributia fiecdrui congener
necuantificat la TEQ.

Analiza dubld este necesard pentru a exclude posibilitatea unei contaminari incrucisate interne sau a amestecdrii accidentale a
esantioanelor. Prima analizd, tindnd seama de incertitudinea masuratorii, este utilizatd pentru verificarea conformitatii.

in cazul in care analiza este efectuatd in cadrul unui incident de contaminare cu dioxine, confirmarea prin analizi dubld poate
fi omisd atunci cand trasabilitatea permite stabilirea unei legturi intre esantioanele prelevate pentru analizd si incidentul de
contaminare cu dioxine.

JO L 221, 17.8.2002, p. 8. Decizie modificatd prin Decizia 2004/25/CE (JO L 6, 10.1.2004, p. 38).
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ANEXA 11

PREGATIREA ESANTIOANELOR $I CERINTE PRIVIND METODELE DE ANALIZA UTILIZATE
PENTRU CONTROLUL OFICIAL AL NIVELURILOR DE DIOXINE (PCDD/PCDF) SI DE PCB-URI
ASEMANATORI DIOXINEI DIN ANUMITE PRODUSE ALIMENTARE

DOMENIU DE APLICARE

Cerintele stabilite in prezenta anexa se aplicd atunci cand produsele alimentare sunt analizate pentru controlul
oficial al nivelurilor de dioxine [dibenzo-p-dioxine policlorurate (PCDD), dibenzofuranii policlorurati (PCDF)]
si PCB-uri asemdnatori dioxinei.

Monitorizarea efectuatd cu scopul de a detecta prezenta dioxinelor in produsele alimentare se poate efectua prin
intermediul unei strategii care implicd o metoda de screening, astfel incat sa se selecteze acele esantioane in care
nivelurile de dioxine si de PCB-uri asemandtori dioxinei sunt mai mici decat 25 % sub sau peste nivelul maxim.
Concentratia de dioxine si suma dioxinelor si a PCB-urilor asemandtori dioxinei din acele esantioane cu niveluri
considerabile trebuie si fie determinati/confirmatd printr-o metoda de confirmare.

Metodele de screening sunt metode utilizate pentru a se detecta prezenta dioxinelor si a PCB-urilor asemanatori
dioxinei la nivelul de interes. Aceste metode sunt dotate cu o capacitate sporitd de tratare a esantioanelor, ceea
ce permite analizarea unui numdar mare de esantioane, in vederea detectdrii celor care ar putea sd se dovedeascd
pozitive. Acestea sunt concepute special pentru a se evita rezultatele negative false.

Metodele de confirmare sunt metode care furnizeazd informatii complete sau complementare care permit
identificarea si cuantificarea fard echivoc a dioxinelor si a PCB-urilor asemandtori dioxinei la nivelul de interes.

CONTEXT

Concentratiile fiecdrei substante dintr-o probd datd se inmultesc cu factorul de echivalentd toxicd (TEF)
corespunzitor, astfel cum s-a stabilit de citre Organizatia Mondiald a Sdnatatii i cum sunt enumerate in
apendicele la prezenta anexd, si apoi acestea se adund pentru a obtine concentratia totald de compusi
asemdndtori dioxinei exprimatd ca echivalenti toxici (TEQ).

In sensul prezentului regulament, limita specificd acceptatd de cuantificare a unui congener este concentrarea
unui analit in extrasul dintr-o proba care produce un raspuns instrumental la doi ioni diferiti care urmeaza sd
fie controlati printr-un raport S/Z (semnal/zgomot) de 3:1 pentru semnalul cel mai putin sensibil si indeplineste
conditiile de bazd, cum sunt, de exemplu, timpul de retentie, raportul izotopic in conformitate cu procedura
de determinare descrisd in metoda EPA 1613, revizia B.

CERINTE DE ASIGURARE A CALITATI CARE URMEAZA SA FIE RESPECTATE LA PREGATIREA
ESANTIOANELOR

— Trebuie s se ia mdsuri pentru a se evita contaminarea incrucisatd la fiecare etapd a procedurii de esantionare
si de analiza.

— Esantioanele trebuie s fie depozitate si transportate in recipiente din sticld, aluminiu, polipropilenad sau
polietilend. Urmele de praf de hartie trebuie indepdrtate de pe recipientul pentru esantioane. Sticldria trebuie
clatitd cu solventi care au fost certificati ca necontinind dioxine sau care au fost controlati in prealabil pentru
a se detecta prezenta de dioxine.

