17.5.2014 Europeiska unionens officiella tidning L 147/29

KOMMISSIONENS FORORDNING (EU) nr 519/2014
av den 16 maj 2014

om indring av forordning (EG) nr 401/2006 vad giller provtagningsmetoder for stora partier,
kryddor och kosttillskott, prestandakriterier for T-2-toxin, HT-2-toxin och citrinin samt screening-
metoder for analys

(Text av betydelse for EES)

EUROPEISKA KOMMISSIONEN HAR ANTAGIT DENNA FORORDNING
med beaktande av fordraget om Europeiska unionens funktionssitt,

med beaktande av Europaparlamentets och radets forordning (EG) nr 882/2004 av den 29 april 2004 om offentlig kon-
troll for att sikerstilla kontrollen av efterlevnaden av foder- och livsmedelslagstiftningen samt bestimmelserna om djur-
hilsa och djurskydd (), sarskilt artikel 11.4, och

av foljande skal:
(1)  Ikommissionens férordning (EG) nr 1881/2006 () faststalls gransvirden for vissa mykotoxiner i vissa livsmedel.

(2)  Provtagning dr av avgorande betydelse for tillforlitliga resultat nar det giller halten av mykotoxiner, vars forekomst
ar ojdmnt fordelad i ett parti. Det 4r ddrfor nodvandigt att faststdlla kriterier som provtagningsmetoderna bor

uppfylla.

(3) I kommissionens forordning (EG) nr 401/2006 (%) faststills kriterier f6r provtagning vid kontroll av mykotoxin-
halterna.

(4)  Bestimmelserna om provtagning av kryddor mdste dndras for att beakta skillnaderna i partikelstorlek som leder
till en ojamn fordelning av mykotoxinfororeningar i kryddor. Vidare bor det faststillas bestimmelser om provtag-
ning pé stora partier for att sikerstdlla ett enhetligt genomforande i hela unionen. Dessutom bor det fortydligas
vilken provtagningsmetod som ska anvindas vid provtagning av dppeljuice.

(5)  Prestandakriterierna for T-2- och HT-2-toxin behover uppdateras for att ta hidnsyn till den vetenskapliga och
tekniska utvecklingen. Prestandakriterier behover faststillas for citrinin med beaktande av det griansvirde som fast-
stallts for citrinin i kosttillskott baserade pa ris som fermenterats med rod jast (Monascus purpureus).

(6)  Vid analys av mykotoxiner anvinds screeningmetoder i allt hogre grad. Det bor faststillas vilka kriterier som
screeningmetoderna mdste uppfylla for att kunna anvindas for lagstadgade dndamal.

(7)  De étgarder som foreskrivs i denna forordning ar forenliga med yttrandet fran stindiga kommittén for livsmedels-

kedjan och djurhilsa.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Forordning (EG) nr 401/2006 ska dndras pd foljande sitt:
1. Bilaga I ska dndras pa f6ljande sitt:
a) Idel B ska fotnot 1 ersittas med foljande:

”1. Provtagning av sddana partier ska utforas i enlighet med de bestimmelser som faststills i del L. Anvisningar
for provtagning pd stora partier ska anges i en vdgledning pa foljande webbplats: http://ec.europa.eu/food|
food/chemicalsafety/contaminants/guidance-sampling-final pdf

() EUTL 165, 30.4.2004,s. 1.

() Kommissionens férordning (EG) nr 1881/2006 av den 19 december 2006 om faststillande av gransvirden for vissa frimmande dmnen i
livsmedel (EUT L 364, 20.12.2006, s. 5).

(*) Kommissionens forordning (EG) nr 401/2006 av den 23 februari 2006 om provtagnings- och analysmetoder for offentlig kontroll av
halten av mykotoxiner i livsmedel (EUT L 70, 9.3.2006, s. 12).


http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/guidance-sampling-final.pdf
http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/guidance-sampling-final.pdf
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Provtagningsreglerna enligt EN ISO 24333:2009 eller Gafta Sampling Rules 124, vilka livsmedelsforetagare
tillimpar for att sikerstilla 6verensstimmelse med bestimmelserna i lagstiftningen, motsvarar provtagningsbe-
stimmelserna i del L.

Vid provtagning pa partier med avseende pé fusariumtoxiner motsvarar provtagningsreglerna enligt EN ISO
24333:2009 eller Gafta Sampling Rules 124, vilka livsmedelsforetagare tillimpar for att sikerstilla overens-
stimmelse med bestimmelserna i lagstiftningen, provtagningsbestimmelserna i del B.”

b) Idel B.2 ska tabell 1 ersittas med foljande tabell:

"Tabell 1

Uppdelning av partier i delpartier efter produkt och partiets vikt

Vara Partiets vikt (i ton) Vike eller a ntal Antal enskilda prover Samlingsprovets vik
delpartier kg)
Spannmal och spann- | > 300 och <1 500 3 delpartier 100 10
mélsprodukter
> 50 och < 300 100 ton 100 10
<50 — 3-100 (¥ 1-10

(*) Varierar beroende pa partiets vikt — se tabell 2.”

