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KOMMISSIONENS FORORDNING (EG) nr 1883/2006
av den 19 december 2006

om provtagnings- och analysmetoder vid offentlig kontroll av halterna av dioxin och dioxinlika
PCB:er i vissa livsmedel

(Text av betydelse for EES)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR ANTAGIT
DENNA FORORDNING

med beaktande av fordraget om upprittandet av Europeiska
gemenskapen,

med beaktande av Europaparlamentets och ridets forordning
(EG) nr 882/2004 av den 29 april 2004 om offentlig kontroll
for att sikerstilla kontrollen av efterlevnaden av foder- och
livsmedelslagstiftningen samt bestimmelserna om djurhilsa
och djurskydd ('), sarskilt artikel 11.4, och

av foljande skal:

(1) I kommissionens forordning (EG) nr 1881/2006 av den
19 december 2006 om faststillande av grinsvirden for
vissa frimmande dmnen i livsmedel (%) faststills grans-
virden for dioxiner och furaner och grinsvirden for
summan av dioxiner, furaner och dioxinlika PCB:er i
vissa livsmedel.

(20 I kommissionens direktiv. 2002/69/EG av den 26 juli
2002 om faststillande av provtagnings- och analysmeto-
der vid offentlig kontroll av dioxiner och bestimning av
dioxinlika PCB i livsmedel (°) aterfinns sirskilda bestim-
melser for de provtagningsforfaranden och analysmeto-
der som skall tillimpas vid den offentliga kontrollen.

(3)  For att nya gransvirden skall kunna tillimpas pd sum-
man av dioxiner, furaner och dioxinlika PCB:er kravs det
dndringar i direktiv 2002/69/EG. For tydlighetens skull dr
det lampligt att ersitta direktiv 2002/69/EG med denna
forordning.

(4)  Bestdmmelserna i denna forordning giller endast prov-
tagning och analys av dioxiner och dioxinlika PCB:er vid
tillimpning av férordning (EG) nr 1881/2006 och péver-
kar inte de regler for provtagning och provtagningarnas
omfattning och frekvens som anges i bilagorna III och IV
till rdets direktiv 96/23/EG av den 29 april 1996 om

() EUT L 165, 30.4.2004, s. 1. Rittad i EUT L 191, 28.5.2004, s. 1.
Forordningen 4dndrad genom kommissionens forordning (EG) nr
776/2006 (EUT L 136, 24.5.2006, s. 3).

(3) Se sidan 5 i detta nummer av EUT.

(%) EGT L 209, 6.8.2002, s. 5. Direktivet senast dndrat genom direktiv
2004/44[EG (EUT L 113, 20.4.2004, s. 17).

inforande av kontrolldtgirder for vissa dmnen och rest-
substanser av dessa i levande djur och i produkter fram-
stillda ddrav. och om upphdvande av direktiv
85/358/EEG och 86/469/EEG samt beslut 89/187/EEG
och 91/664/EEG (%). De paverkar inte heller urvalskriteri-
erna for provtagning enligt kommissionens beslut
98/179/EG av den 23 februari 1998 om faststillande
av tillimpningsforeskrifter avseende offentlig provtagning
for kontroll av vissa dmnen och resthalter av dessa i
levande djur och animaliska produkter (%).

(5)  En metod for screeninganalys med dokumenterad, all-
mint godtagen validering och hdg kapacitet bor anvin-
das for urvalet av prov med betydande halter av dioxiner
och dioxinlika PCB:er. Halterna av dioxiner och dioxin-
lika PCB:er i dessa prov kan sedan bestimmas genom en
konfirmeringsanalys. Det dr darfor lampligt att faststilla
stranga krav for konfirmeringsanalyserna och minimikrav
for screeningmetoden.

(6)  Nar det giller mycket stora fiskar dr det nodvindigt att
ndrmare ange hur provtagningen skall goras for att skapa
ett harmoniserat tillvigagdngssitt inom hela gemenska-
pen.

(7)  Nar det giller fiskar av samma art och frdn samma om-
rdde kan halterna av dioxiner och dioxinlika PCB:er va-
riera med fiskens storlek och alder. Dessutom &r halterna
av dioxiner och dioxinlika PCB:er inte alltid desamma i
alla delar av fisken. For provtagning av fisk 4r det dérfor
nodvindigt att nirmare ange hur provtagningen och
provberedningen skall utforas for att skapa ett harmoni-
serat tillvigagdngssitt inom hela gemenskapen.

(8)  Det dr av storsta vikt att analysresultaten rapporteras och
tolkas pa ett enhetligt sitt sd att ett harmoniserat genom-
forande i hela gemenskapen sikerstills.

(9)  De éatgdrder som foreskrivs i denna forordning 4r foren-
liga med yttrandet frin stindiga kommittén for livsme-
delskedjan och djurhilsa.

( EGT L 125, 23.5.1996, s. 10. Direktivet senast dndrat genom Eu-

ropaparlamentets och rédets forordning (EG) nr 882/2004 (EUT
L 165, 30.4.2004, s. 1. Ridttad i EUT L 191, 28.5.2004, s. 1).

() EGT L 65, 5.3.1998, s. 31. Beslutet dndrat genom 2003 drs anslut-
ningsakt.
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HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Provtagning for offentlig kontroll av halterna av dioxiner, fura-
ner och dioxinlika PCB:er i de livsmedel som fortecknas i avsnitt
5 i bilagan till foérordning (EG) nr 1881/2006 skall utforas i
enlighet med metoderna i bilaga I till den hir forordningen.