— Depozitarea si transportul esantioanelor trebuie efectuate astfel incat sd se pastreze integritatea probei de
produs alimentar.

— In misura in care acest lucru este relevant, fiecare prob de laborator se mirunteste si se amesteca cu grij
printr-un procedeu in legatura cu care s-a dovedit ca realizeazd o omogenizare completd (de exemplu, proba
madruntitd astfel incat sd treacd printr-o sitd cu ochiuri de 1 mm); probele trebuie uscate inainte de maruntire,
in cazul in care continutul de api este prea mare.

— Se realizeazd o analizd-martor parcurgand intreaga procedurd analiticd, insa fard probd.

— Greutatea probei utilizate pentru extractie trebuie si fie suficientd pentru a indeplini cerintele referitoare la
sensibilitate.

— Procedurile specifice de pregitire a probelor, utilizate pentru produsele avute in vedere, se valideaza in
conformitate cu orientdrile recunoscute la nivel international.
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— In cazul pestilor, pielea trebuie indepdrtatd, deoarece nivelul maxim se aplici muschiului fira piele. Cu toate

acestea, este necesar ca toate resturile de muschi si de tesut adipos din partea interioard a pielii sa fie
indepdrtate cu grijd si complet de pe piele si ca aceste resturi de muschi si tesut adipos si fie addugate la
proba care urmeazi sa fie analizatd.

CERINTE APLICABILE LABORATOARELOR

Laboratoarele trebuie si demonstreze validitatea unei metode in intervalul nivelului de interes, de exemplu,
0,5 x, 1 x si 2 x nivelul de interes, cu un coeficient de variatie acceptabil pentru analize repetate. Pentru
detalii privind criteriile de acceptare, a se vedea punctul 5.

Limita de cuantificare pentru o metodd de confirmare se situeazd in intervalul de aproximativ o cincime din
nivelul de interes.

Se efectueazd controale-martor periodice si experimente cu imbogatire sau analizele probelor-martor (de
preferintd, dacd existd, ale materialului de referintd omologat) ca masuri de control al calititii interne.

Competenta laboratoarelor se demonstreazd prin participarea continud si cu succes la studiile
interlaboratoare pentru determinarea continutului de dioxine si de PCB-uri asemanatori dioxinei in
matricele relevante de produse alimentare/furaje.

In conformitate cu dispozitiile Regulamentului (CE) nr. 882/2004, laboratoarele sunt acreditate de un
organism recunoscut care functioneazd in conformitate cu Ghidul ISO/CEI 58, pentru a se asigura aplicarea
de citre acestea a procedurilor de asigurare a calitdtii analizelor. Laboratoarele sunt acreditate conform
standardului EN ISO/CEI 17025.

CERINTE PRIVIND PROCEDURILE DE ANALIZA REFERITOARE LA DIOXINE SI PCB-URI DE TIPUL

DIOXINELOR

Cerinte de bazi pentru acceptarea procedurilor analitice:

— Sensibilitate ridicatd si limite joase de detectie. In ceea ce priveste PCDD-urile si PCDF-urile, cantititile detectabile

trebuie si fie de ordinul picogramelor TEQ (1072 g), avand in vedere toxicitatea extremi a unora dintre
acesti compusi. Se stie c¢d PCB-urile apar in cantitdti mai mari decat PCDD-urile si PCDF-urile. Pentru
majoritatea congenerilor PCB, sensibilitatea de ordinul nanogramelor (10~° g) este deja suficientd. Cu toate
acestea, pentru masurarea celor mai toxici congeneri ai PCB-urilor asemdndtori dioxinelor (in special a
congenerilor substituiti non-orto), trebuie sd se ajungd la aceeasi sensibilitate ca pentru PCDD-uri si
PCDF-uri.

Selectivitate (specificitate) ridicatd. Este necesar sd se facd o distinctie intre PCDD-uri, PCDF-uri §i PCB-uri
asemdndtori dioxinelor dintr-o multitudine de alti compusi coextrasi si care pot s interfereze, prezenti in
concentratii cu pand la cateva ordine de marime mai mari decat cele ale analitilor de interes. Pentru metodele
de cromatografie in fazd gazoasi/spectrometrie de masd (CG/SM), este necesar sd se facd deosebirea intre
diferitii congeneri, cum ar fi intre cei toxici (de exemplu, cei saptesprezece PCDD-uri si PCDF-uri substituiti
in 2,3,7,8 si PCB-urile asemandtori dioxinelor) si alti congeneri. Testele biologice permit determinarea
selectivd a valorilor TEQ ca sumd a PCDD-urilor, PCDF-urilor si PCB-urilor asemandtori dioxinei.

