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KOMISSION DIREKTIIVI 2002/69/EY,
annettu 26 piivini heinikuuta 2002,

niiytteenotto- ja analyysimenetelmisti elintarvikkeiden dioksiinipitoisuuksien virallista tarkastusta
ja dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksien méirittimisti varten

(ETA:n kannalta merkityksellinen teksti)

EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka
ottaa huomioon Euroopan yhteison perustamissopimuksen,

ottaa huomioon elintarvikkeiden tarkastuksessa tarvittavien
yhteison ndytteenottomenettelyjen ja analyysimenetelmien
kdyttoon ottamisesta 20 pdivand joulukuuta 1985 annetun
neuvoston direktiivin  85/591/ETY (') ja erityisesti sen 1
artiklan,

seki katsoo seuraavaa:

(1)  Komission asetuksessa (EY) N:o 466/2001 (3, sellaisena
kuin se on viimeksi muutettuna asetuksella (EY) N:o
563/2002 (}) ja muutettuna neuvoston asetuksella (EY)
N:o 2375/2001 (¥, vahvistetaan dioksiinien ja furaanien
enimmaéismadrat tietyissd elintarvikkeissa.

(2)  Virallisesta elintarvikkeiden tarkastuksesta 14 piivina
kesiakuuta 1989 annetussa neuvoston direktiivissi 89/
397/ETY () vahvistetaan elintarvikkeiden tarkastuksen
yleiset periaatteet. Virallista elintarvikkeiden tarkastusta
koskevista lisitoimenpiteistd 29 pdivind lokakuuta 1993
annetussa neuvoston direktiivissd 93/99/ETY (°) otetaan
kdyttoon laatustandardijirjestelmd laboratorioille, joiden
tehtdvaksi jdsenvaltiot ovat antaneet elintarvikkeiden
virallisen tarkastuksen.

(3)  Direktiivissi 85/591/ETY vahvistetaan yleiset vaati-
mukset niytteenottomenettelyille ja analyysimenetel-
mille. Joissain tapauksissa tarvitaan kuitenkin yksityis-
kohtaisempia  kriteereitd ~ ja  vaatimuksia, jotka
analyysimenetelmien olisi tdytettdvd, jotta laborato-
rioiden kayttimdt analyysimenetelmat olisivat vertailu-
kelpoisia.

(4 Naytteenotto- ja analyysimenetelmid koskevat sadannokset
perustuvat nykyiseen tietimykseen, ja niitd voidaan
mukauttaa tieteen ja tekniikan kehitykseen.

(5)  Tassd direktiivissd vahvistetut sddnnokset koskevat
ainoastaan dioksiinien ja dioksiinin kaltaisten PCB-yhdis-
teiden médrittdmistd ja nithin liittyvdd ndytteenottoa
asetuksen (EY) N:o 466/2001 panemiseksi taytintoon.
Tama direktiivi ei vaikuta eldvissd eldimissd ja niistd
saatavissa tuotteissa olevien tiettyjen aineiden ja niiden
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jadmien osalta suoritettavista tarkastustoimenpiteistd ja
direktiivien 85/358/ETY ja 86[469[ETY sekd pditosten
89/187[ETY ja 91/664/ETY kumoamisesta 29 pdivina
huhtikuuta 1996 annetun neuvoston direktiivin 96/23/
EY () liitteissd Il ja IV sdddettyjen ndytteenottostrategian,
-tasojen ja -taajuuden soveltamiseen. Se ei vaikuta
myoskdin erdiden eldvistd eldimistd ja eldintuotteista
seurattavien aineiden ja niiden jddmien madrittimistd
varten tehtdvad virallista niytteenottoa koskevista yksi-
tyiskohtaisista sddnnoistd 23 paivand helmikuuta 1998
tehdyssd komission padtoksessd 98/179[EY () sdddet-
tyjen kohdentamiskriteerien soveltamiseen.

(6)  Olisi aktiivisesti kerdttivd kattavaa ja luotettavaa tietoa
dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden esiintymisestd elin-
tarvikkeissa. Sen vuoksi olisi vahvistettava vaatimukset
analyysimenetelmille, joita on kaytettdva elintarvikkeissa
olevien dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden maérittdmi-
sessd.

(7)  Tehokkaan seulonta-analyysimenetelmidn ja koetellun,
laajalti hyviksytyn validoinnin avulla voitaisiin valita
ndytteet, joiden dioksiinipitoisuudet ovat huomattavat.
Ndiden ndytteiden dioksiinipitoisuudet tdytyy sitten
madrittdd varmistavan analyysimenetelmidn avulla. On
siis asianmukaista vahvistaa varmistavia analyysimene-
telmid koskevat tiukat vaatimukset ja seulontamene-
telmad koskevat vihimmaisvaatimukset.

(8)  Tissd direktiivissd sdddetyt toimenpiteet ovat elintarvike-
ketjua ja eldinten terveyttd kisittelevin pysyvin komitean
lausunnon mukaiset,

ON ANTANUT TAMAN DIREKTIIVIN:

1 artikla

Jasenvaltioiden on varmistettava, ettd ndytteet elintarvikkeiden
dioksiini- ja furaanipitoisuuksien virallista tarkastusta ja elintar-
vikkeissa olevien dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoi-
suuksien médrittdmistd varten otetaan liitteessd I esitettyjen
menetelmien mukaisesti.