Artikel 2

Beredning och analys av prov for offentlig kontroll av halterna
av dioxiner, furaner och dioxinlika PCB:er i de livsmedel som
fortecknas i avsnitt 5 i bilagan till férordning (EG) nr

1881/2006 skall utforas i enlighet med metoderna i bilaga II
till den hér forordningen.

Artikel 3

Direktiv 2002/69/EG skall upphora att gilla. Hinvisningar till
det upphivda direktivet skall betraktas som hanvisningar till den
hir forordningen.

Artikel 4

Denna forordning trader i kraft den tjugonde dagen efter det att
den har offentliggjorts i Europeiska unionens officiella tidning.

Den skall tillimpas frdn och med den 1 mars 2007.

Denna forordning ar till alla delar bindande och direkt tillimplig i alla medlemsstater.

Utfdrdad i Bryssel den 19 december 2006.

Pa kommissionens vignar
Markos KYPRIANOU

Ledamot av kommissionen
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BILAGA I

PROVTAGNINGSMETODER VID OFFENTLIG KONTROLL AV HALTER AV DIOXINER (PCDD/PCDF) OCH

3.2

33

3.4

3.5

3.6

DIOXINLIKA PCB:ER I VISSA LIVSMEDEL
TILLAMPNINGSOMRADE

Provtagning for offentlig kontroll av halter av dioxiner (PCDD:er/PCDF:er) och dioxinlika PCB:er i livsmedel skall
goras enligt metoderna i denna bilaga. De samlingsprov som man déd erhaller skall betraktas som representativa for
de partier eller delpartier fran vilka de tas. Beddmningen av om gransvirden — enligt kommissionens forordning (EG)
nr 1881/2006 om faststillande av grinsvirden for vissa frimmande dmnen i livsmedel — 6verskrids eller inte skall
ske pd grundval av de halter som bestdms i laboratorieproven.

DEFINITIONER

parti: en identifierbar miangd livsmedel frdn en och samma leverans som vid offentlig kontroll uppvisar samma
egenskaper, exempelvis i friga om ursprung, sort, emballeringsmetod, forpackare, avsidndare eller mirkning. Nar det
giller fisk och fiskeriprodukter skall dven fiskarnas storlek vara jimforbar. Om fiskarnas storlek och vikt inte ar
jamforbara inom en sindning fir sindningen visserligen betraktas som ett och samma parti, men ett sirskilt
provtagningsforfarande maste tillimpas.

delparti: en viss del som ingdr i ett storre parti och pa vilken provtagningsmetoden skall tillimpas. Varje delparti skall
hallas fysiskt atskilt och vara identifierbart.

delprov: en viss mangd material som tagits fran ett och samma stille i partiet eller delpartiet.

samlingsprov: sammanldggning av alla delprov som tagits ur partiet eller delpartiet.

laboratorieprov: en representativ del/kvantitet av det samlingsprov som dr avsett for laboratorium.

ALLMANNA BESTAMMELSER
Personal

Provtagningen skall utforas av en behorig person som utsetts for detta av medlemsstaten.

Provtagningsmaterial

Varje parti och delparti som skall analyseras skall provtas separat.

Forsiktighetsitgirder

Under provtagningen och beredningen av proven skall dtgirder vidtas for att undvika forindringar som kan paverka
halten av dioxiner och dioxinlika PCB:er och negativt paverka den analytiska bestimningen eller gora samlingsproven
icke-representativa.

Delprov

Sé langt det dr mojligt skall delproven tas frin olika stdllen i partiet eller delpartiet. Avvikelser fran detta forfarande
skall noteras i det protokoll som avses i avsnitt 3.8 i denna bilaga.

Beredning av samlingsprov

Samlingsprovet erhdlls genom att delproven blandas. Samlingsprovet skall viga minst 1 kg, utom nir detta ar
praktiskt omojligt, t.ex. nir endast en forpackning har provtagits.

Identiska prov

Identiska prov for offentlig tillsyn, 6verklagande och referensindamadl skall tas frin det homogeniserade samlings-
provet, savida detta inte strider mot medlemsstaternas bestimmelser om livsmedelsforetagarens rattigheter. Labora-
torieprov for tillsynsétgirder skall vara sd stora att de ricker till dtminstone en dubbelanalys.
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3.7

3.8

4.1

4.2

Emballering och transport av prov

Varje prov skall placeras i en ren behéllare av inaktivt material som ger tillrickligt skydd mot foéroreningar, forlust av
analyter genom adsorption till behéllarens innervigg och skador under transporten. Alla nédvindiga tgérder skall
vidtas for att undvika att provets sammansittning fordndras under transport och lagring.

Forsegling och mirkning av prov

Vatje prov som tas for offentlig kontroll skall forseglas pd provtagningsstillet och identifieras enligt medlemssta-
ternas foreskrifter.

For varje provtagning skall ett protokoll upprittas som gor det méjligt att entydigt definiera varje parti. I protokollet
skall datum och plats for provtagningen anges samt eventuell ytterligare information som kan vara till hjdlp f6r den
som utfor analysen.

PROVTAGNINGSPLANER

Genom den provtagningsmetod som tillimpas skall det sikerstillas att samlingsprovet dr representativt for det parti
eller delparti som skall kontrolleras.

