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II

(Nelegislativne akty)

NARIADENIA

NARIADENIE KOMISIE (EU) & 709/2014
z 20. juna 2014,

ktorym sa meni nariadenie (ES) ¢. 152/2009, pokial ide o stanovenie obsahu dioxinov a polychléro-
vanych bifenylov

(Text s vyznamom pre EHP)
EUROPSKA KOMISIA,
so zretelom na Zmluvu o fungovani Eurépskej dnie,

so zretefom na nariadenie Eurdpskeho parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 z 29. aprila 2004 o Gradnych kontroldch
uskutocfiovanych s cielom zabezpetit overenie dodrziavania potravinového a krmivového préva a predpisov o zdravi
zvierat a o starostlivosti o zvieratd ('), a najma na jeho ¢ldnok 11 ods. 4,

kedze:

(1) Nariadenie Komisie (ES) ¢. 152/2009 () obsahuje metédy stanovenia obsahu polychlérovanych dibenzo-p-
dioxinov (PCDD), polychlérovanych dibenzofurdnov (PCDF) a dioxinom podobnych polychlérovanych bifenylov
(PCB) v krmivéach.

(2)  Mali by sa stanovit poziadavky tykajice sa vysoko vykonnych skriningovych metéd na identifikdciu vzoriek
s vyznamnym obsahom PCDDJF a dioxinom podobnych PCB (prednostne by sa mali vyberat vzorky s prekroce-
nymi akénymi prahovymi hodnotami a mal by byt zabezpeceny vyber vzoriek s prekrocenymi najvyssimi
pripustnymi obsahmi). Pokial ide o najvyssie pripustné obsahy, miera falo$ne vyhovujicich vysledkov by mala
byt v pripade uvedenych skriningovych metéd pod 5 %.

(3) Ak vysledky dosiahnuté skriningovou metédou prekracujii medznd hodnotu, povodnd vzorka by sa mala analy-
zovat prostrednictvom met6dy, ktord umoznuje identifikdciu a stanovenie mnozstva PCDD/F a dioxinom podob-
nych PCB vo vzorke. Takéto metddy sa dalej uvddzaji ako ,potvrdzujiice metddy“. Technicky pokrok a vyvoj
ukézali, Ze okrem plynovej chromatografie/hmotnostnej spektrometrie s vysokym rozliSenim (GC-HRMS) by sa
malo povolit aj pouZivanie plynovej chromatografie/tandemovej hmotnostnej spektrometrie (GC-MS/MS) ako
potvrdzujiicej metddy na kontrolu dodrZiavania najvyssieho pripustného obsahu.

(4)  Zo skisenosti s uplatfiovanim sticasnych pravidiel vyplyva, Ze je vhodné zmenit sicasné ustanovenia, pokial ide
o potrebu dvojndsobnej analyzy, stanovenie siladu v pripade dvojndsobnej analyzy a poziadavku o prijatelnom
rozdiele medzi hornou a dolnou medzou vysledkov.

(5)  Nariadenie (ES) ¢. 152/2009 by sa preto malo zodpovedajicim spésobom zmenit.

(6)  Opatrenia stanovené v tomto nariadeni st v stlade so stanoviskom Stdleho vyboru pre potravinovy retazec
a zdravie zvierat,

() U.v.EUL165,30.4.2004,s. 1.
() Nariadenie Komisie (ES) ¢. 152/2009 z 27. janudra 2009, ktorym sa stanovujii met6dy odberu vzoriek a analyzy na Géely dradnych
kontrol krmiv (U.v. EUL 54, 26.2.2009, s. 1).



L 188/2 Uradny vestnik Eurépskej tnie 27.6.2014

PRIJALA TOTO NARIADENIE:
Cldnok 1

Cast B prilohy V k nariadeniu (ES) & 152/2009 sa meni v stlade s prilohou k tomuto nariadeniu.
Cldnok 2

Toto nariadenie nadobtda t¢innost dvadsiatym diiom po jeho uverejneni v Uradnom vestniku Eurdpskej tinie.

