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BUNDESGESETZBLATT

FUR DIE REPUBLIK OSTERREICH

Jahrgang 2003 Ausgegeben am 12. September 2003 Teil 11

422. Verordnung: Kontaminanten-Analysenverordnung
[CELEX-Nr.: 3198510591, 3199810053, 3200110022, 3200210026, 3200210027
und 32002L0069]

422. Verordnung der Bundesministerin fiir Gesundheit und Frauen zur Festlegung von
Probenahmeverfahren und Analysenmethoden fiir die amtliche Kontrolle bestimmter
Waren auf Einhaltung der Hochstgehalte fiir Kontaminanten (Kontaminanten-Analysen-
verordnung)

Auf Grund der §§ 10 Abs. 1 und 42 Abs. 4 des Lebensmittelgesetzes 1975, BGBI. Nr. 86, zuletzt ge-
andert durch das Bundesgesetz BGBI. I Nr. 69/2003, wird verordnet:

§ 1. Fiir die amtliche Kontrolle auf Einhaltung der Aflatoxinhdchstgehalte von Waren gemil3 §§ 2
und 3 LMG 1975 hat die Probenahme entsprechend Anhang I, die Probenvorbereitung entsprechend
Anhang II dieser Verordnung zu erfolgen. Die angewandten Analyseverfahren haben den Kriterien des
Anhangs II zu entsprechen.

§ 2. Fiir die amtliche Kontrolle auf Einhaltung der Hochstgehalte fiir Blei, Cadmium, Quecksilber
und 3-Monochlorpropan-1,2-diol in Waren gemifl §§ 2 und 3 LMG 1975 hat die Probenahme entspre-
chend Anhang III, die Probenvorbereitung entsprechend Anhang IV dieser Verordnung zu erfolgen. Die
angewandten Analyseverfahren haben den Kriterien des Anhangs IV zu entsprechen.

§ 3. Fiir die amtliche Kontrolle der Ochratoxin-A-Gehalte in Waren gemal §§ 2 und 3 LMG 1975
hat die Probenahme entsprechend Anhang V, die Probenvorbereitung entsprechend Anhang VI dieser
Verordnung zu erfolgen. Die angewandten Analyseverfahren haben den Kriterien des Anhangs VI zu
entsprechen.

§ 4. Fiir die amtliche Kontrolle der Dioxin- und Furangehalte und die Bestimmung des Gehalts
an dioxindhnlichen PCB in Waren gemél §§2 und 3 LMG 1975 hat die Probenahme entsprechend
Anhang VII, die Probenvorbereitung entsprechend Anhang VIII dieser Verordnung zu erfolgen. Die
angewandten Analyseverfahren haben den Kriterien des Anhangs VIII zu entsprechen.

§ 5. Die in den Anhédngen genannten Begriffsbestimmungen gelten nur im Rahmen dieser Verord-
nung.

§ 6. Durch diese Verordnung wird die Verordnung zur Festlegung von Probenahmeverfahren und
Analysemethoden fiir die amtliche Kontrolle bestimmter Waren auf Einhaltung der Hochstgehalte fiir
Kontaminanten (Kontaminanten-Analysenverordnung), BGBI. II Nr. 216/2002, aufgehoben.

§ 7. Durch diese Verordnung werden folgende Richtlinien der Europdischen Gemeinschaften in os-
terreichisches Recht umgesetzt:

— Richtlinie 85/591/EWG des Rates vom 20. Dezember 1985 zur Einfiihrung gemeinschaftlicher
Probenahmeverfahren und Analysenmethoden fiir die Kontrolle von Lebensmitteln, ABI.
Nr. L 372 vom 31. Dezember 1985,

— Richtlinie 98/53/EG der Kommission vom 16. Juli 1998 zur Festlegung von Probenahmeverfah-
ren und Analysemethoden fiir die amtliche Kontrolle bestimmter Lebensmittel auf Einhaltung der
Hochstgehalte fiir Kontaminanten, ABL Nr. L 201 vom 17. Juli 1998,

— Richtlinie 2001/22/EG der Kommission vom 8. Mérz 2001 zur Festlegung von Probenahmever-

fahren und Analysemethoden fiir die amtliche Kontrolle auf Einhaltung der Hochstgehalte fiir
Blei, Cadmium, Quecksilber und 3-MCPD in Lebensmitteln, ABI. Nr. L 77 vom 16. Mirz 2001,
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— Richtlinie 2002/26/EG der Kommission vom 13. Mérz 2002 zur Festlegung der Probenahmever-
fahren und Analysemethoden fiir die amtliche Kontrolle der Ochratoxin-A-Gehalte in Lebensmit-
teln, ABL Nr. L 75 vom 16. Mérz 2002,

— Richtlinie 2002/27/EG der Kommission vom 13.Mirz 2002 zur Anderung der Richtli-
nie 98/53/EG zur Festlegung von Probenahmeverfahren und Analysemethoden fiir die amtliche
Kontrolle bestimmter Lebensmittel auf Einhaltung der Hochstgehalte fiir Kontaminanten, ABL
Nr. L 75 vom 16. Mérz 2002,

— Richtlinie 2002/69/EG der Kommission vom 30. Juli 2002 zur Festlegung der Probenahme- und
Untersuchungsverfahren fiir die amtliche Kontrolle von Dioxinen sowie zur Bestimmung von
dioxindhnlichen PCB in Lebensmitteln, ABI. Nr. L 209 vom 6. August 2002.

Rauch-Kallat

3.2.

3.3.

34.

3.5.

Anhang I

PROBENAHMEVERFAHREN FUR DIE AMTLICHE KONTROLLE DES
AFLATOXINGEHALTS BESTIMMTER WAREN

Zweck und Anwendungsbereich

Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Verfahren fiir die Entnahme von Proben fiir die amtliche
Bestimmung des Aflatoxingehalts von Waren gemil §§ 2 und 3 LMG 1975. Die mit diesem
Verfahren gewonnenen Sammelproben sind als repréasentativ fiir die betreffenden Partien anzu-
sehen. Die bei der Analyse der Laborproben festgestellten Befunde geben Aufschluss dariiber,
ob die in der Verordnung (EG) Nr. 466/2001 festgesetzten Hochstgehalte eingehalten wurden.

Begriffsbestimmungen

Partie: Eine unterscheidbare Menge einer in einer Sendung angelieferten Ware, die
gemil der amtlichen Priifung gemeinsame Merkmale wie Ursprung, Sorte, Art
der Verpackung, Verpacker, Absender und Kennzeichnung aufweist;

Teilpartie: bestimmter Teil einer grofen Partie, der dem Probenahmeverfahren zu unter-
ziehen ist; jede Teilpartie muss physisch getrennt und identifizierbar sein;
Einzelprobe: an einer Stelle der Partie entnommene Menge;

Sammelprobe: Summe der einer Partie entnommenen Einzelproben;
Laborprobe: eine fiir das Labor bestimmte Probe (= Teilprobe).

Allgemeine Bestimmungen

Personal
Die Probenahme wird von einer befugten Person vorgenommen.

Material, dem Proben zu entnehmen sind

Jede zu kontrollierende Partie ist einzeln zu beproben. Grof3e Partien werden nach den in Num-
mer 5 dieses Anhangs genannten Vorschriften in Teilpartien aufgeteilt, die einzeln zu beproben
sind.

VorsichtsmaBregeln

Bei der Probenahme und der Zusammenstellung der Laborproben sind VorsichtsmaBregeln zu
treffen, um zu verhindern, dass sich der Aflatoxingehalt verdndert, die Analysen verfilscht wer-
den oder die Reprasentativitit der Sammelproben beeintrachtigt wird.

Einzelproben

Sie sind moglichst an verschiedenen, iiber die ganze Partie oder Teilpartie verteilten Stellen zu
entnehmen. Um zu gewéhrleisten, dass ausreichend Probenmaterial fiir die amtliche Probe und
Gegenprobe vorhanden ist, ist die Anzahl der Einzelproben zu verdoppeln. Abweichungen von
dieser Regel sind in dem Protokoll geméfl Nummer 3.8 zu vermerken.

Herstellung der Sammelprobe und der Laborproben (Teilproben)

Die Sammelprobe wird durch Vereinigen und Vermischen der Einzelproben hergestellt. Nach
dem Vermischen wird die Sammelprobe nach den besonderen Bestimmungen der Nummer 5 des
Anhangs in gleiche Teilproben aufgeteilt.

Das Vermischen ist notwendig, damit sichergestellt ist, dass jede Teilprobe Anteile der gesamten
Partie oder Teilpartie enthélt.
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Unterteilung der Sammelprobe in Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenunter-
suchung

Die Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung werden der gut ge-
mischten Sammelprobe entnommen.

Verpackung und Versand der Laborproben

Jede Laborprobe wird in ein sauberes, inertes Behéltnis verbracht, das angemessenen Schutz ge-
gen Verschmutzung und Beschédigung beim Transport bietet. Alle notwendigen Vorkehrungen
sind zu treffen, um zu verhindern, dass sich die Zusammensetzung der Laborprobe wihrend des
Transports oder der Lagerung dndert.

VerschlieSen und Kennzeichnen der Proben

Jede amtliche Probe wird am Ort der Entnahme vorschriftsgemal versiegelt und gekennzeichnet.
Uber jede Probenahme ist ein Protokoll zu fiihren, aus dem die Identitit der bemusterten Partie
eindeutig hervorgeht, wobei Datum und Ort der Probenahme sowie sdmtliche zusitzlichen In-
formationen, die fiir den Analytiker von Nutzen sein kdnnen, zu vermerken sind.

Erlduternde Bestimmungen

Verschiedene Arten von Partien

Die Waren konnen als Schiittgut, in Containern oder in Einzelverpackungen (Sicken, Beuteln,
Einzelhandelspackungen usw.) gehandelt werden. Das Probenahmeverfahren ist fiir jede Art der
Aufmachung der Erzeugnisse anwendbar.

Unbeschadet der besonderen Vorschriften gemafl Nummer 5 dieses Anhangs kann zur Bepro-
bung von Partien in Einzelverpackungen (Sédcken, Beuteln, Einzelhandelspackungen usw.) fol-
gende Formel verwendet werden:

Gewicht der Partie x Gewicht der Einzelprobe
Auswahlsatz :

Gewicht der Sammelprobe x Gewicht einer Einzelverpackung

—  Gewicht: in kg auszudriicken.
Auswabhlsatz: jeder ...-te Sack oder Beutel, aus dem eine Einzelprobe gezogen werden muss
(Dezimalzahlen sind auf die néchste ganze Zahl zu runden).

Gewicht der Einzelprobe

Das Gewicht der Einzelprobe betragt rund 300 g, soweit in Nummer 5 dieses Anhangs nicht an-
ders definiert und mit Ausnahme von Gewiirzen, bei denen das Gewicht der Einzelprobe bei zir-
ka 100 g liegt. Bei Partien in Einzelhandelspackungen hiangt das Gewicht der Einzelprobe vom
Gewicht der Einzelhandelspackung ab.

Anzahl der Einzelproben fiir Partien < 15 Tonnen

Die Anzahl der zu entnehmenden Einzelproben ist proportional zur PartiegroBe und betrdgt min-
destens 10, hochstens aber 100, soweit in Nummer 5 dieses Anhangs nicht anders definiert. Die
in folgender Tabelle angegebenen Zahlen konnen zur Bestimmung der Zahl der zu entnehmen-
den Einzelproben verwendet werden:

Tabelle 1: Anzahl der Einzelproben in Abhéngigkeit vom Partiegewicht

Partiegewicht (Tonnen) Anzahl Einzelproben

<0,1 10
> 0,1-< 0,2 15
> 02-< 05 20
> 05-< 1,0 30
> 1,0-< 2,0 40
> 2,0-< 50 60
> 5,0-<10,0 80
>10,0-<15,0 100

Spezifische Bestimmungen

Allgemeine Ubersicht iiber das Probenahmeverfahren fiir Erdniisse, Schalenfriichte, Trocken-
friichte, Gewiirze und Getreide
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Tabelle 2: Einteilung der Partien in Teilpartien in Abhéngigkeit vom Erzeugnis und von der

GroBe der Partie

Erzeueni Partiegewicht (Ton- | Gewicht bzw. Zahl Sammelprobe
ceugnis nen) Anzahl Teilpartien| Einzelproben Gewicht/kg

Getrocknete Feigen und >15 15 bis 30 Tonnen 100 30

andere Trockenfriichte <15 — 10-100 *) <30
Erdniisse, Pistazien und >500 100 Tonnen 100 30
andere Schalenfriichte >125und <500 | 5 Teilpartien 100 30
> 15und <125 25 Tonnen 100 30

<15 - 10-100 *) <30
Getreide >1500 500 Tonnen 100 30
>300und <1500| 3 Teilpartien 100 30
> 50und< 300| 100 Tonnen 100 30

<50 - 10-100 *) 1-10
Gewlirze >15 25 Tonnen 100 10

<15 - 10-100 *) 1-10

*) Abhingig vom Partiegewicht — vgl. Nr. 4.3 oder 5.3 dieses Anhangs.

