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II

(Muud kui seadusandlikud aktid)

MAARUSED

KOMISJONI MAARUS (EL) nr 709/2014,
20. juuni 2014,

millega muudetakse miirust (EU) nr 152/2009 seoses dioksiinide ja poliiklooritud bifeniiiilide sisal-
duse miiramisega

(EMPs kohaldatav tekst)
EUROOPA KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Liidu toimimise lepingut,

vottes arvesse Euroopa Parlamendi ja ndukogu 29. aprilli 2004. aasta madrust (EU) nr 882/2004 ametlike kontrollide
kohta, mida tehakse sooda- ja toidualaste digusnormide ning loomatervishoidu ja loomade heaolu kasitlevate eeskirjade
tditmise kontrollimise tagamiseks, () eriti selle artikli 11 1diget 4,

ning arvestades jargmist:

(1) komisjoni mddrus (EU) nr 152/2009 (2) holmab meetodeid poliiklorodibenso-p-dioksiinide (PCDDd), poliiklorodi-
bensofuraanide (PCDFid) ja dioksiinitaoliste poliiklooritud bifentitilide (PCBde) sisalduse ametlikuks kontrolliks
soodas.

(2)  Tuleks sitestada nduded sdeluuringumeetodite kohta, mida kasutatakse PCDD/Fide voi dioksiinitaoliste PCBde
mirkimisvairse sisaldusega proovide kindlakstegemiseks (millega peamiselt saab kindlaks teha hiiretaset iiletavad
proovid ja mille puhul on tagatud piirnorme iletavate proovide kindlakstegemine) ning millel on suur jdudlus.
Vottes arvesse suurimat piirnormi, peaks selliste sdeluuringumeetodite valenegatiivsete tulemuste osa jddma
alla 5 %.

(3)  Kui sdeluuringumeetoditega saadud tulemused tiletavad kiinnist, tuleks algset proovi analiiiisida sellise meetodiga,
mille abil on voimalik teha kindlaks proovis sisalduvad PCDD/Fid ja dioksiinitaolised PCBd ning médrata nende
sisaldus. Siin ja edaspidi nimetatakse selliseid meetodeid ,kinnitavateks meetoditeks”. Tehnika areng on ndidanud,
et lisaks gaasikromatograafiale koos kdrglahutus-massispektromeetriaga (GC-HRMS) tuleks piirnormile vastavuse
kontrollimise kinnitava meetodina lubada kasutada gaasikromatograafiat koos tandem-massispektromeetriaga
(GC-MS/MS).

(4)  Praegu kehtivate eeskirjade kohaldamisel saadud kogemuste alusel on asjakohane muuta kehtivaid sitteid seoses
kordusanaliiiiside vajalikkusega, nduetele vastavuse hindamisega kordusanaliiiiside korral ning nduetega seoses
vastuvdetava erinevusega kahe analiitisi tilemise ja alumise tulemuse vahel.

(5)  Mddrust (EU) nr 152/2009 tuleks seepérast vastavalt muuta.

(6)  Kaesoleva madrusega ettendhtud meetmed on kooskolas toiduahela ja loomatervishoiu alalise komitee arvamu-
sega,

(") ELTL 165, 30.4.2004, 1k 1.
(*) Komisjoni méédrus (EU) nr 152/2009, 27. jaanuar 2009, milles sitestatakse proovivétu- ja analiiiisimeetodid s66da ametlikuks kontrol-
liks (ELT L 54, 26.2.2009, Ik 1).
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ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA MAARUSE:

Artikkel 1

Miiruse (EU) nr 152/2009 V lisa B osa muudetakse kdesoleva mairuse lisa kohaselt.

Artikkel 2

Kiesolev madrus joustub kahekiimnendal paeval parast selle avaldamist Euroopa Liidu Teatajas.

Kiesolev mddrus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav koikides litkmesriikides.

Briissel, 20. juuni 2014

Komisjoni nimel
president
José Manuel BARROSO
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LISA

Miiruse (EU) nr 152/2009 V lisa B osa ,DIOKSIINIDE (PCDD/PCDF) JA PCBde SISALDUSE MAARAMINE” asendatakse
jargmisega:

,B. DIOKSIINIDE (PCDD/PCDF) JA PCBde SISALDUSE MAARAMINE

I PEATUKK

Proovivétumeetodid ja analiiiisitulemuste télgendamine

1. Eesmirk ja reguleerimisala

Proovid poliiklorodibenso-p-dioksiinide (PCDDd), poliiklorodibensofuraanide (PCDFid), dioksiinitaoliste poliikloo-
ritud bifeniiilide (PCBd) (")* ja mittedioksiinitaoliste PCBde sisalduse ametlikuks kontrolliks soodas vdetakse I lisa
kohaselt. Kohaldatakse I lisa punktis 5.1 sitestatud, s66das iihtlaselt jaotunud ainete voi toodete kontrollimisega
seotud kvantitatiivseid ndudeid. Selliselt vdetud koondproove kisitatakse selle partii voi osapartii esinduslike proovi-
dena, millest need on voetud. Direktiivis 2002/32/EU sitestatud piirnormidele vastavust kontrollitakse laboriproo-
vides madratud sisalduste alusel.

Kiesolevas B osas kohaldatakse komisjoni otsuse 2002/657/EU ()* I lisas esitatud m@isteid.
Lisaks osutatud mdistetele kasutatakse kiesolevas B osas jargmisi mdisteid.

,Sdeluuringumeetodid” on meetodid selliste proovide viljaselgitamiseks, mille PCDD/Fide ja dioksiinitaoliste PCBde
sisaldus iiletab piirnormi vdi hiiretaseme. Need meetodid on kulutdhusad ja suure joudlusega ning see suurendab
voimalusi avastada uusi juhtumeid, mis kujutavad tarbijate jaoks suurt kokkupuute- ja terviseriski. Sdeluuringumee-
todid peavad pdhinema bioanaliiitilistel vdi GC-MS meetoditel. Kiinnist {iletavate proovide tulemused tuleb kontrol-
lida téieliku kordusanaliiiisiga esialgsest proovist, kasutades kinnitavat meetodit.

LKinnitavad meetodid” on meetodid, mis annavad taielikku voi tdiendavat teavet PCDD/Fide ja dioksiinitaoliste PCBde
tiheseks tuvastamiseks ja sisalduse kindlakstegemiseks piirnormile vdi vajaduse korral hdiretasemele vastava sisal-
duse juures. Nende meetodite puhul kasutatakse gaasikromatograafiat koos korglahutus-massispektromeetriaga
(GC-HRMS) voi gaasikromatograafiat koos tandem-massispektromeetriaga (GC-MS/MS).

2. Partii vdi osapartii vastavus piirnormile

2.1. Mittedioksiinitaoliste PCBde puhul

Partii vastab piirnormile, kui analiiiisitulemus ei iileta direktiivis 2002/32/EU sitestatud mittedioksiinitaoliste PCBde
sisalduse piirnormi, vottes arvesse modtemadramatust.

Partii ei vasta piirnormile, kui kordusanaliiiisiga (*)* kinnitatud analiiiisitulemuse iilemine toke (*)* iiletab direktiivis
2002/32[EU sitestatud piirnormi, vdttes arvesse mddtemadramatust. Nouetele vastavuse hindamisel kasutatakse
kahe analiiiisi keskmist, v3ttes arvesse modtemadramatust.

Modtemadramatust voetakse arvesse ithel jargmisel viisil:

— arvutatakse laiendatud modtemadramatus, kasutades kattefaktorit 2, mis tagab ligikaudu 95 % suuruse usaldus-
vadrsuse. Partii vOi osapartii ei vasta nduetele, kui mdddetud vaartus, millest lahutatakse U, iiletab piirnormi;

— vastavalt otsuse 2002/657/EU 1 lisa punktile 3.1.2.5 mdératakse kindlaks otsustuspiir (CCa, decision limit
[osutatud otsuse tdlkes ,madramispiir’]). Partii vOi osapartii ei vasta nduetele, kui moddetud vairtus vordub
CCa-ga voi on sellest suurem.

Ametlikuks kontrolliks ette nihtud proovide analiiiisitulemuste suhtes kohaldatakse 1dikeid 1, 2 ja 3. Kaitse voi
vordluse eesmargil tehtud analiiiside puhul kohaldatakse siseriiklikke eeskirju.
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2.2. PCDD/Fide ja dioksiinitaoliste PCBde puhul
Partii vastab piirnormidele, kui ithe analiiiisi tulemus,

— mis on saadud soeluuringumeetodiga, mille valenegatiivsete tulemuste méér on alla 5 %, néitab, et sisaldus ei
tileta asjaomast direktiivis 2002/32/EU sitestatud PCDDde/PCDFide piirnormi ega PCDDde/PCDFide ja dioksii-
nitaoliste PCBde summa piirnormi;

— mis on saadud kinnitava meetodiga, niitab, et sisaldus ei iileta asjaomast direktiivis 2002/32/EU sitestatud
PCDDde/PCDFide piirnormi ega PCDDde/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde summa piirnormi, kui voetakse
arvesse mootemaaramatust.

Sdeluuringu puhul mairatakse kindlaks kiinnis, mille alusel otsustatakse, kas proov vastab PCDDde/PCDFide jaoks
kindlaks mairatud piirnormile v6i PCDDde/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde summa jaoks kindlaks méératud piir-
normile.

