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Workshopin avaus/ Jens J. Sloth

Jens toivotti osallistujat tervetulleiksi ja esitteli EURL-MN-henkiléstén. Workshop toteutetaan hybriditapahtumana.
Paikan paalla Kéépenhaminassa on reilut 20 henkilda ja etdyhteyden paassa reilut 50 henkilda.

Jens mainitsi, ettd kadmiumille on 66 erilaista enimmaismaaraa vierasaineasetuksessa 1881/2006 ja enemman on
tulossa. Farm2Fork strategy esiteltiin toukokuussa 2020 ja siina on keskeista kestava kehitys ja jatteiden
vahentaminen. Jens mainosti dokumenttia "EU food safety almanac (BfR, 2021”).

Vertailumittauksen PT-03 tulokset/Rasmus la Cour

Matriisina oli sokerijuurikaspohjainen rehu (As, Cd, Pb, Ni, Cu, NO2, NO3). Naytteeseen oli lisatty nitraattia ja
nitriittia. Osallistujia oli 40. Nitriittitulos pyydettiin natriumnitriittina ja nitraattitulos nitraatti-ionina. Muut analyytit
olivat stabiileja yli 4,5 viikkoa paitsi nitriitti. As ja Cd menivat vertailumittaukseen osallistujilta hyvin. Lyijylla oli
muutama epailyttava tulos (z-score 12-31). Kupari oli vapaaehtoinen analyytti, joten osallistujia oli vdhemman kuin
muilla analyyteilld. Kaksi tuloksista ei ollut hyvaksyttyja. Nikkeli oli myds vapaaehtoinen analyytti ja noin puolet
laboratorioista sai epailyttavan tai ei-hyvaksytyn tuloksen. 15 laboratoriota analysoi epaorgaanisen arseenin ja
kaikki tulokset olivat hyvaksyttyja.

Nitriitti ei mennyt osallistujilta kovin hyvin ja analyyttindkaan se ei ollut kovin stabiili. Tosin suurin osa laboratorioista
todennakoisesti analysoi naytteen suunnilleen samoihin aikoihin, jolloin ndytteen stabiilisuusongelma ei valttdmatta
korostunut tuloksissa. Noin kolmasosa nitriittituloksista ja nitraattituloksista oli epailyttavia tai ei-hyvaksyttyja.
Vertailulaboratorioilta odotetaan enemman osallistumista vertailumittauksiin ja parempia tuloksia osalle analyytteja.
EU-referenssilaboratorion taas tulisi pystya tuottamaan stabiilimpia naytteita (nitriitti/nitraatti).

Keskustelu: Eras laboratorio kommentoi, ettéd kosteuspitoisuuden maaritykseen ei riittanyt tarpeeksi naytetta, jotta
olisi ollut mahdollista tehda rinnakkaismaaritykset. Naytteen jauhaminenkaan ei onnistunut pienen naytekoon
vuoksi. Tama otetaan huomioon ensi vuonna vertailumittausta jarjestettaessa.

Keskusteltiin myds siitd miksi vain osa laboratoriosta (noin 15-18 laboratoriota) maarittda epaorgaanista arseenia,
vaikka elintarvikkeille on normeja. Kysymys voi olla taloudellisten resurssien puutteesta tai osaamisen ja
laitteistojen puutteesta. EURL-MN jarjestaa etdkoulutuksen epdorgaanisesta arseenista 14.12.2021.

Rehujen kosteuspitoisuuden maaritys/ Christophe Genouel

Rehutulokset korjataan 12% kosteuspitoisuuteen (EU-asetus 152/2009). EU-asetus ei kata kaikkia matriiseja.
Erilaisille rehuille (matriisit, koostumus) on erilaiset kosteuspitoisuuden maaritysolosuhteet (kuivauslampdtila ja
kuivausaika). Naytemaara on 5 grammaa. Ongelmana on, etta naytteen kosteuspitoisuus ei saisi muuttua
homogenoinnin ja naytteenkasittelyn aikana. Ranskan SCL-laboratoriossa on kaytdssa kosteuspitoisuuden
maarityksiin oma protokolla, joka noudattaa kuitenkin lainsdadantoéa silta osin kuin lainsdadantdéa on olemassa.
Haihtuvat aineet (muu kuin vesi) voivat aiheuttaa ongelmia kosteuspitoisuutta maaritettdessa.