¢) Idel B.3 ska foljande mening ldggas till i slutet av forsta strecksatsen:
"For partier som 4r storre dn 500 ton anges antalet enskilda prover i del L.2 i bilaga L.”
d) Idel D.2 ska foljande mening laggas till efter forsta meningen:

"Denna provtagningsmetod kan ocksa tillimpas vid offentlig kontroll av de grinsvirden som faststillts for ochra-
toxin A, aflatoxin Bl och summan aflatoxiner i kryddor bestdende av relativt stora partiklar (partikelstorlek
jamforbar med jordnotter eller storre, t.ex. muskotnot).”

e) Idel E ska forsta meningen ersittas med foljande:

"Denna provtagningsmetod kan tillimpas vid offentlig kontroll av de grinsvirden som faststillts for ochratoxin A,
aflatoxin B1 och summan aflatoxiner i kryddor, forutom ndr det giller kryddor bestdende av relativt stora
partiklar (ojaimn fordelning av mykotoxinféroreningar).”

f) IdelI ska rubriken och forsta meningen ersittas med foljande:
”I. PROVTAGNINGSMETOD FOR FASTA APPELPRODUKTER

Denna provtagningsmetod kan tillimpas vid offentlig kontroll av de grinsvirden som faststillts for patulin i
fasta dppelprodukter, inklusive fasta dppelprodukter for spidbarn och smabarn.”

g) I del 11 andra stycket ska f6ljande meningar utgé:

"For flytande produkter skall partiet blandas sd noga som mojligt, manuellt eller maskinellt, omedelbart fore prov-
tagningen. Eftersom patulin da kan antas vara jamnt fordelat i partiet ricker det att ta tre enskilda prover per parti
till ett samlingsprov.”

h) De nya delarna L och M enligt bilaga I till denna forordning ska liggas till.

. I bilaga II ska punkterna 4.2 "Allminna bestimmelser”, 4.3 "Sarskilda bestimmelser” och 4.4 "Berikning av mitosi-

kerheten, berikning av utbytesgraden och resultatrapportering” ersittas med texten i bilaga II till denna f6rordning.
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Artikel 2

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

Den ska tillimpas frin och med den 1 juli 2014.

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

Utfardad i Bryssel den 16 maj 2014.

P kommissionens vignar
José Manuel BARROSO
Ordférande
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L.1

L.2

L.3

BILAGA 1

PROVTAGNINGSMETOD FOR MYCKET STORA PARTIER ELLER PARTIER SOM LAGRAS ELLER TRANSPORTERAS PA ETT
SATT SOM INNEBAR ATT PROVTAGNING PA PARTIET AR OMOJLIG

Allminna principer

Om ett parti lagras eller transporteras pé ett sitt som innebir att det inte 4r mojligt att ta enskilda prover pad
hela partiet, bor provtagning pd sddana partier helst ske nér partiet dr i flode (nedan kallad dynamisk provtag-

ning).

Nar det giller stora lagerlokaler avsedda for lagring av livsmedel bor foretagare uppmuntras att installera utrust-
ning i lagerlokalen som mojliggor (automatisk) provtagning pa hela det lagrade partiet.

Nir de provtagningsforfaranden som foreskrivs i denna del tillimpas bor livsmedelsforetagaren eller dennes
foretradare informeras om provtagningsforfarandet. Om provtagningsforfarandet ifrdgasitts av livsmedelsforet-
agaren eller dennes foretradare ska livsmedelsforetagaren eller dennes foretradare ge den behériga myndigheten
mojlighet att provta hela partiet pa dennes bekostnad.

Det ir tilldtet att endast provta en del av partiet, under forutsittning att den provtagna delen utgér minst 10 %
av det parti som ska provtas. Om det har konstaterats att en del av ett provtaget livsmedelsparti av samma kate-
gori eller varuslag inte uppfyller unionskraven, ska det antas att ingen del av partiet uppfyller kraven, om inte
en ytterligare utforlig bedomning visar att det inte finns ndgra beldgg for att resten av partiet inte uppfyller
kraven.

De relevanta bestimmelserna, t.ex. det enskilda provets vikt, som foreskrivs i andra delar av denna bilaga 4r
tillimpliga vid provtagning pd mycket stora partier eller partier som lagras eller transporteras pa ett sitt som
innebdr att provtagning pa partiet ir omojlig.

Antal enskilda prover som ska tas pd mycket stora partier

Om de delar av ett parti som ska provtas dr stora (> 500 ton) 4r antalet enskilda prover som ska tas = 100
enskilda prover + \ ton. Om partiet diremot dr mindre dn 1 500 ton och kan delas upp i delpartier enligt
tabell 1 i del B, och pa villkor att delpartierna kan dtskiljas fysiskt, ska det antal enskilda prover som anges i del
B tas.

Stora partier som transporteras med fartyg
Dynamisk provtagning pd stora partier som transporteras med fartyg

Provtagning pa stora partier pa fartyg ska helst ske nir produkten ar i flode, dvs. dynamisk provtagning.

Provtagningen ska goras per lastrum (enhet som kan separeras fysiskt). Eftersom lastrummen inte toms fullstin-
digt ett efter ett, finns inte lingre den ursprungliga fysiska separationen efter att lasten overforts till lagringsan-
laggningar. Provtagningen kan darfor utforas antingen baserat pd den ursprungliga fysiska separationen eller
baserat pa separationen efter dverforing till lagringsanldggningarna.