Partii ei vasta piirnormile, kui kinnitava meetodiga saadud analiiiisitulemuse tilemine toke, (°)* mida kinnitab kordu-
sanaliiis, on modtemaddramatust arvesse vottes kdrgem kui direktiivis 2002/32/EU sidtestatud piirnorm (°)*. Noue-
tele vastavuse hindamisel kasutatakse kahe analiiiisi keskmist, vottes arvesse modtemairamatust.

Modtemadramatust voetakse arvesse ithel jargmisel viisil:

— arvutatakse laiendatud mdotemadramatus, kasutades kattefaktorit 2, mis tagab ligikaudu 95 % suuruse usaldus-
vadrsuse. Partii vOi osapartii ei vasta nduetele, kui mdddetud vadrtus, millest lahutatakse U, iiletab piirnormi.
Kui PCDDde/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde sisaldus mairatakse eraldi, tuleb PCDDde/PCDFide ja dioksiini-
taoliste PCBde summa hinnangulise laiendatud mé&temairamatusena kasutada PCDDde/PCDFide analiiiisitule-
muse ja dioksiinitaoliste PCBde analiiiisitulemuse laiendatud modtemadramatuste summat;

— vastavalt otsuse 2002/657/EU I lisa punktile 3.1.2.5 maératakse kindlaks otsustuspiir (CCa). Partii vdi osapartii
ei vasta nduetele, kui méddetud vairtus vordub CCa-ga voi on sellest suurem.

Ametlikuks kontrolliks ette nihtud proovide analiiiisitulemuste suhtes kohaldatakse 16ikeid 1-4. Kaitse voi vordluse
eesmirgil tehtud analiiiiside suhtes kohaldatakse siseriiklikke eeskirju.

3. Direktiivi 2002/32/EU I lisas sitestatud hiiretasemeid iiletavad tulemused

Hiiretasemeid kasutatakse proovide valimiseks juhul, kui on vaja kindlaks teha saasteallikas ning votta meetmeid
saaste vdhendamiseks vdi korvaldamiseks. Soeluuringumeetoditega tehakse kindlaks selliste proovide valimiseks
sobivad kiinnised. Juhul, kui saasteallika kindlakstegemiseks ning saaste vihendamiseks vdi kdrvaldamiseks on vaja
teha mérkimisvaarseid pingutusi, vdib olla asjakohane teha hiiretaseme iiletamise kontrollimiseks kinnitava meeto-
diga kordusanaliiiis, vOttes arvesse mddtemairamatust (7)*.

11 PEATUKK

Proovi ettevalmistamine ja nouded analiiiisimeetoditele, mida kasutatakse dioksiinide (PCDD/PCDFide) ja dioksiini-
taoliste pcbde sisalduse ametlikuks kontrolliks séddas

1. Kohaldamisala

Kéesolevas peatiikis sitestatud ndudeid kohaldatakse s6oda analtitisimisel 2,3,7,8-asendatud poliiklorodibenso-
p-dioksiinide ja poliiklorodibensofuraanide (PCDD|Fid) ning dioksiinitaoliste politklooritud bifeniiiilide (dioksii-
nitaolised PCBd) sisalduse ametlikuks kontrolliks ja muudel regulatiivsetel eesmarkidel.

PCDD/Fide ja dioksiinitaoliste PCBde esinemist s66das vdib kontrollida kahe eri liiki analiiiisimeetodiga:
a) Soeluuringumeetodid

Soeluuringumeetodiga selgitatakse vilja sellised proovid, mille PCDD/Fide ja dioksiinitaoliste PCBde sisaldus
tletab piirnormi voi hiiretaseme. Sdeluuringumeetodid peaksid vdimaldama kulutShusalt téodelda suurt
proovide hulka ning see suurendab vdimalusi avastada uusi juhtumeid, mis kujutavad tarbijate jaoks suurt
kokkupuute- ja terviseriski. Nende kasutamisel tuleks sihiks seada valenegatiivsete tulemuste véltimine. Need
voivad hdlmata bioanaliiitilisi ja GC-MS-meetodeid.
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Soeluuringumeetoditega vorreldakse analiiiisitulemusi kiinnisega ning saadakse jaatav vdi eitav vastus piir-
normi voi hdiretaseme voimaliku iletamise kohta. Piirnormile mittevastavuse kahtlusega proovides tuleb
PCDD/Fide ning PCDD/Fide sisaldus ja dioksiinitaoliste PCBde sisalduse summa mdirata/kinnitada kinnitava
meetodi abil.

Lisaks sellel voib sdeluuringumeetoditega saada proovis leiduvate PCDD/Fide ja dioksiinitaoliste PCBde sisal-
duse hinnangu. Bioanaliiiitiliste sdeluuringumeetodite puhul viljendatakse tulemus bioanaliiiitilistes ekviva-
lentides (BEQdes), fiiiisikalis-keemiliste GC-MS-meetodite puhul toksilisusekvivalentides (TEQ). Séeluuringu-
meetoditega saadud numbriliste tulemustega saab ndidata nduetekohasust vdi nduetele mittevastavuse kaht-
lust v&i hdiretaseme iiletamist ning anda hinnanguline niitajate vahemik kinnitavate meetoditega kontrolli-
misel. Need meetodid ei sobi tausttaseme ja s60daga saadavate annuste hindamiseks, sisalduse ajalise muutu-
mise uurimiseks ning hiiretaseme ja piirnormi iimberhindamiseks.

Kinnitavad meetodid

=

Kinnitavate meetoditega on vdimalik itheselt maarata PCDD/Fisid ja dioksiinitaolisi PCBsid ning leida nende
sisaldust proovis ning saada tiielik teave analoogide kohta. Seega saab selliste meetoditega kontrollida piir-
norme ja hdiretasemeid, sealhulgas kinnitada sdeluuringumeetoditega saadud tulemusi. Lisaks v6ib tulemusi
kasutada muudel eesmirkidel, nagu viikese taustsisalduse mairamine s66da seires, ajaliste suundumuste
jlgimine, kokkupuute hindamine ning andmebaasi loomine vdimalikuks hiiretasemete ja piirnormide
imberhindamiseks. Need meetodid on olulised ka analoogide kombinatsioonide kindlakstegemiseks, et
tuvastada voimalik saasteallikas. Nende meetodite puhul kasutatakse GC-HRMSi. Piirnormile vastavuse voi
mittevastavuse kinnitamiseks voib kasutada ka GC-MS/MSi.

2. Taust

Toksilisusekvivalentides (TEQdes) viljendatud sisalduste arvutamiseks korrutatakse individuaalsete ainete sisal-
dused asjaomases proovis vastava toksilisuse ekvivalentfaktoriga (TEF) (vt peatiiki I allmédrkus (1)*) ja liidetakse
seejarel kokku, et saada TEQdes viljendatud dioksiinitaoliste ithendite iildsisaldus.

Kiesolevas B osas tihendab iiksikanaloogi sisalduse aktsepteeritav madramispiir viikseimat analiiidisisaldust,
mida saab mdistliku statistilise usaldusvddrsusega médrata ning mis vastab médramiskriteeriumidele, mis on
sdtestatud rahvusvaheliselt tunnustatud standardites, nagu standard EN 16215:2012 ,Animal feed — Determi-
nation of dioxins and dioxin-like PCBs by GC-HRMS and of indicator PCBs by GC-HRMS” (Loomas66t — diok-
siinide ja dioksiinitaoliste PCBde sisalduse méddramine gaasikromatograafia/kdrglahutus-massispektromeetria
(GC-HRMS) abil ning indikaator-PCBde sisalduse mairamine GC-HRMSi abil) ja/vdi EPA meetodid 1613
ja 1668 (libivaadatud).

Uksikanaloogi sisalduse médramispiiri voib maaratleda jirgmiselt:

a) selline prooviekstraktis leiduva analiiiidi sisaldus, mis annab kahe m&ddetava iooni jaoks mddtmistulemuse,
mille puhul ndrgema to6tlemata andmesignaali signaali ja miira suhe on 3: 1 voi

b) viikseima sisalduse punkt kaliibrimiskdveral, mille puhul saadakse vastuvoetav (< 30 %) ja kooskolaline
(mdddetud vihemalt proovide analiiiisiseeria alguses ja 16pus) kérvalekalle keskmisest suhtelisest tulemuste-
gurist, mis on arvutatud iga proovisarja koikide kaliibrimisk6vera punktide jargi, kui tehniliste] pShjustel
signaali ja miira suhte arvutus ei anna usaldusvéddrset tulemust. Mdiramispiir LOQ arvutatakse viikseima
sisalduse jirgi, vottes arvesse sisestandardite saagist ja suhtelist proovikogust.

Bioanaliiiitilised sdeluuringumeetodid ei anna tulemusi analoogi tasemel, vaid nditavad (%)* iiksnes TEQ véirtust,
viljendatuna bioanaliiitilistes ekvivalentides (BEQdes), millega vdetakse arvesse asjaolu, et kdik prooviekstraktis
leiduvad tihendid, mis analiiiisis vastuse annavad, ei tarvitse vastata kdikidele TEQ-pShimdtte nduetele.