Kosteuspitoisuuskyselyn tulokset/ Heidi Amlund
Edellisen workshopin jalkeen lahetettiin kysely siitd, kuinka kosteuspitoisuus maaritetdan eri laboratorioissa.

Suurin osa laboratorioista maaritti kosteuspitoisuutta rehunaytteista, mutta myds muista matriiseista. Kyselyssa
kysyttiin myds, kuinka laboratoriot maarittaisivat kasvidljynaytteen, sailérehun, soijapavun tai viljan
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kosteuspitoisuuden. Tyypillisin olosuhde rehunaytteiden kosteuspitoisuuden maarittdmiseen oli 103 °C Iampdtila.
Erilaisista kosteuspitoisuudenmaaritysmenetelmista riippumatta laboratorioiden saamat kosteuspitoisuudet vuosien
2020 ja 2021 vertailumittauksissa olivat melko lailla samanlaisia. Onko kosteuspitoisuuden maarittdmisessa siis
ongelmaa? Todettiin ettad kidevesi aiheuttaa ongelmia joillekin laboratorioille. Klassisilla rehunaytteilla ei ole
ongelmaa. Sen sijaan nestemaisilla naytteilla ja muilla hankalilla naytteilld kuten molassilla sattaa esiintya
ongelmia. Sovittiin ettd aina jos on ongelmia kosteuspitoisuusmaarityksissa voi kysya neuvoa EURL:Ita. Komission
nykyisissa vertailumittaukissa ei ole arvioitu laboratorioiden kosteuspitoisuuden maaritysta (z-scoret). Jatkossa tata
voidaan harkita, mutta siita pitda kertoa laboratorioille etukateen.

Tuli myds kysymys aiheesta, kuinka korjata tulokset kosteuspitoisuudella oikeaoppisesti. Laboratorioilla saattaa
olla erilaisia menettelyja. Vertailumittauksen saatekirjeessa voisi olla viittaus lainsdddantoon, josta laskukaava

[Bytyy.
Uutisia komissiosta/ Frans Verstraete

Elintarvikkeet:

Frans Verstraete kertoi kuulumisia komissiosta. Kadmiumille on tullut paljon uusia enimmaismaaria kasvituotteille
elokuussa 2021 (1881/2006). Olemassa olevia kadmiumenimmaismaaria on myos joillekin matriiseille alennettu.
Kadmiumille toteutetaan myds vahentamistoimenpiteitd. Myds lyijylle on uusia ja alennettuja enimmaismaaria
(mausteet, lastenruuat, sienet, suola) asetuksessa 1881/2006. Ep&orgaaniselle arseenille on suunnitteilla uusia
enimmaismaaria (viljapohjaiset tuotteet, kuten leipomatuotteet ja kasvipohjaiset juomat, merenelavat, lastenruuat).
Toistaiseksi enimmaismaaria on vai riisin ja riisituotteiden epaorgaaniselle arseenille, silla dataa puuttuu muista
tuotteista. Epaorgaaniselle arseenille oli monitorointisuositus vuonna 2015 datan keraamiseksi muille matriiseille.
Komission vierasainekokouksessa 18.11.21 tullaan keskustelemaan epaorgaanisen arseenin normeista.
Analyyttisia haasteita on havaittu (matalat pitoisuudet tietyissa matriiseissa, maaritysrajat). EFSAIlta tulossa uusi
riskinarvio epaorgaanisesta arseenista vuonna 2022. EFSAIta tulossa riskinarvio myds orgaanisesta arseenista
vuonna 2023. Elohopealle on tulossa uusia enimmaismaaria kaloille ja suolalle. Aikataulu uusille
elohopeaenimmaismaarille on kevat 2022. Kalojen (eri kalalajit, villi/viljelty) elohopealle on tulossa
monitorointisuositus 2022-2024. EFSAlta paivitetty riskinarviointi nikkelille 2021. Keskustelua
nikkelienimmaismaarista kayty (esim. vilja, kasvikset, suklaa). Merilevien jodi + metallit, monitorointisuositus
vuosina 2018-2020. Taustalla on esim. merilevien lisdantynyt kulutus. Kontaminanttien harmonoitu EU-
valvontasuunnitelma tulee voimaan 2023 (delegoitu asetus ja taytantddnpanoasetus). Keskustelua ollut nitraatista
ja N-nitrosoamiineista.