() EYVL L 125, 23.5.1996, s. 10.
() EYVLL 65, 5.3.1998, s. 31.
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2 artikla

Jasenvaltioiden on varmistettava, ettd ndytteiden valmistaminen
sekd elintarvikkeiden dioksiini- ja furaanipitoisuuksien viralli-
sessa tarkastuksessa ja elintarvikkeissa olevien dioksiinin
kaltaisten =~ PCB-yhdisteiden  pitoisuuksien =~ mddrittimisessd
kdytetty menetelmd vastaavat liitteessd II esitettyjd vaatimuksia.

3 artikla

Jasenvaltioiden on saatettava timdn direktiivin noudattamisen
edellyttamit lait, asetukset ja hallinnolliset maariykset voimaan
viimeistddn 28 pdivand helmikuuta 2003. Niiden on ilmoitet-
tava tastd komissiolle viipymatta.

Niissd jasenvaltioiden antamissa sdddoksissd on viitattava tdhdn
direktiiviin tai niihin on liitettdvi tillainen viittaus, kun ne viral-
lisesti julkaistaan. Jasenvaltioiden on sdddettdva siitd, miten viit-
taukset tehdadan.

4 artikla

Tdmd direktiivi tulee voimaan kahdentenakymmenentend
pdivand sen jilkeen, kun se on julkaistu Euroopan yhteisgjen viral-
lisessa lehdessd.

5 artikla

Tamad direktiivi on osoitettu kaikille jasenvaltioille.

Tehty Brysselissd 26 pidivana heindkuuta 2002.

Komission puolesta
David BYRNE

Komission jdsen
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LIITE 1

NAYTT].E.ENOTTOMENETELMAT TIETYISSA ELINTARVIKKEISSA OLEVIEN DIOKSIINIEN (PCDD/PCDF)
ENIMMAISPITOISUUKSIEN VIRALLISTA TARKASTUSTA JA DIOKSIININ KALTAISTEN PCB-YHDISTEIDEN

MAARITTAMISTA VARTEN

Soveltamisala

Elintarvikkeiden dioksiinipitoisuuden (PCDD-/PCDF-pitoisuuden) viralliseen tarkastukseen ja dioksiinin kaltaisten
PCB-yhdisteiden (') pitoisuuksien médrittdimiseen tarkoitetut ndytteet on otettava jiljempdnd esitettyjen menettelyjen
mukaisesti. Tilld tavoin saatujen kokoomaniytteiden katsotaan edustavan erid tai osaerid, joista ne on otettu.
Laboratoriondytteistd madritettyjen pitoisuuksien perusteella arvioidaan, noudattavatko tutkittavat erdt tiettyjen elin-
tarvikkeissa olevien vieraiden aineiden enimmadismaarien vahvistamisesta annetussa komission asetuksessa (EY) N:o
466/2000 vahvistettuja enimmaismaaria.

Miiritelmit

Erd: Yhdelld kertaa toimitettu tunnistettava madrd elintarviketta, josta viranomainen toteaa, ettd silli on samoja
ominaisuuksia, kuten alkuperi, lajike, pakkaustapa, pakkaaja, lihettdjd tai merkinnit. Kalojen ja kalastustuotteiden on
lisdksi oltava samankokoisia.

Osaerd: Suuremmasta erdstd niytteenottoa varten erotettu tietty osa. Jokaisen osaerdn on oltava fyysisesti erillinen ja
yksiloitdvissa.

Osandyte: Tutkittavan erdn tai osaerdn yhdestd ainoasta kohdasta otettu nayte.
Kokoomandyte: Kaikkien tutkittavasta erdstd tai osaerdstd otettujen osandytteiden muodostama kokonaisuus.

Laboratoriondyte: Laboratoriolle tarkoitettu kokoomandytteen edustava osa tai médra.

(") Taulukko: Ihmisille aiheutuvan riskin arvioinnissa kiytettavit WHO:n toksisuusekvivalenssikertoimet (TEF), jotka perustuvat Tukholmassa

15.—18. kesdkuuta 1997 pidetyn Maailman terveysjirjeston (WHO) kokouksen péitelmiin (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).

Yhdiste TEF-arvo Yhdiste TEF-arvo
Dibentso-para-dioksiinit (PCDD:t) Dioksiinin kaltaiset PCB:t: ei-orto-PCB-yhdisteet ja mono-
2,3,7,8-TCDD 1 orto-PCB-yhdisteet
1,2,3,7,8-PeCDD 1

PCB 77 0,0001
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1

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

Dibentsofuraanit (PCDF:t) Mono-orto-PCB-yhdisteet

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 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

Kaytetyt lyhenteet: T = tetra Pe = penta; Hx = heksa, Hp = hepta; O = okta; CDD = klooridibentso-p-dioksiini, CDF = klooridibentsofuraani, CB = klooribifenyyli.
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3 Yleiset sdinnokset

3.1 Henkilosto

Niytteenottajan on oltava jisenvaltioissa voimassa olevien méirdysten mukaisesti tihin tehtivddn valtuutettu pitevd
henkil6.

3.2 Materiaali, josta ndyte otetaan

Jokaisesta tutkittavasta erdstdi on otettava erilliset naytteet.