Sdeluuringu- ja kinnitavaid meetodeid saab teatavas materjalis sisalduse kontrollimiseks kasutada vaid juhul, kui
kénealused meetodid on piisavalt tundlikud, et hdiretasemele voi piirnormile vastavat sisaldust usaldusvaarselt

kindlaks teha.
3. Kvaliteedi tagamise néuded
3.1 Igas proovivdtu- ja analiliisietapis tuleb votta meetmed ristsaastumise valtimiseks.
3.2. Proove tuleb siilitada ja transportida siilitamiseks sobivates klaas-, alumiinium-, poliipropiileen- vdi poliietii-

leenndudes, mis ei mojuta proovide PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde sisaldust. Paberitolmu jadgid tuleb
proovindust eemaldada.
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3.3. Proove tuleb siilitada ja transportida nii, et soodaproovi koostises ei toimuks muutusi.

3.4. Vajaduse korral iga laboriproov jahvatatakse (peenjahvatus) ja segatakse p&hjalikult meetodil, mis tagab taielikult
homogeense proovi (nditeks jahvatatakse proov nii peeneks, et see liheks labi 1 mm suuruste avadega sdela).
Kui proovi niiskusesisaldus on liiga suur, tuleb seda enne jahvatamist kuivatada.

3.5. Tahtis on kontrollida, et reaktiivid, klaasndud ja seadmed ei mdjutaks TEQdes voi BEQdes viljendatud tulemusi.
3.6. Tuleb teha tithikatse, mille puhul tehakse koik analiiiisijargud ilma proovita.
3.7. Bioanaliiitiliste meetodite puhul tuleb kontrollida, et iikski analiiiisis kasutatav klaasndu voi lahusti ei sisaldaks

ithendeid, mis segavad uuritavate ithendite avastamist toovahemikus. Klaasndu tuleb loputada lahustiga voi
kuumutada temperatuuril, mis sobib PCDDde/PCDFide, dioksiinitaoliste ithendite ja segavate ithendite jaakide
eemaldamiseks selle pinnalt.

3.8. Ekstraheeritava proovi suurus peab olema piisav, et see vastaks nduetele, mida kohaldatakse piisavalt madala
toopiirkonna korral, sh piirnormile ja hdiretasemele vastava sisalduse puhul.

3.9. Uuritavatest toodetest voetud proovide ettevalmistamiseks kasutatavate konkreetsete meetodite puhul tuleb
jargida rahvusvaheliselt tunnustatud juhiseid.

4. Nouded laboritele

4.1. Vastavalt midrusele (EU) nr 882/2004 peavad laborid olema ISO juhendi 58 kohaselt tegutseva tunnustatud
asutuse poolt akrediteeritud, millega tagatakse, et laborid kohaldavad analtiisimisel kvaliteeditagamissiisteemi.
Laborid tuleb akrediteerida standardi EN ISO/IEC 17025 kohaselt.

4.2. Labori pddevust tuleb tdendada pideva eduka osalemisega laboritevahelistes uuringutes, mida korraldatakse
PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde sisalduse maidramiseks asjakohastes s66damaterjalides ja sisaldusvahe-
mikes.

4.3. Laborid, kes kasutavad proovide tavakontrolliks sdeluuringumeetodeid, peavad tegema nii kvaliteedi kontrolli-

misel kui ka saastekahtlusega proovide analiiiisitulemuste kinnitamisel tihedat koost6od kinnitavat meetodit
kasutavate laboritega.

5. Dioksiinide (PCDD/PCDFid) ja dioksiinitaoliste PCBde analiiiisi puhul esitatavad p&hinduded

5.1.  Viikese sisaldusega tigvahemik ja mddramispiirid

PCDD/PCDFide tuvastatavad kogused peavad mone nimetatud ithendi ddrmiselt suure toksilisuse tdttu olema
femtogrammi (10~ g) dlemises vahemikus. Enamiku PCBde analoogide puhul piisab nanogrammi tipsusega
(10 g) méddramispiirist. Toksilisemate dioksiinitaoliste PCBde analoogide (eriti orto-asendamata analoogide)
sisalduse madramiseks peab toovahemiku alumine osa ulatuma pikogrammi (10-'2 g) alumiste vaartusteni. Koigi
muude PCBde analoogide puhul piisab nanogrammi (10~ g) tdpsusega madramispiirist.

5.2. Suur selektiivsus (spetsiifilisus)

5.2.1. PCDD/PCDFisid ja dioksiinitaolisi PCBsid peab olema vdimalik eristada paljudest muudest kaasa ekstraheeruva-
test ja segada voivatest ithenditest, mille sisaldus voib vaatlusaluste analiiiitide sisaldusega vorreldes olla mitu
suurusjarku  suurem. GC-MS-meetodite puhul peab olema vdimalik eristada eri analooge, niiteks toksilisi
analooge (nt seitseteist 2,3,7,8-asendatud PCDD/PCDFi ning kaksteist dioksiinitaolist PCBd), muudest analoogi-
dest.

5.2.2. Bioanaliiitiliste meetoditega peab olema vdimalik tuvastada uuritavaid thendeid PCDD/PCDFide ja/v&i dioksiini-
taoliste PCBde summana. Proove tuleb puhastada, et kdrvaldada iithendid, mis pdhjustavad valepositiivseid tule-
musi, ja tthendid, mis v&ivad tulemust vihendada, pShjustades valenegatiivseid tulemusi.
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5.3. Suur modtetdpsus (tdesus ja kordustipsus, bioanaliiiisi néiline saagis)

5.3.1.  GC-MS-meetodite puhul peab mairamine andma piddeva hinnangu aine tegeliku sisalduse kohta proovis. Suur
mddtetdpsus on vajalik, et véltida analiiiisitulemuse tagasililkkamist kindlaksmadratud TEQ véirtuse vahese usal-
dusvdirsuse tottu. Modtetdpsust viljendatakse tdesuse (sertifitseeritud aine analtiisimisel mdddetud analiiiidi
sisalduse keskmise viirtuse ja selle sertifitseeritud védrtuse erinevus protsentides) ja kordustdapsusena (RSD, on
suhteline standardhilve, mis arvutatakse korratavuse tingimustes saadud tulemuste pdhjal).

5.3.2. Bioanaliiitiliste meetoditega médratakse bioanaliiiisi néiline saagis. ,Bioanaliiiisi néiline saagis” tdhendab BEQ
vddrtust, mis arvutatakse 2,3,7,8-tetraklorodibenso-p-dioksiini (TCDD) v&i PCB 126 kaliibrimiskdvera alusel,
mida korrigeeritakse tithiprooviga ja mis jagatakse seejdrel TEQ véddrtusega, mis on mdadratud kinnitava meetodi
abil. Sellega piititakse korrigeerida selliseid tegureid nagu PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste ithendite kadu
ekstraheerimisel ja puhastamisel, kaasa ekstraheeruvad tihendid, mis suurendavad vdi vihendavad tulemust
(agonistlik ja antagonistlik mdju), kaliibrimiskdvera vdimalik vigasus ning toksilisusfaktori (TEF) ja suhtelise
potentsuse (REP) vairtuse erinevus. Bioanaliiiisi néiline saagis arvutatakse sobivate etalonproovide alusel, milles
esinduslike analoogide sisaldus ligikaudu vastab ainete sisalduse vahekorrale proovis ning on huvipakkuva sisal-
duse vahemikus.

5.4. Valideerimine piirnormi vahemikus ja iildised kvaliteedikontrolli meetmed

5.4.1. Labor tdendab valideerimismenetluse ja/vdi tavaanaliiiisiga meetodi tulemuslikkust piirnormi vahemikus, nt
0,5-, 1- ja 2-kordsel piirnormi sisaldusel, kusjuures kordusanaliiiisi variatsioonikordaja peab olema vastuvdetava
suurusega.

5.4.2. Sisemiste kvaliteedikontrolli meetmetena tuleb teha regulaarseid tiihi- ja rikastamiskatseid voi analiiisida kont-
rollproove (vdimaluse korral tuleb eelistada sertifitseeritud etalonaineid). Tiihi- ja rikastamiskatsete ning kont-
rollproovide analiiiisi kohta tuleb koostada kvaliteedikontrolli kaardid, mille alusel kontrollitakse, kas analiiiiside
tulemuslikkus vastab nduetele.

5.5. Mdramispiir

5.5.1.  Bioanaliiitilise sdeluuringumeetodi puhul ei ole madramispiiri tingimata vaja kindlaks mairata, kuid tuleb tden-
dada, et meetodiga on vdimalik eristada tithikatsel saavutatud vddrtust ja kiinnist. BEQ véirtuse esitamise korral
madratakse kindlaks teatamiskiinnis, et tegeleda proovidega, mis annavad sellest kiinnisest madalamal tasemel
tulemuse. Tuleb tdendada, et teatamiskiinnis erineb menetluse tithiproovide vdartusest vihemalt kolm korda ja
tulemus jddb toovahemikust allapoole. Seepirast arvutatakse see proovide alusel, mis sisaldavad sihtithendeid
ligikaudu ndutud miinimumtasandil, mitte signaali-miira suhte voi tithikatse pohjal.