Toto nariadenie je zdvdzné v celom rozsahu a priamo uplatnitelné vo vSetkych clenskych
Stdtoch.

V Bruseli 20. jina 2014

Za Komisiu
predseda
José Manuel BARROSO
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PRILOHA

V prilohe V k nariadeniu (ES) ¢ 152/2009 sa Cast B ,STANOVENIE OBSAHU DIOXINOV (PCDD/PCDF) A PCB“ nahrddza
takto:

,B. STANOVENIE OBSAHU DIOXINOV (PCDD/PCDF) A PCB

KAPITOLA 1

Metddy odberu vzoriek a interpretdcia analytickych vysledkov

1. Ucel a rozsah

Vzorky uréené na tiradnt kontrolu obsahu polychlérovanych dibenzo-p-dioxinov (PCDD), polychlérovanych diben-
zofurdnov (PCDF) a dioxinom podobnych polychlérovanych bifenylov (PCB) (')* a dioxinom nepodobnych PCB
v krmivach sa odoberaji v stlade s ustanoveniami v prilohe I. Uplatiiuji sa kvantitativne poZziadavky ako na
kontrolu latok alebo produktov rovnomerne rozlozenych v krmive uvedené v bode 5.1. prilohy L. Stihrnné vzorky,
ktoré sa takto ziskajd, sa povazuji za reprezentativne pre SarZe alebo podsarze, z ktorych sa odobert. Dodrzanie
najvyssich pripustnych obsahov stanovenych v smernici 2002/32[ES sa zistuje na zdklade obsahov stanovenych
v laborat6rnych vzorkach.

Na tcely tejto casti B sa uplatiiuje vymedzenie pojmov stanovené v prilohe I k rozhodnutiu Komisie
2002/657ES ()*.

Okrem uvedeného vymedzenia pojmov sa na tcely tejto Casti B uplatiiuje toto vymedzenie pojmov:

,Skriningové metddy‘ s metédy pouzivané na vyber vzoriek s obsahmi PCDDJF a dioxinom podobnych PCB, ktoré
prekracujii najvyssie pripustné obsahy alebo akéné prahové hodnoty. Tieto metédy umoziuji analyzovat vysoky
pocet vzoriek pri priaznivom pomere efektivity a ndkladov, ¢im sa zvySuje pravdepodobnost zistenia novych
pripadov vysokého vystavenia a zdravotnych rizik pre spotrebitelov. Skriningové metddy st zaloZené na bioanaly-
tickych met6dach alebo metédach GC-MS. Vysledky vzoriek prekracujiicich medznd hodnotu na kontrolu stiladu
s najvy$$im pripustnym obsahom sa overuji opdtovnou analyzou povodnej vzorky pomocou potvrdzujicej
metody.

JPotvrdzujiice metédy’ si metddy, ktoré poskytuji Gplné alebo dopliujiice informdcie, na zdklade ktorych mozno
jednoznacne urcit a kvantifikovat PCDD/F a dioxinom podobné PCB na drovni najvyssieho pripustného obsahu
alebo, v pripade potreby, akénej prahovej hodnoty. Pri tychto metddach sa vyuZziva plynovd chromatografia/hmot-
nostnd spektrometria s vysokym rozliSenim (dalej len ,GC-HRMS?) alebo plynova chromatografia/tandemovd hmot-
nostnd spektrometria (dalej len ,GC-MS/MS’).

2. Siilad SarZe alebo podsarze s najvyssim pripustnym obsahom

2.1. Pokial ide o dioxinom nepodobné PCB

Sarza je v stlade s najvyssfm pripustnym obsahom, ak analyticky vysledok nepresahuje najvyssi pripustny obsah
dioxinom nepodobnych PCB, stanoveny v smernici 2002/32/ES, bertic do tvahy neistotu merania.