3.3 Varotoimenpiteet

Naytteenoton ja laboratorionéytteiden valmistuksen aikana on toteutettava varotoimenpiteitd, joilla véltetddn kaikki
mahdolliset muutokset, jotka voivat vaikuttaa dioksiinin ja dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden pitoisuuksiin,
mddrityksen suorittamiseen tai kokoomandytteen edustavuuteen.

3.4 Osandytteet

Osandytteet on kaytinnollisyyden mukaan otettava tutkittavan erdn tai osaerdn eri kohdista. Jos tdstd sddnnostd
poiketaan, siitd on aina ilmoitettava kohdassa 3.8 sdddetyssd naytteenottotodistuksessa.

3.5 Kokoomandytteen valmistus

Kokoomandyte saadaan yhdistimailld kaikki osaniytteet. Ndytteen painon on oltava vihintdan 1 kg, ellei timé ole
epikaytinnollistd esimerkiksi siksi, ettd niyte on yksittdinen pakkaus.

3.6 Kokoomaerin jakaminen laboratoriondytteiksi valvontatoimenpiteitd, kaupankdyntii ja kiistojen ratkaisumenettelyitd varten

Valvontatoimenpiteisiin, kaupankdyntiin tai kiistojen ratkaisumenettelyihin tarkoitetut laboratoriondytteet on otettava
homogenoidusta kokoomaniytteestd, jos tillainen menettely on niytteenottoa koskevien kyseisen jdsenvaltion sdan-
nosten mukainen. Valvontatoimenpiteisiin tarkoitettujen laboratoriondytteiden on oltava kooltaan riittdvin suuria,
jotta ainakin kaksinkertainen mddritys on tehtivissd.

3.7 Kokooma- ja laboratoriondytteiden pakkaaminen ja ldhettdminen

Jokainen kokooma- ja laboratoriondyte on pakattava inertistd materiaalista valmistettuun puhtaaseen astiaan, joka
suojaa ndytettd riittdvasti kontaminaatiolta, méddritettivien aineiden imeytymiseltd astian sisdseindmiin ja mahdollisilta
kuljetusvaurioilta. On myos toteutettava kaikki tarvittavat varotoimenpiteet, joilla estetddn kokooma- ja laboratorio-
ndytteiden koostumuksen muuttuminen kuljetuksen tai varastoinnin aikana.

3.8 Kokooma- ja laboratoriondytteiden sinetointi ja merkitseminen

Jokainen viranomaisen kdyttoon otettu ndyte on sinetoitivd ndytteenottopaikalla ja merkittivd jdsenvaltioissa
voimassa olevien maardysten mukaisesti. Kustakin ndytteenotosta on laadittava niytteenottotodistus, jonka perusteella
voidaan yksiselitteisesti tunnistaa erd, josta ndyte on otettu. Ndytteenottotodistuksessa on ilmoitettava niytteenotto-
paikka ja -aika sekd kaikki lisitiedot, joista voi olla hyotyd analyysin tekijdlle.

4 Niytteenottosuunnitelmat

Kaytettdvalld ndytteenottomenetelmalld on varmistettava, ettd kokoomaniyte on edustava otos tarkastettavasta erésti.

Osandytteiden lukumddrd

Maidon ja 6ljyjen osalta voidaan olettaa, ettd kyseiset kontaminantit ovat jakautuneet erdssd homogeenisesti. Talloin
kokoomandytteen muodostamiseen riittdd kolme osandytettd kyseistd erdd kohti. Erdn numero on merkittdvd. Muiden
tuotteiden osalta on eristd otettavien osandytteiden vdhimmadislukuméidrin oltava taulukossa 1 annetun mukainen.

Kaikki osandytteet yhdistdvin kokoomanéytteen painon on oltava vahintdin 1 kg (ks. kohta 3.5). Osaniytteiden on
oltava samanpainoisia. Osandytteen painon olisi oltava vdhintddn 100 grammaa. Osandytteen paino riippuu erdn
sisdltimien partikkelien koosta. Jos tdstd sddnnostd poiketaan, siitdi on aina ilmoitettava kohdassa 3.8 siddetyssd
ndytteenottotodistuksessa. Neuvoston direktiivissd 96/23/EY sdddettyjen niytteenottotasojen ja -taajuuksien vahvista-
misesta tiettyjen aineiden ja niiden jadmien valvomiseksi tietyissd eldintuotteissa 27 pdivand lokakuuta 1997 tehdyn
komission pditoksen 97/747[EY (') saddosten mukaisesti kananmunandytteen koko on vihintddn 12 munaa (irto-
eristd ja erillisistd pakkauksista koostuvista eristi — taulukot 1 ja 2).

() EYVL L 303, 6.11.1997, s. 12.
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TAULUKKO 1

Tutkittavasta eristi otettavien osaniytteiden vihimmiislukumiiri

Erin paino (kg) Osandytteiden vihimmaéismaara
<50 3
50—500 5
> 500 10

Jos erd koostuu erillisistd pakkauksista, kokoomaniytteen muodostamiseksi tarvitaan pakkauksia vahintdin taulu-
kossa 2 osoitettu madra.