WG10 (elintarvikkeet) standardointi. Metyylielohopean maaritysta ollaan mahdollisesti siitdmassa HPLC-ICP-MS-
tekniikkaan (vrt. EN 16082). Nykyinen standardi EN 16801 perustuu GC-ICPMS-tekniikkaan, mutta tama tekniikka
on vain harvoissa laboratorioissa kaytettavissa. Monialkuainemenetelma vanhan menetelman 15763 sijaan. Myos
orgaanisten arseenispesiesten maaritys sen lisaksi ettd maaritetdan epaorgaanista arseenia. Tydn
alla/selvityksessa myos nikkeli, hydnteiset, lastenruokien alemmat lyijynormit.

Rehupuolella standardoinnissa ei ole niin paljon muutoksia kuin elintarvikepuolella. Nikkelille uusia
enimmaismaaria. Epdorgaanisen arseenin monitorointisuositus tulossa. Joitakin muutoksia enimmaismaarissa (Cd,
Pb, As) seka enimmaismaarien alentamisia etta nostoja. Keskustelussa on mm. nitraatti ja nitriitti ja asetuksen
152/2009 uudelleenarviointi. Esityksessa korostettiin, ettéd on tarkeaa raportoida analyyttiset tulokset oikein ja
lainsdadannén mukaan siten ettd mahdollinen kosteuspitoisuuskorjaus on tehty oikein ja tuloksessa on vaadittu
maara merkitsevia numeroita Kaava kosteuspitoisuuden korjauksesta nyt asetuksessa. Esityksessa kerrottiin myos
typpipitoisuuden ja proteiinipitoisuuden maarityksesta seka urean maarityksesta. Uusia standardointipyyntdja
urealle, metalleille, nitraatille ja nitriitille.

Vertailumittauksen PT-02 tulokset/Heidi Amlund, Rasmus la Cour

Matriisina oli hyonteisateria, jota voi kayttaa seka rehuna etta elintarvikkeena. Kerrottiin taustaa
vertailumittausmatriisille ja sille miksi vertailumittausmatriisi on relevantti. Rehupuolella hydnteisten kaytto tulee
lisdantymaan (prosessoitu elainproteiini kielletty useiden tuotantoelainten ravintona). Elintarvikkeissa kaytetaan
kokonaisia hydnteisia, mutta myds hydnteisia ja niista tehtya jauhetta elintarvikkeen osana. Hydnteiset ovat
tuotantoelaimia lainsdadanndlliseltd nakodkulmalta. Vain tietyt hydnteislajit ovat elintarvikkeissa ja rehuissa sallittuja
ja vain tiettyja tuotteita voidaan kayttaa hydnteisten ravintona. Hydnteisten ravintona ei esim. saa kayttaa lihaa,
kalaa tai ruokajatetta. EFSA on tehnyt tieteellisen arvion hydnteisten tuotannolle ja niiden kaytdlle elintarvikkeena
ja rehuna. Kirjallisuusarvion mukaan raskasmetallit (As, Cd, Hg, Pb) saattavat kerdantya hydnteisiin (riski).
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Hyonteisten tuotanto elintarvikkeiksi tulee lisdédntymaan tulevaisuudessa (eniten tullaan kayttamaan
hydnteisproteiinia jauheena). Erityisesti kuitenkin rehukayttd tulee lisdantymaan (eniten lemmikkien ruoka).