5.5.2. Kinnitava meetodi puhul peab méddramispiir (LOQ) olema ligikaudu tiks viiendik piirnormist.

5.6. Andaliiiisikriteeriumid

Kinnitava voi sdeluuringumeetodi abil usaldusvéirsete tulemuste saamiseks peab TEQ ja BEQ viartus, vastavalt
piirnormi voi héiretaseme vahemikus, vastama jargmistele kriteeriumidele, olenemata sellest, kas see médratakse
kindlaks TEQ koguvédrtusena (PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde summana) v6i PCDD/PCDFide ja diok-
siinitaoliste PCBde kohta eraldi:

Soeluuring bioanaliritiliste
voi fitiisikalis-keemiliste Kinnitavad meetodid
meetoditega
Valenegatiivsete tulemuste mair (1) <5%
Tdesus - 20 % kuni + 20 %
Korratavus (RSD,) <20%
Laborisisene korratavus (RSDy, <25% <15%

(Y) Piirnormide puhul.




L 188/8 Euroopa Liidu Teataja 27.6.2014

5.7. Séeluuringumeetodile esitatavad erinduded

5.7.1.  Séeluuringuks voib kasutada nii GC-MSi meetodit kui ka bioanaliiiitilisi meetodeid. GC-MS-meetodite suhtes
kohaldatakse punktis 6 sitestatud ndudeid. Rakupohistele bioanaliiiitilistele meetoditele esitatavad erinduded on
sdtestatud punktis 7.

5.7.2. Laborid, kes kasutavad proovide tavakontrolliks séeluuringumeetodeid, peavad tegema tihedat koostood kinni-
tavat meetodit kasutavate laboritega.

5.7.3. Tavaanaliiiiside kidigus tuleb kontrollida sdeluuringumeetodi tulemuslikkust analiiiisi kvaliteedi kontrollimise ja
meetodi pideva valideerimise teel. Nouetele vastavate tulemuste kontrollimiseks peab olema kehtestatud pidev
kava.

5.7.4.  Raku reaktsiooni vdéimaliku parssumise ja tsiitotoksilisuse kontroll

20 % prooviekstraktidest tuleb kontrollida tavapirase sdeluuringuga, lisades neile voi jdttes lisamata piirnormile
voi hiiretasemele vastavas koguses 2,3,7,8-TCDDd, et kontrollida, kas prooviekstraktis esinevad segavad ained
voivad reaktsiooni parssida. Rikastatud proovis moddetud sisaldust vorreldakse rikastamata ekstrakti sisalduse ja
rikastava aine sisalduse summaga. Kui mdddetud sisaldus on arvutatud (summaarsest) sisaldusest rohkem kui
25 % vaiksem, viitab see signaali véimalikule parssumisele ning asjaomast proovi tuleb analiiiisida GC-HRMSi
meetodil tehtava kinnitava analiiiisiga. Tulemusi kontrollitakse kvaliteedikontrolli kaartide alusel.

5.7.5. Nouetele vastavate proovide kvaliteedikontroll

Ligikaudu 2-10 % nduetele vastavate proovide tulemustest tuleb olenevalt proovi materjalist ja labori kogemus-
test kinnitada GC-HRMS-meetodiga.

5.7.6.  Valenegatiivsete tulemuste osa arvutamine kvaliteedikontrolli andmete pdhjal

Médratakse, kui suur on valenegatiivsete tulemuste osa, mis on saadud alla- ja tilespoole piirnormi voi héiretaset
jadvate proovide sdeluuringul. Valenegatiivsete vastuste tegelik osa peab jddma alla 5 % Kui
proovimaterjali/-materjalide rithma kohta on olemas vihemalt 20 nduetele vastava proovi kvaliteedikontrolliga
kinnitatud tulemused, arvutatakse nende andmete pdhjal valenegatiivsete tulemuste osa. Valenegatiivsete tule-
muste osa hindamiseks vajaliku 20 tulemuse hulka voib arvata ka laboritevahelistes vordluskatsetes vdi seoses
saastamisjuhtumiga analiiiisitud proovide tulemused, milles mairatava aine sisaldus iiletab piirnormi niiteks
kaks korda. Proovid peavad hdlmama levinumaid analoogide kombinatsioone, mis parinevad eri allikatest.

Kuigi sdeluuringu eelistatav eesmidrk on teha kindlaks hdiretaset iiletavad proovid, lahtutakse valenegatiivsete
tulemuste osa kindlaksmédramisel piirnormist, vottes arvesse kinnitava meetodi mddtemairamatust.

5.7.7.  Séeluuringuga leitud nduetele mittevastavuse kahtlusega proove tuleb alati kontrollida esialgse proovi tdieliku
kordusanaliiiisiga, kasutades kinnitavat meetodit. Neid proove vdib kasutada ka valepositiivsete tulemuste osa
hindamiseks. Sdeluuringumeetodite puhul on valepositiivsete tulemuste osa selliste tulemuste osa, mis tunnista-
takse kinnitava analiiiisiga nduetele vastavaks, kuigi varasemal sdeluuringul on proov osutunud nduetele mitte-
vastavuse kahtlusega prooviks. Sdeluuringumeetodi eeliste hindamisel tuleb valepositiivse tulemuse andnud
proovide arvu vorrelda kontrollitud proovide koguarvuga. Saadud osa peab olema piisavalt viike, et sdeluurin-
gumeetodit oleks matet kasutada.

5.7.8.  Bioanaliiitilised meetodid peavad vihemalt valideerimistingimustes niitama usaldusvéirselt, milline on BEQdes
arvutatud ja viljendatud TEQ véirtus.

Ka korratavuse tingimustes rakendatud bioanaliiiitiliste meetodite puhul peaks laborisisene RSD, olema tavaliselt
viiksem kui korratavuse RSDj.

6. GC-MS-meetoditele esitatavad erinduded, mida tuleb tdita sdeluuringu véi kinnitava analiiiisi puhul

6.1. WHO-TEQ tulemuste iilemise tokke ja alumise tokke vaheline vastuvdetav erinevus

Ulemise ja alumise tdkke vaheline erinevus ei tohi piirnormi ja vajaduse korral hiiretaseme iiletamise kinnita-
misel olla suurem kui 20 %.
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6.2. Saagiste kontroll

6.2.1. Analiiisimeetodi valideerimiseks tuleb analiiiisi alguses, niiteks enne ekstraheerimist, lisada '*C-mirgistatud
2,3,7,8-klooritud PCDD/PCDFide sisestandardeid ja *C-margistatud dioksiinitaoliste PCBde sisestandardeid. Iga
tetra- kuni oktaklooritud PCDD/PCDFide homoloogilise rithma ning iga dioksiinitaolise PCBde homoloogilise
rithma kohta tuleb lisada vihemalt iiks analoog (alternatiivina v&ib lisada vihemalt ithe analoogi iga massispek-
tromeetriliselt selekteeritud iooni registreerimisfunktsiooni kohta, mida kasutatakse PCDD/PCDFide ja dioksiini-
taoliste PCBde sisalduse kontrolliks). Kinnitavate meetodite puhul tuleb kasutada koiki seitsetteist *C-mérgis-
tatud 2,3,7,8-asendatud PCDD/PCDFide sisestandardit ja koiki kahtteist *C-margistatud dioksiinitaoliste PCBde
sisestandardit.

6.2.2.  Asjakohaseid kaliibrimislahuseid kasutades tuleb mdiirata suhtelised kaliibrimistegurid ka neile analoogidele,
mille puhul ei lisata *C-margistatud analoogi.

6.2.3. Taimse ja loomse sooda puhul, mille rasvasisaldus on alla 10 %, tuleb sisestandardid lisada enne ekstraheerimist.
Kui loomse s66da rasvasisaldus on iile 10 %, lisatakse sisestandardid kas enne voi pdrast rasva ekstraheerimist.
Ekstraheerimise tdhusus tuleb valideerida sobival viisil olenevalt sellest, millisel analiiiisietapil sisestandardid lisa-
takse ja kas analiiiisitulemused esitatakse toote voi rasva kohta.

6.2.4. Enne GC-MSi analiiiisi tuleb lisada 1 voi 2 saagise (surrogaat)standardit.

6.2.5. Saagist tuleb kontrollida. Kinnitava meetodi puhul peab individuaalse sisestandardi saagis olema vahemikus
60-120 %. Individuaalsete analoogide, eriti mdne hepta- vi oktaklooritud dibenso-p-dioksiini ja dibensofuraani
puhul on lubatud vdiksemad voi suuremad saagised, kui nende panus TEQ vaartusesse ei iileta 10 % TEQ kogu-
védrtusest (PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde summa alusel). GC-MS-sdeluuringumeetodite puhul peab
saagis olema vahemikus 30-140 %.

6.3. Segavate ainete eraldamine
— PCDD/PCDFid eraldatakse segavatest klooritud iihenditest, nditeks mittedioksiinitaolistest PCBdest ja kloo-
ritud difeniiiileetritest, sobiva kromatograafilise meetodiga (eelistada tuleks florisil-, alumiiniumoksiid- ja/vdi

stisinikkolonne).

— Isomeeride gaasikromatograafiline lahutus peab olema selline, et 1,2,3,4,7,8-HxCDFi ja 1,2,3,6,7,8-HxCDFi
piikide kattuvus on alla 25 %.

6.4. Kaliibrimine standardkdveraga

Kaliibrimiskdvera vahemik peab hlmama asjakohast piirnormi véi hiiretaseme sisaldusvahemikku.

6.5. Kinnitavate meetodite erikriteeriumid
— GC-HRMSi puhul:

HRMSi puhul peab lahutusvéime tidipiliselt olema vihemalt 10 000 kogu massivahemiku jaoks 10 % oru
korral.