Sarza nie je v stlade s maximalnou hladinou, ak hornd medza ()* analytického vysledku potvrdeného dvojna-
sobnou analyzou (*)* presahuje maximédlnu hladinu stanovend v smernici 2002/32/ES, beric do tivahy neistotu
merania. Na overenie stladu sa pouzije strednd hodnota tychto dvoch stanoveni s prihliadnutim na neistotu
merania.

Neistota merania sa zohladiiuje podla jedného z tychto postupov:
— vypoctom rozsirenej neistoty pomocou koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 %-nt
hladinu spolahlivosti. Sarza alebo podsarza nie je v stlade, ak namerand hodnota minus U presahuje najvyssi

pripustny obsah,

— stanovenim rozhodovacieho limitu (CCa) v stilade s bodom 3.1.2.5 prilohy I k rozhodnutiu 2002/657ES. Sarza
alebo podsarza nie je v stlade, ak sa namerand hodnota rovna hodnote CCa alebo je vyssia.

Odseky 1, 2 a 3 sa uplatiiuji na vysledok analyzy vzorky urcenej na tiradnd kontrolu. V pripade analyzy na ucely
obhajoby alebo na referen¢né tcely sa uplatiiuji pravidld ¢lenského statu.
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2.2. Pokial ide o PCDD/F a dioxinom podobné PCB
Sarza je v stilade s najvyssimi pripustnymi obsahmi, ak vysledok jednej analyzy

— vykonanej skriningovou metddou, ktord md mieru falosne vyhovujicich vysledkov pod 5 % indikuje, Ze prislus-
né najvyssie pripustné obsahy PCDD/PCDF a sumy PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB stanovené v smer-
nici 2002/32/ES sa nepresahujd,

— vykonanej potvrdzujicou metédou nepresahuje prislusné najvyssie pripustné obsahy PCDD/PCDF a sumy
PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB stanovené v smernici 2002/32/ES, s ohladom na neistotu merania.

V pripade skriningovych testov sa stanovuje medznd hodnota pre rozhodnutia o silade vzorky s prislusnymi
najvys$imi pripustnymi obsahmi stanovenymi bud pre PCDD/PCDF, alebo pre sumu PCDD/PCDF a dioxinom
podobnych PCB.

Sarza nie je v stlade s najvyssfm pripustnym obsahom, ak hornd medza (°)* analytického vysledku ziskaného
potvrdzujiicou metédou a potvrdeného dvojndsobnou analyzou presahuje najvyssi pripustny obsah stanoveny
v smernici 2002/32/ES, bertc do Gvahy neistotu merania (°)*. Na overenie stiladu sa pouZije strednd hodnota tychto
dvoch stanoveni s prihliadnutim na neistotu merania.

Neistota merania sa zohladiiuje podla jedného z tychto postupov:

— vypoctom rozsirenej neistoty pomocou koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 %-nt
hladinu spolahlivosti. Sarza alebo podsarza nie je v sdlade, ak namerand hodnota minus U presahuje najvyssi
pripustny obsah. V pripade oddeleného stanovovania PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB sa pre sumu
PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB pouziva suma odhadovanej rozsirenej neistoty samostatnych analytic-
kych vysledkov pre PCDD/PCDF a dioxinom podobné PCB,

— stanovenim rozhodovacieho limitu (CCa) v stilade s bodom 3.1.2.5 prilohy I k rozhodnutiu 2002/657[ES. Sarza
alebo podsarza nie je v stlade, ak sa namerand hodnota rovnd hodnote CCa alebo je vyssia.

Odseky 1 az 4 sa uplatiiuji na vysledok analyzy vzorky uréenej na dradnd kontrolu. V pripade analyzy na acely
obhajoby alebo na referen¢né tcely sa uplatiujii pravidlad ¢lenského $tatu.

3. Vysledky presahujiice akéné prahové hodnoty stanovené v prilohe II k smernici 2002/32/ES

Akéné prahové hodnoty slizia ako néstroj na vyber vzoriek v tych pripadoch, ked treba zistit zdroj kontamindcie
a prijat opatrenia na jej zniZenie alebo eliminovanie. Pomocou skriningovych metéd sa stanovujii primerané
medzné hodnoty na vyber uvedenych vzoriek. V pripade, Ze je potrebné vyviniit znacné dsilie na zistenie zdroja
a znizenie alebo elimindciu kontamindcie, moéze byt vhodné potvrdit prekrocenie akénej prahovej hodnoty dvojna-
sobnou analyzou pouzitim potvrdzujicej metddy zohladiujtic neistotu merania (7)*.