Erdniisse, Pistazien und Parantiisse
Getrocknete Feigen

Getreide (Partien > 50 Tonnen)
Gewlirze

Probenahmeverfahren

Unter der Bedingung, dass die Teilpartien physisch getrennt werden kdnnen, muss jede Partie
gemil der Tabelle 2 unter Nummer 5.1 in Teilpartien aufgeteilt werden. Da die Partiegrofle
nicht immer ein exaktes Vielfaches der GroBe der Teilpartien ist, darf die GréBe der Teilpar-
tien die genannte Grofle um hochstens 20% iiberschreiten.

Jede Teilpartie ist getrennt zu beproben.

Zahl der Einzelproben: 100. Fiir Partien < 15 Tonnen héngt die Anzahl der zu entnehmenden
Einzelproben vom Partiegewicht ab und betrdgt mindestens 10 und hoéchstens 100 (vgl.
Nr. 4.3 dieses Anhangs).

Sammelprobengewicht = 30 kg, ausreichend durchmischt, vor dem Mahlen in drei gleich
grof3e Teilproben von je 10 kg aufzuteilen. (Die Teilung in drei Teilproben ist nicht notwen-
dig im Fall von Erdniissen, Schalenfriichten und getrockneten Friichten, die einer weiteren
Sortierung oder anderen physikalischen Verfahren unterzogen werden, und bei einer vorhan-
denen Laborausstattung, mit der eine 30-kg-Probe homogenisierbar ist. Liegt das Sammelge-
wicht < 10 kg, ist diese nicht in drei Teilproben zu unterteilen. Bei Gewiirzen wiegt die
Sammelprobe nicht mehr als 10 kg und muss nicht in Teilproben unterteilt werden.
Laborprobe: Teilprobe von 10 kg (zur griindlichen Homogenisierung ist jede Teilprobe ge-
miB den Bestimmungen des Anhangs II einzeln fein zu vermahlen und griindlich zu durchmi-
schen).

Ist es nicht mdglich, das vorstehend beschriebene Probenahmeverfahren anzuwenden, da sich
aus einer Beschiddigung der Partie wirtschaftliche Folgen (in Zusammenhang mit der Art der
Verpackung, der Transportweise usw.) ergeben wiirden, so kann ein alternatives Probenah-
meverfahren angewendet werden, vorausgesetzt dieses ist so reprasentativ wie moglich und
wird umfassend beschrieben und dokumentiert.

Akzeptanz einer Partie oder Teilpartie

Fiir Erdniisse, Schalenfriichte und getrocknete Friichte, die einer Sortierung oder einem ande-
ren physikalischen Verfahren unterzogen werden, und Gewiirze:
— Akzeptanz, wenn die Sammelprobe oder der Durchschnitt der Teilproben den Hochstge-
halt nicht Giberschreitet;
— Zuriickweisung, wenn die Sammelprobe oder der Durchschnitt der Teilproben den
Hochstgehalt liberschreitet.
Fiir Erdniisse, Schalenfriichte, getrocknete Friichte und fiir Getreide, die fiir den direkten
Verzehr oder zur Verwendung als Lebensmittelzutat bestimmt sind:
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— Akzeptanz, wenn keiner der Teilprobenbefunde den Hochstgehalt {iberschreitet;
— Zuriickweisung, wenn der Hochstgehalt von einem oder mehreren Teilprobenbefunden
iiberschritten wird.
— Im Fall einer Sammelprobe < 10 kg:
— Akzeptanz, wenn die Probe den Hochstgehalt nicht {iberschreitet;
— Zuriickweisung, wenn die Probe den Hochstgehalt tiberschreitet.

Schalenfriichte mit Ausnahme von Erdniissen, Pistazien und Paraniissen
Getrocknete Friichte mit Ausnahme von Feigen
Getreide (Partien < 50 Tonnen)

Probenahmeverfahren

Fiir diese Produkte kann das in Nummer 5.2.1 vorgesehene Probenahmeverfahren angewandt
werden. Angesichts der vergleichsweise seltenen Kontamination dieser Produkte und/oder der
neueren Verpackungsarten, in denen die Produkte gehandelt werden, kénnen aber auch einfache-
re Probenahmeverfahren angewendet werden.

Fiir Getreidepartien < 50 Tonnen kann ein Probenahmeverfahren angewendet werden, das — ab-
héngig vom Gewicht der Partien — aus 10 bis 100 Einzelproben von jeweils 100 Gramm besteht,
deren Sammelprobe zwischen 1 und 10 kg ergeben sollte. Die nachstehende Tabelle zeigt die
Zahl der zu entnehmenden Einzelproben.

Tabelle 3: Anzahl der Einzelproben in Abhingigkeit vom Gewicht der Getreidepartie

Partiegewicht (Tonnen) Anzahl der Einzelproben
<1 10
> 1- <3 20
>3- <10 40
>10- <20 60
>20- <50 100

Akzeptanz einer Partie oder Teilpartie
Siehe Nummer 5.2.2.

Milch

Probenahmeverfahren

Probenahme mit Hilfe des Verfahrens gemif3 der Entscheidung 91/180/EWG der Kommission
vom 14. Februar 1991 zur Festlegung bestimmter Analyse- und Testverfahren fiir Rohmilch und
warmebehandelte Milch '):

— Zahl der Einzelproben: mindestens 5;
— GroBe der Sammelprobe: mindestens 0,5 kg oder Liter.

Akzeptanz einer Partie oder Teilpartie
— Akzeptanz, wenn die Probe den Hochstgehalt nicht {iberschreitet;
— Zuriickweisung, wenn die Probe den Hochstgehalt {iberschreitet.

Abgeleitete Erzeugnisse und zusammengesetzte Lebensmittel
Milchprodukte

Probenahmeverfahren

Probenahme mit Hilfe des Verfahrens gemédB der Verordnung iiber Kondensmilch- und Milch-
pulverarten, BGBI. II Nr. 129/1997.

Zahl der Einzelproben: mindestens 5.
Fiir andere Milchprodukte ist ein gleichwertiges Probenahmeverfahren zu verwenden.

Akzeptanz einer Partie oder Teilpartie
— Akzeptanz, wenn die Probe den Hochstgehalt nicht {iberschreitet;
— Zuriickweisung, wenn die Probe den Hochstgehalt tiberschreitet.

") ABL Nr. L 93 vom 13. 4. 1991, S 1.

I 507



2460
5.5.2.

5.5.2.1.

5.5.2.2.

5.5.2.3.

5.6.

BGBI. IT — Ausgegeben am 12. September 2003 — Nr. 422

Andere abgeleitete Erzeugnisse mit sehr kleiner Teilchengrof3e, zB Mehl, Feigenpaste, Erdnuss-
butter (homogene Aflatoxinverteilung)
Probenahmeverfahren

— Zahl der Einzelproben: 100. Bei Partien von < 50 Tonnen liegt die Anzahl der Einzelproben
abhéngig von der Grofle der Partien zwischen 10 und 100 (siehe Tabelle 3 unter Nummer
5.3.1 dieses Anhangs).

— Das Gewicht der Einzelprobe liegt bei rund 100 Gramm. Im Fall von Partien in Einzelhan-
delspackungen hingt das Gewicht der Einzelprobe vom Gewicht der Einzelhandelspackung
ab.

— Sammelprobengewicht = 1 bis 10 kg, ausreichend durchmischt.

Anzahl der zu entnehmenden Proben

— Die Anzahl der Proben héngt vom Partiegewicht ab. Grofle Partien sind nach den in Tabelle 2
unter Nummer 5.1 fiir Getreide genannten Vorschriften in Teilpartien aufzuteilen.

— Jede Teilpartie ist einzeln zu bemustern.

Akzeptanz einer Partie oder Teilpartie

— Akzeptanz, wenn die Probe den Hochstgehalt nicht iiberschreitet;

— Zurilickweisung, wenn die Probe den Hochstgehalt tiberschreitet.

Andere abgeleitete Erzeugnisse mit verhiltnismafBig groBBer Teilchengrofe (heterogene Aflato-
xinverteilung)

Probenahme und Akzeptanz nach den unter den Nummern 5.2 und 5.3 dieses Anhangs fiir land-
wirtschaftliche Rohstoffe festgelegten Bestimmungen.

Probenahme auf der Einzelhandelsstufe

Probenahmen von Lebensmitteln auf der Einzelhandelsstufe sollten, soweit moglich, gemél den
vorstehenden Bestimmungen erfolgen. Wo dies nicht moglich ist, konnen andere wirksame Pro-
benahmeverfahren angewandt werden, sofern dabei fiir die beprobten Partien eine ausreichende
Représentativitdt gewahrleistet werden kann. Dies ist im Protokoll gemédfl Nummer 3.8 zu ver-
merken.

Anhang I1

PROBEBEREITUNG UND KRITERIEN FUR DIE ANALYSEVERFAHREN ZUR
AMTLICHEN KONTROLLE DER AFLATOXINGEHALTE IN BESTIMMTEN

1.2.

WAREN
Einleitung

VorsichtsmafBnahmen

Wihrend des Verfahrens sollte Tageslichteinstrahlung soweit wie moglich vermieden werden, da
Aflatoxin unter Einfluss von ultraviolettem Licht langsam zerfillt. Da die Verteilung von Afla-
toxin nicht homogen ist, sollten die Proben besonders sorgfaltig vorbereitet und homogenisiert
werden.

Alles dem Labor zugesandte Material ist fiir die Vorbereitung des Versuchsmaterials zu verwen-
den.

Berechnung des Verhéltnisses Schale/Kern bei ganzen Niissen

Die mit der Verordnung (EG) Nr. 466/2001 festgesetzten Aflatoxinhochstgehalte beziehen sich
auf den essbaren Teil.

Die Aflatoxinwerte im essbaren Teil konnen folgendermaflen bestimmt werden:

— Die ganze Nuss ,,in der Schale” wird geschélt und der Aflatoxinwert des essbaren Teils be-
stimmt;

— die ganze Nuss ,,in der Schale” wird fiir die Probebereitung verwendet. Fiir das Probenahme-
und Analyseverfahren muss das Gewicht des Nusskerns in der Gesamtprobe daher geschitzt
werden. Das Gewicht des Nusskerns in der Gesamtprobe wird nach Festlegung eines geeigne-
ten Faktors fiir das Verhiltnis Kern/Schale bei ganzen Niissen geschitzt. Mit Hilfe dieses
Verhéltnisses wird der Anteil Kern an der Gesamtprobe festgestellt, die fiir das Probeberei-
tungs- und Analyseverfahren verwendet wird. Rund 100 ganze Niisse werden willkiirlich von
der Partie getrennt oder aus jeder Einzelprobe entnommen. Das Verhéltnis kann fiir jede La-
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borprobe ermittelt werden, indem man die ganzen Niisse wiegt, diese schilt und die Schalen
und Kerne einzeln wiegt. Das Verhéltnis Kern/Schale kann vom Laboratorium anhand einer
Reihe von Proben ermittelt und so bei nachfolgenden Analysen zugrunde gelegt werden. Ver-
stoft eine Laborprobe jedoch gegen einen Hochstgehalt, so ist das Verhiltnis fiir diese Probe
unter Zugrundelegung der getrennt entnommenen rund 100 Niisse zu ermitteln.