Lossningen av ett fartyg kan pdgd i flera dagar. Normalt ska provtagning ske med jimna mellanrum under hela
lossningen. Det dr dock inte alltid mojligt eller limpligt att en officiell inspektdr dr ndrvarande for provtagning
under hela lossningen. Darfor dr det tillatet att provta en del av partiet (provtagen del). Antalet enskilda prover
bestims med hidnsyn till storleken pd den provtagna delen.

Aven om det officiella provet tas automatiskt méste en inspektor vara nirvarande. Om den automatiska prov-
tagningen utfors med forinstillda parametrar som inte kan dndras under provtagningen och de enskilda proven
samlas i en forseglad behéllare, varigenom eventuella bedragerier forebyggs, kravs det enbart att en inspektor dr
ndrvarande i bérjan av provtagningen, varje gang provbehéllaren behover bytas och i slutet av provtagningen.

Provtagning pd partier som transporteras tmed fartyg genom stationdr provtagning

Om provtagningen utférs stationért ska man tillimpa samma forfarande som féreskrivs for lagringsanldggningar
(silor) som kan nds ovanifrdn (se punkt L.5.1).

Provtagningen ska utforas pd den (ovanifran) dtkomliga delen av partiet/lastrummet. Antalet enskilda prover
bestdms med hinsyn till storleken pd den provtagna delen.
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L4 Provtagning pd stora partier som forvaras i lagerlokaler
Provtagningen ska utforas pa den dtkomliga delen av partiet. Antalet enskilda prover bestims med hinsyn till
storleken pé den provtagna delen.

L5 Provtagning pé lagringsanliggningar (silor)

L.5.1 Provtagning pd silor som (ldtt) kan nds ovanifrdn
Provtagningen ska utforas pd den atkomliga delen av partiet. Antalet enskilda prover bestims med hinsyn till
storleken péd den provtagna delen.

L.5.2 Provtagning pd silor som inte kan nds ovanifrdn (slutna silor)

L.5.21 Silor som inte kan nds ovanifrdn (slutna silor) i storleken > 100 ton

Livsmedel som lagras i sidana silor kan inte provtas stationdrt. Nir livsmedel i silon méste provtas och det inte
finns ndgon mojlighet att flytta varupartiet ska det dirfor avtalas med foretagaren att denne ska informera
inspektoren om ndr silon helt eller delvis kommer att tdmmas for att mojliggora provtagning pa livsmedlet nir
det 4r i flode.

L.5.22 Silor som inte kan nds ovanifrdn (slutna silor) i storleken <100 ton

I motsats till bestimmelsen i punkt L.1 (provtagen del minst 10 %) innebdr provtagningsforfarandet att 50—
100 kg overfors till en behdllare och att provet tas pd den delen. Storleken pd samlingsprovet motsvarar hela
partiet och antalet enskilda prover stdr i relation till den méingd livsmedel som 6verforts fran silon till behal-
laren for provtagning.

L.6 Provtagning pa livsmedel i 16s vikt i stora slutna containrar

Sddana partier kan ofta enbart provtas nir de lossas. Det dr i vissa fall oméjligt att lossa vid importstillet eller
kontrollstationen och ddrfor bor provtagningen ske ndr sddana containrar lossas. Foretagaren mdste informera
inspektoren om tid och plats for lossning av containrarna.

M. PROVTAGNINGSMETOD FOR KOSTTILLSKOTT BASERADE PA RIS SOM FERMENTERATS MED ROD JAST (MONASCUS
PURPUREUS)

Provtagningsmetoden kan tillimpas vid offentlig kontroll av de gransvirden som faststallts for citrinin i kosttill-
skott baserade pé ris som fermenterats med r6d jdst (Monascus purpureus).

Provtagningsforfarande och provstorlek

Provtagningsforfarandet grundas pa antagandet att kosttillskotten baserade pé ris som fermenterats med rod jést
(Monascus purpureus) salufors i detaljhandelsforpackningar som normalt innehéller 30-120 kapslar per forpack-
ning.

Antal
detaljhandelsforpackningar Provstorlek
som ska tas provtas

Partistorlek (antal
detaljhandelsforpackningar)

1-50 1 Alla kapslar
51-250 2 Alla kapslar
251-1 000 4 Frin varje detaljhandelsforpackning som provtas, hilften

av kapslarna

>1 000 4 + 1 detaljhandelsfor- | < 10 detaljhandelsférpackningar: fran varje forpackning,
packning/1 000 halften av kapslarna
forpackningar, dock

hogst 25 forpackningar > 10 detaljhandelsforpackningar: fran varje forpackning

tas samma antal kapslar sd att storleken pd det resulte-
rande provet motsvarar antalet i 5 detaljhandelsforpack-
ningar”
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"4.2

4.3

4.3.1.1

Allminna krav

BILAGA 11

Konfirmerande analysmetoder som anvinds for kontroll av livsmedel madste uppfylla kraven i punkterna 1
och 2 i bilaga III till férordning (EG) nr 882/2004.

Sirskilda krav

Siirskilda krav for konfirmeringsmetoder

Prestandakriterier

Det rekommenderas att fullt validerade konfirmeringsmetoder (dvs. metoder som validerats genom kollabo-
rativ avprovning med relevanta matriser) anvinds, i forekommande fall och om sddana finns tillgingliga.
Andra lampliga validerade konfirmeringsmetoder (t.ex. metoder som validerats internt med relevanta matriser
som tillhor den givna varugruppen) fir ocksd anvindas, under forutsittning att de uppfyller prestandakriteri-

erna i foljande tabeller.