Vertailumittausmatriisina oli hyonteisateria (cricket meal), josta maaritettiin As, Cd, Pb, Ni ja Hg. 47 laboratoriota
osallistui. Vertailumittausmatriisia valmistettaessa naytetta ei jauhettu etukateen. Homogeenisuus testattiin ja se oli
ok, samoin stabiilisuus. As 37 tulosta, joista yksi ei-hyvaksytty tulos, muut ok. Kadmium, 40 tulosta, yksi epailyttava
tulos. Lyijy 38 tulosta, 4 ei-hyvaksyttya ja yksi epailyttava tulos, joista kaikki liian suuria. Elohopea 28 numeerista
tulosta, liséksi noin 15 alle maaritysrajan- tulosta ilmoitettu. Tuloksista noin viisi ei-hyvaksyttya/epailyttavaa tulosta.
Nikkeli, 30 tulosta, lisaksi noin viisi alle maaritysrajan- tulosta. Tuloksista noin viisi ei-hyvaksyttyja/epailyttavia.
Kaiken kaikkiaan vertailumittaus meni oikein hyvin.

Keskustelua vertailumittauksesta. Naytetta ei oltu jauhettu EURL:ss&. Mahtoiko joku osallistujista jauhaa sen
vuoksi ettd materiaali oli melko karkeaa? Ainakaan kukaan ei ollut ilmoittanut jauhaneensa. Onko joku liian suurista
nikkelituloksista saattanut tulla siita, ettd ndyte homogenoitu nikkelia sisaltavassa astiassa? Tama jai epaselvaksi.

Paivan lopuksi eras laboratorio kertoi, etta heillda on ongelmia 6ljynaytteiden kanssa (punnitus 0,3 g) ja lahes aina
mikroaaltopolttimessa poksuu polton aikana. Naytemaaran pienentdminen ei oikein onnistu. Yksi laboratorio ehdotti
veden lisddmista 6ljyyn ennen happolisdysta. Eras laboratorio ehdotti mikroaaltopoltto-ohjelman muokkaamista
siten, lAmpdtilaa nostetaan pikkuhiljaa vaiheittain.

2. Paiva
Vertailumittauksen PT-01 tulokset/ Lucas Givelet

Vertailumittausmatriisina oli riisipohjainen lastenruoka ja 42 laboratoriota osallistui. Kadmium ja lyijy olivat lisattyja
(spiked). Ennen vertailumittausta naytteet pakastettiin ja kylmakuivattiin, jonka jalkeen ne homogenaoitiin ja laitettiin
noin 20 gramman pakkauksiin. Nayte todettiin homogeeniseksi. Naytteen todettiin olevan stabiili
huoneenldammadssa 6,5 viikkoa. Arseenille vain yksi epailyttava tulos. 18 laboratoriota osallistui epdorgaaniseen
arseeniin ja kaikki tulokset olivat hyvaksyttyja. Kaikki kadmiumtulokset olivat hyvaksyttyja. Lyijylle vain yksi
epailyttava tulos, muut ok. Nayte oli lainsdddanndllisesti maaraystenvastainen kaikkien analyyttien suhteen
(epaorgaaninen arseeni, lyijy, kadmium).

Keskustelua herasi epdorgaanisen arseenin normintulkinnasta liittyen mahdolliseen prosessointikertoimen kayttéon
seka siita tuleeko epaorgaanisen arseenin tulos tulkita maaraystenmukaiseksi vai maaraystenvastaiseksi, kun
huomioidaan menetelman mittausepavarmuus.

Epéaorgaanisen arseenin maara oli tdssa vertailumittauksessa noin 20% kokonaisarseenin pitoisuudesta, kun sen
osuus yleensa on prosentuaalisesti suurempi. Frans Verstraete muistutti, ettda kokonaisarseenilla voi edelleen
skriinata naytteita ja jos kokonaisarseenin pitoisuus ylittdd epaorgaanisen arseenin enimmaismaaran, tarvitsee
spesiaatio tehda.