Indelning i delpartier

Stora partier skall indelas i delpartier forutsatt att delpartierna kan avskiljas fysiskt fran varandra. P4 produkter som
sdljs som stora bulksindningar (t.ex. vegetabiliska oljor) skall tabell 1 tillimpas. P4 ovriga produkter skall tabell 2
tillimpas. Eftersom partiets vikt inte alltid 4r en exakt multipel av delpartiernas vikt far delpartiernas vikt 6verskrida
den angivna vikten med hogst 20 %.

Tabell 1

Indelning av partier i delpartier for produkter som siljs som bulksindningar

Partiets vikt (ton) Vikt eller antal delpartier
> 1500 500 ton
> 300 och < 1500 3 delpartier
> 50 och < 300 100 ton
<50 —
Tabell 2

Indelning av partier i delpartier for dvriga produkter

Partiets vikt (ton) Vikt eller antal delpartier
> 15 15-30 ton
<15 —

Antal delprov

Samlingsprovet som &r en blandning av alla delprov skall viga minst 1 kg (se avsnitt 3.5 i denna bilaga).
Det minsta antalet delprov som skall tas frin partiet eller delpartiet anges i tabellerna 3 och 4.

Nar det giller bulkvara i flytande form skall partiet eller delpartiet omedelbart fore provtagningen blandas sd
noggrant som mojligt manuellt eller maskinellt, forutsatt att produktens kvalitet inte paverkas. Eventuella frimmande
amnen antas dé vara jamnt fordelade inom ett givet parti eller delparti. Tre delprov fran ett parti eller ett delparti
ricker dirfor for att bilda ett samlingsprov.

Delproven skall ha i stort sett samma vikt. Ett delprov bér vdga dtminstone 100 g.

Avvikelser frén detta forfarande skall noteras i det protokoll som avses i avsnitt 3.8 i denna bilaga. I enlighet med
kommissionens beslut 97/747[EG av den 27 oktober 1997 om faststillande av omfattning och frekvens av provtag-
ningar som foreskrivs i rddets direktiv 96/23/EG for kontroll av vissa dmnen och restsubstanser av dessa i vissa
animaliska produkter (') skall storleken pad samlingsprov for honsigg vara minst 12 4gg (bade for bulkpartier och
partier som bestdr av enskilda forpackningar, tabellerna 3 och 4).

() EGT L 303, 6.11.1997, s. 12.
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Tabell 3

Minsta antal delprov som skall tas frin ett parti eller ett delparti

Partiets/delpartiets vikt eller volym (i kilogram eller liter) Minsta antal delprov som skall tas ut
< 50 3
50-500 5
> 500 10

For partier eller delpartier som bestar av enskilda forpackningar eller enheter anges i tabell 4 det antal forpackningar
eller enheter som skall tas for att bilda ett samlingsprov.

Tabell 4

Antal forpackningar eller enheter (delprov) som skall tas for att bilda ett samlingsprov for
partier och delpartier bestiende av enskilda forpackningar eller enheter

Antal forpackningar eller enheter i partiet eller delpartiet Antal forpackningar eller enheter som skall tas ut
1-25 minst 1 forpackning eller enhet

26-100 ca 5 %, minst 2 forpackningar eller enheter

> 100 ca 5%, hogst 10 forpackningar eller enheter

4.3 Sirskilda bestimmelser om provtagning av partier som innehiller hela fiskar av jimférbar storlek och vikt

Fiskar skall anses ha jamforbar storlek och vikt om skillnaden i storlek och vikt inte 6verskrider ca 50 %.

Det antal delprov som skall tas frin partiet anges i tabell 3. Samlingsprovet som ar en blandning av alla delprov skall
viga minst 1 kg (se avsnitt 3.5).

— Om ett provtagningsparti innehdller smé fiskar (dir varje enskild fisks vikt < ca 1 kg), skall hela fisken utgora ett
delprov som skall ingd i samlingsprovet. Om det samlingsprov som da fis fram viger mer 4n 3 kg, kan
delproven bestd av mittpartiet, som vart och ett skall viga minst 100 g, av de fiskar som ingdr i samlingsprovet.
Hela den del pé vilken grinsvirdet ir tillimpligt skall anvindas for homogenisering av provet.

Fiskens mittparti 4r ddr dess tyngdpunkt ligger, i de flesta fall vid ryggfenan (om fisken har en ryggfena) eller mitt
emellan gdloppningen och anus.

— Om provtagningspartiet innehaller stora fiskar (dr varje enskild fisks vikt > ca 1 kg), skall delprovet bestd av
fiskens mittparti. Varje delprov skall viga minst 100 g.

For fiskar av medelstorlek (ca 1-6 kg) skall delprovet bestd av ett stycke av fisken som tas som ett tvérsnitt frén
ryggbenet till buken i fiskens mittparti.

For mycket stora fiskar (t.ex. > ca 6 kg) skall delprovet tas av dorsolateralt muskelkott pd hogra sidan (framifran
sett) i fiskens mittparti. Om uttagning av ett sddant stycke ur fiskens mittparti skulle medféra betydande
ekonomisk skada kan det betraktas som tillrdckligt att ta tre delprov pd minst 350 gram var oberoende av
partiets storlek, eller ocksa kan en lika stor del av muskelkottet nira fiskens stjdrtparti och muskelkottet nira dess
huvudparti betraktas som ett delprov som &r representativt for dioxinhalten i hela fisken.
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4.4 Provtagning av fiskpartier som innehéller hela fiskar av olika storlek och/eller vikt

— Bestimmelserna i avsnitt 4.3 skall tillimpas pd provens sammansittning.