Acuratete ridicatd (autenticitate si precizie). Determinarea oferd o estimare valabild a concentratiei reale dintr-o
proba. Acuratetea ridicatd (acuratetea masuratorii: gradul de apropiere dintre rezultatul unei masurdtori si
valoarea reald sau atribuitd a marimii care urmeaza si fie masuratd) este necesard pentru a se evita
respingerea unui rezultat al unei analize de probd pe motiv de fiabilitate redusd a estimdrii TEQ. Acuratetea
se exprimd prin autenticitate (diferenta dintre valoarea medie masuratd pentru un analit pe un material
certificat i valoarea sa certificatd, exprimatd ca procent din aceastd valoare) si precizie (deviatia standard
relativd RSDy, calculatd pe baza rezultatelor generate in conditii de reproductibilitate).

Metodele de screening pot sd cuprindd bioteste si metode CG/SM; metodele de confirmare sunt metode de
gazcromatografie de inaltd rezolutie/spectrometrie de masd de inalti rezolutie (HRGC/HRMS). Pentru valoarea
totald TEQ, trebuie sd se respecte urmdtoarele criterii:

Metode de screening Metode de confirmare

Rata de rezultate fals negative <1%

Autenticitate dela—20%la+20%

Precizie (RSDy) <30 % <15%




15/vol. 18

Jurnalul Oficial al Uniunii Europene

203

6.

7.1.

CERINTE SPECIFICE PRIVIND METODELE CG/SM CARE URMEAZA SA FIE RESPECTATE IN SCOPUL
SCREENINGULUI SAU AL CONFIRMARII

— De la inceputul metodei de analizd, de exemplu, inaintea fazei de extractie, trebuie si se adauge standarde

interne de PCDD/F substituite in 2,3,7,8-clor si marcate cu B¢ si standarde interne de PCB-uri asemanatori
dioxinei marcate cu >C, pentru a se valida procedura analitici. Trebuie si se adauge cel putin un congener
pentru fiecare dintre grupurile izomere tetra-octaclorurati ai PCDD/F si cel putin un congener pentru fiecare
dintre grupurile omoloage ale PCB-urilor asemdndtori dioxinei (o altd metoda constd in addugarea a cel
putin unui congener pentru fiecare functie de inregistrare a unui izomer selectionat prin spectrometrie de
masd utilizatd pentru controlul PCDD/F si al PCB-urilor de tipul dioxinelor). Se recomandi clar, mai ales
in cazul metodelor de confirmare, utilizarea tuturor celor 17 standarde interne de PCDD/F substituite in
2,3,7,8, marcate cu '>C, precum si totalitatea celor 12 standarde interne de PCB-uri de tipul dioxinelor
marcate cu '>C.

De asemenea, se determind factorii relativi de reactie pentru acei congeneri pentru care nu se adauga niciun
analog marcat cu 'C, utilizandu-se solutii de etalonare corespunzitoare.

Pentru produsele alimentare de origine vegetald si produsele alimentare de origine animala cu un continut
de grdsime mai mic de 10 %, este obligatorie addugarea unor standarde interne inainte de extractie. Pentru
produsele alimentare de origine animald cu un continut de grdsime mai mare de 10 %, standardele interne
se pot adduga fie inaintea extractiei, fie dupa extractia grasimii. Se procedeazd la o validare corespunzitoare
a eficacitatii extractiei, in functie de etapa in care se introduc standardele interne si de modul in care sunt
prezentate rezultatele (pe bazd de produs sau de grisimi).

Inainte de analiza CG/SM, trebuie si se adauge unul sau doud standarde de recuperare (de inlocuire).