Behandlung der im Laboratorium erhaltenen Probe
Alle Laborproben sind fein zu zermahlen und sorgfiltig zu vermischen unter Verwendung eines
Verfahrens, mit dem nachweislich eine vollstindige Homogenisierung erreicht werden kann.

Untergliederung von Proben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung
Die Proben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung sind der gut gemischten
Sammelprobe zu entnehmen.

Vom Laboratorium anzuwendendes Analyseverfahren und Kontrollanforderungen

Definitionen

Nachstehend eine Reihe der gebrduchlichsten Definitionen, die das Laboratorium verwenden

sollte:

Die gebrauchlichsten Priazisionsparameter sind die Wiederholbarkeit und die Reproduzierbarkeit.

r =Wiederholbarkeit: derjenige Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwi-
schen zwei einzelnen Priifergebnissen, die man mit demselben Verfahren an identi-
schem Priifmaterial und unter denselben Bedingungen (dieselbe Probe, derselbe Bear-
beiter, dasselbe Gerit, dasselbe Labor, kurze Zeitspanne) erhalten hat, mit einer vorge-
gebenen Wahrscheinlichkeit (im Regelfall 95%) erwarten darf, so dass r=2,8 x s,.

S = Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen ermittelten
Ergebnissen.

RSD, =Relative Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen er-
mittelten Ergebnissen [(st/x) X 100] wobei x den Durchschnitt der Ergebnisse aller Pro-
ben darstellt.

R =Reproduzierbarkeit: derjenige Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwi-
schen zwei einzelnen Priifergebnissen, die man unter Reproduzierbarkeitsbedingungen
(dh. an identischem Material von Bearbeitern in verschiedenen Laboratorien unter Ver-
wendung des genormten Testverfahrens) erhalten hat, mit einer vorgegebenen Wahr-
scheinlichkeit (im Regelfall 95%) erwarten darf; R = 2,8 x sg.

SR = Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen ermittelten
Ergebnissen.

RSDr =Relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen
[(sr/x) x 100] ermittelten Ergebnissen.

Allgemeine Anforderungen
Die fiir Kontrollzwecke eingesetzten Analyseverfahren miissen soweit wie moglich mit folgen-
den Bestimmungen iibereinstimmen.

Die Analysenmethoden miissen in Bezug auf die nachstehenden Kriterien getestet werden:
1) Spezifitit;
i) Genauigkeit;
iii) Préazision; Wiederholbarkeit der Streuungsmafe innerhalb eines Labors und Vergleichbar-
keit der Streuungsmafle in und zwischen den Labors;
iv) Nachweisgrenze;
v) Empfindlichkeit;
vi) Ausfiihrbarkeit und Anwendbarkeit;
vii) andere Kriterien, die nach Bedarf ausgewihlt werden konnen.

Die in Nummer 4.2.1. Ziffer iii) genannten Prazisionswerte lassen sich durch ein ,,collaborative
trial“ gewinnen, das nach dem international anerkannten Protokoll iiber ,.collaborative trial“
durchgefiihrt worden ist (zB Internationale Normenorganisation: ,,Prazision von Priifverfahren)
(ISO 5725/1981). Die Wiederholbarkeits- und Vergleichbarkeitswerte werden auf eine internati-
onal anerkannte Weise, zB als die 95%igen ,,confidence intervals® (ISO-Norm 5725/1981 spricht
von 95% probability level = 95%iges Wahrscheinlichkeitsniveau) ausgedriickt, wie sie in der
ISO-Norm 5725/1981 definiert sind. Die Ergebnisse des ,,collaborative trial“ sind zu verdffentli-
chen oder jedermann zugénglich zu machen.
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Spezifische Anforderungen

Sofern auf Gemeinschaftsebene keine spezifischen Verfahren fiir die Bestimmung von Aflato-
xingehalten vorgeschrieben sind, koénnen Laboratorien ein beliebiges Verfahren auswihlen,
wenn es die folgenden Kriterien erfiillt:

Kriterium Konzentrations- Empfohlener Zulassiger
bereich Wert Hochstwert
Blindversuche Alle Vernachléssigbar

Wiederfindungsrate — Aflatoxin | 0,01-0,05 pg/kg 60 bis 120%

M1
> 0,05 pg/kg 70 bis 110%
Wiederfindungsrate — Aflato- <1,0 pg/kg 50 bis 120%
Xine B], Bz, Gl, G2
1-10 pg/kg 70 bis 110%
> 10 wkg 80 bis 110%
Prizision RSDy Alle Gemal der Horwitz-| 2 X der nach der

Gleichung Horwitz-Gleichung
erzielte Wert

Der Prézisionswert der RSDr wird berechnet durch Multiplikation des Prazisionswerts der RSDy
mit 0,66 bei der jeweiligen Konzentration.

Anmerkungen:
— Die Werte gelten sowohl fiir B; als auch fiir die Summe von B;+B,+G+G..

— Muss die Summe der einzelnen Aflatoxine B1+B2+G1+G2 eingesetzt werden, so muss die
Reaktion der einzelnen Stoffe im Analysesystem entweder bekannt oder dquivalent sein.

— Die Nachweisgrenzen der verwendeten Analyseverfahren werden nicht angegeben, da die
Prazisionswerte fiir die jeweils betrachteten Konzentrationen angegeben werden.

— Die Prézisionswerte werden gemif3 der Horwitz-Gleichung berechnet, dh.:
RSDg =2 (1-0,5 log C)
dabei ist:
— RSDgy die relative Standardabweichung berechnet aus Ergebnissen unter Reproduzierbar-
keitsbedingungen [(Sg/x) % 100]
— C das Konzentrationsverhéltnis (dh. 1 =100 g/100 g, 0,001 =1 000 mg/kg).
Dies ist eine verallgemeinerte Préazisionsgleichung, die sich fiir die meisten Routineanalyseme-
thoden als unabhéngig von Analyt und Matrix und lediglich von der Konzentration abhéngig er-
wiesen hat.
Berechnung der Wiederfindungsrate
Das Analyseergebnis kann entweder um die Wiederfindungsrate berichtigt oder unberichtigt an-
gegeben werden. Die Art der Angabe und die Wiederfindungsrate sind mitzuteilen.
Laborqualitdtsnormen
Laboratorien miissen den Bestimmungen der Richtlinie 93/99/EWG entsprechen.

Anhang 111

VERFAHREN ZUR PROBENAHME FUR DIE AMTLICHE KONTROLLE DES
GEHALTS AN BLEI, CADMIUM, QUECKSILBER UND 3-MCPD IN BESTIMMTEN

WAREN

GEGENSTAND UND ANWENDUNGSBEREICH

Probenahmen fiir die amtliche Kontrolle der Gehalte an Blei, Cadmium, Quecksilber und
3-MCPD in Waren gemal §§ 2 und 3 LMG 1975 erfolgen geméll den nachfolgend beschriebe-
nen Verfahren. Die mit diesem Verfahren gewonnenen Sammelproben sind als représentativ fiir
die betreffenden Partien oder Teilpartien anzusehen. Die Einhaltung der Hochstgehalte gemaf
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der Verordnung (EG) Nr. 466/2001 wird auf der Grundlage der fiir die Laborproben bestimmten
Werte festgestellt.

DEFINITIONEN

Partie: Eine unterscheidbare Menge einer in einer Sendung angelieferten Ware, die
gemil der amtlichen Priifung gemeinsame Merkmale wie Ursprung, Sorte, Art
der Verpackung, Verpacker, Absender oder Kennzeichnung aufweist; Fische
miissen aullerdem in der Grofe vergleichbar sein;

Teilpartie: bestimmter Teil einer grofen Partie, der dem Probenahmeverfahren zu unter-
ziehen ist; jede Teilpartie muss physisch getrennt und identifizierbar sein;

Einzelprobe: an einer einzigen Stelle der Partie entnommene Menge;

Sammelprobe: die ungeteilte Gesamtheit der einer Partie oder Teilpartie entnommenen Ein-
zelproben;

Laborprobe: eine flir die Laboruntersuchung bestimmte Probe.

ALLGEMEINE VORSCHRIFTEN

Personal

Die Probenahme wird von einer befugten Person vorgenommen.

Material, dem Proben zu entnehmen sind
Jede zu kontrollierende Partie ist einzeln zu beproben.

Vorsichtsmafinahmen

Bei der Probenahme und der Vorbereitung der Laborproben sind Vorsichtsmainahmen zu tref-
fen, um Verdnderungen zu vermeiden, die sich auf den Gehalt an Blei, Cadmium, Quecksilber
und 3-MCPD auswirken, die analytische Bestimmung storen oder die Reprisentativitit der Sam-
melproben beeintrachtigen konnten.

Einzelproben

Einzelproben sind moglichst an verschiedenen, iiber die ganze Partie oder Teilpartie verteilten
Stellen zu entnehmen. Abweichungen von diesem Verfahren sind in dem Protokoll gemél
Nummer 3.8 zu vermerken.

Herstellung der Sammelprobe

Die Sammelprobe wird durch Vereinigen aller Einzelproben hergestellt. Sie soll mindestens 2 kg
wiegen, es sei denn, dass diese Bedingung nicht erfiillt werden kann, weil beispielsweise eine
Einzelpackung entnommen wurde.

Unterteilung der Sammelprobe in Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Ge-
genuntersuchung

Die Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung werden der gut ge-
mischten Sammelprobe entnommen. Die Menge der Laborprobe fiir die amtliche Untersuchung
soll zumindest fiir eine zweifache Untersuchung ausreichen.

Verpackung und Versand der Sammel- und Laborproben

Jede Sammel- bzw. Laborprobe wird in ein sauberes, inertes Behéltnis verbracht, das angemes-
senen Schutz vor Verschmutzung, gegen Verlust der nachzuweisenden Stoffe durch Resorption
durch die Innenwand des Behiltnisses und gegen Beschddigung beim Transport bietet. Alle not-
wendigen Vorkehrungen sind zu treffen, um zu verhindern, dass sich die Zusammensetzung der
Sammel- bzw. Laborprobe wihrend des Transports oder der Lagerung éndert.

Versiegelung und Kennzeichnung der Sammel- und Laborproben

Jede amtliche Probe wird am Ort der Entnahme vorschriftsgemal versiegelt und gekennzeichnet.
Uber jede Probenahme ist ein Protokoll zu fiihren, aus dem die Identitit der beprobten Partie
eindeutig hervorgeht, wobei Datum und Ort der Probenahme sowie sdmtliche zusitzlichen In-
formationen, die fiir den Analytiker von Nutzen sein kdnnen, zu vermerken sind.

VERLAUF DER PROBENAHME

Die Probenahme hat im Idealfall an dem Punkt zu erfolgen, an dem die Ware in die Lebensmit-
telkette eintritt und eine einzelne Partie unterscheidbar wird. Durch das Probenahmeverfahren ist
sicherzustellen, dass die Sammelprobe fiir die zu kontrollierende Partie représentativ ist.

Zahl der Einzelproben

Bei fliissigen Erzeugnissen, bei denen angenommen werden kann, dass der betreffende Konta-
minant homogen in einer Partie verteilt ist, geniigt es, pro Partie, die die Sammelprobe bildet, je



2464

BGBI. IT — Ausgegeben am 12. September 2003 — Nr. 422

eine Einzelprobe zu entnehmen. Die Nummer der Partie ist anzugeben. Fliissige Erzeugnisse, die
hydrolysiertes Pflanzenprotein (HVP) enthalten, sowie SojasoBe sind gut zu schiitteln oder auf
eine andere geeignete Weise zu homogenisieren, bevor die Einzelprobe entnommen wird.

Bei sonstigen Erzeugnissen hat sich die Mindestanzahl der einer Partie zu entnehmenden Einzel-
proben nach den Angaben in Tabelle 1 zu richten. Die Einzelproben sollten ein etwa gleiches
Gewicht aufweisen. Abweichungen von diesem Verfahren sind in dem Protokoll gemall Num-
mer 3.8 zu vermerken.