Selliste tdiendavate kindlakstegemise ja méddramise kriteeriumide tditmine, nagu kirjeldatud rahvusvaheliselt
tunnustatud standardites, nt EN 16215:2012 (Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs
by GC-HRMS and of indicator PCBs by GC-HRMS (Loomas66t — dioksiinide ja dioksiinitaoliste PCBde
médramine GC-HRMSiga ning indikaator-PCBde mdadramine GC-HRMSiga)) ja/vdi ldbivaadatud EPA
meetodid 1613 ja 1668.

— GC-MS/MSi puhul:

tuleb jalgida vihemalt 2 spetsiifilist eellasiooni, millest kummalgi on vastav spetsiifiline iilemineku-jargla-
sioon kdikide mirgistatud ja mirgistamata analiiiitide jaoks analiiiisitavas vahemikus;

valitud iileminekujirglasioonide suhteliste signaalitugevuste suurim lubatud hilve v&ib olla £ 15 % vorreldes
arvutatud voi moddetud vairtustega (kaliibrimisstandardite keskmine), identsetes MS/MSi tingimustes,
eelkdige pdrkeenergia ja pdrkegaasi rohu osas, iga analiiiidi iilemineku puhul;
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iga kvadrupooli lahutusvéime peab olema vdrdne tthikmassilahutusvdimega voi sellest parem (ithikmassila-
hutusvdime: lahutusvdime, mis on piisav kahe ithe massiithiku kaugusel asuva piigi eristamiseks), et mini-
meerida uuritavate analiiiitide voimalikke hiireid.

Selliste tdiendavate kriteeriumide tditmine, nagu kirjeldatud rahvusvaheliselt tunnustatud standardites, nt
EN 16215:2012 (Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs by GC-HRMS and of indi-
cator PCBs by GC-HRMS (Loomasoot — dioksiinide ja dioksiinitaoliste PCBde méddramine GC-HRMSiga ning
indikaator-PCBde méddramine GC-HRMSiga)) ja/vdi ldbivaadatud EPA meetodid 1613 ja 1668, vilja arvatud
kohustus kasutada GC-HRMSi.

7. Bioanaliiiitilistele meetoditele esitatavad erinduded

Bioanaliiiitilised meetodid on bioloogilistele p&himdtetele tuginevad meetodid, nagu rakupdhine, retseptor-
ja immuunanaliiiis. Kdesolevas punktis 7 sitestatakse bioanaliiiitiliste meetodite iildnduded.

Soeluuringumeetodiga liigitatakse proov pohimdtteliselt nduetele vastavaks voi nduetele mittevastavuse kahtlu-
sega prooviks. Selleks vorreldakse arvutatud BEQ véirtust kiinnisega (vt punkt 7.3). Kiinnisest allapoole jadvad
proovid tunnistatakse nduetele vastavaks, kiinnisega vordsed voi seda tiletavad proovid loetakse mittevastavuse
kahtlusega proovideks ning neid tuleb analiiiisida kinnitava meetodiga. Praktikas voib kdige sobivamaks kiinni-
seks olla BEQ viartus, mis vastab 2/3 piirnormist, eeldusel, et on tagatud valenegatiivsete tulemuste osa jidmine
alla 5 % ja vastuvdetav valepositiivsete tulemuste osa. Kui PCDD/Fide piirnorm ning PCDD/Fide ja dioksiinitao-
liste PCBde summa piirnorm on erinevad, on proovide nduetele vastavuse kontrollimiseks ilma fraktsioneerimi-
seta vaja PCDD/Fide jaoks asjakohaseid bioanaliiiisi kiinniseid. Hairetaset iletavate proovide kontrollimisel on
sobivaks kiinniseks asjakohane protsent vastavatest hdiretasemetest.

Lisaks voidakse teatud bioanaliiiitiliste meetodite puhul miirata toovahemikku jddvatele ja teatamiskiinnise
iiletavatele proovidele BEQdes viljendatud soovituslik sisaldus (vt punktid 7.1.1 ja 7.1.6).

7.1. Analiiiisitulemuse hindamine

7.1.1. Uldnduded

— Kui sisaldusi arvutatakse TCDD kaliibrimiskovera alusel, iseloomustab kdvera alumise ja tilemise osa védartusi
suur varieeruvus (variatsioonikordaja CV suur véirtus). Toovahemik on ala, kus CV on viiksem kui 15 %.
Toovahemiku alumine piir (teatamiskiinnis) peab olema oluliselt (vihemalt kolm korda) suurem tithikatse
tulemusest. To6vahemiku iilemine piir esitatakse tavaliselt EC,, vddrtusena (70 % suurimast toimet avalda-
vast sisaldusest), kuid see on viiksem, kui CV on selles vahemikus suurem kui 15 %. Toovahemik mdira-
takse valideerimise kdigus. Ka kiinnised (punkt 7.3) peavad kindlalt jaédma toovahemikku.

— Standardlahuseid ja prooviekstrakte analiiiisitakse vdhemalt kaks korda. Kordusanaliiiisi korral annab analiiii-
sitav standardlahus voi kontrollekstrakt, mida analiiiisitakse 4—6 iile plaadi jaotatud pesas, tulemuse voi sisal-
duse (vdimalik ainult toovahemikus), mis pdhineb CV-1, mis on véiksem kui 15 %.

7.1.2.  Kaliibrimine
7.1.2.1. Kaliibrimine standardkdveraga

— Proovide dioksiinisisaldust tuleb hinnata vdrreldes analiiiisitulemust TCDD (vdi PCB 126 v6i PCDD/PCDFi/
dioksiinitaolise PCB standardsegu) kaliibrimiskdveraga, millest arvutatakse ekstrakti ja seejirel proovi BEQ
vaartus.

— Kaliibrimiskdver peab hdlmama 8-12 sisaldust (vihemalt kahe paralleelmddtmisega), nii et kdvera alumises
osas (toovahemikus) oleks piisavalt sisaldusi. Erilist tdhelepanu tuleb poorata regressioonikdvera kvaliteedile
toovahemikus. Mittelineaarse regressiooni korral ei ole R? vddrtusest regressiooni kvaliteedi hindamisel eriti
voi tildse abi. Parem regressioonikdver kdvera toovahemikus saavutatakse arvutatud ja moddetud sisalduste
vahede minimeerimisega (nt ruuthilvete summa minimeerimisega).

— Seejirel tuleb korrigeerida proovi ekstrakti hinnangulist dioksiinisisaldust uuritava materjaliflahusti tithikatse
alusel arvutatud BEQ vairtuse pdhjal (et votta arvesse kasutatud lahustites ja kemikaalides esinevaid lisan-
deid) ning ndilise saagise pdhjal (arvutatakse sellise sobiva etalonproovi BEQ véirtuse alusel, mille esinduslik
analoogikombinatsioon vastab umbkaudu piirnormile voi hiiretasemele). Saagise korrigeerimiseks peab
ndiline saagis alati olema ndutavas vahemikus (vt punkt 7.1.4). Saagise korrigeerimiseks kasutatavad etalon-
proovid peavad vastama punktis 7.2 sitestatud nduetele.
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7.1.2.2. Kaliibrimine etalonproovide abil

Teise voimalusena voib kasutada vahemalt nelja etalonproovi alusel koostatud kaliibrimiskoverat (vt punkt 7.2.4:
tiks uuritava materjali tithikatse ning kolm etalonproovi sisaldusega, mis vordub 0,5-, 1,0- ja 2,0-kordse piir-
normi voi héiretaseme sisaldusega), mille puhul ei ole vaja arvestada tithikatse ja saagise parandit. Sellisel juhul
voib otse nende proovide alusel arvutada analiiiisitulemuse, mis vastab 2/3 piirnormist (vt punkt 7.3), ja kasu-
tada seda kiinnisena. Hairetaset {iletavate proovide kontrollimisel on sobivaks kiinniseks asjakohane protsent
sellistest hiiretasemetest.

7.1.3.  PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde eraldi madiramine

Ekstraktid voib jaotada PCDD/PCDFisid ja dioksiinitaolisi PCBsid sisaldavateks osadeks, mis vdimaldab eraldi
kindlaks madrata PCDDde/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde TEQ vairtused (BEQdes). Dioksiinitaolisi PCBsid
sisaldava osa analiiiisimise tulemuste hindamiseks tuleks eelistatavalt kasutada standardiga PCB 126 saadud
kaliibrimisk&verat.

7.1.4.  Bioanaliiiisi néilised saagised

Bioanaliiiisi niiline saagis arvutatakse sobivate etalonproovide alusel, mille esinduslik analoogide kombinatsioon
vastab ligikaudu piirnormile voi hiiretasemele ja seda viljendatakse BEQ védrtuse protsendina TEQ vaartusest.
Olenevalt analiiiisi liigist ja kasutatud TEFist (°)* voib dioksiinitaoliste PCBde TEF- ja REP-kordajate erinevuse
tottu dioksiinitaoliste PCBde niiline saagis olla PCDD/PCDFide niilise saagisega vorreldes viike. Seepdrast peab
PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde sisalduse eraldi madramisel bioanaliiiisi niiline saagis olema jirgmine:
dioksiinitaoliste PCBde puhul 20-60 % ja PCDD/PCDFide puhul 50-130 % (vahemik kehtib TCDD kaliibrimis-
kdvera kasutamisel). Dioksiinitaoliste PCBde osa PCDDde/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde summas voib eri
proovimaterjalide ja proovide puhul olla erinev; need vahemikud kajastuvad PCDDde/PCDFide ja dioksiinitao-
liste PCBde summa bioanaliiiisi néilises saagises, mis peab olema 30-130 %. Kui PCDD/PCDFide ja dioksiinitao-
liste PCBde TEFide vaartusi Euroopa Liidu diguses oluliselt muudetakse, tuleb need vahemikud 14bi vaadata.