Este necesar un control al recuperdrii. Pentru metodele de confirmare, recuperdrile de standarde interne
individuale trebuie s se situeze in intervalul 60-120 %. Se acceptd si recuperdri mai mici sau mai mari
pentru anumiti congeneri, in special pentru dibenzodioxinele si dibenzofuranii hepta- si octo-clorurate
(clorurati), cu conditia ca contributia acestora la valoarea TEQ sd nu depaseascd 10 % din valoarea TEQ
totald (bazatd pe suma PCDDJF si a PCB-urilor aseméndtori dioxinelor). Pentru metodele de screening,
recuperarea trebuie s se situeze in intervalul 30-140 %.

Separarea dioxinelor de compusii clorurati care interfereazd, precum PCB-urile care nu sunt asemandtori
dioxinelor si difeniletericloruratii, se realizeazd prin tehnici cromatografice corespunzitoare (de preferintd
prin intermediul unei coloane de florisil, alumind si/sau carbon).

Separarea izomerilor prin gazcromatografie trebuie si fie suficientd (< 25 % de la varf la varf intre
1,2,3,4,7,8-HxCDF si 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

Determinarea se realizeazd in conformitate cu metoda EPA 1613 revizia B, intitulatd: ,Tetra- through
octa-chlorinated dioxins and furans by isotope dilution HRGC/HRMS” sau o altd metodd cu criterii
echivalente de performanta.

Diferenta dintre limita superioard si limita inferioard nu trebuie sd depdseascd 20 % pentru produsele
alimentare cu o contaminare cu dioxine de aproximativ 1 pg TEQ - OMS/g grisime (pe baza sumei
PCDD/PCDF si a PCB-urilor de tipul dioxinelor). Pentru produsele alimentare cu un continut scizut de
grasime, trebuie sd se aplice aceleasi cerinte pentru niveluri de contaminare de aproximativ 1 pg
OMS-TEQ/g produs. Pentru niveluri de contaminare inferioare, de exemplu, 0,50 pg OMS-TEQ/g produs,
diferenta dintre limita superioara si limita inferioard se poate situa intre 25 % si 40 %.

METODE ANALITICE DE SCREENING

Introducere

Se pot utiliza diferite abordari analitice prin utilizarea unei metode de screening: o abordare de screening purd
si o abordare cantitativa.

Abordare de screening

Reactia esantioanelor este comparatd cu cea a unei probe de referintd, la nivelul de interes. Probele care dau un
raspuns inferior celui de referintd sunt declarate negative, iar cele care dau un raspuns superior celui de referintd
sunt considerate pozitive. Cerinte:

— In fiecare serie de teste trebuie sd se includd o proba martor si una de referintd, care sunt extrase si testate

in acelasi timp si in aceleasi conditii. Reactia probei de referintd trebuie sa fie in mod clar mai mare decat
cea a probei martor.

— Se includ esantioane de referintd suplimentare de 0,5 x si 2 x nivelul de interes, pentru a demonstra

eficacitatea testului in intervalul relevant, pentru controlul nivelului de interes.
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7.2

7.3.

— Atunci cind se testeaza alte matrice, trebuie sd se demonstreze validitatea probei sau a probelor de referingd,
prin includerea, de preferintd, a probelor evidentiate de metoda HRGC/HRMS cd au un nivel TEQ in jurul
celui al probei de referintd sau, in lipsd, al unui martor imbogitit la acest nivel.

— Avand in vedere faptul ¢ nu se pot utiliza standarde interne in bioteste, testele cu privire la repetabilitate
se efectueazd pentru obtinerea unor informatii privind deviatia standard in cadrul unei serii de teste.
Coeficientul de variatie trebuie sd fie mai mic de 30 %.

— Pentru bioteste, se definesc compusii tintd, posibilele interferente si nivelurile martor maxime admise.

Abordare cantitativd

Abordarea cantitativd presupune in mod obligatoriu serii de dilutie standard, un proces de curitare si de
mdsurare dubld sau tripld, precum si controale de recuperare si ale martorului. Rezultatul poate fi exprimat ca
TEQ, presupunandu-se astfel cd acei compusi care se afld la originea semnalului corespund principiului TEQ.
In acest sens, se poate utiliza TCDD (sau un amestec standard de dioxine/furani/PCB-uri aseminatori dioxinelor)
pentru a se obtine o curba de etalonare care permite calcularea valorii TEQ din extras si, prin urmare, din proba.
Rezultatul se corecteazd apoi cu valoarea TEQ calculatd pentru o probd-martor (pentru a se tine seama de
impuritdtile din solventi si din substante chimice utilizate) si pentru o recuperare (aceastd cantitate este calculatd
pe baza valorii TEQ intr-o proba de control al calitatii a cirei concentratie se apropie de nivelul de interes). Este
esential sa se tind seama de faptul cd o parte a recuperdrii pierderii aparente se poate datora efectelor matricei
sifsau diferentelor dintre valorile TEF corespunzatoare biotestelor si valorile TEF oficiale stabilite de Organizatia
Mondiald a Sanatatii.