Tabelle 1: Mindestanzahl der einer Partie zu entnehmenden Einzelproben

Gewicht der Partie
(in kg)

Mindestanzahl der zu
entnehmenden Einzelproben

<50
50 bis 500
> 500

3
5
10

Besteht die Partie aus Einzelpackungen, so ist die Anzahl der Packungen, aus denen eine Sam-
melprobe zusammengestellt wird, in Tabelle 2 angegeben.

Tabelle 2: Anzahl der Packungen (Einzelproben), aus denen eine Sammelprobe zusammenge-
stellt wird, wenn die Partie aus Einzelpackungen besteht

Zahl der zu entnehmenden Packungen

Anzahl der Packungen oder
oder Einheiten

Einheiten in der Partie

1 bis 25
26 bis 100

1 Packung oder Einheit
Rund 5%, wenigstens 2 Packungen
oder Einheiten
Rund 5%, hochstens 10 Packungen
oder Einheiten

UBEREINSTIMMUNG DER PARTIE BZW. TEILPARTIE MIT DEN HOCHSTGEHALTEN

Das Kontrolllabor unterzieht die fiir die amtliche Untersuchung entnommene Laborprobe min-
destens zwei unabhingigen Untersuchungen und berechnet den Mittelwert der Ergebnisse. Die
Partie wird akzeptiert, wenn der Mittelwert dem jeweiligen in der Verordnung (EG)
Nr. 466/2001 festgelegten Hochstgehalt nicht iiberschreitet. Die Partie wird abgelehnt, wenn der
Mittelwert den jeweiligen Hochstgehalt iibersteigt.

> 100

Anhang IV

PROBENVORBEREITUNG UND ANALYSENMETHODEN FUR DIE AMTLICHE

KONTROLLE VON WAREN AUF EINHALTUNG DES GEHALTS AN BLEI,

CADMIUM, QUECKSILBER UND 3-MCPD

EINFUHRUNG
Wichtigstes Ziel ist es, eine reprisentative und homogene Laborprobe ohne Sekundérkontamina-
tion zu gewinnen.

SPEZIFISCHE VERFAHREN ZUR VORBEREITUNG DER UNTERSUCHUNG AUF BLEI,

CADMIUM UND QUECKSILBER

Es gibt viele zufriedenstellende spezifische Probenvorbereitungsverfahren, die bei den betreffen-

den Erzeugnissen eingesetzt werden konnen. In dem Entwurf einer CEN-Norm ,,Lebensmittel —

Bestimmung von Spurenelementen — Leistungskriterien und allgemeine Uberlegungen® sind

Verfahren aufgefiihrt, die sich als zufriedenstellend erwiesen haben (*); andere Verfahren konnen

jedoch ebenfalls giiltig sein.

Folgendes ist bei allen verwendeten Verfahren zu beachten:

— Muscheln, Krustentiere und kleine Fische: Soweit diese ganz gegessen werden, miissen die
Eingeweide in dem zu untersuchenden Material enthalten sein;

— Gemiise: Nur der essbare Anteil ist zu kontrollieren, wobei die Vorschriften der Verordnung
(EG) Nr. 466/2001 zu beachten sind.
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ANALYSENMETHODEN, DIE DAS LABOR ANZUWENDEN HAT, UND VORSCHRIF-
TEN FUR DIE LABORUNTERSUCHUNG

Definitionen

Nachstehend eine Reihe der gebrauchlichsten Definitionen, die das Labor verwenden sollte:

r = Wiederholbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwi-
schen zwei einzelnen Priifergebnissen, die unter Wiederholbarkeitsbedingungen
(dh. dieselbe Probe, derselbe Priifer, dasselbe Gerit, dasselbe Labor, kurze Zeit-
spanne) erzielt werden, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (im Regelfall
95%) erwarten darf, so dassr=2,8 x s;

S = Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen ermit-
telten Ergebnissen;
RSD, = relative Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingun-

gen ermittelten Ergebnissen [(s' / ) x 100], wobei x den Durchschnitt der Er-
gebnisse aller Proben darstellt;

R = Reproduzierbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwi-
schen einzelnen Priifergebnissen, die unter Reproduzierbarkeitsbedingungen (dh.
an identischem Material von Priifern in verschiedenen Labors nach dem standar-
disierten Testverfahren) erzielt werden, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlich-
keit (in der Regel 95%) erwarten darf;

R =2,8%sg;

Sr = Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen er-

mittelten Ergebnissen;

relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingun-

gen [(sg / x) x 100] ermittelten Ergebnissen;

HORRAT, = die ermittelte RSD, geteilt durch den RSD,-Wert, geschitzt nach der Horwitz-

Gleichung unter Verwendung der Annahme r = 0,66R;

der ermittelte RSDr-Wert geteilt durch den RSDgi-Wert, berechnet nach der

Horwitz-Gleichung ().

RSDy

HORRATR

Allgemeine Vorschriften
Die fiir Kontrollzwecke eingesetzten Analysenmethoden miissen soweit wie moglich mit nach-
stehenden Bestimmungen iibereinstimmen.
Die Analysenmethoden miissen in Bezug auf die nachstehenden Kriterien getestet werden:
1) Spezifitit;
ii) Genauigkeit;
iil) Prézision; Wiederholbarkeit der Streuungsmale innerhalb eines Labors und Vergleichbar-
keit der Streuungsmafe in und zwischen den Labors;
iv) Nachweisgrenze;
v) Empfindlichkeit;
vi) Ausfiihrbarkeit und Anwendbarkeit;
vii) andere Kriterien, die nach Bedarf ausgewéhlt werden konnen.
Die in Nummer 3.2.1. Ziffer iii) genannten Prizisionswerte lassen sich durch ein ,,collaborative
trial“ gewinnen, das nach dem international anerkannten Protokoll iiber ,.collaborative trial“
durchgefiihrt worden ist (zB Internationale Normenorganisation, ,,Prazision von Priifverfahren)
(ISO 5725/1981). Die Wiederholbarkeits- und Vergleichbarkeitswerte werden auf eine internati-
onal anerkannte Weise, zB als die 95%igen ,,confidence intervals® (ISO-Norm 5725/1981 spricht
von 95% probability level = 95%iges Wahrscheinlichkeitsniveau) ausgedriickt, wie sie in der
ISO-Norm 5725/1981 definiert sind. Die Ergebnisse des ,,collaborative trial“ sind zu veroffentli-
chen oder jedermann zugénglich zu machen.

Zur Kontrolle des Bleigehalts in Wein ist in der Verordnung (EWG) Nr. 2676/90 der Kommissi-
on ') zur Festlegung gemeinsamer Analysemethoden fiir den Weinsektor in Kapitel 35 des dazu-
gehorigen Anhangs die anzuwendende Methode festgelegt.

Spezifische Anforderungen

") ABL Nr. L 272 vom 3. 10. 1990, S. 1.
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Blei, Cadmium- und Quecksilberanalysen

Spezifische Methoden fiir die Bestimmung der Blei-, Cadmium- oder Quecksilbergehalte sind
nicht vorgeschrieben. Die Labors wenden eine validierte Methode an, die die in Tabelle 3 ange-
gebenen Leistungskriterien erfiillt. Soweit moglich, sollte das Testmaterial des Ringversuchs zur
Validierung zertifiziertes Referenzmaterial einschlieen.

Tabelle 3: Leistungskriterien fiir Analysenmethoden fiir Blei, Cadmium und Quecksilber

Parameter Wert/Kommentar
Anwendungsbereich Waren gemiB der Verordnung (EG) Nr. 466/2001
Nachweisgrenze Nicht mehr als ein Zehntel des Hochstgehalts gemal der Verord-

nung (EG) Nr. 466/2001, es sei denn, der Hochstgehalt fiir Blei
liegt unter 0,1 mg/kg. In diesem Fall nicht mehr als ein Fiinftel des
Hochstgehalts

Bestimmungsgrenze Nicht mehr als ein Fiinftel des Hochstgehalts gemdB der Verord-
nung (EG) Nr. 466/2001, es sei denn, der Hochstgehalt fiir Blei
liegt unter 0,1 mg/kg. In diesem Fall nicht mehr als zwei Fiinftel

des Hochstgehalts

Prézision HORRAT,- oder HORRATR-Werte von weniger als 1,5 gemif
Ringversuch

Wiederfindungsrate 80-120% (gemdB Ringversuch)

Spezifizitit Frei von Matrix- oder spektralen Interferenzen

3-MCPD-Analyse

Spezifische Methoden fiir die Bestimmung des Gehalts von 3-MCPD sind nicht vorgeschrieben.
Die Labors wenden eine validierte Methode an, die die in Tabelle 4 angegebenen Leistungskrite-
rien erfiillt. Soweit moglich, sollte das Testmaterial des Ringversuches zur Validierung zertifi-
ziertes Referenzmaterial einschlieBen. Eine spezifische Methode wurde im Ringversuch validiert
und entspricht den Anforderungen in Tabelle 4 (°).

Tabelle 4: Leistungskriterien fiir Analysenmethoden fiir 3-MCPD

Kriterium Empfohlener Wert Konzentration
Blindwert Unter der Nachweisgrenze -
Wiederfindungsrate 75-110% Alle
Bestimmungsgrenze 10 (oder weniger) pg/kg in -

trockenem Zustand
Standardabweichung des Blind-

werts Weniger als 4 pug/kg -
Interne Prézisionsabschitzungen — < 4pgkg 20 pg/kg
Standardabweichung der Wieder- < 6 nugkg 30 pg/kg
holungsmessungen bei  unter- < 7 ngkg 40 ng/kg
schiedlichen Konzentrationen < 8pugkg 50 pg/kg
<15 pg/kg 100 pg/kg

Abschitzung der Richtigkeit der Untersuchung und Berechnung der Wiederfindungsrate

Wenn moglich, wird eine Abschétzung der Richtigkeit der Analysen vorgenommen, indem ge-
eignete zertifizierte Referenzmaterialien in den Kontrollvorgang einbezogen werden.

Ferner sind die ,,Harmonisierten Richtlinien fiir die Anwendung der Wiederfindungsraten zur
Berichtigung analytischer Messungen® (%), die unter Federfiihrung der TUPAC/ISO/AOAC erar-
beitet wurden, zu beriicksichtigen.

Das Analyseergebnis ist korrigiert oder unkorrigiert anzugeben. Die Art der Angabe und die
Wiederfindungsrate sind mitzuteilen.

Laborqualititsnormen
Laboratorien miissen den Bestimmungen der Richtlinie 93/99/EWG entsprechen.
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Angaben der Ergebnisse

Die Ergebnisse sind in denselben Einheiten anzugeben wie die in der Verordnung (EG)
Nr. 466/2001 festgelegten Hochstgehalte.

QUELLEN

@) Entwurf der Norm prEN 13804 ,,Lebensmittel — Bestimmung von Spurenelementen —
Leistungskriterien und allgemeine Uberlegungen®, CEN, Rue de Stassart 36, B1050
Briissel.

®) W Horwitz, ,,Evaluation of Analytical Methods for Regulation of Foods and Drugs®,

Anal. Chem., 1982, Nr. 54, 67A — 76A.

@) Method of Analysis to determine 3-Monochloropropane-1,2-Diol in Food and Food In-
gredients using Mass Spectrometric Detection”, wurde CEN TC 275 und AOAC Inter-
national vorgelegt (auch erhéltlich als ,,Report of the Scientific Cooperation task 3.2.6:
Provision of validated methods to support the Scientific Committee on Food's recom-
mendations regarding 3-MCPD in hydrolysed protein and other foods*).

®) ISO/AOAC/IUPAC ,,Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Information in
Analytical Measurement‘‘; Herausgeber Michael Thompson, Steven L. R. Ellison, Ales
Fajgelj, Paul Willetts und Roger Wood, Pure Appl. Chem., 1999, Nr. 71, 337 — 348.

Anhang V

PROBENAHMEVERFAHREN FUR DIE AMTLICHE KONTROLLE DER
OCHRATOXIN-A-GEHALTE IN BESTIMMTEN WAREN

Zweck und Anwendungsbereich

Nachstehend wird das Probenahmeverfahren fiir die amtliche Bestimmung der Ochratoxin-A-
Gehalte in Waren geméal §§ 2 und 3 LMG 1975 beschrieben. Die mit diesem Verfahren gewon-
nenen Sammelproben sind als représentativ fiir die betreffenden Partien anzusehen. Anhand der
bei den Laborproben bestimmten Gehalte wird festgestellt, ob die in der Verordnung (EG)
Nr. 466/2001 festgesetzten Grenzwerte eingehalten wurden.