TAULUKKO 2

Kokoomaniytteen muodostamiseksi otettavien pakkausten (osandytteiden) lukumairi, jos erd koostuu erilli-
sisti pakkauksista

Pakkausten tai yksikoiden lukumaara erdssd Niyttecksi otettavien pakkausten tai yksikoiden lukuméird
1—25 1 pakkaus tai yksikko
26—100 noin 5 %, vahintddn 2 pakkausta tai yksikkoa
>100 noin 5 %, enintddn 10 pakkausta tai yksikkod

5 Eridn tai osaerin siinnostenmukaisuus

Tarkastuslaboratorio tekee laboratorioniytteestd valvontatoimenpiteitd varten kaksi analyysia, jos ensimmadisestd
analyysista saatu tulos on arvoltaan vihemmin kuin 20 % alle tai yli enimmdaismairin, ja laskee tulosten keskiarvon.
Erd hyviksytddn, jos ensimmadisen analyysin tulos on arvoltaan enemmadn kuin 20 % alle enimmdismairin tai jos
tarvittavan toisen analyysin jilkeen keskiarvo on asetuksessa (EY) N:o 466/2001 vahvistetun vastaavan enimmdis-
mddrin mukainen.
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LITE 11

NAYTTEIDEN VALMISTUS JA VAATIMUKSET, JOTKA TIETTYJEN ELINTARVIKKEIDEN DIOKSIINIPITOI-
SUUKSIEN VIRALLISESSA TARKASTUKSESSA JA DIOKSIININ KALTAISTEN PCB-YHDISTEIDEN MAARIT-
TAMISESSA KAYTETTYJEN ANALYYSIMENETELMIEN ON TAYTETTAVA

1 Tavoite ja soveltamisala

Naitd vaatimuksia on sovellettava analysoitaessa elintarvikkeita dioksiinipitoisuuksien (polykloorattujen dibentso-p-
dioksiinien (PCDD:t) ja polykloorattujen dibentsofuraanien (PCDF:t)) virallista tarkastusta varten ja mdadritettdessd
dioksiinin kaltaisia PCB-yhdisteiti.

Dioksiinien esiintymistd elintarvikkeissa voidaan valvoa strategialla, johon kuuluu seulontamenetelmd niiden nayt-
teiden valitsemiseksi, joissa on vihemmdn kuin 30—40 prosentilla mitattavan tason alittavia taikka sen ylittdvid
mairid dioksiineja tai dioksiinin kaltaisia PCB-yhdisteitd. Naytteiden dioksiinipitoisuudet on madritettava tai vahvistet-
tava varmistavan menetelmén avulla.

Seulontamenetelmdt ovat menetelmid, joita kdytetddn osoittamaan dioksiinien tai dioksiinin kaltaisten PCB-yhdis-
teiden esiintyminen tietylld tasolla. Menetelmien ndytteenkisittelykapasiteetti on suuri, ja niilld seulotaan suuria
madrid niytteitd mahdollisesti positiivisten nédytteiden havaitsemiseksi. Menetelmit on erityisesti suunniteltu vélttd-
méddn vadrit negatiiviset tulokset.

Varmistusmenetelmdt ovat menetelmid, joilla saadaan tdydelliset tiedot tai lisitietoja, joiden avulla dioksiinit ja
dioksiinin kaltaiset PCB-yhdisteet voidaan tunnistaa ja kvantifioida yksiselitteisesti tietylld tasolla.

2 Taustaa

Koska ympiristostd otetut ndytteet ja biologiset ndytteet (elintarvikkeista otetut ndytteet mukaan luettuina) sisaltavat
yleensi eri dioksiiniyhdisteiden monenlaisia seoksia, riskinarvioinnin helpottamiseksi on kehitetty toksisuusekviva-
lenssikertoimien (Toxic Equivalency Factor, TEF) kisite. Toksisuusekvivalenssikertoimet (TEF) on kehitetty sitd varten,
ettd niilld voidaan esittdd 2,3,7,8-substituoitujen PCDD-yhdisteiden ja PCDF-yhdisteiden seoksien ja nyttemmin myds
joidenkin muuhun kuin orto-asemaan substituoitujen tai toisaalta mono-orto-asemaan substituoitujen PCB-yhdis-
teiden — joilla on dioksiinin kaltaista aktiivisuutta — konsentraatioita 2,3,7,8-TCDD:n (2,3,7,8-tetraklooridibentso-p-
dioksiinin) toksisuusekvivalentteina (TEQ) (ks. liite I, alaviite 1).

Tietyssd erdssd olevien yksittdisten aineiden konsentraatiot kerrotaan kunkin aineen toksisuusekvivalenssikertoimella,
ja saadut mairdt lasketaan yhteen, jolloin tulokseksi saadaan dioksiinin kaltaisten yhdisteiden kokonaiskonsentraatio
toksisuusekvivalentteina ilmaistuna.

Suurimmat arvot: TEQ:ta laskettaessa oletetaan kunkin médrittimattd jddneen yhdisteen arvoksi médritysrajaa
vastaava arvo.

Pienimmit arvot: TEQ:ta laskettaessa oletetaan kunkin mdaarittimattd jddneen yhdisteen arvoksi nolla.

Viliarvot: TEQ:ta laskettaessa oletetaan kunkin madrittdimittd jadneen yhdisteen arvoksi puolet madritysrajaa vastaa-
vasta arvosta.