Uutisia CENista (elintarvikkeet)/ Timo Kapp

CEN TC275 liittyy elintarvikkeisiin. Tyon alla monialkuainemenetelma (Ag, As, Cd, Co, Cr, Cu, Mn, Mo, Ni, Pb, Se,
TI, U, Zn). Paivityksia elohopeastandardeihin. Kaksi kokousta tana vuonna (WG10). 12.10. kokouksessa todettiin,
ettd nykyiset standardit kattavat suurimman osan metalleista ja matriiseista. Poikkeuksena epaorgaaninen arseeni
(myds metyloidut muodot) uusissa matriiseissa seka elohopea uusissa matriiseissa (kala, hydnteiset, sienet). Tyon
alla myos titaanin/titaanidioksidin maarittaminen nyt kun titaanidioksidi kielletaan elintarvikkeissa. Vaikeat
alkuaineet: Hg, Fe, Zn, Sn. Monialkuainemenetelman laajentaminen maitoon ja maitovalmisteisiin. Yhteistyd
TC454:n kanssa (levat, levavalmisteet).

Uutisia CENista (rehut)/Jens J. Sloth

CEN TC327 liittyy rehuihin. Lisaksi on vertikaalisia komiteoita liittyen esim. nanoteknologiaan, leviin ja
maitotuotteisiin. Uusin rehustandardi on vuodelta 2020 ja se liittyy rehujen epaorgaanisen arseenin maarittamiseen
HPLC-ICPMS:IIA. Aktiviteetteja rehupuolella (CEN TC327/WG4) on esim. nitraatin/nitriitin HPLC-UV-maaritys ja
seleenin spesiaatio (HPLC-ICPMS) seka Ni, La ja Cr ICP-MS:lla. WG 13-ryhmalla (neoformed substances) on tydn
alla standardi melamiinin ja syanuurihapon maarittdmiseksi elintarvikkeista. Nama analyytit voivat tulla
ajankohtaiseksi tulevissa vertailumittauksissa, mutta eivat viela ensi vuonna 2022. Nitraatti/Nitriitti-tyéryhma (WG7)
tulee todennakdisesti ensi vuoden aikana uinuvaksi (dormant), sillda ryhmassa ei ole aktiivisia asiantuntijoita.
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Alumiinin maaritys/Lucas Givelet

Alumiiniselvitys liittyy vuoden 2020 vertailumittaukseen, josta laboratoriot saivat hyvin vaihtelevia alumiinituloksia.
Kyselyn perusteella suurin osa laboratoriosta kaytti reagensseina typpihappoa ja vetyperoksidia seka mahdollisesti
vettd. Ei havaittu erityista korrelaatiota polttoajan tai ndytemaaran suhteen. Sen sijaan saatu tulos korreloi
voimakkaasti lampétilan kanssa eli mitéd korkeampi polttolampdtila sitd korkeampi alumiinitulos. Mikali
polttolampdtila ei ole riittdvan korkea, jaa alumiinin saanto liilan pieneksi.

Johtopaatds: Alumiinimaarityksessa on tarkeaa riittavan korkea polttolampétila ja mahdollisimman pieni
naytemaara (naytteen homogeenisuus huomioiden). Poltossa ei tarvita vetyperoksidia ja se voi jopa alentaa
alumiinin saantoa. DTUn testeissa havaittiin, etta tarvitaan vahintaan 240 asteen polttolampédtila osteri- ja
durumvehnéjauhomatriiseille. Yleisesti ottaen voidaan sanoa, ettad alumiinin maarityksessa tulee kayttaa ainakin
200 asteen polttolampdtilaa ja lampétila tulee pitda 200 °C:ssa vahintdan 20 minuuttia. Tama asia on esitetty myos
standardissa CEN 17264 (2019), Determination of elements and their chemical species. Determination of
aluminium by inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)

Keskusteluosuudessa todettiin, ettd matriisista riippuen vesilisdys on tarkea.
LOQ guidance document/Jens J. Sloth