KAPITOLA 1

Priprava vzoriek a poZiadavky na metody analyzy, ktoré sa pouZivajii pri tiradnej kontrole obsahu dioxinov (PCDD/
PCDF) a dioxinom podobnych PCB v krmivich

1. Oblast pouzitia

Poziadavky, ktoré st stanovené v tejto kapitole, sa uplatiuji v pripadoch, ked sa vykondva analyza krmiv na
tradnd kontrolu obsahu 2,3,7,8-substituovanych polychlérovanych dibenzo-p-dioxinov a polychlérovanych
dibenzofurdnov (PCDDJF) a dioxinom podobnych polychlérovanych bifenylov (dioxinom podobnych PCB) a na
regulacné ucely.

Monitorovanie pritomnosti PCDD/F a dioxinom podobnych PCB v krmive sa moZe vykondvat pomocou dvoch
rozli¢nych druhov analytickych metdd:

a) Skriningové metddy

Cielom skriningovych metdd je vyber tych vzoriek, v ktorych obsah PCDDJF a dioxinom podobnych PCB
prekracuje najvyssie pripustné obsahy alebo akéné prahové hodnoty. Skriningové metédy by mali umoznit
analyzu vysokého poctu vzoriek pri priaznivom pomere efektivity a nakladov, a zvysit tak pravdepodobnost
zistenia novych pripadov vysokej expozicie a zdravotnych rizik pre spotrebitelov. Ich pouzitie by malo mat
za ciel predchddzat vysledkom vykazujicim falosny silad. Mozu zahffiat bioanalytické metédy a metody
GC-MS.
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Skriningovymi metédami sa porovnéva analyticky vysledok s medznou hodnotou, na zdklade ¢oho sa urcuje
mozné prekrocenie/neprekrocenie najvyssiecho pripustného obsahu alebo akénej prahovej hodnoty. Koncen-
tracia PCDD/(F a suma PCDDJF a dioxinom podobnych PCB vo vzorkach, pri ktorych existuje podozrenie, Ze
nie st v stilade s najvy$sim pripustnym obsahom, sa musi stanovit/potvrdit potvrdzujicou metédou.

Skriningové metédy moézZu navysSe poskytnit informdciu o obsahu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB
pritomnych vo vzorke. V pripade uplatiovania bioanalytickych skriningovych metdd sa vysledok vyjadruje
v bioanalytickych ekvivalentoch (BEQ), zatial ¢o v pripade uplatiiovania fyzikdlno-chemickych metéd GC-MS
sa vyjadruje v toxickych ekvivalentoch (TEQ). Ciselné vysledky skriningovych metéd st vhodné na preukd-
zanie stladu, podozrenia na nestlad alebo prekrocenia akénych prahovych hodnoét a poskytuji informaciu
o rozsahu obsahu v pripade ndsledného pouzitia potvrdzujicich metdd. Nie st vhodné na hodnotenie
obsahu pozadia, odhad prijmu, sledovanie dlhodobého trendu obsahov ani na prehodnotenie akénych
prahovych hodnot a najvyssich pripustnych obsahov.