3 Laadunvarmistusvaatimukset niytteenvalmistuksessa

— On ryhdyttdvd toimiin ristikontaminaation valttimiseksi kussakin ndytteenoton ja analyysin vaiheessa.

— Niytteet on varastoitava ja kuljetettava lasista, alumiinista, polypropyleenistd tai polyetyleenistd valmistetuissa
sdilivissd. Paperipolyjadmit on poistettava astiasta. Lasitavarat on huuhdeltava liuottimella, josta on ennalta
tarkastettu dioksiinien pitoisuudet.

— Niytteitten varastointi ja kuljetus on jdrjestettdvd niin, ettd elintarvikendyte pysyy koskemattomana.

— Mikili aiheellista, kukin laboratoriondyte hienonnetaan ja sekoitetaan perinpohjaisesti menetelmailld, jonka on
osoitettu saavan aikaan tdysin homogeenisen tuloksen (esim. hienonnus 1 mm:n siivilan lapéiseviksi hiukkasiksi).

Liian kosteat ndytteet on kuivattava ennen hienontamista.

— On suoritettava ilman néytettd tehtdvd nolla-analyysi, jossa kdydddn ldpi kaikki analyysin vaiheet.
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— Uuttamisessa kdytettdvdn ndytteen painon on oltava riittdvd herkkyysvaatimusten tdyttimiseksi.

— Kiytettdvissd on useita hyvaksyttivid ndytteenvalmistusmenetelmid, joita voidaan kdyttdd tarkasteltavien tuot-
teitten yhteydessd. Menetelmit on validoitava kansainvilisesti hyviksyttyjen suuntaviivojen mukaisesti.

Vaatimukset laboratorioille

— Laboratorioiden on osoitettava menetelmdn suorituskyky kyseiselld mittausalueella, esimerkiksi 0,5 x, 1 x ja 2 x
mitattava taso, jolla toistettujen mittausten hajonta on hyviksyttivd. Ks. hyviksymisvaatimuksia koskevat tiedot
kohdasta 5.

— Varmistusmenetelmidn maédritysrajan tulisi olla noin yksi viidesosa mitattavasta tasosta, jotta varmistetaan, ettd
vaihtelukertoimet ovat hyviksyttivit mittausalueella.

— Sisdistd laadunvalvontaa varten pitiisi mitata sddnnéllisesti nollandytteité tai néytteitd, joihin on lisdtty analyyttid,
tai erityisid kontrollindytteitd mieluiten varmennetuilla vertailuaineilla.

— Menestyksekds osallistuminen laboratorioiden vilisiin laboratorioiden patevyyttd arvioiviin tutkimuksiin on paras
tapa osoittaa patevyys analyysien tekemisessd. Menestyksekds osallistuminen laboratorioiden vilisiin esimerkiksi
maaperd- tai viemdarindytteitd koskeviin tutkimuksiin ei kuitenkaan vilttimaittd osoita laboratorion pitevyyttd
my0s elintarvike- ja rehuniytteiden analysoinnin alalla, koska kyseisten naytteiden kontaminaatiotaso on alempi.
Jatkuva osallistuminen laboratorioiden valisiin tutkimuksiin, jotka koskevat dioksiinien ja dioksiinin kaltaisten
PCB-yhdisteiden mdirittdmistd rehu- tai elintarvikematriiseissa, on siksi vélttimatonta.

— Direktiivin 93/99/ETY sddnnosten mukaisesti laboratorioiden on oltava 1SO-oppaan 58 mukaisesti toimivan
tunnustetun laitoksen hyviksymid, milld varmistetaan, ettd laboratoriot soveltavat analyyttistd laadunvarmistusta.
Laboratorioiden hyviksyntd on tehtivd ISO[IEC/17025:1999-standardin mukaisesti.

Vaatimukset dioksiinien ja dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden analyysille

Analyysimenettelyja koskevat perusvaatimukset:

— Hyvi herkkyys ja matalat toteamisrajat. PCDD:t ja PCDF:t ovat erittdin myrkyllisid yhdisteitd, joten ne on pystyttava
havaitsemaan jo mairind, joiden suuruus on pikogrammoja TEQ (pikogramma = 102 g). PCB-yhdisteiden
tunnetaan esiintyvan suurempina pitoisuuksina kuin PCDD- ja PCDF-yhdisteiden. Useimpien PCB-yhdisteiden
osalta herkkyydeksi riittdd jo nanogrammoina (10 g) ilmaistava alue. Niitd toksisempien dioksiinin kaltaisten
PCB-yhdisteiden (erityisesti ei-orto-yhdisteiden) mittauksessa herkkyyden on oltava samaa luokkaa kuin PCDD- ja
PCDF-yhdisteiden kohdalla.