7.1.5.  Saagiste kontroll puhastamisel

Valideerimisel kontrollitakse ithendite kadu puhastamisel. Analoogide seguga rikastatud tithiproov (paralleelkat-
sete arv n on vihemalt 3) puhastatakse ning saagist ja varieeruvust kontrollitakse kinnitava meetodiga. Saagis
peab olema vahemikus 60-120 %, eelkdige selliste analoogide puhul, mis moodustavad eri segude TEQ véirtu-
sest rohkem kui 10 %.

7.1.6.  Teatamiskiinnis

BEQ vairtustest teatamisel tuleb teatamiskiinnis kindlaks mdirata tiiiipiliste analoogide kombinatsioonidega
asjakohasest materjalist proovide alusel, mitte standardite kaliibrimiskdvera alusel, kuna kdvera alumises osas
on tdpsus viike. Ekstraheerimise ja puhastamise moju tuleb arvesse votta. Teatamiskiinnis peab olema tiihikatse
viartusest oluliselt (vihemalt kolm korda) suurem.

7.2. Etalonproovide kasutamine

7.2.1.  Etalonproovid peavad esindama uuritava proovi materjali, analoogide kombinatsioone ja PCDD/PCDFide ning
dioksiinitaoliste PCBde sisaldusi vahemikus, mis vastab piirnormile v3i hiiretasemele.

7.2.2. lgas katseseerias tuleb kasutada tithikatset, eelistatavalt uuritava proovi materjaliga tithikatset ja piirnormi voi
hidiretaseme sisaldusega etalonproovi. Neid proove tuleb ekstraheerida ja analiiiisida samal ajal ja samades tingi-
mustes. Etalonproovi dioksiinisisaldus peab olema selgelt suurem tithiproovi dioksiinisisaldusest, mis tdendab,
et analiiiis on tehtud digesti. Neid proove vdib kasutada tithikatset ja saagist arvestava parandi tegemisel.

7.2.3.  Saagiseparandi tegemiseks valitud etalonproovid peavad olema analiiiisitava proovi suhtes representatiivsed, st
analoogide kombinatsioonid ei tohi pdhjustada sisalduse alahindamist.

7.2.4. Et tdendada analiiiisi nduetekohast tulemuslikkust huvipakkuvas sisalduste vahemikus piirnormi vdi héiretaseme
kontrollimiseks, voib lisaks kasutada nditeks etalonproove sisaldusega, mis vordub 0,5- ja 2-kordse piirnormile
voi hiiretasemele vastava sisaldusega. Uheskoos vdib neid proove kasutada analiiiisitavate proovide BEQ var-
tuste arvutamiseks (vt punkt 7.1.2.2).
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7.3. Kiinniste leidmine

Tuleb teha kindlaks BEQdes viljendatud bioanaliiiitiliste tulemuste ja TEQ viirtustes viljendatud kinnitava
meetodi tulemuste vaheline sdltuvus (nt asjakohase proovimaterjaliga tehtud kaliibrimiskatsetega, milles kasuta-
takse etalonproove, mille rikastustasemed on 0, 0,5-, 1- ja 2-kordne piirnorm ja mida korratakse igal
tasemel 6 korda (n = 24)). Selle soltuvuse alusel saab hinnata (tithiproovi ja saagise) parandid, kuid neid tuleb
kontrollida punkti 7.2.2 kohaselt.

Kiinnised tuleb leida selleks, et otsustada, kas proov vastab piirnormile, voi vajaduse korral hdiretaseme kontrol-
limiseks, kusjuures asjaomased piirnormid voi héiretasemed on kehtestatud kas PCDD/PCDFide ja dioksiinitao-
liste PCBde jaoks voi PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde summa jaoks. Kiinnis on bioanaliiiisi tulemuste
(mida on parandatud tithikatse ja saagise arvestamiseks) jaotuse alumine piir, mis vastab 95 % usaldusviirsusega
kinnitava meetodi otsustuspiirile (eeldades, et valenegatiivsete tulemuste osa on < 5 % ja RSDR < 25 %). Kinni-
tava meetodi otsustuspiir on piirnorm, vottes arvesse modtemadramatust.

Praktikas voib kiinnise (BEQdes) arvutada, kasutades iiht punktides 7.3.1, 7.3.2 ja 7.3.3 sdtestatud ldhenemisvii-
sidest. (vt joonis 1).

7.3.1. Kiinnise mddramine 95 % usaldusvahemiku alumise piiri kasutamisega kinnitava meetodi jaoks kindlaksmaaratud
otsustuspiiri puhul:

kﬁnnis = BEQDL - Sy,x*ta,f:m—z \/1 /n + I/m + (Xi - X)Z/Qxx

kus:
BEQ,,, on BEQ, mis vastab kinnitava meetodi otsustuspiirile ja on piirnorm, mille puhul on
arvesse voetud mddtemadramatus
Sy on jadkstandardhilve
tfema on Studenti tegur (a = 5 %, f = vabadusastmete arv, ithepoolse piiranguga);
m on kaliibrimispunktide koguarv (indeks j)
n on korduste arv igal tasemel
X, on proovi sisaldus (TEQdes) kaliibrimispunktis i, nagu méidratud kinnitava meetodiga;
X on kdikide kaliibrimisproovide keskmine sisaldus (TEQdes);
m
Qu = Z(xi -x)’ ruutude summa muutuja, i — kaliibrimispunkti i indeks;

7.3.2.  Kinnis arvutatakse kinnitava meetodi jaoks kindlaksmaaratud otsustuspiirile vastava saastega proovide korduval
analiiiisimisel (n> 6) saadud (tithikatse ja saagise arvestamiseks parandatud) bioanaliiiitiliste tulemuste pohjal;
see on jaotuse alumine piir vastava keskmise BEQ véirtuse korral:

kiinnis = BEQ,, — 1,64xSD,

ning

SD, on bioanaliiiisi tulemuste standardhdlve BEQ,, korral, m&ddetuna laborisisese korratavuse tingimustes.
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7.3.3.

BEQOtsustuspiir 7 4

Kiinnis

BEQHéiretase ¥

7.4.
7.4.1.

7.4.2.

7.4.3.

Kiinnise arvutamine bioanaliiitiliste tulemuste keskvairtusena (BEQdes, parandatud tithikatse ja saagise arvesta-
miseks) 2/3 piirnormi v6i hiiretaseme ulatuses saastatud proovide mitmekordse analiiiisimise (n> 6) alusel
(pohineb tihelepanekul, et kdnealune tase vastab umbkaudu punkti 7.3.1 voi 7.3.2 alusel kindlaks mairatud
kiinnisele):

Joonis 1

Bioanaliiiitilised -
tulemused (BEQ) .

Regressioonikover
95 %-usaldusvahemiku korral

ﬁ=5% e e

Otsustus-
norm piir

Hairetase  Piir-

Joonis 1. Kiinniste arvutamine 95 % usaldusnivoo korral eeldusel, et valenegatiivsete tulemuste osa < 5 %
ja RSD, < 25 %:

1. 95 % usaldusvahemiku alumise piiri kasutamisega kinnitava meetodi jaoks kindlaksmairatud otsustuspiiri
puhul;

2. kinnitava meetodi jaoks kindlaksméiratud otsustuspiirile vastava saastega proovide korduva analiiiisimise
(n = 6) alusel saadud tulemuste jaotuse (joonisel kellukesekujuline kdver) alumise piiri jirgi sellekohase kesk-
mise BEQ vadrtuse juures.

Kinnistele kehtestatud piirangud

BEQ-pdhised kiinnised, mis on arvutatud valideerimise kiigus saadud RSD, alusel, kasutades piiratud arvu
proove erinevate materjalide ning analoogide kombinatsiooniga, vdivad olla kdrgemad kui TEQ-pShised piirnor-
mile vdi hiiretasemele vastavad sisaldused, kuna valideerimisel saavutatakse suurem kordustdpsus kui tavaolu-
korras (kus tuleb kontrollida vdimalike analoogikombinatsioonide tundmatut spektrit). Sellisel juhul voetakse
kiinnise arvutamisel aluseks kas RSDR = 25 % voi eelistatakse sisaldust 2/3 piirnormist vdi hdiretasemest.

Tulemuslikkuse nditajad

Bioanaliiiitiliste meetodite puhul ei ole voimalik kasutada sisestandardeid, seepirast on viga tahtis teha katsesee-
riasisese ja katseseeriatevahelise standardhilbe kohta andmete saamiseks korduvuskatsed. Korduvus peab olema
alla 20 %, laborisisene korratavus alla 25 %. See peab pdhinema arvutatud BEQ véidrtustel pérast tithikatse- ja
saagiseparandi arvessevotmist.

Valideerimise kaigus tdendatakse, et analiiiis vdimaldab eristada tithiproovi ja kiinnisele vastavat sisaldust, mis
voimaldab kindlaks teha proovid, milles asjaomane kiinnis on iiletatud (vt punkt 7.1.2).

Mairatakse kindlaks uuritavad ithendid, voimalikud segavad tegurid ja tithikatse suurimad lubatud véirtused.