Definitionen

Partie: eine unterscheidbare Menge einer in einer Sendung angelieferten Ware, die
gemif der amtlichen Priifung gemeinsame Merkmale wie Ursprung, Sorte, Art
der Verpackung, Verpacker, Absender oder Kennzeichnung aufweist;

Teilpartie: bestimmter Teil einer Partie, der dem Probenahmeverfahren zu unterziehen ist;
jede Teilpartie muss physisch getrennt und identifizierbar sein;

Einzelprobe: an einer einzigen Stelle der Partie entnommene Menge;

Sammelprobe: die ungeteilte Gesamtheit der einer Partie oder Teilpartie entnommenen Ein-
zelproben.

Allgemeine Bestimmungen
Personal
Die Probenahme wird von einer befugten Person vorgenommen.

Material, dem Proben zu entnehmen sind

Jede zu kontrollierende Partie ist einzeln zu beproben. Grof3e Partien werden nach den im An-
hang genannten Vorschriften in Teilpartien aufgeteilt, die einzeln zu beproben sind.
Vorsichtsmafinahmen

Bei der Probenahme und der Vorbereitung der Proben sind Vorsichtsmafinahmen zu treffen, um
Verdnderungen zu verhindern, die sich auf den Ochratoxin-A-Gehalt auswirken, die analytische
Bestimmung storen oder die Reprisentativitit der Sammelproben beeintrichtigen kdnnten.

Einzelproben

Einzelproben sind mdglichst an verschiedenen, iiber die ganze Partie oder Teilpartie verteilten
Stellen zu entnehmen. Um zu gewihrleisten, dass ausreichend Probenmaterial fiir die amtliche
Probe und Gegenprobe vorhanden ist, ist die Anzahl der Einzelproben zu verdoppeln. Abwei-
chungen von dieser Regel sind im Protokoll zu vermerken.

Herstellung der Sammelprobe
Die Sammelprobe wird durch Vereinigen und Vermischen der Einzelproben hergestellt.
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Unterteilung der Sammelprobe in Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenunter-
suchung

Die Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung werden der gut
gemischten Sammelprobe entnommen.

Verpackung und Versand der Proben

Jede Sammel- bzw. Laborprobe wird in ein sauberes, inertes Behiltnis verbracht, das angemes-
senen Schutz gegen Kontamination und Beschddigung beim Transport bietet. Alle notwendigen
Vorkehrungen sind zu treffen, um zu verhindern, dass sich die Zusammensetzung der Sammel-
bzw. Laborprobe wéhrend des Transports oder der Lagerung éndert.

Versiegelung und Kennzeichnung der Proben
Jede amtliche Probe wird am Ort der Entnahme versiegelt und vorschriftsméfig gekennzeichnet.
Uber jede Probenahme ist ein Protokoll zu fithren, aus dem die Identitit der Partie eindeutig her-

vorgeht, wobei Datum und Ort der Probenahme sowie alle zusétzlichen Informationen, die fiir
den Analytiker von Nutzen sein kdnnen, zu vermerken sind.

Besondere Bestimmungen

Verschiedene Arten von Partien

Die Waren konnen als Schiittgut, in Behéltern oder in Einzelverpackungen (Sicken, Beuteln,
Einzelhandelspackungen usw.) gehandelt werden. Das Probenahmeverfahren ist fiir jede Art der
Aufmachung der Erzeugnisse anwendbar.

Unbeschadet der besonderen Bestimmungen gemdB den Nummern 4.3, 4.4 und 4.5 dieses An-
hangs kann zur Beprobung von Partien < 50 Tonnen in Einzelverpackungen (Sacken, Beuteln,
Einzelhandelspackungen usw.) folgende Formel verwendet werden:

Gewicht der Partie x Gewicht der Einzelprobe

Haufigkeit der Probenahme n = - - -
Gewicht der Sammelprobe x Gewicht der Einzelverpackung

— Gewicht: in kg

— Haufigkeit der Probenahme: jeder n-te Sack oder Beutel, aus dem eine Einzelprobe gezogen
werden muss (Dezimalzahlen sind auf die néchste ganze Zahl zu runden).

Gewicht der Einzelprobe

Das Gewicht der Einzelprobe betrdgt etwa 100 g, soweit im Anhang nicht anders definiert. Bei

Partien in Einzelhandelspackungen hingt das Gewicht der Einzelprobe vom Gewicht der Einzel-
handelspackung ab.

Allgemeine Ubersicht iiber das Probenahmeverfahren fiir Getreide und Getreideerzeugnisse und
getrocknete Weintrauben

Tabelle 1: Einteilung der Partien in Teilpartien je nach Erzeugnis und Gewicht der Partie

E . Partiegewicht Gewicht oder Zahl Zahl der Gewicht der
rzeugnis (Tonnen) der Teilpartien Einzelproben | Sammelprobe je
je Teilpartie Teilpartie (kg)

Getreide und Getreide- | > 1 500 500 Tonnen 100 10
erzeugnisse >300und <1 500| 3 Teilpartien 100 10

> 50 und <300 100 Tonnen 100 10

<50 - 10-100 ") 1-10
Getrocknete Weintrau- | > 15 15-30 Tonnen | 100 10
ben (Korinthen, Rosi- | <15 - 10-100 %) 1-10
nen und Sultaninen)

") Abhéngig vom Partiegewicht — vgl. Tabelle 2 dieses Anhangs.
%) Abhingig vom Partiegewicht — vgl. Tabelle 3 dieses Anhangs.

Probenahmeverfahren fiir Getreide und Getreideerzeugnisse (Partien > 50 Tonnen) und
getrocknete Weintrauben (Partien > 15 Tonnen)
— Unter der Bedingung, dass die Teilpartien physisch getrennt werden kénnen, muss jede Partie
gemil Tabelle 1 in Teilpartien aufgeteilt werden. Da das Gewicht der Partie nicht immer ein
exaktes Vielfaches des Gewichts der Teilpartien ist, darf das Gewicht der Teilpartien das ge-
nannte Gewicht um hdchstens 20% iiberschreiten.
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— Jede Teilpartie ist getrennt zu beproben.

— Zahl der Einzelproben: 100. Bei Getreidepartien von weniger als 50 Tonnen und Partien von
getrockneten Weintrauben unter 15 Tonnen sieche Nummer 4.5. Gewicht der Sammelprobe
=10 kg.

— Ist es nicht mdglich, das vorstehend beschriebene Probenahmeverfahren anzuwenden, da sich
aus einer Beschiddigung von Teilen der Partie unverhdltnismiBig groBe wirtschaftliche
Nachteile ergeben wiirden (wegen der Verpackungsart, der Transportweise usw.), so kann ein
alternatives Probenahmeverfahren angewendet werden, vorausgesetzt dieses ist so reprasenta-
tiv wie moglich und wird umfassend beschrieben und dokumentiert.

Probenahmeverfahren fiir Getreide und Getreideerzeugnisse (Partien < 50 Tonnen) und fiir
getrocknete Weintrauben (Partien < 15 Tonnen)

Fiir Getreidepartien unter 50 Tonnen und fiir Partien von getrockneten Weintrauben unter
15 Tonnen muss ein Probenahmeverfahren angewendet werden, das — je nach Partiegewicht —
aus 10 bis 100 Einzelproben besteht, die eine Sammelprobe von 1 bis 10 kg ergeben.

Die nachstehende Tabelle zeigt die Zahl der zu entnehmenden Einzelproben:
Tabelle 2: Zahl der Einzelproben in Abhingigkeit vom Gewicht der Getreidepartie

Partiegewicht (Tonnen) Zahl der Einzelproben
<1 10
>1 -3 20
>3 -<10 40
>10-<20 60
>20-<50 100

Tabelle 3: Zahl der Einzelproben in Abhéngigkeit vom Gewicht der Partie getrockneter Wein-
trauben

Partiegewicht (Tonnen) Zahl der Einzelproben

<0,1 10
>0,1-<0,2 15
>0,2-<0,5 20
>0,5-<1,0 30
>1,0-<2,0 40
>2,0-<5,0 60
>5,0-<10,0 80
>10,0-<15,0 100

Probenahme auf der Einzelhandelsstufe

Die Probenahme von Waren auf der Einzelhandelsstufe sollte, wenn moglich, gemél den oben
genannten Probenahmebestimmungen erfolgen. Ist dies nicht mdglich, kdnnen andere wirksame
Probenahmeverfahren auf der Einzelhandelsstufe angewendet werden, sofern sie ausreichende
Représentativitit fiir die betreffende Partie gewéhrleisten.

Annahme einer Partie oder Teilpartie

— Annahme, wenn die Sammelprobe den Grenzwert einhalt.

— Ablehnung, wenn die Sammelprobe den Grenzwert liberschreitet.

Anhang VI

PROBENVORBEREITUNG UND KRITERIEN FUR DIE ANALYSEVERFAHREN

ZUR AMTLICHEN KONTROLLE DER OCHRATOXIN-A-GEHALTE IN
BESTIMMTEN WAREN

Vorsichtsmalinahmen

Da die Verteilung von Ochratoxin A nicht homogen ist, sollten die Proben besonders sorgfiltig
vorbereitet und homogenisiert werden.

Alles dem Labor zugesandte Material ist fiir die Vorbereitung des Untersuchungsmaterials zu
verwenden.
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Behandlung der im Labor eingegangenen Probe

Die gesamte Sammelprobe ist nach einem Verfahren, das nachweislich eine vollstdndige Homo-
genisierung gewdhrleistet, fein zu zermahlen und sorgfiltig zu vermischen.

Unterteilung von Proben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung

Die Proben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung sind der gut gemischten
Sammelprobe zu entnehmen.

Vom Labor anzuwendendes Analyseverfahren und Kontrollanforderungen

Definitionen

Nachstehend eine Reihe der gebrauchlichsten Definitionen, die das Labor verwenden sollte:

Die gebrauchlichsten Prézisionsparameter sind die Wiederholbarkeit und die Reproduzierbarkeit.

r =Wiederholbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwischen
zwel einzelnen Priifergebnissen, die unter Wiederholbarkeitsbedingungen (dh. dieselbe
Probe, derselbe Priifer, dasselbe Gerit, dasselbe Labor, kurze Zeitspanne) erzielt wer-
den, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (im Regelfall 95%) erwarten darf, so
dassr=2.8 xs,

S = Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen ermittelten
Ergebnissen

RSD, =relative Standardabweichung, berechnet aus unter Wiederholbarkeitsbedingungen
ermittelten Ergebnissen [(s/x) % 100] wobei x den Durchschnitt der Ergebnisse aller
Proben darstellt

R =Reproduzierbarkeit: der Wert, unterhalb dessen man die absolute Differenz zwischen
einzelnen Priifergebnissen, die unter Reproduzierbarkeitsbedingungen (dh. an identi-
schem Material von Priifern in verschiedenen Labors nach dem standardisierten Test-
verfahren) erzielt werden, mit einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit (in der Regel
95%) erwarten darf, R =2,8 x s,

SR = Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen ermittelten
Ergebnissen

RSDy =relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedingungen
ermittelten Ergebnissen [(Sg/%) % 100].