— Om en viss storleks- eller viktkategori overviger (ca 80 % eller mer av partiet) skall provet tas frdn fiskar som har
den storlek eller vikt som Gverviger. Detta prov skall betraktas som representativt for hela partiet.

— Om ingen sirskild storleks- eller viktkategori Gverviger, skall det sikerstillas att de fiskar som viljs ut for provet
ar representativa for sindningen. Sirskilda anvisningar for sadana fall finns i Guidance document for the sampling of
lots of fish containing whole fishes of different size and/or weight (1).

4.5 Provtagning i detaljhandelsledet

Provtagning av livsmedel i detaljhandelsledet skall om méjligt goras enligt bestimmelserna for provtagning i avsnitt
4.2 i denna bilaga.

Om detta inte dr mojligt fir en alternativ metod for provtagning i detaljhandelsledet anvindas, forutsatt att den
garanterar att det provtagna partiet eller delpartiet ar tillridckligt representativt.

PARTIETS ELLER DELPARTIETS OVERENSSTAMMELSE MED SPECIFIKATIONEN

Partiet godkdnns om resultatet av en enkelanalys med hénsyn tagen till mitosdkerheten inte Gverskrider respektive
gransvirden for dioxiner och summan av dioxiner och dioxinlika PCB:er enligt forordning (EG) nr 1881/2006.

Partiet dr inte i Overensstimmelse med grinsvirdet enligt forordning (EG) nr 1881/2006 om det 4r stillt utom
rimligt tvivel att analysresultatet, avseende Gvre koncentrationer (), med hinsyn tagen till mitosikerheten och
bekriftat genom dubbelanalys (3), overskrider den hogsta tilldtna halten.

Mitosikerheten kan beaktas enligt ndgon av foljande metoder:

— Genom berdkning av den utvidgade osdkerheten, varvid en tickningsfaktor pé 2 anvinds, vilket ger en konfidens-
grad av omkring 95 %. Ett parti eller delparti uppfyller inte kraven om det uppmatta virdet minus U Gverstiger
det tilldtna virde som faststillts. Om en bestimning av dioxiner och dioxinlika PCB:er har gjorts separat skall
summan av den uppskattade utvidgade matosikerheten for de separata analysresultaten avseende dioxiner och
dioxinlika PCB:er anvindas for summan av dioxiner och dioxinlika PCB:er.

— Genom att faststilla beslutsgransen (CCa) enligt kommissionens beslut 2002/657/EG av den 12 augusti 2002
om genomforande av ridets direktiv 96/23/EG avseende analysmetoder och tolkning av resultat () (punkt
3.1.2.5 i bilagan — dmnen med faststilld grins). Ett parti eller delparti uppfyller inte kraven om det uppmitta
vérdet dr lika med eller hogre dn CCa-virdet.

Dessa tolkningsregler skall tillimpas pd de analysresultat som erhalls vid provtagning for offentlig kontroll. For
analys for overklagande eller referensindamadl giller nationella regler.

(") Se Internet (http://ec.europa.cu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm)

(%) Begreppet "ovre koncentrationer” kriver anvindning av kvantifieringsgrinsen for bidraget fran varje icke-kvantifierad kongen till TEQ-

virdet (toxicitetsekvivalenter).

Begreppet "ligre koncentrationer” innebir anvindning av noll for bidraget frin varje icke-kvantifierad kongen till TEQ-vardet.
Begreppet “mellanvirde” kraver anvindning av halva kvantifieringsgransen vid berikning av bidraget frdn varje icke-kvantifierad kongen
till TEQ-vardet.

Tvéd analyser behovs for att utesluta mojligheten av intern korskontamination eller oavsiktlig hopblandning av prov. Den forsta
analysen, ddr mitosakerheten beaktas, anvinds for kontroll av att kraven ar uppfyllda.

Om analysen utférs i samband med en incident dir kontaminering med dioxin har 4gt rum, kan bekriftelse med hjilp av dubbelanalys
utelimnas om de prov som utvalts f6r analys genom spérbarhet kan kopplas till incidenten.

(*) EGT L 221, 17.8.2002, s. 8. Beslutet dndrat genom beslut 2004/25/EG (EUT L 6, 10.1.2004, s. 38).
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BILAGA 1

BEREDNING AV PROV OCH KRAV PA ANALYSMETODER FOR OFFENTLIG KONTROLL AV

DIOXINHALTER (PCDD/PCDF) OCH DIOXINLIKA PCB:ER I VISSA LIVSMEDEL

TILLAMPNINGSOMRADE

Kraven i denna bilaga skall tillimpas ndr livsmedel analyseras for offentlig kontroll av halterna av dioxiner (poly-
klorerade dibenso-p-dioxiner [PCDD:er] och polyklorerade dibensofuraner [PCDF:er]) samt av dioxinlika PCB:er.

Forekomsten av dioxiner i livsmedel kan 6vervakas genom anvindning av screeningmetoder for urval av prov med
halter av dioxiner och dioxinlika PCB:er som Gverskrider eller ligger mindre 4n 25 % under gransvirdet. Koncen-
trationerna av dioxiner och av summan av dioxiner och dioxinlika PCB:er i dessa prov med betydande halter skall
bestdimmas/bekriftas genom en konfirmeringsmetod.