Vid validering av internt validerade metoder ska helst ett certifierat referensmaterial ingd.

a) Prestandakriterier for aflatoxiner

Kriterium Koncentrationsintervall Rekommenderat virde Hogsta tillitna virde
Blankprov Alla Forsumbart -
Utbyte — aflatoxin M1 0,01-0,05 pg/kg 60-120 %
> 0,05 pglkg 70-110 %
Utbyte — aflatoxiner B, < 1,0 pglkg 50-120 %
B,, G, G,
1-10 pglkg 70-110 %
> 10 pgfkg 80-110 %
Reproducerbarhet (RSDy) Alla Enligt Horwitz ekva- | 2 x virdet enligt Horwitz

tion (*) (**)

ekvation (¥) (**)

Repeterbarheten RSD, kan beraknas som 0,66 ggr reproducerbarheten RSDy, vid den givna koncentra-

tionen.

Anm.:

— Virdena giller bdde for B, och f6r summan av B, + B, + G, + G,.

— Om summan av de enskilda aflatoxinerna B, + B, + G, + G, ska rapporteras, ska varje enskild aflato-
xins respons pd analysmetoden vara antingen kind eller likvirdig.

b) Prestandakriterier for ochratoxin A

Ochratoxin A

Halt

nglkg RSD, % RSD, % Utbyte %
<1 < 40 < 60 50-120
>1 <20 <30 70-110
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Prestandakriterier for patulin

Halt Patulin

nglkg RSD, % RSD, % Utbyte %
<20 < 30 < 40 50-120
20-50 <20 <30 70-105
> 50 <15 <25 75-105
Prestandakriterier for deoxynivalenol

Halt Deoxynivalenol

nglkg RSD, % RSD, % Utbyte %
> 100-< 500 <20 <40 60-110
> 500 <20 <40 70-120
Prestandakriterier for zearalenon

Halt Zearalenon

ki

ngfkg RSD, % RSD, % Utbyte %
<50 <40 <50 60-120
> 50 <25 <40 70-120
Prestandakriterier for fumonisin B, och B,, var for sig

Halt Fumonisin B, och B,, var for sig

nglkg RSD, % RSD, % Utbyte %
< 500 < 30 < 60 60-120
> 500 <20 <30 70-110
Prestandakriterier for T-2- och HT-2-toxin, var for sig

Halt T-2- och HT-2-toxin, var for sig

nefkg RSD, % RSD, % Utbyte %
15-250 <30 <50 60-130
> 250 <25 <40 60-130
Prestandakriterier for citrinin

Halt Citrinin
nglkg RSD, % Rekommenderad RSD; % Hogsta tillitna RSD; % Utbyte %
Alla 0,66 x RSD;, | Enligt Horwitz ekvation (*) | 2 x virdet enligt Horwitz 70-120
(**) ekvation
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4.3.1.2

i) Anmirkningar till prestationskriterierna for mykotoxiner

— De anvinda metodernas detektionsgranser behover inte anges eftersom precisionsvirdena for de givna
koncentrationerna anges.

— Precisionsvirdena ska berdknas med Horwitz ekvation, sirskilt med Horwitz ursprungliga ekvation
(for koncentrationer 1,2 x 107 < C < 0,138)(*) och Horwitz dndrade ekvation (for koncentrationer
C < 1,2 x 107)(*).

(*) Horwitz ekvation foér koncentrationer 1,2 x 107 < C < 0,138:
RSD, = 2(1-0.5l0gC)
(Ref: W. Horwitz, L.R. Kamps, K.W. Boyer, J. Assoc. Off. Analy. Chem., 1980, 63, s. 1344.)

(**) Horwitz dndrade ekvation for koncentrationer C < 1,2 x 107:

RSD, = 22 %
(Ref: M. Thompson, Analyst, 2000, 125, s. 385-386.)
dar

— RSDy, dr den relativa standardavvikelsen berdknad utifrdn resultat som erhéllits under reprodu-
cerbara forhéllanden [(sR/) x 100],

— C dr koncentrationsforhéllandet (dvs. 1 = 100 g/100 g, 0,001 = 1 000 mg/kg).

Detta dr en generell precisionsekvation som befunnits vara oberoende av analyten och matrisen
och som uteslutande ar avhingig av koncentrationen, ndr det giller de flesta rutinmetoder for
analys.

Tillvigagdngssitt for att bedoma dndamadlsenlighet

For internt validerade metoder kan ett alternativt tillvigagdngssitt anviandas for att bedéma deras dndamélsen-
lighet(***), dvs. om de ar limpliga for offentlig kontroll. For att vara limplig for offentlig kontroll maste
metoden kunna ge resultat med en standardmitosikerhet (u) som dr ligre 4n maximal standardmitosikerhet
berdknad enligt foljande formel:

Uf = \/(LOD/z)2 +(@xC)’
ddr
— Uf 4r maximal standardmitosikerhet (ug/kg),
— LOD 4r metodens detektionsgrans (ug/kg),

— a dr en konstant numerisk faktor som ska anvindas och som beror pa virdet av C. Det framgar av nedan-
stdende tabell vilka virden som ska anvindas,

— Cir den givna koncentrationen (ug/kg).

Om analysmetoden ger resultat med en mdtosikerhet som 4r ligre 4n maximal standardosikerhet, ska
metoden anses vara lika limplig som en metod som uppfyller prestandakriterierna i punkt 4.3.1.1.