L 188/13

HRGC/HRMS-i analiiiisitulemused (TEQdes)
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7.4.4.  Uhe prooviekstrakti kolmekordsel maaramisel saadud tulemuse (vdimalik itksnes toévahemikus) alusel arvutatud
standardhilve ei tohi analiiiisitulemuses voi sisalduses iiletada 15 %.

7.4.5. Bioanaliiitilise meetodi tulemuslikkuse hindamiseks kindlal ajavahemikul kasutatakse etalonproovi(de) (tithikatse
ning piirnormile ja hdiretasemele vastav sisaldus) korrigeerimata tulemusi, mis on viljendatud BEQdes.

7.4.6. Mddramismeetodi tihikatsete ja iga tiiipi etalonproovide kohta tuleb koostada kvaliteedikontrolli kaardid ja
kontrollida, kas analiiiisi tulemuslikkus vastab nduetele; eclkdige on ndutav teatava miinimumerinevuse olemas-
olu mddramismeetodi tithikatsete ja to6vahemiku alumise piiri vahel ning etalonproovide puhul on néutav labo-
risisene korratavus. Mddramismeetodi tithikatseid tuleb pdhjalikult kontrollida, et viltida valenegatiivsete tule-
muste saamist parast lahutamist.

7.4.7. Kinnitava meetodiga saadud nduetele mittevastavuse kahtlusega proovide ja 2-10 % nduetekohaste proovide
(vihemalt 20 proovi iga uuritava materjali kohta) tulemused tuleb koondada ning kasutada séeluuringumeetodi
tulemuslikkuse ja BEQ ning TEQ suhte hindamiseks. Neid andmeid v3ib kasutada tavaproovide suhtes kohalda-
tavate kiinniste iimberhindamiseks valideeritud proovimaterjalide jaoks.

7.4.8.  Meetodi tulemuslikkust vdib tdendada ka laboritevahelistes vordluskatsetes osalemisega. Vordluskatsete kiigus
analiiiisitud proovid hélmavad nt kuni kahekordse piirnormini ulatuvat sisalduste vahemikku ja nende tulemusi
voib kasutada valenegatiivsete tulemuste maira hindamisel, kui labor suudab tdendada oma suutlikkust. Proovid
peavad hélmama levinumaid analoogide kombinatsioone, mis périnevad eri allikatest.

7.4.9.  Saastamisjuhtumite korral vdidakse kiinnised iimber hinnata, vottes arvesse konkreetset materjali ja asjaomase
juhtumi puhul esinevaid analoogide kombinatsioone.

8. Tulemuste esitamine

8.1. Kinnitavad meetodid

8.1.1. Selleks et tulemuste aruanne sisaldaks vdimalikult palju andmeid ja voimaldaks tulemuste tdlgendamist
erinduete kohaselt, peavad analtitisitulemused, kui kasutatud analiiiisimeetod seda vdimaldab, hdlmama indivi-
duaalsete PCDD/PCDFi ja PCB analoogide sisaldust ning olema esitatud alumise ja iilemise tdkke ning vaheviar-
tusena.

8.1.2.  Aruandes esitatakse PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde ekstraheerimiseks kasutatud meetod.

8.1.3.  Uksikute sisestandardite saagised tuleb esitada juhul, kui need jiivad viljapoole punktis 6.2.5 nimetatud vahe-
mikku ja kui on iletatud piirnorm (sellisel juhul tihe korduskatse saagised) voi kui ndutakse neist teatamist.

8.1.4. Kuna proovi nduetele vastavuse hindamisel tuleb arvesse votta mddtemadramatust, tuleb esitada ka see nditaja.
Analuisitulemused tuleb seega esitada kujul x +/- U, kus x on analiiiisitulemus ja U on laiendatud mddtemaira-
matus, kusjuures arvutamisel kasutatakse kattetegurit 2, mis annab usaldusnivoo ligikaudu 95 %. Kui
PCDD/PCDFid ja dioksiinitaolised PCBd maddratakse eraldi, tuleb PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde
summa kohta kasutada PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde eraldi analiiiisitulemuste hinnanguliste laien-
datud modtemadramatuste summat.

8.1.5. Kui mddtemddramatust voetakse arvesse CCa kaudu (nagu on kirjeldatud kdesoleva osa B I peatiiki punktis 2.2),
tuleb see niitaja esitada.

8.1.6. Tulemused tuleb esitada samades iithikutes ja vihemalt sama tiivenumbrite arvuga nagu on esitatud direktiivis
2002/32/EU sitestatud piirnormid.

8.2. Bioanaliiiitilised soeluuringumeetodid

8.2.1.  Soeluuringu tulemus esitatakse jirgmisel kujul: nduetele vastav voi nduetele mittevastavuse kahtlusega (,kaht-
lane”).

8.2.2.  Lisaks sellele voib PCDDde/PCDFide ja/vdi dioksiinitaoliste PCBde sisalduse esitada BEQdes, mitte TEQdes.

8.2.3.  Allapoole teatamispiiri jadva tulemusega proovi kohta margitakse ,allpool teatamispiiri”.
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8.2.4.  Aruandes tuleb iga proovimaterjali tiiiibi kohta esitada piirnorm voi héiretase, millel hindamine pdhineb.
8.2.5. Aruandes esitatakse kasutatud analiiiisi liikk, peamised analtiisimise pdhimdtted ja kaliibrimise viis.
8.2.6. Aruandes esitatakse PCDD/PCDFide ja dioksiinitaoliste PCBde ekstraheerimiseks kasutatud meetod.
8.2.7. Mittevastavuse kahtlusega proovide puhul tuleb aruandesse lisada mirkus voetavate meetmete kohta. Suurema

sisaldusega proovides tuleb PCDD/Fide sisaldus ning PCDD/[Fide ja dioksiinitaoliste PCBde summa mdirata ja
kinnitada kinnitava meetodi abil.

11l PEATUKK

Proovide ettevalmistamine ja néuded analiiiisimeetoditele, mida kasutatakse mittedioksiinitaoliste PCBde (PCB nr 28,

3.1.

3.2

3.3.

52, 101, 138, 153, 180) sisalduse ametlikuks kontrolliks

Kohaldamisala

Kiesolevas lisas sitestatud ndudeid kohaldatakse sooda analiiiisimisel mittedioksiinitaoliste poliiklooritud bifeniiii-
lide (mittedioksiinitaoliste PCBde) sisalduse ametlikuks kontrollimiseks ja muudel regulatiivsetel eesmarkidel.
Kasutatavad miiramismeetodid

Gaasikromatograafia koos elektronhaarde detekteerimisega (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS v&i sama-
véidrsed meetodid.

Vaatlusaluste analiiiitide méiramine ja kinnitamine

Suhteline retentsiooniaeg vastavalt sisestandarditele voi etalonstandarditele (lubatud hilve +/- 0,25 %).

Tuleb kinnitada kdigi kuue indikaator-PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 ja PCB 180) gaasikro-
matograafiline eraldamine segavatest ainetest, eclkdige koos elueeruvatest PCBdest, ennekdike kui proovides
leiduvad sisaldused on kehtiva piirnormi piires ning kui tuleb kinnitada nduetele mittevastavust.

[Sageli koos elueeruvad analoogid on nt PCB 28/31, PCB 52/69 ja PCB 138/163/164. GC-MS-meetodi puhul tuleb
arvesse votta ka tugevamalt klooritud analoogide fragmentide voimalikku segavat mdju.]

Nouded GC-MSi meetoditele:

tuleb kontrollida vahemalt jargmist:

a) HRMSi puhul kaht konkreetset ioon;

b) LRMSi puhul kaht konkreetset iooni, mille puhul m/z > 200, vdi kolme konkreetset iooni, mille puhul
m/z > 100;

¢) MS-MSi puhul 1 eellasiooni ja 2 jdrglasiooni.

Valitud massiosade isotoopkoguste suhte suurimad lubatud hilbed:

valitud massifragmentide isotoopkoguste suhte suhteline hilve teoreetilisest isotoopide kogusest vdi uuritava iooni
(kdige levinum kontrollitav ioon) ja iseloomuliku iooni (iseloomulike ioonide) kaliibrimisstandardist:

Iseloomuliku iooni (iseloomulike ioonide) suhteline GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS»
intensiivsus, vorreldes sihtiooniga (suhteline halve) (suhteline halve)
>50% +10% +20%
>20%—50% +15% £25%
>10% —20% +20% 30 %
<10% +50 % (1) 50 % (1)

(') Eisoovitata kasutada iseloomulikke ioone, mille suhteline intensiivsus on viiksem kui 10 % vdrreldes uuritava iooniga, kuna
on olemas piisav arv massifragmente, mille suhteline intensiivsus on iile 10 %.
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3.4. Nouded GC-ECD meetoditele:

tolerantsi iiletavaid tulemusi tuleb kinnitada kahe GC-kolonniga, millel on eri polaarsusega statsionaarne faas.

4. Meetodi tulemuslikkuse tdendamine
Meetodi tulemuslikkus valideeritakse piirnormile vastava sisalduse vahemikus (0,5- kuni 2-kordse piirnormi sisal-
duse korral); tdendatakse, et korduvanaliiiisi variatsioonikordaja on vastuvdetav (vt vahetdpsuse nduded, punkt 9).
5. Midramispiir

Tithikatse vairtused ei tohi iiletada 30 % piirnormile vastavast saastetasemest (*°)*.