— Hyva selektiivisyys (spesifisyys). PCDD- ja PCDF-yhdisteet sekd dioksiinin kaltaiset PCB:t on voitava erottaa lukuisista
muista uuttamisessa mukana tulevista ja mahdollisesti hairioitd aiheuttavista yhdisteistd, joiden pitoisuudet voivat
olla moninkertaisia verrattuna tarkasteltavien yhdisteiden pitoisuuksiin. Kaasukromatografia-massaspektrometria-
menetelmissd (GC-MS) on pystyttdvé tarvittaessa erottelemaan eri yhdisteet, kuten toksiset yhdisteet (esim.
seitsemantoista 2,3,7,8-substituoitua PCDD- ja PCDF-yhdistettd ja dioksiinin kaltaiset PCB:t) muista yhdisteista.
Biotestien pitdisi pystyd médrittimadn TEQ-arvot valikoiden PCDD- ja PCDF-yhdisteiden ja dioksiinin kaltaisten
PCB-yhdisteiden summana.

— Hyvi tarkkuus (oikeellisuus ja tasmallisyys). Madrityksessd pitdisi pystyd antamaan pdtevd arvio aineen todellisesta
pitoisuudesta ndytteessd. Hyvd tarkkuus (mittauksen tarkkuus: mittauksen tuloksen ja mittauksen todellisen tai
annetun arvon ldheisyys) on vilttdimidtontd, jotta voidaan vilttdd ndytteen analyysin tuloksen hylkddminen
TEQ-arvion heikon luotettavuuden perusteella. Tarkkuus ilmaistaan oikeellisuutena (varmennetusta materiaalista
mitatun tutkittavan aineen mdairdn keskiarvon ja sen varmennetun arvon erotus prosentteina tdstd arvosta) ja
tasmallisyytend (tdsmallisyys lasketaan yleensa keskihajontana, jossa on mukana toistettavuus ja uusittavuus, ja se
kuvaa maédrityissi koeolosuhteissa kokeita toistamalla saatujen tulosten ldheisyyttd).

Seulontamenetelmiin voi kuulua biotestejd ja GC-MS-menetelmid, varmistusmenetelmit ovat korkearesoluutioisia
kaasukromatografia-massaspektrometriamenetelmia (HRGC-/HRMS-menetelmid). TEQ-arvon kokonaismaarin
osalta on noudatettava seuraavia vaatimuksia:

Seulontamenetelmit Varmistusmenetelmit

Vidrien negatiivisten tulosten osuus | <1 %

Oikeellisuus -20% —+20%

Vaihtelukerroin <30% <15%
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Erityiset vaatimukset seulonnassa tai varmistuksessa kiytettiville GC-MS-menetelmille

— Analyysimenetelmin validoimiseksi on aivan menetelmén alussa eli esimerkiksi ennen uuttamista lisittavd >C-

merkittyji  2,3,7,8-kloorisubstituoituja sisdisii PCDD/F-standardiaineita (ja 'C-merkittyjd sisdisid dioksiinin
kaltaisten PCB-yhdisteiden standardiaineita, jos on mddritettdva dioksiinin kaltaisia PCB-yhdisteité). Vahintddn yhti
ndistd yhdisteistd on lisdttdvd kutakin tetra—oktakloorattua PCDD/F-homologiryhmii kohden (ja yhtd niistd
yhdisteistd kutakin dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden homologiryhmai kohden, jos on madritettava dioksiinin
kaltaisia PCB-yhdisteitd). (Vaihtochtoisesti voidaan lisitd vahintddn yhtd niistd yhdisteistd kutakin PCDD/F:en ja
dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden valvonnassa kiytettyd massaspektrilli madritettyd ionia kohden.) Ainakin
varmistusmenetelmien yhteydessd on suositeltavaa kdyttad kaikkia 17:44 *C-merkittyd 2,3,7,8-kloorisubstituoitua
sisdistd PCDD|F-standardiainetta ja kaikkia 12:ta '>C-merkittyd sisdistd dioksiinin kaltaisten PCB-yhdisteiden
standardiainetta (jos on médritettivd dioksiinin kaltaisia PCB-yhdisteitd).

Suhteelliset vastetekijit on asianmukaista kalibrointiliuosta kdyttden maaritettavd myos niille aineille, joiden osalta
ei lisitda *C-merkittyd analogia.

Kasviperdisten elintarvikkeiden ja alle 10 % rasvaa sisiltivien eldinperiisten elintarvikkeiden kohdalla sisiiset
standardiaineet on lisittdvd ennen uuttamista. Yli 10 % rasvaa sisiltdvien eldinperdisten elintarvikkeiden kohdalla
ne taas voidaan lisitd joko ennen uuttamista tai rasvauuttamisen jilkeen. Uuttamisen tehokkuus on validoitava
asianmukaisesti riippuen siitd, missd vaiheessa sisdiset standardiaineet lisdtddn, ja siitd, ilmoitetaanko tulokset
tuotteessa vai rasvassa olevan pitoisuuden perusteella.

Ennen GC-MS-analyysia on listtdvd 1 tai 2 saantostandardiainetta.

Saantojen valvonta on vélttdimatontd. Varmistusmenetelmissid sisdisten standardien saantojen pitdisi olla 60—120
prosenttia. Pienemmat saantoarvot voidaan hyviksyd erityisesti hepta- ja oktaklooratun dibentsodioksiinien ja
dibentsofuraanien osalta, kunhan niiden vaikutus TEQ-arvoon on enintddn 10 % TEQ-arvon kokonaismairastd
(perustana ainoastaan PCDD/F). Seulontamenetelmissd saantojen tulisi olla 30—140 %.