Screeningmetoder dr metoder som anvinds for att pavisa forekomst av dioxiner och dioxinlika PCB:er pa eller dver
en given niva. Dessa metoder skall ha en hog provkapacitet och anvinds for att undersoka ett stort antal prover for
att sdlla fram eventuella positiva resultat. De skall vara sdrskilt utformade for att undvika falskt negativa resultat.

Konfirmeringsmetoder 4r metoder som ger fullstindig eller kompletterande information s att dioxiner och dioxin-
lika PCB:er otvetydigt kan identifieras och kvantifieras pd den givna nivéin.

BAKGRUND

Koncentrationerna av de enskilda dmnena i ett givet prov skall multipliceras med dmnenas respektive TEF (ekviva-
lensfaktor for toxicitet) som faststillts av WHO och fortecknas i tilldgget till denna bilaga och skall direfter adderas
for att ge den totala koncentrationen av dioxinlika sammansittningar, uttryckt som toxicitetsekvivalenter (TEQ).

Vid tillimpning av denna férordning skall den godtagna sirskilda kvantifieringsgrinsen av en enskild kongen vara
den koncentration av en analyt i ett provextrakt som ger ett instrumentutslag vid de tva skilda joner som skall
kontrolleras, med ett S/N-férhallande (signal-brus-forhdllande) pa 3:1 for den mindre kansliga signalen, och som
uppfyller grundkraven sdsom retentionstid och isotopkvot enligt det bestimningsforfarande som beskrivs i det
amerikanska miljoskyddsorganets (Environment Protection Agency) metod 1613, revidering B.

KRAV PA KVALITETSSAKRING VID BEREDNING AV PROV

— Atgirder skall vidtas for att undvika korskontaminering under alla moment vid provtagning och analys.

— Proven skall forvaras och transporteras i behdllare av glas, aluminium, polypropylen eller polyeten. Spar av
pappersdamm skall avldgsnas frin provbehéllaren. Behéllare av glas skall skoljas med l6sningar som intygats vara
fria frén dioxiner eller som tidigare kontrollerats med avseende pd forekomst av dioxiner.

— Proven skall forvaras och transporteras pd ett sidant sitt att livsmedelsprovet bibehalls i of6randrat tillstind.

— Prov for laboratorieanalys skall vid behov finmalas och blandas omsorgsfullt enligt en metod som garanterar
fullstindig homogenisering (t.ex. sd att de passerar en 1 mm sikt). Om vattenhalten ar for hog skall proven
torkas innan de mals.

— En analys med blankprov skall goras genom att man utfor hela analysprocessen och endast utelimnar provet.

— Vikten pé det prov som extraheras skall vara tillrickligt hog for att kraven pd kinslighet skall uppfyllas.

— De sirskilda provberedningsforfaranden som anvinds for en eller flera givna produkter skall valideras enligt
internationellt vedertagna riktlinjer.
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Nir det giller fisk skall skinnet avligsnas eftersom grinsvirdet den hogsta tillitna halten avser muskelkott utan
skinn. Det ar dock nodvandigt att noggrant och fullstindigt skrapa loss allt muskelkott och all fettvavnad pa
insidan av skinnet och ta med dessa rester av muskelkott och fettvivnad i det prov som analyseras.

KRAV PA LABORATORIER

Laboratorierna skall pavisa en metods prestanda inom intervallet for den givna nivan, t.ex. 0,5 gang, 1 gdng och
2 génger den givna nivdn med en godtagbar variationskoefficient for upprepade analyser. Narmare uppgifter om
kraven for godtagande anges i avsnitt 5.

Kvantifieringsgransen for en konfirmeringsmetod skall motsvara ungefir en femtedel av den givna nivén.

Regelbundna blankprov och experiment med tillsatser eller analys av kontrollprov (helst med certifierat referens-
material om sddant finns) skall utforas som interna dtgérder for kvalitetskontroll.

Laboratoriekompetensen skall pavisas genom fortlopande medverkan i provningsjamforelser for bestimning av
halten av dioxiner och dioxinlika PCB:er i den foder- eller livsmedelsmatris det giller.

Enligt bestimmelserna i forordning (EG) nr 882/2004 skall laboratorierna ackrediteras av ett godkint ackredi-
teringsorgan som verkar enligt ISO Guide 58 for att sikerstilla att de tillimpar ett system for kvalitetssikring av
analysverksamheten. Laboratorierna skall ackrediteras enligt standarden EN ISO/IEC 17025.

KRAV PA ANALYSMETODER FOR DIOXINER OCH DIOXINLIKA PCB:ER

Grundliggande krav for godtagande av analysmetoder

Hag kdnslighet och ldg detektionsgrans. Eftersom vissa typer av PCDD:er och PCDFer ar extremt toxiska mdste
detektionsgransen for dessa &mnen ligga i storleksordningen pikogram TEQ (10712 g). Det 4r kint att PCB:er
brukar forekomma i hogre halter an PCDD:er och PCDFer. For de flesta PCB-kongener ricker det att kinslig-
heten ligger i storleksordningen nanogram (10 g). Vid mitning av mer toxiska dioxinlika PCB-kongener (sarskilt
non-ortosubstituerade kongener) maste dock samma kénslighet uppnds som foér PCDD:er och PCDFer.