Tabell
Numeriska virden som ska anvindas for a i fOfmeln ovan och som beror pd den givna koncentra-
tionen
C (uglkg) a

<50 0,2

51-500 0,18

501-1 000 0,15

1 001-10 000 0,12

> 10 000 0,1

(***) Ref: M. Thompson, R. Wood, Accred. Qual. Assur., 2006, 10, s. 471-478.
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4.3.2 Sirskilda krav for semikvantitativa screeningmetoder
4.3.2.1 Tillimpningsomrade

Tillimpningsomradet omfattar bioanalytiska metoder baserade pé antigenigenkinning eller receptorbindning
(t.ex. ELISA, mitstickor, lateral flow devices, immunosensorer) och fysikalisk-kemiska metoder baserade pé
kromatografi eller direkt detektion med masspektrometri (t.ex. ambient MS). Aven andra metoder (t.ex. tunns-
kiktskromatografi) kan omfattas, forutsatt att de erhdllna signalerna 4r direkt kopplade till de givna mykotoxi-
nerna och gor det mojligt att tillimpa principen nedan.

De sirskilda kraven giller for de metoder som ger mitresultat i form av ett numeriskt virde, t.ex. en (relativ)
respons frén en ldsare f6r mitstickor eller en LC-MS-signal, och dir normal statistik kan anvindas.

Kraven giller inte for de metoder som inte ger numeriska virden (t.ex. enbart en linje som antingen syns eller
inte), utan de krdver andra valideringsmetoder. Sirskilda krav for dessa metoder anges i punkt 4.3.3.

I detta dokument beskrivs forfaranden for validering av screeningmetoder genom kollaborativ avprovning, for
kontroll av prestandan hos en metod som validerats genom kollaborativ avprévning och for validering av en
screeningmetod genom intern validering.

4.3.2.2 Terminologi

Mélkoncentration for screening (STC): den givna koncentrationen for pavisande av mykotoxiner i ett prov.
Nir syftet ar att kontrollera overensstimmelse med foreskrivna grinsvirden motsvarar STC det tillimpliga
gransvirdet. For andra dndamal eller om inget gransvirde har faststallts dr STC fordefinierat av laboratoriet.

Screeningmetod: metod som anvinds for att pavisa prover med mykotoxinhalter som overstiger mélkoncen-
trationen for screening (STC), med en given konfidensgrad. For mykotoxinscreening anses en konfidensgrad
pd 95 % vara dndamélsenlig. Resultatet frdn screeninganalysen dr antingen 'megativt’ eller 'misstankt’. Scree-
ningmetoder ska ge en kostnadseffektiv och hég analyskapacitet och dirigenom oka chanserna att uppticka
nya fall som medfor hog exponering och hélsorisker f6r konsumenterna. Dessa metoder ska vara baserade pé
bioanalytiska metoder, LC-MS-metoder eller HPLC-metoder. Provresultat som Gverskrider brytpunkten ska
kontrolleras genom en fullstindig ny analys av det ursprungliga provet med en konfirmeringsmetod.

Negativt prov: mykotoxinhalten i provet dr lagre 4n STC med en konfidensgrad pd 95 % (dvs. det finns en
5 % risk att provet felaktigt kommer att redovisas som negativt).

Falskt negativt prov: mykotoxinhalten i provet dr hogre dn STC men provet har identifierats som negativt.

Misstankt prov (positivt screeningresultat): provet 6verskrider brytpunkten och kan innehélla mykotoxinet i
en halt som dr hogre dn STC. Varje misstinkt resultat leder till en konfirmerande analys for en entydig identi-
fiering och kvantifiering av mykotoxinet.

Falskt misstdnkt prov: ett negativt prov som har identifierats som misstinkt.

Konfirmeringsmetoder: metoder for att fa fram fullstindig eller kompletterande information som mojliggor
en entydig identifiering och kvantifiering av mykotoxinet vid den givna halten.

Brytpunkt: den respons, signal eller koncentration som erhalls med screeningmetoden och 6ver vilken provet
klassificeras som misstinkt. Brytpunkten faststills under valideringen med beaktande av variabiliteten hos
mitresultatet.
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Negativ kontroll (blankprov for matris): ett prov som anses vara fritt (') frin det mykotoxin som screeningen
giller, t.ex. genom en tidigare bestdimning med en konfirmeringsmetod med tillricklig sensitivitet. Om det inte
gdr att fi fram ndgra blankprover kan man anvinda material med en sd 1dg mykotoxinhalt som mojligt, s&
linge som halten inte forhindrar att man kan dra slutsatsen att screeningmetoden 4r dndamélsenlig.

Positiv kontroll: prov som innehéller mykotoxinet vid malkoncentrationen for screening (STC), t.ex. ett certi-
fierat referensmaterial, ett material med kint innehll (t.ex. analysmaterial frdn en kompetensprévning) eller
material som blivit tillrdckligt karakteriserat med en konfirmeringsmetod. Om det inte gar att f& fram ett
sadant prov kan man anvinda en blandning av prover med olika féroreningshalter eller ett spikat prov som
beretts i laboratoriet och blivit tillrackligt karakteriserat, forutsatt att det kan bevisas att féroreningshalten har
kontrollerats.