Cerinte privind metodele analitice de screening

— Screeningul se poate realiza prin metode de analizi GC/MS si prin bioteste. Pentru metodele GC/MS se
utilizeaza cerintele previzute la punctul 6. Pentru biotestele celulare se stabilesc cerinte specifice la
punctul 7.3 din prezenta anexd, iar pentru biotestele realizate cu ajutorul kiturilor, la punctul 7.4 din
prezenta anexa.

— Sunt necesare informatii privind numdrul de rezultate fals pozitive si fals negative obtinute dintr-un numdr
mare de esantioane sub sau peste nivelul maxim sau nivelul de interventie, prin comparatie cu continutul
TEQ determinat printr-o metoda analiticd de confirmare. Ratele reale de rezultate fals negative sunt mai mici
de 1 %. Rata esantioanelor fals pozitive este suficient de scdzutd pentru a face ca utilizarea metodei de
screening sd rdmand avantajoasa.

— Rezultatele pozitive trebuie sd fie confirmate intotdeauna printr-o metodd analiticd de confirmare
(HRGC/HRMS). In plus, esantioanele dintr-un interval TEQ larg trebuie si fie confirmate prin HRGC/HRMS
(aproximativ 2-10 % din esantioanele negative). Trebuie si se furnizeze informatii privind corespondenta
dintre bioteste si rezultatele metodei HRGC/HRMS.

Cerinte specifice pentru biotestele celulare

— Atunci cand se realizeazd un biotest, fiecare test necesitd o serie de concentratii de referintd de TCDD sau
dintr-un amestec de dioxine/furani/PCB-uri asemédnitori dioxinei (curbd de raspuns cu R? > 0,95 pentru o
doza completd). Cu toate acestea, pentru screening se poate utiliza o curba de nivel scazut detaliatd pentru
analiza esantioanelor cu un continut scizut.

— Pentru rezultatele biotestului intr-un interval de timp constant, se va utiliza o concentratie de referintd de
TCDD (aproximativ de trei ori limita de cuantificare) pe un grafic de control al calititii. O alternativa poate
fi raspunsul relativ al unei probe de referintd in comparatie cu o curba de etalonare TCDD, deoarece reactia
celulelor poate si depindd de multi factori.

— Se inregistreazd si se verificd graficele de control al calitdtii (CC) pentru fiecare tip de material de referintd,
pentru a se garanta ca rezultatul este conform cu orientdrile furnizate.

— In special pentru calculele cantitative, inducerea dilutiei probei utilizate trebuie si se situeze in portiunea
liniard a curbei de rdspuns. Probele situate deasupra portiunii liniare a curbei de raspuns trebuie diluate si
testate din nou. Prin urmare, este oportun sa se testeze cel putin trei dilutii o data.

— Deviatia standard nu trebuie s depaseascd 15 % intr-o determinare tripld pentru fiecare dilutie a probei si
30 % pentru trei experimente independente.

— Se poate alege ca limitd de detectie o valoare egald cu de trei ori deviatia standard a martorului solventului
sau a raspunsului de fond. O altd metodd constd in aplicarea unui rdspuns situat deasupra raspunsului de
fond (factor de inductie de 5 ori mai mare decit martorul solventului), calculat pe baza curbei de etalonare
a zilei. Limita de cuantificare se poate stabili ca o valoare de cinci pand la sase ori deviatia standard a
martorului solventului sau se poate aplica un raspuns care este superior raspunsului de fond (factor de
inductie de 10 x martorul solventului), calculatd pe baza curbei de etalonare a zilei.
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Cerinte specifice pentru biotestele realizate cu ajutorul kiturilor

— Se asigurd faptul cd biotestele realizate cu ajutorul kiturilor se caracterizeazd printr-o sensibilitate si
fiabilitate suficientd pentru a fi aplicate produselor alimentare.