Dioksiinit olisi erotettava hiiri6itd aiheuttavista klooratuista yhdisteisté, esimerkiksi PCB-yhdisteistd ja klooratuista
bifenyylieettereistd, soveltuvilla kromatografiatekniikoilla (mieluiten florisil-, alumiinioksidi- ja/tai hiilikolonneilla).

Isomeerien erotuksen kaasukromatografian avulla pitisi olla riittavi (1,2,3,4,7,8-HxCDF:n ja 1,2,3,6,7,8-HxCDF:n
vilisen laakson korkeus ei saa ylittdd 25 %).

Dioksiinien mddrittimiseen olisi kdytettivd EPA-menetelmdn 1613 versiota B (Tetra- through octa-chlorinated
dioxins and furans by isotope dilution HRGC/HRMS) tai vastaavat tchokkuuskriteerit tdyttivdd menetelmaa.

Suurimman ja pienimmaén arvon vilinen ero saa olla enintddn 20 % elintarvikkeilla, joiden dioksiinipitoisuus on
noin 1 pg WHO-TEQ rasvagrammaa kohti (perustana vain PCDD:t ja PCDF:t). Vaharasvaisiin elintarvikkeisiin on
sovellettava vastaavia vaatimuksia pitoisuuden ollessa noin 1 pg WHO-TEQ tuotteen painogrammaa kohti.
Pienemmilld pitoisuuksilla — esim. 0,50 pg WHO-TEQ tuotegrammaa kohti — suurimpien ja pienimpien arvojen
ero voi olla 25-40 %.

Seulonta-analyysimenetelmiit

7.1 Johdanto

Seulontaa voidaan kéyttdd erilaisiin analyyseihin: puhtaaseen seulontaan tai kvantitatiiviseen analyysiin.

Seulonta

Niytteitten vastetta verrataan viitendytteen vasteeseen kyseessd olevalla mittausalueella. Vertailundytettd vihii-
semmaén vasteen antavia ndytteitd pidetddn negatiivisina, suuremman vasteen antaneita mahdollisina positiivisina.
Vaatimukset:

— Kussakin koesarjassa on kaytettdvd nollandytettd ja vertailundytettd (-ndytteitd), jotka uutetaan ja testataan samaan

aikaan identtisissd oloissa. Vertailunidytteen vasteen on oltava selvisti kohonnut verrattuna nollandytteeseen.

— Lisiksi olisi kdytettdvd mitattavan tason 0,5- ja 2-kertaista arvoa edustavia vertailundytteitd, joilla osoitetaan testin

toimivuus halutulla mittausalueella mitattavan tason kontrollia varten.

— Muita matriiseja testattaessa on osoitettava vertailundytteiden sopivuus mieluiten ottamalla mukaan naytteitd,

joiden TEQ-arvoksi on korkearesoluutioisella kaasukromatografia-massaspektrometrialla madritetty vertailundyt-
teen arvoa lahelld oleva arvo, taikka arvoltaan vastaavaksi sdddettyd nollandytetti.
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7.2

7.3

— Koska sisdisid standardiaineita ei voida kdyttdd biotesteissd, on erittdin tirkedd tehdi toistettavuustestejd, jotta
saadaan tietoja yksittdisen koesarjan keskihajonnasta. Vaihtelukertoimen olisi oltava pienempi kuin 30 %.

— Biotestien osalta olisi madriteltivd kohdeyhdisteet, mahdolliset hiiriot sekd suurimmat hyviksyttavit nollatasot.

Kvantitatiivinen analyysi

Kvantitatiivisessa analyysissa tarvitaan standardilaimennussarja, kaksin- tai kolminkertainen puhdistus sekd mittaus-,
nolla- ja saantokontrollit. Tulos voidaan ilmoittaa TEQ:na, jolloin oletetaan signaalista vastaavien yhdisteiden olevan
TEQ-periaatteen mukaisia. Tamé voidaan tehdd tuottamalla TCDD:n (tai dioksiini-furaanistandardiseoksen) avulla
kalibrointikuvaaja, jonka perusteella lasketaan TEQ-taso uutteessa ja sitd kautta néytteessd. Arvo korjataan nollanayt-
teelle lasketun TEQ-arvon (jotta otetaan huomioon epapuhtaudet kiytetyistd liuottimista ja kemikaaleista) ja saannon
(lasketaan pitoisuudeltaan noin kyseessi olevaa tasoa edustavan laadunvalvontaniytteen TEQ-arvosta) perusteella. On
huomattava, ettd osa ilmeisestd saantohdviostd voi johtua matriisivaikutuksista jaftai biotestien TEF-arvojen ja
WHO:n virallisten TEF-arvojen eroista.

Vaatimukset seulontaan kaytettaville analyysimenetelmille

— Seulontaan voidaan kiyttdd GC-MS-menetelmid ja biotestimenetelmid. GC-MS-menetelmien osalta vaatimuksina
on kaytettdvd kohdassa 6 esitettyjd vaatimuksia. Solupohjaisten biotestien erityisvaatimukset esitetddn kohdassa
7.3 ja testisarjapohjaisten biotestien erityisvaatimukset kohdassa 7.4.