Allgemeine Anforderungen
Die fiir Kontrollzwecke eingesetzten Analyseverfahren miissen mit folgenden Bestimmungen
tibereinstimmen.
Die Analysenmethoden miissen in Bezug auf die nachstehenden Kriterien getestet werden:
1) Spezifitt;
i) Genauigkeit;
iii) Prizision; Wiederholbarkeit der Streuungsmalie innerhalb eines Labors und Vergleichbar-
keit der Streuungsmafle in und zwischen den Labors;
iv) Nachweisgrenze;
v) Empfindlichkeit;
vi) Ausfiihrbarkeit und Anwendbarkeit;
vii) andere Kriterien, die nach Bedarf ausgewahlt werden konnen.
Die in Nummer 4.2.1 Ziffer iii) genannten Prizisionswerte lassen sich durch ein ,,collaborative
trial“ gewinnen, das nach dem international anerkannten Protokoll iiber ,.collaborative trial®
durchgefiihrt worden ist (zB Internationale Normenorganisation, ,,Prézision von Priifverfahren)
(ISO 5725/1981). Die Wiederholbarkeits- und Vergleichbarkeitswerte werden auf eine interna-
tional anerkannte Weise, zB als die 95%igen ,,confidence intervals® (ISO-Norm 5725/1981)
spricht von 95% probability level = 95%iges Wahrscheinlichkeitsniveau) ausgedriickt, wie sie in
der ISO-Norm 5725/1981 definiert sind. Die Ergebnisse des ,,collaborative trial* sind zu verof-
fentlichen oder jedermann zugénglich zu machen.
Spezifische Anforderungen

Sofern keine spezifischen Verfahren fiir die Bestimmung von Ochratoxin-A-Gehalten in Waren
vorgeschrieben sind, konnen Labors ein beliebiges Verfahren auswéhlen, wenn es die folgenden
Kriterien erfiillt:
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Leistungsmerkmale fiir die Bestimmung von Ochratoxin A

Ochratoxin A
Konzentration
ng/kg RSD, RSDgr Wiederfindungsrate
(%) (%) (%)
<1 <40 <60 50-120
1-10 <20 <30 70-110

— Die Nachweisgrenzen der verwendeten Verfahren werden nicht angegeben, da die Prézisi-
onswerte bei den betreffenden Konzentrationen angegeben sind.
— Die Prézisionswerte werden geméal der Horwitz-Gleichung berechnet:
RSDg = 2 (105102 0)
dabei ist:
— RSDy die relative Standardabweichung, berechnet aus unter Reproduzierbarkeitsbedin-
gungen ermittelten Ergebnissen [(sg/x) % 100],
— C das Konzentrationsverhiltnis (dh. 1 =100 g/100 g, 0,001 = 1 000 mg/kg).
Dies ist eine verallgemeinerte Prizisionsgleichung, die sich fiir die meisten Routineanalyse-

methoden als unabhingig von Analyt und Matrix und lediglich von der Konzentration abhén-
gig erwiesen hat.

Beriicksichtigung der Wiederfindungsrate

Das Analyseergebnis kann entweder um die Wiederfindungsrate berichtigt oder unberichtigt
angegeben werden. Die Art der Angabe und die Wiederfindungsrate sind mitzuteilen.

Laborqualititsnormen

Laboratorien miissen den Bestimmungen der Richtlinie 93/99/EWG iiber zusitzliche Malinah-
men im Bereich der amtlichen Lebensmitteliilberwachung entsprechen.

Anhang VII

PROBENAHMEVERFAHREN FUR DIE AMTLICHE KONTROLLE DER
DIOXINGEHALTE (PCDD/PCDF) SOWIE ZUR BESTIMMUNG
DIOXINAHNLICHER PCB IN BESTIMMTEN WAREN

Zweck und Anwendungsbereich

Die zur amtlichen Kontrolle der Dioxingehalte (PCDD/PCDF) sowie zur Bestimmung der Ge-
halte an dioxindhnlichen PCB ') in Waren geméB §§ 2 und 3 LMG 1975 bestimmten Proben sind
entsprechend den unten beschriebenen Verfahren zu nehmen. Die mit diesem Verfahren gewon-
nenen Sammelproben sind als représentativ fiir die betreffenden Partien bzw. Teilpartien anzuse-
hen. Anhand der bei den Laborproben bestimmten Gehalte wird festgestellt, ob die in der Ver-
ordnung (EG) Nr. 466/2001 zur Festsetzung der Hochstgehalte fiir bestimmte Kontaminanten in
Lebensmitteln festgelegten Grenzwerte eingehalten wurden.

Definitionen

Partie: Eine unterscheidbare Menge einer in einer Sendung angelieferten Ware, die
gemal der amtlichen Priifung gemeinsame Merkmale, wie Ursprung, Sorte, Art
der Verpackung, Verpacker, Absender oder Kennzeichnung aufweist. Bei Fi-
schen und Fischereierzeugnissen muss auch die Grofe der Fische vergleichbar
sein.

Teilpartie: Bestimmter Teil einer groflen Partie, der dem Probenahmeverfahren zu unter-
ziehen ist. Jede Teilpartie muss physisch getrennt und identifizierbar sein.

Einzelprobe: An einer einzigen Stelle der Partie bzw. Teilpartie entnommene Menge.

Sammelprobe: Summe der einer Partie oder Teilpartie entnommenen Einzelproben.

Laborprobe: Fiir das Labor bestimmte(r) reprasentative(r) Teil/Menge der Sammelprobe.

") Tabelle: TEF der WHO zur Risikobewertung beim Menschen, auf der Grundlage der Schlussfolgerungen
der Sitzung der Weltgesundheitsorganisation in Stockholm, 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].
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Kongener TEF-Wert Kongener TEF-Wert

Dibenzo-p-dioxine (,,PCDD*) Dioxinéhnliche PCB Non-ortho PCB + Mo-
no-ortho PCB

2,3,7,8-TCDD 1 Non-ortho PCB
1,2,3,7,8-PeCDD 1 PCB 77 0,0001
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,01
OCDD 0,0001
Dibenzofurane (,,PCDF*) Mono-ortho PCB
2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 114 0,0005
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 118 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 156 0,0005
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 157 0,0005
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01 PCB 167 0,00001
OCDF 0,0001 PCB 189 0,0001

Abkiirzungen: ,, T = tetra; ,,Pe* = penta; ,,Hx“ = hexa; ,,Hp“ = hepta; ,,0“ = octa; ,,CDD* =
Chlordibenzodioxin; ,,CDF* = Chlorodibenzofuran; ,,CB* = Chlorbiphenyl.

Allgemeine Bestimmungen

Personal
Die Probenahme wird von einer befugten qualifizierten Person vorgenommen.

Material, dem Proben zu entnehmen sind
Jede zu kontrollierende Partie ist einzeln zu beproben.

Vorsichtsmafnahmen

Bei der Probenahme und der Vorbereitung der Laborproben sind Vorsichtsmainahmen zu tref-
fen, um Verdnderungen zu verhindern, die sich auf den Gehalt an Dioxinen und dioxinéhnlichen
PCB auswirken, die analytische Bestimmung beeintrachtigen oder die Représentativitdt der
Sammelproben zunichte machen kdnnten.

Einzelproben

Einzelproben sind — soweit praktisch machbar — an verschiedenen, iiber die gesamte Partie oder
Teilpartie verteilten Stellen zu entnehmen. Abweichungen von dieser Regel sind in dem unter
Punkt 3.8 genannten Protokoll zu vermerken.

Vorbereitung der Sammelprobe
Die Sammelprobe wird durch Vereinigung der Einzelproben hergestellt. Sie besteht aus mindes-
tens 2 kg, auller wenn dies nicht praktisch ist, zB wenn eine einzige Packung beprobt wurde.

Unterteilung der Sammelprobe in Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenunter-
suchung

Die Laborproben fiir die amtliche Untersuchung und Gegenuntersuchung werden der gut ge-
mischten Sammelprobe entnommen. Die Menge der Laborprobe fiir die amtliche Untersuchung
soll zumindest fiir eine zweifache Untersuchung ausreichen.

Verpackung und Versand von Sammel- und Laborproben

Jede Sammel- und Laborprobe ist in ein sauberes, inertes Behéltnis zu verbringen, das angemes-
senen Schutz gegen Kontamination, Verlust von Analyten durch Adsorption an der inneren
Wand des Behiéltnisses sowie gegen Beschadigung beim Transport bietet. Es sind alle notwendi-
gen Vorkehrungen zu treffen, um zu verhindern, dass sich die Zusammensetzung der Laborprobe
wihrend des Transports oder der Lagerung adndert.
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Versiegelung und Kennzeichnung der Laborproben
Jede amtliche Probe wird am Ort der Entnahme versiegelt und vorschriftsgemal gekennzeichnet.

Uber jede Probenahme ist ein Protokoll zu fithren, aus dem die Identitit der Partie eindeutig her-
vorgeht, wobei Datum und Ort der Probenahme sowie alle zusétzlichen Informationen, die fiir

den Analytiker von Nutzen sein kdnnen, zu vermerken sind.

Probenahmepléiine

Mit dem verwendeten Probenahmeverfahren ist sicherzustellen, dass die Sammelprobe fiir die zu
kontrollierende Partie repriasentativ ist.

Anzahl der Einzelproben

Bei Milch und Olen, fiir die eine homogene Verteilung der fraglichen Kontaminanten in einer
Partie angenommen werden kann, sind drei Einzelproben je Partie, die die Sammelprobe erge-
ben, ausreichend. Die Partienummer ist dabei anzugeben. Fiir andere Erzeugnisse ist die der Par-
tie zu entnehmende Mindestanzahl an Einzelproben in Tabelle 1 aufgefiihrt.

Die Sammelprobe fiir die amtliche Probe und Gegenprobe, in der alle Einzelproben zusammen-
gefasst sind, muss mindestens 1 kg wiegen (siche Punkt 3.5). Das Gewicht der Einzelproben
muss gleich sein. Die Einzelproben sollten mindestens 100 g wiegen. Das Gewicht der Einzel-
proben héngt von der Groe der Teilchen in der Partie ab; Abweichungen von dieser Regel sind
in dem unter Punkt 3.8 genannten Protokoll festzuhalten. Entsprechend den Bestimmungen der
Entscheidung 97/747/EG der Kommission vom 27. Oktober 1997 {iber Umfang und Haufigkeit
der in der Richtlinie 96/23/EG des Rates vorgesehenen Probenahmen zum Zweck der Untersu-
chung in Bezug auf bestimmte Stoffe und ihre Riickstéinde in bestimmten tierischen Erzeugnis-
sen ') betrdgt der Probenumfang bei Hiithnereiern mindestens zwolf Eier (bei loser Ware ebenso
wie bei Partien aus einzelnen Verpackungen, Tabellen 1 und 2).

Tabelle 1
Mindestanzahl der Einzelproben, die der Partie zu entnehmen sind

Gewicht der Partie (kg) Mindestanz%lzllg:lrpfgbztgnehmenden
<50 3
50 bis 500 5
> 500 10

Besteht die Partie aus einzelnen Packungen, ist die Anzahl der aus der Sammelprobe zu entneh-
menden Packungen geméal Tabelle 2 zu wihlen.

Tabelle 2

Anzahl der Packungen (Einzelproben), die die Sammelprobe bilden, sofern die Partie aus einzelnen

Packungen besteht

Anzahl der Packungen oder Einheiten in der Partie \Anzahl der zu entnehmenden Packungen oder Einhei-

ten
1 bis 25 1 Packung oder Einheit
0 .
26 bis 100 Etwa 5%, mlndesteng 2 Packungen
oder Einheiten
~ 100 Etwa 5%, hochstens 10 Packungen

oder Einheiten

Ubereinstimmung der Partie bzw. Teilpartie mit den Hochstgehalten

Das Kontrolllabor unterzieht die fiir die amtliche Untersuchung entnommene Laborprobe einer
zweiten Untersuchung, sofern das Ergebnis der ersten weniger als 20% unter dem Hochstgehalt
oder dariiber liegt, und berechnet den Mittelwert der Ergebnisse. Die Partie wird akzeptiert, so-
fern das Ergebnis der ersten Untersuchung mehr als 20% vom jeweiligen in der Verordnung
(EG) Nr. 466/2001 festgelegten Hochstgehalt liegt oder, falls eine zweite Untersuchung erforder-
lich ist, wenn der Mittelwert dem Hochstgehalt entspricht.