— Trebuie sd se respecte instructiunile producatorului privind pregatirea probei si analizele.
— Kiturile nu se utilizeazd dupd data expirdrii.
— Nu se utilizeazd materiale sau componente destinate utilizarii cu alte kituri.

— Kiturile se pastreaza in intervalul specificat de temperaturi de depozitare si se utilizeazd la temperatura de
lucru specificatd.

— Limita de detectie pentru imunodoziri se stabileste ca de 3 ori deviatia standard, bazatd pe o serie de 10
analize repetate ale martorului, pentru a fi impartita la valoarea pantei din ecuatia de regresie liniard.

— Pentru testele realizate in laborator se utilizeazd standarde de referintd, pentru a se asigura faptul cd
raspunsul in ceea ce priveste standardul se situeazd intr-un interval acceptabil.

RAPORTAREA REZULTATELOR

fn misura in care procedura analiticd utilizatd permite acest lucru, rezultatele analitice includ nivelurile de
congeneri individuali ai PCDD/F si ai PCB-urilor si sunt indicate drept limita inferioard, limita superioara si cea
medie, pentru a include o cantitate cit mai mare de informatii in raportarea rezultatelor, ceea ce permite o
interpretare a rezultatelor in conformitate cu cerintele specifice.

Raportul include, de asemenea, continutul in lipide al probei, precum si metoda utilizatd pentru extractia
lipidelor.

Trebuie sa se furnizeze recuperdrile standardelor interne individuale, in cazul in care recuperdrile se situeaza in
afara intervalului mentionat la punctul 6, in cazul in care se depdseste nivelul maxim si in celelalte cazuri, la
cerere.

Intrucat, atunci cand se decide conformitatea unei probe, se tine seama de incertitudinea de masurare, acest
parametru este, de asemenea, pus la dispozitie. Prin urmare, rezultatele analitice se raporteazd ca x +/— U, unde
x este rezultatul analizei si U este incertitudinea de masurare extinsd calculatd, utilizand un factor de acoperire
de 2, ceea ce dd un nivel de incredere de aproximativ 95 %. In cazul unei determindri separate a dioxinelor si
a PCB-urilor asemandtori dioxinei, suma incertitudinii extinse estimate a rezultatelor analitice separate ale
dioxinelor si ale PCB-urilor asemdndtori dioxinelor trebuie s fie folositd pentru suma dioxinelor si a PCB-urilor
asemandtori dioxinelor.

In cazul in care se ia in considerare incertitudinea de masurare prin aplicarea CCa (astfel cum se descrie in anexa [
punctul 5), acest parametru se raporteazd.

Rezultatele se exprima in aceleasi unitati si prin (cel putin) acelasi numdr de cifre semnificative precum nivelurile
maxime prevazute de Regulamentul (CE) nr. 1881/2006.
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Apendice la anexa Il

Tabelul factorilor de echivalenti toxica (TEF) al Organizatiei Mondiale a Sanititii pentru evaluarea riscului
pentru oameni, pe baza concluziilor reuniunii Organizatiei Mondiale a Sanititii de la Stockholm, Suedia, din
15-18 junie 1997 [Van den Berg et al., (1998) Toxic Equivalency Factors (TEFs) for PCBs, PCDDs, PCDFs for
Humans and for Wildlife. Environmental Health Perspectives, 106(12), 775]

Congener ValoareTEF Congener ValoareTEF

Dibenzo-p-dioxine (PCDD) PCB-uri asemdndtori dioxinelor

PCB-uri non-orto + PCB-uri mono-
2,3,7,8-TCDD 1 orto
1,2,3,7,8-PeCDD 1

PCB-uri non-orto
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1

PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1
1,2,3,7,8,9- HxCDD 0,1 PCB 81 0,0001
1,2,3,4,6,7,8- HpCDD 0,01 PCB 126 0,1
OCDD 0,0001 PCB 169 0,01
Dibenzofurani (PCDF) )

PCB-uri mono-orto
2,3,7,8-TCDF 0,1

PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 114 0,0005
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 118 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1

PCB 156 0,0005
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1

PCB 157 0,0005
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01 PCB 167 0,00001
OCDF 0,0001 PCB 189 0,0001
Abrevieri  utilizate: ,T"= tetra; ,Pe” = penta; ,Hx” = hexa; ,Hp’= hepta; ,0"= octa; ,CDD” = clorodibenzodioxing;

,CDF” = clorodibenzofuran; ,CB” = clorobifenil.