Hog selektivitet (specificitet). PCDD:er, PCDF:er och dioxinlika PCB:er méste kunna skiljas frn en stor mingd andra
foreningar som extraheras samtidigt och ingér i koncentrationer flerfaldigt hogre dn hos den givna analyten och
som kan paverka analysen. Metoder som bygger pd gaskromatografi i kombination med masspektrometri (GC-
MS) maéste kunna sirskilja mellan olika kongener, exempelvis mellan toxiska sidana (t.ex. de sjutton 2,3,7,8-
substituerade PCDD:erna och PCDF:erna samt dioxinlika PCB:erna) och andra, icke-toxiska. Med bioassay skall det
vara mojligt att faststdlla TEQ-vérden selektivt som summan av PCDD:er, PCDFeer och dioxinlika PCB:er.

Hag noggrannhet (riktighet och precision). Bestimningen skall ge en giltig uppskattning av den faktiska halten i ett
prov. En hog noggrannhet (med mitningens noggrannhet avses hur vl mitresultatet overensstimmer med
provets sanna eller angivna halt) krdvs for att resultatet av en provanalys inte skall avvisas pd grund av dilig
tillforlitlighet ndr det galler uppskattningen av TEQ-vardet. Noggrannheten uttrycks som riktighet (skillnaden
mellan det medelvirde som har uppmitts for en analyt i ett certifierat material och dess certifierade virde,
uttryckt som ett procenttal av detta virde) och precision (RSDy, dvs. den relativa standardavvikelsen berdknad
utifrdn de resultat som erhdllits under reproducerbara forhdllanden).

Screeningmetoderna kan inbegripa bioassay-tekniker och metoder som bygger pd gaskromatografi i kombination
med masspektrometri. Konfirmeringsmetoder dr metoder som bygger pa hégupplosande gaskromatografi i kombi-
nation med hogupplosande masspektrometri (HRGC-HRMS). Foljande krav mdste uppfyllas for det totala TEQ-vérdet:

Screeningmetoder Konfirmeringsmetoder

Falska negativa resultat <1%

Riktighet -20% tll + 20%

Precision (RSDg) <30% <15%
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6.

SARSKILDA KRAV PA METODER FOR GASKROMATOGRAFI OCH MASSPEKTROMETRI FOR SCREENING- ELLER
KONFIRMERINGSMETODER

— Interna standarder i form av 1>C-mirkt 2,3,7,8-klorsubstituerat PCDDJF och i form av 13C-mirkta dioxinlika

PCB-standarder skall tillsdttas alldeles i borjan av analysen, t.ex. fore extraktionen, for att validera analysmetoden.
Minst en kongen for varje tetra- till oktaklorerad homolog grupp av PCDD/F:er och minst en kongen for varje
homolog grupp av dioxinlika PCB:er skall tillsittas (alternativt tillsitts minst en kongen for varje masspektro-
metriska SIR-funktion [selektiv jonregistrering], som anvinds for att kontrollera PCDD/Fer och dioxinlika
PCB:er). Det avgjort bista, sirskilt for konfirmeringsmetoder, 4r att anvinda alla de sjutton !3C-mirkta
2,3,7,8-substituerade interna PCDD/F-standarderna och alla de tolv 13C_mirkta interna dioxinlika PCB-standar-
derna (om dioxinlika PCB:er skall bestimmas).

Med hjilp av lampliga kalibreringslosningar skall de relativa responsfaktorerna ocksd bestimmas for de kongener
till vilka ingen '*C-mirkt analog tillstts.

For livsmedel av vegetabiliskt och livsmedel av animaliskt ursprung som innehaller mindre 4n 10 % fett skall
interna standarder tillsittas innan extraktionen gors. For livsmedel av animaliskt ursprung som innehéller mer 4n
10 % fett kan interna standarder tillsittas antingen fore eller efter extraktionen av fett. En limplig validering av
extraktionens effektivitet skall ske med hansyn till nir de interna standarderna tillsitts och till huruvida resultaten
rapporteras pd grundval av produkten eller fettet.

Innan en GC-MS-analys utfors skall en eller tvd utbytesstandarder (surrogat) tillsattas.

En kontroll av utbytet dr nodvindig. For konfirmeringsmetoder skall utbytet av de enskilda interna standarderna
ligga inom intervallet 60-120 %. Lagre eller hogre utbytesgrad for enskilda kongener — sarskilt for vissa hepta-
och oktaklorerade dibensodioxiner och dibensofuraner — kan godtas under forutsittning att deras bidrag till det
totala TEQ-virdet inte overstiger 10 % (bygger pa summan av PCDD/Feer och dioxinlika PCB:er). For screening-
metoder skall utbytet ligga inom intervallet 30-140 %.

Dioxiner skall separeras frén interfererande klorforeningar sdsom icke-dioxinlika PCB:er och klorerade difenyletrar
med hjdlp av en limplig kromatografisk teknik (lampligtvis med hjdlp av en florisil-, aluminiumoxid- och/eller
kolkolonn).

Gaskromatografisk separation av isomerer r tillracklig (< 25 % frén topp till topp mellan 1,2,3,4,7,8-HXxCDF och
1,2,3,6,7,8-HxCDF).

Bestimningen skall ske enligt det amerikanska miljoskyddsorganets (Environment Protection Agency) metod
1613, revidering B: Tetra-through octa-chlorinated dioxins and furans by isotope dilution HRGC/HRMS eller ndgon
annan metod med motsvarande resultatkriterier.