4.3.2.3  Valideringsforfarande

Syftet med valideringen 4r att demonstrera screeningmetodens dndamaélsenlighet. Detta gors genom bestdm-
ning av brytpunkten och andelen falskt negativa och falskt misstinkta prover. I dessa tvd parametrar ingdr
prestandaegenskaper sdsom sensitivitet, selektivitet och precision.

Screeningmetoder kan valideras genom kollaborativ avprévning eller intern validering. Om data frdn en kolla-
borativ avprovning finns tillgdngliga for en viss kombination av mykotoxin/matris/STC racker det med en
kontroll av metodens prestanda i ett laboratorium som anvinder metoden.

4.3.2.3.1 Inledande validering genom intern validering
Mykotoxiner

Valideringen ska utforas for varje enskilt mykotoxin som omfattas av tillimpningsomradet. Nar det giller
bioanalytiska metoder som ger en kombinerad respons for en viss mykotoxingrupp (t.ex. aflatoxinerna B,, B,,
G, och G, eller fumonisinerna B, och B,) méste metodens tillimplighet demonstreras och analysens begrins-
ningar anges i tillimpningsomrddet for metoden. Odnskad korsreaktivitet (t.ex. DON-3-glykosid, 3-acetyl-
DON eller 15-acetyl-DON nir det giller immunobaserade metoder f6r deoxynivalenol) anses inte dka andelen
falskt negativa prover for malmykotoxinerna, men kan 6ka andelen falskt misstinkta prover. Denna oonskade
okning kan minskas med konfirmerande analyser for entydig identifiering och kvantifiering av mykotoxi-
nerna.

Matriser

En inledande validering bor utforas for varje vara eller, om det dr ként att metoden ér tillimplig pa flera
varor, for varje varugrupp. Om metoden dr tillimplig pa flera varor ska en representativ och relevant vara
viljas frn denna grupp (se tabell A).

Provserie

Det minsta antalet olika prover som krivs for validering 4r 20 homogena negativa kontrollprover och 20
homogena positiva kontrollprover som innehaller mykotoxinet vid méalkoncentrationen for screeningen (STC)
och som analyserats under forhdllanden med intermediir precision (RSDy,) 6ver 5 olika dagar. Om s& onskas
kan ytterligare serier med 20 prover innehdllande mykotoxinet vid andra halter laggas till valideringsserien for
att fa kunskap om i vilken utstrickning metoden kan skilja mellan olika mykotoxinkoncentrationer.

Koncentration

For varje STC som ska anvidndas rutinmissigt maste en validering utforas.

4.3.2.3.2 Inledande validering genom kollaborativ avprévning

Validering genom kollaborativ avprovning ska utforas i enlighet med ett internationellt vedertaget protokoll
for kollaborativ avprovning (t.ex. ISO 5725:1994 eller IUPAC International Harmonised Protocol) som kraver att
giltiga data frdn minst étta olika laboratorier ingdr. Forutom detta 4r den enda skillnaden jamfort med interna
valideringar att de nodvindiga proverna per varafhalt (> 20) kan fordelas jamt 6ver de deltagande laboratori-
erna, dock minst tvd prover per laboratorium.

() Prover anses vara fria frdn analyten om den halt som finns i provet inte 6verskrider 1/5 av STC. Om halten kan kvantifieras med en konfir-
meringsmetod mdste halten beaktas vid valideringen.
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4.3.2.4 Bestimning av brytpunkten och andelen falskt misstidnkta resultat for blankprover

De (relativa) responserna for de negativa och positiva kontrollproverna anvinds som grund for berakningen
av de nddvindiga parametrarna.

Screeningmetoder med en respons som &r proportionell till mykotoxinkoncentrationen
For screeningmetoder med en respons som dr proportionell till mykotoxinkoncentrationen géller foljande:
brytpunkt = Ry — t-viitdey o5 * SD g

Rge = medelrespons for de positiva kontrollproverna (vid STC)
t-virde:  ensidigt t-vdrde for en andel av falskt negativa resultat pd 5 % (se tabell B)

SD¢c =  standardavvikelseScreeningmetoder med en respons som dr omvint proportionell till mykotoxin-
koncentrationen

For screeningmetoder med en respons som dr omvént proportionell till mykotoxinkoncentrationen giller fol-
jande:

brytpunkt = R + t-virde, o5 * SD e

Genom att anvinda detta specifika t-viarde for att faststilla brytpunkten blir andelen falskt negativa resultat
automatiskt 5 %.

Bedomning av dndamalsenligheten

Resultat frén de negativa kontrollproverna anvinds for att uppskatta den motsvarande andelen falskt miss-
tankta resultat. t-virdet berdknas sé att det motsvarar ett fall nir ett negativt kontrollprov dr hogre dn bryt-
punkten och dirmed felaktigt klassificeras som ett misstinkt prov:

t-virde = (brytpunkt — medel,, ,)/SDy,,.for screeningmetoder med en respons som dr proportionell till
mykotoxinkoncentrationen,

eller

t-virde = (medel,, , — brytpunkt)/SD,, .for screeningmetoder med en respons som dr omvint proportionell
till mykotoxinkoncentrationen.

Frén det erhédllna t-virdet, som baserats pé frihetsgraderna berdknade utifrdn antalet experiment, kan sanno-
likheten for falskt misstankta prover for en ensidig férdelning antingen berdknas (t.ex. med funktionen 'TDIST’
i ett kalkylprogram) eller fis frin en tabell 6ver t-fordelning.