Tama liittyy monen EURL:n alueeseen. LOQ-dokumentti on vielad kesken ja siihen tarvitaan muutoksia.
Dokumenttia on kommentoitu liian monimutkaiseksi ja sen taytantédnpano valvontalaboratoriossa on hankalaa ja
tydlasta. Silloin kun lainsdadanndssa sallitut enimmaismaarat ovat korkeita eivat matalat LOQ:t ole niin kriittisia
(esim. nitraatti kasviksista). Silloin taas, kun sallitut enimmaismaarat ovat matalia, vaaditaan myds matalia LOQ-
arvoja (esim. Pb ja Cd elintarvikkeissa). Monitoroinnissa ja riskinarvioinnissa matalat LOQ-arvot ovat tarkeita,
vaikka enimmaismaarat olisivatkin korkeita, jotta saadut arviot ovat mahdollisimman oikeita. LOQ guidance
dokumentissa vuodelta 2016 kuvataan nelja erityyppistd menettelyd LOQ-arvojen maarittdmiseen.

LOQ guidance dokumentin tilanne. Fokus kvantitatiivisissa menetelmissa. Erotetaan valvonta ja
maaraystenmukaisuuden testaus riskinarvioinnista ja monitoroinnista. LOQ on pienin pitoisuus, jolla saanto,
tarkkuus ja identifiointi toteutuvat. Synteettisten blankkien kayttd alhaisimpana validoituna tasona (LOQ). Tarkoitus
on saada uusi versio LOQ-dokumentista kommenteille vuonna 2022 sen jalkeen, kun ad hoc —tyéryhmat ovat
kokoontuneet.

Keskustelu: Kysymys siitd onko tarkoitus, etta kaikille eri matriiseille on eri maaritysrajat (LOQ)? Pyrkimyksena
tassa tydssa on matriisiriippumaton LOQ. Mikroaaltopoltto on totaalihajotusmenetelma, jolloin matriisin merkitys ei
korostu. Poikkeuksena spesiaatio, joka perustuu uuttoihin. Niissa LOQit voivat olla enemman matriisiriippuvaisia.

Tyoohjelma 2021-2022/ Jens J. Sloth

Kuten ennenkin, suunnitteilla on vertailumittauksia (kolme erilaista; kasvipohjainen elintarvike, merenelava,
lemmikin ruoka), workshop marraskuussa, harjoitustydpajoja (epaorgaaninen arseeni, nitraatti/nitriitti). Analyyttisiin
menetelmiin liittyvaa kehitystyota jatketaan: rehujen fluoridi, N-nitrosoamiinit, nitraatti/nitriitti (elintarvikkeet/rehu),
metyylielohopea merenelavissa. Tyon alla myos LOD/LOQ-dokumentti. Lisaksi pyrkimyksena on kansallisten
referenssilaboratorioiden tukeminen ja auttaminen.

Keskustelua herasi siitd mita EURL-MN-yhteydessa tarkoitetaan metalleilla eli pitdako referenssilaboratorioilla olla
valmius maarittdd muitakin alkuaineita kuin varsinaisia metalleja. Frans totesi vertailulaboratorioiden scopeen
kuuluvan alkuaineet ylipaansa, joten asia taytyy ajatella laajemmin. Termia "raskasmetalli” ei enaa juurikaan
kayteta, silla termin maarittely on hankalaa ja epaselvaa.

Vertailumittauspalkinnot ja paatéssanat/ Heidi Amlund
Lopuksi jaettiin vertailumittauspalkinnot kaikissa kolmessa vertailumittauksessa kolmelle parhaalle laboratoriolle

(keskimaarainen z-score paras). Ruokavirasto sai vertailumittauspalkinnon vertailumittauksessa PT-01
(riisipohjainen lastenruoka). Onnittelut Ruokavirastoon!
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Workshop paatettiin ja toivottiin ettd vuoden paasta voidaan kokoontua Iahiworkshopiin Kédpenhaminaan. Edelleen

toivottiin etdosallistumismahdollisuutta (hybridimalli). EURL-MN kertoi, ettd on tarkoitus laajentaa myds workshopiin
kutsuttujen laboratorioiden joukkoa, jos mahdollista.
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