Skillnaden mellan den 6vre och den ligre beriknade halten fir inte Gverstiga 20 % for livsmedel med en
dioxinkontaminering pé cirka 1 pg WHO-TEQ/g fett (bygger pd summan av PCDD:er/PCDFer och dioxinlika
PCB:er). For livsmedel med ldg fetthalt giller samma krav vid kontamineringsnivaer pa cirka 1 pg WHO-TEQ/g
produkt. For ligre kontamineringsgrader, t.ex. 0,50 pg WHO-TEQ/g produkt, kan skillnaden mellan 6vre och
lagre koncentrationer ligga inom ett intervall pd 25-40 %.

METODER FOR SCREENINGANALYS
Inledning

Vid anvindande av en screeningmetod kan olika analytiska tillvigagdngssitt tillimpas: enkel screening eller kvanti-
tativ bestdmning.

Enkel screening

Provens respons jimfors med responsen frén referensprovet vid den givna nivdn. Prov vars respons ligger under
referensprovets skall betraktas som negativa, medan de som uppvisar starkare respons skall ses som misstinkt
positiva. Foljande krav géller:

— Varje testserie skall innehdlla ett blankprov och ett referensprov. Proven i serien skall extraheras och testas

samtidigt under identiska forhallanden. Referensprovet maste visa klart hogre respons dn blankprovet.

— Extra referensprov pa 0,5 och 2 ganger den givna nivédn skall tas med for att pavisa analysens tillfrlitlighet inom

ett relevant intervall f6r kontrollen av den givna nivan.



20.12.2006

Europeiska unionens officiella tidning

L 364/41

— Nir andra matriser testas skall referensprovens anvindbarhet pavisas, helst genom att man tar med prov som vid
bestdimning med HRGC-HRMS visat sig innehalla ungefar samma TEQ-halt som referensprovet, eller ett blank-
prov dir motsvarande mangd tillsatts.

— Eftersom inga interna standarder kan anvindas i bioassay, skall test for att kontrollera repeterbarheten utféras for
att bedoma standardavvikelsen inom en testserie. Variationskoefficienten skall vara under 30 %.

— For bioassay skall det definieras vilka substanser som detekteras, méjliga interferenser samt de hogsta virden for
blankprov som 4r godtagbara.

Kvantitativ bestdmning

Den kvantitativa bestimningen kriver standardspidningsserier, dubbel eller tredubbel rening och mitning samt
kontroll av blankprov och utbyte. Resultatet kan uttryckas som ett TEQ-virde, varvid det antas att de foreningar
som ger upphov till signalen foljer TEQ-principen. I detta syfte anvinds TCDD (eller en standardblandning av
dioxiner, furaner och dioxinlika PCB:er) for att konstruera en kalibreringskurva, och med hjilp av denna beriknas
sedan TEQ-virdet i extraktet, och dirigenom i sjilva provet. Det erhéllna TEQ-virdet korrigeras for det TEQ-virde
som beraknats for ett blankprov (for att beakta fororeningar fran losningsmedel och andra kemikalier som anvints)
och det berdknade utbytet (som beriknats utifrin TEQ-vardet i ett prov for kvalitetskontroll som ungefiar motsvarar
den givna nivdn). Det dr viktigt att observera att en del av den synbara utbytesforlusten kan bero pd matriseffekter
och/eller skillnader mellan TEF-virdena i bioassay och de officiella TEF-virden som WHO faststllt.

7.2 Krav pa analysmetoder vid screening

— GC-MS-metoder for analys samt bioassay kan anvindas vid screening. Fér GC-MS-metoder skall kraven i avsnitt
6 tillimpas. For cellbaserade bioassay faststills sirskilda krav i avsnitt 7.3 i denna bilaga och f6r bioassay i form
av kit i avsnitt 7.4 i denna bilaga.

— Det 4r nodvindigt med information om antalet falskt positiva och falskt negativa resultat frén ett stort antal
prov, vilkas halter ligger under respektive over de hogsta tilldtna halterna eller dtgardsgranserna, i jamforelse med
de TEQ-virden som bestimts med en konfirmeringsmetod. Den faktiska frekvensen av falskt negativa resultat
skall vara under 1 %. Frekvensen av falskt positiva prov skall vara sd lag att det l6nar sig att anvinda en
screeningmetod.

— Positiva resultat skall alltid kontrolleras med en konfirmeringsmetod — hogupplosande gaskromatografi (HRGC)
och hogupplosande masspektrometri (HRMS). Prov fran ett stort TEQ-intervall skall dessutom kontrolleras med
HRGC-HRMS (cirka 2-10 % av de negativa proven). Uppgifter om Overensstimmelse mellan resultaten frén
bioassay respektive HRGC-HRMS skall finnas tillgangliga.

7.3 Sirskilda krav pa cellbaserade bioassay

— Nir en bioassay anvinds skall varje testkorning omfatta en serie av referenskoncentrationer av TCDD eller en
blandning av dioxiner, furaner och dioxinlika PCB:er (fullstindig dos-responskurva dir R? > 0,95). For screening
kan dock en utvidgad 13gnivdkurva for analys av prov med laga halter anvindas.

— En TCDD-referenskoncentration (motsvarande ungefir 3 ginger kvantifieringsgransen) pd ett kvalitetskontroll-
formulir skall anvandas for resultatet fran bioassayn under en konstant tidsperiod. Ett alternativ kan vara den
relativa responsen frén ett referensprov i jimforelse med TCDD-kalibreringskurvan, eftersom cellernas respons
kan bero pd manga faktorer.