") ABL Nr. L 303 vom 6. 11. 1997, S 12.
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Anhang VIII

PROBENVORBEREITUNG UND ANFORDERUNGEN AN UNTERSUCHUNGS-
VERFAHREN ZUR AMTLICHEN KONTROLLE DES GEHALTS AN DIOXINEN
(PCDD/PCDF) UND ZUR BESTIMMUNG VON DIOXINAHNLICHEN PCB IN
BESTIMMTEN WAREN

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Anforderungen sollten gestellt werden, wenn Waren gemil §§ 2 und 3 LMG 1975 zur
amtlichen Kontrolle des Gehalts an Dioxinen (polychlorierte Dibenzo-p-dioxine (PCDD) und
polychlorierte Dibenzofurane (PCDF) sowie zur Bestimmung der dioxindhnlichen PCB unter-
sucht werden.

Bei der Uberwachung auf das Vorhandensein von Dioxinen in Waren kann ein Screening-
Verfahren angewandt werden, mit dessen Hilfe diejenigen Proben mit einem Gehalt an Dioxinen
und dioxindhnlichen PCB, der weniger als 30-40% unterhalb des interessierenden Wertes oder
dartiber liegt, ausgewihlt werden. Die Konzentration an Dioxinen in den Proben mit signifikan-
tem Gehalt muss dann durch Bestitigungsverfahren ermittelt/bestitigt werden.

Screening-Verfahren sind Verfahren, die zum Nachweis des Vorhandenseins von Dioxinen und
dioxindhnlichen PCB in der interessierenden Konzentration verwendet werden. Diese Verfahren
ermoglichen einen hohen Probendurchsatz und werden eingesetzt, um eine grole Anzahl von
Proben auf mogliche positive Ergebnisse zu sichten. Sie sind speziell dafiir ausgelegt, falsch ne-
gative Ergebnisse zu vermeiden.

Bestdtigungsverfahren sind Verfahren, die vollstdndige oder ergéinzende Daten liefern, damit Di-
oxine und dioxindhnliche PCB in der interessierenden Konzentration eindeutig identifiziert wer-
den konnen.

2. Hintergrund

Da Umweltproben und biologische Proben (einschlieBlich Proben von Waren) im Allgemeinen
komplexe Mischungen verschiedener Dioxin-Kongenere enthalten, wurde zur Erleichterung der
Risikobewertung das Konzept der Toxizititsdquivalenzfaktoren (TEF) entwickelt. Durch diese
TEF werden Konzentrationen aus Gemischen aus 2,3,7,8-substituierten PCDD und PCDF ausge-
driickt, und in jiingerer Zeit einige non-ortho- und mono-orthochlorsubstituierte PCB mit dioxin-
dhnlicher Aktivitdt in Toxizitdtsdquivalenten (TEQ) von 2,3,7,8-TCDD (sieche Fufinote 1 in An-
hang VII).

Die Konzentrationen der einzelnen Substanzen in einer bestimmten Probe werden mit ihren je-
weiligen TEF multipliziert und addiert, woraus sich anschlieBend die Gesamtkonzentration an
dioxindhnlichen Verbindungen, ausgedriickt in TEQ, ergibt.

Zur Berechnung der ,,Obergrenze® wird der Beitrag jedes nicht bestimmbaren Kongeners zum
TEQ der Bestimmungsgrenze gleichgesetzt.

Zur Berechnung der ,,Untergrenze® wird der Beitrag jedes nicht bestimmbaren Kongeners zum
TEQ gleich Null gesetzt.

Zur Berechnung des ,,Zwischenwerts* wird der Beitrag jedes nicht bestimmbaren Kongeners
zum TEQ der Halfte der Bestimmungsgrenze gleichgesetzt.

3. Anforderungen an die Qualititssicherung bei der Probenvorbereitung

— In jeder Stufe des Probenahme- und Analyseverfahrens sind Maflnahmen zu treffen, um eine
Kreuzkontamination zu vermeiden.

— Die Proben sind in Glas-, Aluminium-, Polypropylen- oder Polyethylen-Behaltern zu lagern
und zu transportieren. Spuren von Papierstaub sind vom Probenbehélter zu entfernen. Die
Gléser sind mit Losungsmitteln auszuspiilen, die zuvor auf Vorhandensein von Dioxinen ii-
berpriift wurden.

— Die Lagerung und der Transport der Proben hat so zu erfolgen, dass die Einheit der Waren-
probe erhalten bleibt.

— Sofern zutreffend, sind die einzelnen Laborproben mit Hilfe eines Verfahrens fein zu mahlen
und griindlich zu mischen, mit dem nachweislich eine vollstindige Homogenisierung erreicht
wird (zB Mahlung so fein, dass die Probe durch ein Sieb mit einer Maschenweite von 1 mm
gehen kann); falls die Feuchtigkeit zu hoch ist, sind die Proben vor der Mahlung zu trocknen.

— Es ist eine Blinduntersuchung durchzufiihren, indem das gesamte Untersuchungsverfahren
durchgefiihrt und nur die Probe dabei weggelassen wird.
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Das Gewicht der fiir die Extraktion verwendeten Probe muss ausreichend groB sein, dass die
Anforderungen an die Messempfindlichkeit erfiillt werden.

Es gibt viele zufriedenstellende spezifische Probenvorbereitungsverfahren, die fiir die zu
untersuchenden Erzeugnisse verwendet werden kdnnen. Die Verfahren sind gemaf internati-
onal anerkannten Leitlinien zu validieren.

Anforderungen an Laboratorien

Die Laboratorien fithren den Nachweis der Leistungsfahigkeit eines Verfahrens im Bereich
der interessierenden Konzentration, zB 0,5 x, 1 x und 2 x die interessierende Konzentration
mit einem akzeptablen Abweichungskoeffizienten fiir wiederholte Untersuchung. Naheres zu
den Akzeptanzkriterien siche Ziffer 5.

Die Bestimmungsgrenze sollte beim Bestétigungsverfahren im Bereich von etwa einem Fiinf-
tel der interessierenden Konzentration liegen, damit sichergestellt ist, dass im Bereich der in-
teressierenden Konzentration akzeptable Abweichungskoeffizienten eingehalten werden.

Als interne QualititssicherungsmaBnahmen sollten stindige Blindkontrollen und Experimente
mit aufgestockten Proben oder Untersuchungen von Kontrollproben (sofern erhiltlich, vor-
zugsweise zertifiziertes Referenzmaterial) durchgefiihrt werden.

Die erfolgreiche Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen zur Bewertung der Leistung
von Laboratorien ist der beste Weg, bei spezifischen Untersuchungen Kompetenz nachzuwei-
sen. Eine erfolgreiche Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen, zB iiber Boden- oder
Abwasserproben, belegt jedoch nicht zwangsldufig auch eine Kompetenz im Bereich der Pro-
ben von Waren geméll §§ 2 und 3 LMG 1975, die zu einem geringeren Grad kontaminiert
sind. Daher ist die stdndige Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen zur Ermittlung des
Gehalts an Dioxinen und dioxindhnlichen PCB in den entsprechenden Waren obligatorisch.

Gemil den Bestimmungen der Richtlinie 93/99/EWG sollten die Laboratorien von einer
anerkannten Stelle akkreditiert sein, die nach ISO Guide 58 arbeitet, damit sichergestellt ist,
dass sie bei der Untersuchung Qualitdtssicherungsverfahren anwenden. Die Laboratorien
miissen gemall Akkreditierungsgesetz-AKKG akkreditiert sein.

Anforderungen an Verfahren zur Untersuchung auf Dioxine und dioxindhnliche PCB
Grundsitzliche Anforderungen zur Annahme von Untersuchungsverfahren:

GroBe Messempfindlichkeit und niedrige Nachweisgrenze. Bei PCDD und PCDF miissen die
nachweisbaren Mengen wegen der extrem hohen Toxizitdt einiger dieser Verbindungen im
Bereich Pikogramm TEQ (107'* g) liegen. Der Gehalt an PCB ist bekanntlich hoher als derje-
nige an PCDD und PCDF. Bei den meisten PCB-Kongeneren ist eine Messempfindlichkeit
im Bereich Nanogramm (10°° g) bereits ausreichend. Zur Messung der toxischeren dioxinihn-
lichen PCB-Kongenere (insbesondere der non-orthosubstituierten Kongenere) muss jedoch
die gleiche Messempfindlichkeit erreicht werden wie fiir die PCDD und PCDF.

Hohe Selektivitdt/Spezifizitit. PCDD, PCDF und dioxindhnliche PCB miissen von einer
Vielzahl anderer, gemeinsam extrahierter und moglicherweise interferierender Verbindungen
unterschieden werden, die in Konzentrationen von bis zu mehreren GroBenordnungen héher
als diejenigen der zu priifenden Analyten vorhanden sind. Bei Gaschromatografie-
Massenspektrometrie-(GC/MS-)Verfahren ist eine Unterscheidung zwischen verschiedenen
Kongeneren erforderlich, wie zB zwischen toxischen Kongeneren (zB die siebzehn 2,3,7,8-
substituierten PCDD und PCDF sowie dioxindhnliche PCB) und anderen Kongeneren. Bioas-
says sollten eine selektive Bestimmung der TEQ-Werte als Summe aus PCDD, PCDF und di-
oxindhnlichen PCB erméglichen.

Hohe Genauigkeit (Richtigkeit und Préizision). Die Bestimmung sollte eine valide Schétzung
der tatsdchlichen Konzentration in einer Probe erbringen. Hohe Genauigkeit (Messgenauig-
keit: der Grad der Ubereinstimmung zwischen dem Ergebnis einer Messung und dem echten
oder zugeordneten Wert der Messgrenze) ist notwendig, damit die Zuriickweisung des Ergeb-
nisses einer Probenuntersuchung auf Grund der geringen Zuverlissigkeit der TEQ-Schitzung
vermieden wird. Genauigkeit wird ausgedriickt als Richtigkeit (Differenz zwischen dem ge-
messenen Mittelwert eines Analyten in einem zertifizierten Material und seinem zertifizierten
Wert, ausgedriickt als Prozentsatz dieses Wertes) und Préizision (Prizision wird gewdhnlich
errechnet als Standardabweichung einschlieBlich Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit,
sie gibt den Grad der Ubereinstimmung zwischen den Ergebnissen an, die durch die wieder-
holte Durchfiihrung des Testverfahrens unter vorgeschriebenen Bedingungen erzielt werden).
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Screening-Verfahren konnen Bioassays und GC/MS-Verfahren umfassen; Bestitigungsverfahren
sind hochauflésende Gaschromatografie-Massenspektrometrie-Verfahren (HRGC/HRMS). Die
folgenden Kriterien miissen vom Gesamt-TEQ-Wert erfiillt werden:

Screening-Verfahren Bestitigungsverfahren
Falsch negativer Anteil <1%
Richtigkeit —20% bis + 20%
Variationskoeffizient <30% <15%

Spezielle Anforderungen an GC/MS-Verfahren, wenn sie Zzu Screening- oder Bestitigungs-
zwecken eingesetzt werden

— Die Addition von *C-markierten 2,3,7,8-chlorsubstituierten internen PCDD/F-Standards (und
BC-markierten internen dioxindhnlichen PCB-Standards, sofern dioxindhnliche PCB zu
bestimmen sind) ist ganz zu Anfang des Untersuchungsverfahrens, zB vor der Extraktion,
durchzufiihren, damit das Analyseverfahren validiert werden kann. Bei jeder der tetra- bis
octa-chlorierten homologen Gruppen von PCDD/F (und bei jeder der homologen Gruppen
von dioxindhnlichen PCB, sofern dioxindhnliche PCB zu bestimmen sind) muss mindestens
ein Kongener addiert werden (alternativ dazu mindestens ein Kongener je massenspektro-
metrisch ausgewihlter Ionenaufzeichnungsfunktion zur Uberwachung von PCDD/F und di-
oxindhnlichen PCB). Im Fall der Bestitigungsverfahren ist die Verwendung aller 17 C-
markierten 2,3,7,8-substituierten internen PCDD/F-Standards und aller 12 '*C-markierten in-
ternen dioxindhnlichen PCB-Standards eindeutig vorzuziehen (sofern dioxindhnliche PCB zu
bestimmen sind).

Die relativen Responsefaktoren sollten mittels geeigneter Kalibrierlosungen auch fiir diejeni-
gen Kongenere bestimmt werden, bei denen kein '*C-markiertes Analogon addiert ist.