b) Potvrdzujice met6dy

Potvrdzujiice metddy umoziuji jednoznaéni identifikdciu a kvantifikdciu PCDD/F a dioxinom podobnych
PCB pritomnych vo vzorke a poskytujii dplné informdcie o jednotlivych kongenéroch. Preto tieto metddy
umoziuji kontrolu najvyssich pripustnych obsahov a akénych prahovych hodnét vritane potvrdenia
vysledkov ziskanych skriningovymi metédami. Okrem toho sa vysledky mozu pouzif na iné acely, ako napri-
klad na stanovenie nizkych obsahov pozadia pri monitorovani krmiv, sledovanie dlhodobého trendu
obsahov, postdenie expozicie obyvatelstva a vytvdranie databdzy na Gcely mozného prehodnotenia akénych
prahovych hodnét a najvyssich pripustnych obsahov. Takisto st dolezité z dovodu stanovenia kongenéro-
vych profilov na tcely identifikdcie zdroja moznej kontamindcie. Pri tychto metddach sa pouziva GC-HRMS.
Na potvrdenie siladu alebo nesiladu s najvy$$im pripustnym obsahom sa moZze pouzit aj metdda
GC-MS|MS.

2. Stavislosti

Pri vypocte koncentracii toxickych ekvivalentov (TEQ) sa vyndsobia koncentracie jednotlivych latok v predmetnej
vzorke prislusnym faktorom toxickej ekvivalencie (TEF) (pozri pozndmku pod ¢iarou & 1* v kapitole I),
a ndsledne sa spocitavaji, aby sa dospelo k celkovej koncentricii dioxinom podobnych zlG¢enin, vyjadrenej
v toxickych ekvivalentoch (TEQ).

Na tcely tejto Casti B je akceptovanym Specifickym kvantifikacnym limitom jednotlivého kongenéru najnizsi
obsah analytu, ktory je mozZné merat s primeranou Statistickou istotou a ktory spliia identifika¢né kritérid
opisané v medzindrodne uzndvanych norméch, napriklad v norme EN 16215:2012 (Krmivd pre zvieratd. Stano-
venie dioxinov a dioxinom podobnych PCB metédou GC-HRMS a indikdtorovych PCB metédou GC-HRMS)
afalebo v metddach EPA 1613 a 1668, v zneni zmien.

Kvantifika¢ny limit jednotlivého kongenéru sa moze identifikovat ako:

a) koncentrdcia analytu v extrakte vzorky, ktord sa prejavi takou odozvou dvoch sledovanych rozli¢nych i6nov,
pre ktort plati pomer S|N (signdl/Sum) 3:1 pre signal menej intenzivneho i6nu, alebo

b) ak z technickych pricin vypocet pomeru signdl/sum neposkytuje spolahlivé vysledky, najnizsi koncentracny
bod na kalibra¢nej krivke, ktord poskytuje prijatelnt (< 30 %) a konzistentnii odchylku (merand aspoii na
zaciatku a konci analytickej série vzoriek) od priemerného relativneho odozvového faktora vypocitaného pre
vetky body kalibra¢nej krivky v kazdej sérii vzoriek. LOQ sa vypocita z najniz$icho koncentra¢ného bodu
pouzitim vytaznosti vniitornych §tandardov a mnozstva vzorky.

Bioanalytické skriningové metédy neposkytuji vysledky na drovni kongenéru, ale iba orienta¢né hodnoty (%)*
TEQ, vyjadrené v bioanalytickych ekvivalentoch (dalej len ,BEQY), s prihliadnutim na skuto¢nost, Ze nie vSetky
zlozky pritomné v extrakte vzorky vykazujlicom pozitivny vysledok v teste zodpovedajii vietkym poziadavkim
principu TEQ.

Skriningové a potvrdzujiice metédy sa mozu pouzit iba na kontrolu urcitej matrice, ak prislusné metdédy sa
dostatocne citlivé na to, aby bola detekcia akénej prahovej hodnoty alebo najvyssieho pripustného obsahu

spolahliva.
3. PoZiadavky na zabezpecenie kvality
3.1. Prijma sa opatrenia, ktoré zabrdnia kriZovej kontamindcii na kazdom stupni odberu vzoriek a procesov analyzy.

3.2. Vzorky sa skladuja a prepravuji v sklenenych, hlintkovych, polypropylénovych alebo polyetylénovych nddobéach
vhodnych na skladovanie, ktoré nemaji Ziadny vplyv na obsah PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB
vo vzorkdch. Z nadoby so vzorkami sa odstrafiujii stopy po papierovom prachu.
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3.3. Uschova a preprava vzorky sa vykondva sposobom, ktory zabezpeéi uchovanie integrity vzorky krmiva.