— On ilmoitettava véddrien positiivisten ja véirien negatiivisten tulosten mdaird suuressa niytemédrdssd enimmadis-
médrien tai toimintarajojen ala- ja ylipuolella varmistavalla analyysimenetelmilli mddritettyyn TEQ-arvoon
verrattuna. Todellisten véirien negatiivisten tulosten osuuden pitéisi olla alle 1 %. Vadrien positiivisten tulosten
mdédrdn pitdisi olla niin pieni, ettd seulontavilineen kaytostd on hyotya.

— Positiiviset tulokset on aina vahvistettava varmistavalla analyysimenetelmalld (HRGC/HRMS). Lisiksi laajaa TEQ-
vaihtelualuetta edustavat ndytteet olisi vahvistettava HRGC/HRMS:1ld (noin 2—10 % negatiivisista naytteistd).
Tiedot biotestin ja HRGC/HRMS:n tulosten vastaavuudesta on ilmoitettava.

Erityisvaatimukset solupohjaisille biotesteille

— Biotestid suoritettaessa on kussakin testauksessa kdytettdvd TCDD-viitepitoisuussarjaa tai dioksiini-furaaniseosta
(tdysimittainen annos-vastekuvaaja, jossa R? > 0,95). Seulonnassa voidaan kuitenkin kiyttdi matalien pitoisuuk-
sien néytteitten analysointiin laajennettua matalien pitoisuuksien kuvaajaa.

— Biotestin tulosten valvomiseen vakiomittaisella ajanjaksolla olisi kdytettdvd laadunvalvontalomakkeessa TCDD-
viitepitoisuutta (noin 3 kertaa mdiritysraja). Vaihtoehtoisesti voidaan kayttdd vertailundytteen suhteellista vastetta
verrattuna TCDD-kalibrointikdyrain, silli solukohtainen vaste voi riippua useista eri tekijoisti.

— Kullekin vertailumateriaalille on luotava laadunvalvontakortti, joka on tarkastettava. Niin varmistetaan, ettd
tulokset vastaavat ohjeita.

— Erityisesti kvantitatiivisissa laskelmissa on kéytetyn ndytelaimennuksen oltava vastekdyrin lineaarisella osuudella.
Pitoisuudeltaan vastekdyrin lineaarisen osuuden ylittivit ndytteet on laimennettava ja testattava uudelleen. Onkin
suositeltavaa testata kerralla vahintddn kolme laimennosta.

— Prosentuaalinen keskihajonta saa olla enintddn 15 % kunkin ndytelaimennoksen kolminkertaisessa méarityksessd
ja enintddn 30 % kolmen erillisen kokeen valilla.

— Toteamisrajan arvoksi voidaan asettaa kolme kertaa nollaliuoksen tai taustavasteen keskihajonnan arvo. Vaihtoeh-
toisesti voidaan kdyttdd tausta-arvoa suurempaa vastetta (5 kertaa nollaliuoksen vaste) laskettuna kyseisen paivin
kalibrointikdyraltd. Maaritysrajaksi voidaan asettaa 5—6 kertaa nollaliuoksen tai tausta-arvon keskihajonta, tai
sitten voidaan kayttdd selvisti tausta-arvoa suurempaa vastetta (10 kertaa nollaliuoksen vaste) laskettuna kyseisen
pdivan kalibrointikdyralta.
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7.4 Erityisvaatimukset testisarjapohjaisille biotesteille (')

— Valmistajan ohjeita ndytteen valmistamiselle ja analyyseille on noudatettava.

— Viimeisen kdyttopdivan ohittaneita testisarjoja ei pidd kayttaa.

— Muitten sarjojen yhteydessd kiytettaviksi tarkoitettuja tarvikkeita tai komponentteja ei pidd kdyttda.

— Testisarjoja on siilytettdvd annettujen sdilytyslimpétilarajojen ja kdytettivd annettujen kdyttolimpotilarajojen
puitteissa.

— Toteamisraja on immunomaddrityksissd summa, joka saadaan laskemalla yhteen keskiarvo sekd 3 kertaa keskiha-

jonta, joka on mddritetty 10:1l4 nollandytteen toistoanalyysilld ja jaetaan lineaarisen regressiokuvaajan kulmaker-
toimella.

— Laboratoriotesteissd olisi kdytettdvd vertailustandardeja, jotta taataan, ettd vastaavuus standardiin ndhden on
hyviksyttavissd rajoissa.
Tulosten raportointi

Mikili analyyttinen menetelmd sallii, analyysin tuloksiin olisi sisallyttavd yksittdisten PCDD/F:ien ja PCB-yhdisteiden
pitoisuudet ja tulokset olisi ilmoitettava pienimpind, suurimpina ja viliarvoina, jotta tulosten raportointiin saataisiin
mukaan mahdollisimman paljon tietoja, jolloin tuloksia pystytddn tulkitsemaan erityisten vaatimusten mukaisesti.

Raporttiin tulisi sisiltyd myos ndytteen rasvapitoisuus sekd rasvan uuttamiseen kiytetty menetelma.

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

(") Toistaiseksi ei ole toimitettu ndyttéd markkinoilla olevista testisarjapohjaisista biotesteistd, CEotka ovat riittavin herkkid ja luotettavia,

jotta niiden avulla voitaisiin seuloa elintarvike- ja rehundytteissi olevat dioksiinipitoisuudet vaaditulla tarkkuudella.