6.  Kvaliteedikontroll
Korrapirased tithikatsed, rikastatud proovide analiiiis, kvaliteedikontrolli proovid, osalemine asjaomaste materja-
lide laboritevahelistes uuringutes.

7. Saagiste kontroll

7.1. Kasutatakse sobivaid sisestandardeid, mille fiiiisikalis-keemilised omadused on vorreldavad vaatlusaluste analiiiitide
omadega.

7.2.  Sisestandardite lisamine:
lisamine toodetele (enne ekstraheerimist ja puhastamist);

7.3.  Nouded meetoditele, mille puhul kasutatakse kdoiki kuut isotoopmargistatud indikaator-PCB analoogi:
a) tulemustesse viiakse sisse sisestandardite saagiseid arvestav parand;
b) isotoopmirgistatud sisestandardi saagis peab olema 50-120 %;

¢) individuaalsetel analoogidel, mille osatihtsus kuue indikaator-PCB summas on alla 10 %, vivad olla suuremad
voi viiksemad saagised.

7.4. Nouded meetoditele, mille puhul ei kasutata koiki kuut isotoopmargistatud sisestandardit voi kasutatakse muid
sisestandardeid:

a) iga proovi sisestandardi(te) saagise kontroll;
b) sisestandardi(te) saagis peab olema 60-120 %;
¢) tulemustesse viiakse sisse sisestandardite saagiseid arvestav parand.
7.5. Mirgistamata analoogide saagiseid kontrollitakse rikastatud proovide v&i kvaliteedikontrolli proovidega, mille sisal-
dused on piirnormi sisaldusvahemikus. Selliste analoogide aktsepteeritavad saagised on 70-120 %.
8. Nouded laboritele
Vastavalt médrusele (EU) nr 882/2004 peavad laborid olema ISO juhendi 58 kohaselt tegutseva tunnustatud

asutuse poolt akrediteeritud, millega tagatakse, et laborid kohaldavad analiiiisimisel kvaliteeditagamissiisteemi.
Laborid tuleb akrediteerida standardi EN ISO/IEC 17025 kohaselt.

9.  Tulemuslikkuse niitajad: kuue piirnormi sisaldusele vastava indikaator-PCB summa suhtes kohaldatavad

kriteeriumid
Toesus — 30 kuni +30 %
Vahetidpsus (RSD %) <20%

Ulemise ja alumise tokke erinevus <20%
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10.
10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

Tulemuste esitamine

Selleks et tulemuste aruanne sisaldaks voimalikult palju andmeid ja vdimaldaks tulemuste tdlgendamist erinduete
kohaselt, peavad analtiisitulemused, kui kasutatud analiiiisimeetod seda voimaldab, holmama iiksikute
PCB-analoogide sisaldust ning olema esitatud alumise ja iilemise tdkke ning vahevaartusena.

Aruandesse tuleb markida PCBde ja lipiidide ekstraheerimiseks kasutatud meetod.

Uksikute sisestandardite saagised tuleb esitada juhul, kui need jévad viljapoole punktis 7 nimetatud vahemikku ja
kui on tiletatud piirnormi vdi ndutakse neist teatamist.

Kuna proovi nduetele vastavuse hindamisel tuleb arvestada mddtemdidramatust, tuleb esitada ka see nditaja.
Analutisitulemused tuleb seega esitada kujul x +/- U, kus x on analiiiisitulemus ja U on laiendatud modtemaira-
matus, kusjuures arvutamisel kasutatakse kattetegurit 2, mis annab usaldusnivoo ligikaudu 95 %.

Kui modtemddramatust voetakse arvesse CCa kaudu (nagu on kirjeldatud I peatiiki punktis 2.1), tuleb see niitaja
esitada.

Tulemused tuleb esitada samades iihikutes ja vihemalt sama tiivenumbrite arvuga nagu on esitatud direktiivis
2002/32/EU sitestatud piirnormid.

(*)* Dioksiinide, furaanide ja dioksiinitaoliste PCBde toksilisusfaktorite (TEF) tabel
Inimeste tervist dhvardavate ohtude hindamisel kasutatavad Maailma Terviseorganisatsiooni (WHO) toksilisus-
faktorid, mis pdhinevad 2005. aasta juunis Genfis toimunud Maailma Terviseorganisatsiooni (WHO) rahvusva-
helise kemikaaliohutuse programmi (IPCS) ekspertide kohtumise jareldustel (Martin van den Berg et al., ,The
2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic Equivalency Factors for
Dioxins and Dioxin-like Compounds”, Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)).

Analoog TEFi vddrtus Analoog TEFi vddrtus
Poliiklorodibenso-p-dioksiinid (PCDDd) ja Dioksiinitaolised PCBd: orto-asendamata PCBd + mono-
poliiklorodibensofuraanid (PCDFid) ortoasendatud-PCBd

2,3,7,8-TCDF 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Orto-asendamata

PCBd
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
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 0,03
OCDD 0,0003

Mono-orto-asen-

datud-PCBd
2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF 0,0003

Kasutatud lithendid: T = tetra; Pe = penta; Hx = heksa; Hp = hepta; O = okta; CDD = klorodibensodioksiin;
CDF = klorodibensofuraan; CB = klorobifeniiiil.
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()* Komisjoni otsus 2002/657[EU, 14. august 2002, millega rakendatakse ndukogu direktiivi 96/23/EU analiiiisi-
meetodite tulemuslikkuse ja tulemuste tdlgendamise osas (EUT L 221, 17.8.2002, Ik 8).

()* Ulemise tokke pohimdtte kohaselt vastab iga kvantitatiivselt méddramata analoogi panus méddramispiiri vaartu-
sele. Alumise tdkke pohimdtte kohaselt vastab iga kvantitatiivselt madramata analoogi panus nullile. Vahevair-
tuse pShimdtte kohaselt vastab iga kvantitatiivselt méddramata analoogi panus poolele méddramispiiri védrtu-
sest.

(* Uldiselt kohaldatakse kordusanaliiiisi suhtes II lisa C peatiiki punktis 3 sitestatud ndudeid. Kinnitavate meeto-
dite puhul, milles kasutatakse asjaomaste analiiiitide puhul *C-mirgisega sisestandardit, on kordusanaliiiis va-
jalik ainult siis, kui esimene madramine kdnealuse kinnitava meetodiga ei anna vastavust kinnitavat tulemust.
Kordusanaliiiis on vajalik, et vilistada sisemise ristsaastumise vdi proovide juhusliku segiajamise v&imalus. Kui
analiiiis tehakse seoses saastamisjuhtumiga, voib kordusanaliiiisi jdtta tegemata, kui analiiiisiks valitud proovid
on piritolu jalgitavuse kaudu seostatavad saastamisjuhtumiga ning tuvastatud saastumise tase on mérkimis-
vadrselt iile piirnormi.

()* Ulemise tokke pdhimotte kohaselt vastab toksilisusekvivalendi (TEQ) arvutamisel iga kvantitatiivselt médara-
mata analoogi panus madramispiiri vdartusele. Alumise tdkke pohimdtte kohaselt vastab TEQ arvutamisel iga
kvantitatiivselt madramata analoogi panus nullile. Vahevdirtuse pdhimdtte kohaselt vastab TEQ arvutamisel
iga kvantitatiivselt mddramata analoogi panus poolele mairamispiiri véartusest.

(®)* Uldiselt kohaldatakse kordusanaliiiisi suhtes II lisa C peatiiki punktis 3 sitestatud ndudeid. Kinnitavate meeto-
dite puhul, milles kasutatakse asjaomaste analiiiitide puhul *C-margisega sisestandardit, on kordusanaliiiis va-
jalik ainult siis, kui esimene médiramine kdnealuse kinnitava meetodiga ei anna vastavust kinnitavat tulemust.
Kordusanaliiiis on vajalik, et vilistada sisemise ristsaastumise vdi proovide juhusliku segiajamise v&imalus. Kui
analiiiis tehakse seoses saastamisjuhtumiga, voib kordusanaliiiisi jitta tegemata, kui analiitisiks valitud proovid
on pdritolu jalgitavuse kaudu seostatavad saastamisjuhtumiga ning tuvastatud saastumise tase on markimis-
védrselt iile piirnormi.

()* Hairetaseme kontrollimiseks tehtava kordusanaliiiisi suhtes kehtivad samas selgitused ja nduded, mis on
esitatud joonealuses markuses (5)* piirnormide kohta.

(®)* Bioanaluiitiliste meetoditega ei saa médrata spetsiifiliselt toksilisusfaktori (TEF) stisteemi kuuluvaid analooge.
Prooviekstrakt voib sisaldada muid sarnase struktuuriga AhR-aktiivseid ithendeid, mis mojutavad dldist tule-
must. Seega ei saa bioanaluiitilist tulemust pidada TEQ taseme hinnanguks, pigem on see viide TEQ vdimali-
kule tasemele proovis.

(°)* Kehtivad nduded pohinevad TEFidel, mis on avaldatud artiklis: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2),
223-241 (2006).

(19* On viga soovitatav, et reaktiivi tithikatse tulemus oleks viike vorreldes proovis leiduva saasteaine sisaldusega.

Labor on kohustatud kontrollima tithikatse tulemuse muutumist, eriti siis, kui tithikatse tulemus tuleb lahu-
tada.”
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