Motsvarande virde for den ensidiga t-fordelningen anger andelen falskt misstinkta resultat.

Denna princip beskrivs mer ingdende med exempel i Analytical and Bioanalytical Chemistry, DOL 10.1007/
s00216-013-6922-1.

4.3.2.5 Utvidgning av tillimpningsomrédet for metoden

4.3.2.5.1 Utvidgning av tillimpningsomradet till andra mykotoxiner

Nir nya mykotoxiner laggs till i tillimpningsomréadet for en befintlig screeningmetod krévs en fullstindig vali-
dering for att demonstrera metodens limplighet.

4.3.2.5.2 Utvidgning till andra varor

Om screeningmetoden 4r kind for att eller forvintas vara tillimplig pd andra varor ska metodens giltighet for
dessa andra varor kontrolleras. S& linge som den nya varan tillhor en varugrupp (se tabell A) for vilken en
inledande validering redan har utforts, ricker det med en begransad ytterligare validering. For en sddan vali-
dering ska 10 homogena negativa kontrollprover och 10 homogena positiva kontrollprover (vid STC) analy-
seras under forhédllanden med intermedidr precision. Alla de positiva kontrollproverna ska vara over bryt-
punkten. Om detta kriterium inte uppfylls kravs en fullstindig validering.
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4.3.2.6

4.3.2.7

4.3.2.8

Kontroll av metoder som redan validerats genom kollaborativ avprévning

For screeningmetoder som redan har validerats genom en kollaborativ avprévning ska metodens prestanda
kontrolleras. For en siddan kontroll ska 6 negativa kontrollprover och 6 positiva kontrollprover (vid STC)
analyseras. Alla de positiva kontrollproverna ska vara over brytpunkten. Om detta kriterium inte uppfylls
maste laboratoriet utfora en orsaksanalys for att ta reda pd varfor det inte kan upprepa resultaten fran den
kollaborativa avprovningen. Forst efter att korrigerande atgirder vidtagits ska laboratoriet terigen kontrollera
metodens prestanda i sitt laboratorium. Om laboratoriet inte lyckas upprepa resultaten frin den kollaborativa
avprovningen maste det faststdlla sin egen brytpunkt i en fullstindig intern validering.

Kontinuerlig metodkontroll/l6pande metodvalidering

Efter den inledande valideringen erhélls ytterligare valideringsdata genom att inkludera minst tvd positiva
kontrollprover i varje provomgéing som screenas. Det forsta positiva kontrollprovet ska vara ett kint prov (t.
ex. ett prov som anvénts vid den inledande valideringen), medan det andra ska vara ett prov frdn en annan
vara frdn samma varugrupp (om endast en vara analyseras anvénds i stillet ett annat prov av den varan). Det
ar frivilligt att ta med ett negativt kontrollprov. Resultaten frin de tva positiva kontrollproverna laggs till den
befintliga valideringsserien.

Minst en ging om dret ska brytpunkten faststillas pd nytt och metoden utvirderas pé nytt. Den kontinuerliga
metodkontrollen har flera olika syften:

— Kontrollera kvaliteten pé den provomging som screenas.

— Ge information om metodens robusthet vid de forhallanden som giller i det laboratorium som anvinder
metoden.

— Motivera att metoden kan anvindas for olika varor.

— Mojliggora anpassning av brytpunkterna om de fordndras gradvis over tiden.

Valideringsrapport

Valideringsrapporten ska innehélla foljande:
— Ett uttalande om STC.

— Ett uttalande om den erhéllna brytpunkten.

Anm.: Brytpunkten mdste ha samma antal signifikanta siffror som STC. Numeriska virden som anvinds for
att berdkna brytpunkten méste ha minst en signifikant siffra mer dn STC.

— Ett uttalande om andelen falskt misstinkta prover.
— Ett uttalande om hur de falskt misstinkta proverna uppkom.

Anm.: Uttalandet om den berdknade andelen falskt misstinkta prover anger om metoden ar dndamélsenlig
eftersom den anger antalet blankprover (eller prov med 1dg féroreningshalt) som ska kontrolleras.

Tabell A

Varugrupper for validering av screeningmetoder

Varugrupper Varukategorier Typiska re]}zifes;gi?;iva varor i
Hog vattenhalt Fruktjuicer Appeljuice, druvjuice
Alkoholhaltiga drycker Vin, 0|, cider
Rot- och knolgronsaker Farsk ingefira
Puréer baserade pé sidesslag eller | Puréer avsedda for spiadbarn och
frukt och bar smabarn
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Varuerupper Varukateoorier Typiska representativa varor i
STupp 8 kategorin

Hog oljehalt Tradnotter Valnot, hasselnot, kastanj

Oljevaxtfron och produkter ddrav | Raps, solros, bomullsfr, soja-
bonor, jordnotter, sesam osv.