— Kvalitetskontrolldiagram for varje typ av referensmaterial skall framstillas och kontrolleras for att sikerstilla att
resultatet dr i enlighet med de faststillda riktlinjerna.

— Sarskilt nir det giller kvantitativa berdkningar skall induktionen av det utspddda provet befinna sig inom den
linjira delen av responskurvan. Prov ovanfor den linjira delen av responskurvan skall spadas ut och testas pa
nytt. Darfor skall att minst tre spadningar testas samtidigt.

— Standardavvikelsen fér inte overstiga 15 % vid tredubbel bestimning for varje provspadning och inte 30 % mellan
tre oberoende forsok.

— Detektionsgriansen kan sittas till 3 ganger standardavvikelsen for blankprovlosningen eller bakgrundsresponsen.
Ett annat tillvigagdngssitt ar att anvinda en respons som ligger over bakgrunden (induktionsfaktor 5 ginger
blankprovlosningen) som berdknats frdn dagens kalibreringskurva. Kvantifieringsgriansen kan sittas till 5-6
génger standardavvikelsen for blankprovlgsningen eller bakgrundsresponsen, eller sd kan man anvinda en
respons som ligger klart Gver bakgrunden (induktionsfaktor 10 génger blankprovlosningen) som beriknats
frén dagens kalibreringskurva.
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7.4 Sirskilda krav pd bioassay i form av kit

— Det skall sikerstillas att bioassay i form av kit ér tillrdckligt kdnsliga och tillforlitliga for att fi anvindas pé
livsmedel.

— Tillverkarens anvisningar for beredning av prov och for analyser skall foljas.
— Testkit vars sista anvandningsdatum overskridits fir inte anvindas.
— Material eller komponenter som utformats for anvindning med andra kit far inte anvindas.

— Testkit skall forvaras inom det angivna intervallet for lagringstemperatur och anvindas vid den angivna anvind-
ningstemperaturen.

— Detektionsgrinsen for immunassay skall faststillas som 3 ginger standardavvikelsen vid 10 upprepade analyser
av blankprovet, delat med lutningskoefficienten for den linjira regressionsekvationen.

— Referensstandarder skall anvindas for laboratorietest for att sikerstilla att responsen for standarden ligger inom
ett godtagbart intervall.

8. Rapportering av resultat

I den utstrickning den anvinda analysmetoden medger det skall analysresultaten innehalla halterna av de enskilda
PCDD/F- och PCB-kongenerna rapporterade som lagre koncentrationer, dvre koncentrationer och mellanvirde for att
vid rapporteringen av resultat ge sd mycket information som mojligt och pé sé sitt ge majlighet att tolka resultaten
utifrdn sirskilda krav.

Rapporten skall ocksd innehdlla uppgifter om provets fetthalt samt om den metod som anvints for extraktion av
fettet.

Utbytena av de enskilda interna standarderna skall redovisas om utbytena ligger utanfor det intervall som anges i
avsnitt 6, eller ndr de hogsta tillitna halterna 6verskrids, samt i ovriga fall pa begéran.

Eftersom matosikerheten skall beaktas vid bedomning av om ett prov uppfyller kraven, skall ocksd denna parameter
anges. Analysresultatet skall rapporteras som x +/— U, dér x r analysresultatet och U dr den utvidgade matosiker-
heten, berdknad med en tickningsfaktor pd 2, vilket ger en tillforlitlighet pd ungefir 95 %. Om en bestimning av
dioxiner och dioxinlika PCB:er har gjorts separat skall summan av den uppskattade utvidgade mitosikerheten for de
separata analysresultaten avseende dioxiner och dioxinlika PCB:er anvindas for summan av dioxiner och dioxinlika
PCB:er.

Om CCa har anvints for att faststilla mitosikerheten (se bilaga I avsnitt 5) skall denna parameter anges.

Resultaten skall uttryckas i samma enheter och med (minst) samma antal signifikanta siffror som anvinds for att
ange hogsta tilldtna halter i forordning (EG) nr 1881/2006.
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Av WHO faststillda TEF (ekvivalensfaktorer for toxicitet) for bedomningen av risker f6r minniskor pd grundval

Tilldgg till bilaga II

av slutsatserna frin WHO:s méte i Stockholm den 15-18 juni 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)

TEF- TEF-
Kongen virde Kongen virde
Dibenso-p-dioxiner (PCDD:er) Dioxinlika PCB:er Non-orto-PCB:er + Mono-
2,3,7,8-TCDD 1 orto-PCB:er
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-orto-PCB:er
1,2,3,4,7,8-HxCDD 01 | pcp 77 0.0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1
PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 001 |FPCB 126 0.1
OCDD 0,0001 | PCB 169 0,01
Dibensofuraner (PCDF:er) Mono-orto-PCB:er
2,3,7,8-TCDF 0.1 PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05
PCB 114 0,0005
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5
1,2,3,4,7,8-HxCDF 01 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 010005
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
OCDE 0,0001 | PCB 189 0,0001

Forkortningar: "T" = tetra, "Pe” = penta, "Hx" = hexa, "Hp” = hepta, "0” = okta, "CDD” = klordibensodioxin,

"CDF” = klordibensofuran, "CB” = Klorbifenyl.