— Bei Lebensmitteln pflanzlichen Ursprungs und Lebensmitteln tierischen Ursprungs, die weni-
ger als 10% Fett enthalten, ist die Addition der internen Standards vor der Extraktion obliga-
torisch. Bei Lebensmitteln tierischen Ursprungs, die mehr als 10% Fett enthalten, knnen die
internen Standards entweder vor der Extraktion oder nach der Fettextraktion addiert werden.
Die Extraktionseffizienz sollte auf geeignete Weise validiert werden, je nachdem, auf welcher
Stufe interne Standards eingefiihrt und ob die Ergebnisse auf Produkt oder Fettbasis angege-
ben werden.

— Vor der GC/MS-Analyse ist/sind 1 oder 2 Wiederfindungs-(Surrogat-)Standard(s) zu addie-
ren.

— Es ist eine Kontrolle der Wiederfindungsrate erforderlich. Bei Bestitigungsverfahren sollten
die Wiederfindungsraten der einzelnen internen Standards im Bereich zwischen 60 und 120%
liegen. Geringere oder hohere Wiederfindungsraten fiir einzelne Kongenere, insbesondere ei-
niger hepta- und octachlorierte Dibenzodioxine und Dibenzofurane, konnen unter der Bedin-
gung akzeptiert werden, dass ihr Beitrag zum TEQ-Wert 10% des gesamten TEQ-Wertes (nur
fiir PCDD/F) nicht iibersteigt. Bei Screening-Verfahren sollten die Wiederfindungen zwi-
schen 30 und 140% liegen.

— Die Dioxine sollten von interferierenden chlorierten Verbindungen, wie zB PCB und chlorier-
ten Diphenylethern, mittels geeigneter chromatografischer Verfahren getrennt werden (vor-
zugsweise mit Florisil-, Aluminiumoxid- und/oder Aktivkohleséule).

— Die gaschromatografische Trennung von Isomeren sollte ausreichen (< 25% von Peak zu
Peak zwischen 1,2,3,4,7,8-HxCDF und 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

— Die Bestimmung sollte nach der EPA-Methode 1613 Revision B erfolgen: ,,Tetra-through
octa-chlorinated dioxins and furans by isotope dilution HRGC/HRMS* oder nach einer ande-
ren Methode mit gleichwertigen Leistungskriterien.

— Bei Waren mit einer Dioxinkontamination von etwa 1 pg WHO-TEQ/g Fett sollte die Diffe-
renz zwischen oberer und unterer Grenze nicht mehr als 20% (nur fiir PCDD/PCDF) betra-
gen. Bei Waren mit geringem Fettgehalt sind die gleichen Anforderungen bei einer Kontami-
nation von etwa 1 pg WHO-TEQ/g Erzeugnis anzuwenden. Bei geringerer Kontamination,
wie zB 0,50 pg WHO-TEQ/g Erzeugnis, kann die Differenz zwischen Obergrenze und Unter-
grenze im Bereich zwischen 25 und 40% liegen.
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Screening-Verfahren

Einfiihrung

Bei der Untersuchung gibt es verschiedene Vorgehensweisen mit einem Screening-Verfahren:
das reine Screening und eine quantitative Untersuchung.

Screening

Die Response der Proben wird mit derjenigen einer Referenzprobe an der interessierenden Kon-
zentration verglichen. Proben mit einer unter dem Referenzwert liegenden Response werden als
negativ erklirt, diejenigen mit einer héheren Response als positiv vermutet. Anforderungen:

— Bei jeder Testreihe ist eine Blind- und eine Referenzprobe einzubeziehen, die zur gleichen
Zeit und zu den gleichen Bedingungen extrahiert und untersucht werden. Die Referenzprobe
muss im Vergleich zu einer Blindprobe eine deutlich erhdhte Response aufweisen.

— Zusitzliche Referenzproben von 0,5 x und 2 x die interessierende Konzentration sollten ein-
bezogen werden, damit die ordnungsgeméfBe Durchfiihrung des Tests in dem fiir die Kontrolle
der interessierenden Konzentration relevanten Bereich nachgewiesen werden kann.

— Bei der Untersuchung anderer Matrizen ist die Eignung der Referenzproben nachzuweisen,
vorzugsweise durch die Aufnahme von Proben, bei denen sich durch HRGC/HRMS ein TEQ-
Gehalt vergleichbar mit dem der Referenzprobe ergeben hat, oder andernfalls von einer
Blindprobe, die bis zu dieser Hohe aufgestockt wurde.

— Da in Bioassays keine internen Standards verwendet werden kdnnen, sind Wiederholbarkeits-
tests zur Erlangung von Informationen iiber die Standardabweichung innerhalb einer Testrei-
he sehr wichtig. Der Abweichungskoeffizient sollte unter 30% liegen.

— Bei Bioassays sollten Zielverbindungen, mogliche Interferenzen und die zuldssigen Hochst-
werte definiert werden.

Quantitative Untersuchung

Zur quantitativen Untersuchung sind Standardverdiinnungsreihen, doppelte oder dreifache Clean
up und Bestimmung sowie Blind- und Wiederfindungskontrollen erforderlich. Das Ergebnis
kann in TEQ ausgedriickt werden, wobei davon ausgegangen wird, dass die fiir das Signal ver-
antwortlichen Verbindungen dem TEQ-Prinzip entsprechen. Dies kann durch die Verwendung
von TCDD (oder eine Dioxin-/Furanstandardmischung) durchgefiihrt werden, was eine Kalibrie-
rungskurve ergibt, mit der der TEQ-Wert im Extrakt und somit in der Probe errechnet werden
kann. Diese wird anschlieend um den fiir eine Blindprobe (zur Beriicksichtigung von Verunrei-
nigungen durch Losungsmittel und Chemikalien) errechneten TEQ-Wert und eine Wiederfin-
dung (errechnet aus dem TEQ-Wert in einer Qualitétskontrollprobe von etwa der interessieren-
den Konzentration) korrigiert. Es sei hier darauf aufmerksam gemacht, dass der offensichtliche
Wiederfindungsverlust teilweise auf Matrixeffekte und/oder Unterschiede zwischen den TEF-
Werten in den Bioassays und den amtlichen TEF-Werten der WHO zuriickzufiihren sein kann.

Anforderungen an zum Screening verwendete Untersuchungsverfahren

— Zum Screening kénnen GC/MS-Verfahren und Bioassays verwendet werden. Bei GC/MS-
Verfahren sind die unter Punkt 6 festgelegten Anforderungen heranzuziehen. Fiir zellbasierte
Bioassays sind spezielle Anforderungen unter Punkt 7.3 und fiir kit-basierte Bioassays unter
Punkt 7.4 festgelegt.

— Es sind Informationen iiber die Anzahl falsch positiver und falsch negativer Ergebnisse eines
groflen Probensatzes unterhalb und oberhalb der Hochstwerte oder der Auslosewerte im Ver-
gleich zum TEQ-Gehalt erforderlich, der durch ein Bestétigungsverfahren bestimmt wurde.
Der tatsdchliche Anteil der falsch negativen Ergebnisse sollte unter 1% betragen. Der Anteil
der falsch positiven Proben sollte so gering sein, dass ein Screening von Vorteil ist.

— Positive Ergebnisse sind immer durch ein Bestitigungsverfahren zu bestitigen. Auflerdem
sollten die Proben aus einem grolen TEQ-Bereich durch HRGC/HRMS (zirka 2 bis 10% der
negativen Proben) bestitigt werden. Informationen iiber Ubereinstimmungen von Bioassays
mit HRGC/HRMS-Ergebnissen sollten zur Verfiigung gestellt werden.

Spezielle Anforderungen an zellbasierte Bioassays

— Fiir jeden Testlauf in einem Bioassay ist eine Referenzkonzentrationsreihe von TCDD oder
einem Dioxin-Furan-Gemisch (vollstindige Dosis-Response-Kurve mit R* > 0,95) erforder-
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lich. Zu Screening-Zwecken konnte eine erweiterte Kurve im Niedrigkonzentrationsbereich
zur Untersuchung von Proben im Niedriggehaltbereich verwendet werden.

— Fiir das Ergebnis des Bioassays iiber einen konstanten Zeitraum hinweg sollte eine TCDD-
Referenzkonzentration (etwa 3 x die Quantifizierungsgrenze) auf einem Qualitdtskontrollblatt
verwendet werden. Eine Alternative dazu wére die relative Response einer Referenzprobe im
Vergleich zur TCDD-Kalibrierungslinie, da die Response der Zellen von vielen Faktoren ab-
héngen kann.

— Fiir jeden Typ Referenzmaterial sollten Qualitdtskontroll-Charts aufgezeichnet und gepriift
werden, damit sichergestellt ist, dass das Ergebnis mit den Leitlinien iibereinstimmt.

— Insbesondere bei quantitativen Berechnungen muss die Induktion der Probenverdiinnung
innerhalb des linearen Teils der Response-Kurve liegen. Uber dem linearen Teil der Respon-
se-Kurve liegende Proben sind zu verdiinnen und neu zu testen. Daher wird empfohlen, im-
mer mindestens drei oder mehr Losungen zur gleichen Zeit zu testen.

— Die Standardabweichung sollte bei einer dreifachen Bestimmung einer Probenldsung nicht
mehr als 15% betragen und zwischen drei unabhingigen Versuchen nicht mehr als 30%.

— Die Nachweisgrenze kann auf 3 x die Standardabweichung der Blindlésung oder der Hinter-
grund-Response festgelegt werden. Eine andere Moglichkeit wire, auf die Gleichung der Ka-
librierungskurve eine {iber dem Hintergrund liegende Response anzuwenden (Induktionsfak-
tor 5 x der Blindwert des Losungsmittels), der anhand der Kalibrierungskurve des Tages be-
rechnet wird. Die Quantifizierungsgrenze kann auf 5 bis 6 x die Standardabweichung der
Blindlésung oder der Hintergrundresponse festgelegt werden, oder es kann eine Response ii-
ber dem Hintergrund (Induktionsfaktor 10 x der Blindwert) angewandt werden, der anhand
der Kalibrierungskurve des Tags berechnet wird.

Spezielle Anforderungen an Kit-basierte Bioassays ')

— Bei der Vorbereitung und Untersuchung der Proben sind die Anweisungen des Herstellers zu
beachten.

— Testkits, deren Haltbarkeitsdatum abgelaufen ist, sollten nicht mehr verwendet werden.

— Es sollten keine Materialien oder Bestandteile verwendet werden, die zur Verwendung mit
anderen Kits bestimmt sind.

— Die Testkits sollten zu den angegebenen Lagertemperaturen aufbewahrt und zu den angege-
benen Betriebstemperaturen verwendet werden.

— Die Nachweisgrenze wird — basierend auf zehn Wiederholungen von Blinduntersuchungen
(Blank) — als die dreifache Standardabweichung festgelegt, die durch den Anstieg der linearen
Regressionsgleichung zu dividieren ist.

— Fiir die Labortests sollten Referenzstandards verwendet werden, damit sichergestellt ist, dass
die Response des Standards im Test innerhalb eines akzeptablen Bereichs liegt.

Bericht iiber die Ergebnisse

Sofern das Untersuchungsverfahren dies zulésst, sollten die Untersuchungsergebnisse die Werte
der einzelnen PCDD/F und PCB-Kongenere enthalten und als Obergrenze und Untergrenze vor-
gelegt werden, damit moglichst viele Informationen in den Untersuchungsberichten enthalten
sind und die Ergebnisse somit entsprechend den speziellen Anforderungen interpretiert werden
konnen.

In dem Bericht sollte auch der Lipidgehalt der Probe sowie das zur Lipidextraktion verwendete
Verfahren genannt werden.

Die Wiederfindungsraten der einzelnen internen Standards sind zur Verfligung zu stellen, sofern
die Wiederfindungsraten auflerhalb des unter Punkt 6 genannten Bereichs liegen und sofern diese
den Hochstwert iiberschreiten, andernfalls auf Nachfrage.

") Bislang wurde nicht nachgewiesen, dass im Handel erhiltliche Kit-basierte Bioassays fiir das Screening von Wa-
renproben auf das Vorhandensein von Dioxinen im fraglichen Bereich ausreichend empfindlich und zuverldssig sind.
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