Oljevixtfrukter och produkter | Oljor och pastor (t.ex. jord-
dirav notssmor, tahini)

Hog stirkelsehalt ochfeller hog
proteinhalt och lag vatten- och fett-
halt

Spannmél och produkter dirav

Vete, rdg, korn, majs, ris, havre,
fullkornsbrod, vitt  brod,  kex,
frukostcerealier, pasta

Dietprodukter Torkade pulver fo6r beredning av
livsmedel for  spadbarn  och
smdbarn

Hog syrahalt och hog vattenhalt (*) | Citrusprodukter

'Svéra eller unika varor’ (**)

Kakaobonor och produkter dirav,
kopra och produkter dirav,

kaffe, te,

kryddor, lakrits

Hog sockerhalt och 13g vattenhalt

Torkade frukter och bir

Fikon, russin, korinter, sultanrussin

Mjolk och mjolkprodukter

Mjolk Ko-, get- och buffelmjolk
Ost Ost, getost
Mjolkprodukter  (t.ex.  mjolk- | Yoghurt, gridde

pulver)

(*) Om en buffert anvinds for att stabilisera pH-vardet vid extraktionen kan denna varugrupp slds samman med varu-
gruppen 'Hog vattenhalt’ till en varugrupp.

(**) "Svéra eller unika varor’ bor endast bli fullstindigt validerade om de analyseras ofta. Om de endast analyseras ibland
kan valideringen minskas till att bara omfatta kontroll av rapporteringshalterna for spikade blankextrakt.

Tabell B

Ensidigt t-virde for en andel av falskt negativa resultat pi 5 %

Frihetsgrader Antal replikat t-virde (5 %)
10 11 1,812
11 12 1,796
12 13 1,782
13 14 1,771
14 15 1,761
15 16 1,753
16 17 1,746
17 18 1,74
18 19 1,734
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Frihetsgrader Antal replikat t-virde (5 %)
19 20 1,729
20 21 1,725
21 22 1,721
22 23 1,717
23 24 1,714
24 25 1,711
25 26 1,708
26 27 1,706
27 28 1,703
28 29 1,701
29 30 1,699
30 31 1,697
40 41 1,684
60 61 1,671
120 121 1,658
oo oo 1,645
4.3.3 Krav for kvalitativa screeningmetoder (metoder som inte ger numeriska virden)

Utarbetandet av riktlinjer for validering av binira analysmetoder pdgdr for ndrvarande hos flera standardise-
ringsorgan (t.ex. AOAC, ISO). Nyligen har AOAC utarbetat sddana riktlinjer. Dessa kan ses som vetenskapens
nuvarande standpunkt inom omrddet. Metoder som ger binéra resultat (t.ex. visuell avldsning av matstickor)
bor dirfor valideras enligt dessa riktlinjer, se

http:/[www.aoac.org/imis15_prod/AOAC_Docs/ISPAM/Qual_Chem_Guideline_Final_Approved_031412.pdf

4.4 Berikning av mitosikerheten, berikning av utbytesgraden och rapportering av resultat (!)
441 Konfirmeringsmetoder
Analysresultatet ska rapporteras pé foljande sitt:

a) Korrigerat for utbyte, med uppgift om hur stort utbytet dr. Korrigeringen dr inte nédvindig om utbytet dr
90-110 %.

b) Som x +/- U, dir x dr analysresultatet och U den utvidgade matosikerheten beriknad med en ticknings-
faktor pa 2, vilket ger en konfidensgrad pa cirka 95 %.

D4 det giller livsmedel av animaliskt ursprung kan mitosikerheten ocksd beaktas genom att faststilla besluts-
gransen (CCa) i enlighet med kommissionens beslut 2002/657/EG () (punkt 3.1.2.5 i bilaga I — i friga om
amnen for vilka det faststillts en tilldten halt).

Om analysresultatet ar betydligt ligre 4n gransvardet (> 50 %) eller mycket hogre 4n gransvirdet (dvs. > fem
ggr gransvardet), och forutsatt att lampliga kvalitetsforfaranden anvints och att analysen endast syftar till att
kontrollera overensstimmelse med lagstiftningen, fir analysresultatet rapporteras utan korrigering for utbyte.
Utbyte och matosikerhet behover inte anges i dessa fall.

(") Ndrmare beskrivningar av hur matosikerheten och utbytesgraden ska berdknas finns i rapporten Report on the relationship between analy-
tical results, measurement uncertainty, recovery factors and the provisions of EU food and feed legislation — http://ec.europa.euffood/food/
chemicalsafety/contaminants/report-sampling_analysis_2004_en.pdf

(*) Kommissionens beslut 2002/657[EG av den 14 augusti 2002 om genomférande av radets direktiv 96/23EG avseende analysmetoder
och tolkning av resultat (EGT L 221, 17.8.2002, s. 8).
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Dessa tolkningsregler giller for det analysresultat som erhdlls frin provet for offentlig kontroll da det galler
att godkanna eller underkinna ett parti. Nir det giller analyser for overklagande eller referensindamal giller
nationella regler.

4.4.2 Screeningmetoder

Resultaten frin screeningen ska anges som overensstimmande eller som misstédnkt icke-overensstimmande.

Missténkt icke-Gverensstammande: provet overskrider brytpunkten och kan innehdlla mykotoxinet i en halt som
dr hogre dn STC. Varje misstinkt resultat leder till en konfirmerande analys for en entydig identifiering och
kvantifiering av mykotoxinet.

Overensstdmmande: mykotoxinhalten i provet 4r ligre 4n STC med en konfidensgrad pd 95 % (dvs. det finns en
5 % risk att provet felaktigt kommer att redovisas som negativt). Analysresultatet rapporteras som ‘lagre halt
an STC och virdet pd STC anges.”
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