3.4. V pripade potreby sa kazdd laboratérna vzorka jemne zomelie a dokladne premiesa postupom, ktory sa
osved¢il na dosiahnutie dokonalej homogenizacie (napriklad vzorka sa zomelie tak, aby presla okami sita
s velkostou 1 mm). Ak je obsah vlhkosti vo vzorkdch prili§ vysoky, pred zomletim sa vysusia.

3.5.  Vykonaji sa kontroly mozného vplyvu reagentov, sklenych pomécok a vybavenia na vysledky zalozené na TEQ
a BEQ.

3.6. Vykond sa slepd skuska, a to uskuto¢nenim celého postupu analyzy, pri ktorom sa vynechd iba vzorka.

3.7. Pokial ide o bioanalytické metddy, testuji sa vsetky sklené pomocky a vietky rozpustadld pouzivané pri

analyze, aby sa potvrdila nepritomnost zlicenin rusiacich detekciu cielovych zlicenin v pracovnom rozsahu.
Sklené pomocky sa oplachnu rozpastadlami alebo zahrejii na teplotu vhodnii na odstranenie stop PCDD/PCDF,
dioxinom podobnych zliienin a zlicenin spdsobujicich interferenciu z jeho povrchu.

3.8. Na extrakciu sa musi zvolit také mnoZstvo vzorky, aby sa splnili poziadavky dostato¢ne nizkeho pracovného
rozsahu zahriiujiceho najvyssie pripustné obsahy alebo akéné prahové hodnoty.

3.9. Specifické postupy pripravky vzoriek pouzité pri skimanych produktoch spifiaji medzinirodne prijaté usmer-
nenia.

4. Poziadavky na laboratérid

4.1. Akrediticiu laboratérii uskutociiuje v stlade s ustanoveniami nariadenia (ES) ¢. 882/2004 uzndvany orgdn,

ktory posobi v stlade s pokynom ISO 58 s cielom zaistit, Ze laboratérid zabezpecujt analyticka kvalitu. Akredi-
tacia laboratérif sa uskutociiuje v stlade s normou EN ISO[IEC 17025.

4.2. Laboratérna sposobilost sa dokazuje nepretrzitou spe$nou tcastou v medzilaboratérnych §tididch na stano-
venie PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB v prislusnych krmivovych matriciach a koncentraénych rozsa-
hoch.

4.3. Laboratérid, ktoré pouzivaji skriningové metddy na rutinni kontrolu vzoriek, nadviazu tzku spolupricu s labo-

ratériami, ktoré pouzivaji potvrdzujicu metodu, a to tak na dcely kontroly kvality, ako aj na potvrdenie
vysledku analyzy podozrivych vzoriek.

5. Zikladné poziadavky, ktoré md spifiat analyticky postup pre dioxiny (PCDD/PCDF) a dioxinom
podobné PCB

5.1. Nizky pracovny rozsah a kvantifikacné limity

V pripade PCDD/PCDF sa stanovitelné mnozstva vzhladom na mimoriadnu toxicitu niektorych z tychto
zlti¢enin musia nachddzat vo vy$§om femtogramovom (10-"° g) rozpiti. V pripade vacSiny kongenérov PCB
postacuje uz kvantifika¢ny limit na drovni nanogramov (10~ g). Pri merani toxickejsich dioxinom podobnych
kongenérov PCB (predovietkym non-orto-substituovanych kongenérov) musi niz$ia hranica pracovného
rozpitia dosiahnut nizke pikogramové (1012 g) obsahy. Pre vSetky ostatné kongenéry PCB je kvantifika¢ny limit
v rozsahu nanogramov (10-%g) dostatocny.

5.2. Vysokd selektivnost (Specifickost)

5.2.1. Ziada sa rozlisenie PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB od mnozstva inych koextrahovanych a potencidlne
interferujticich zlicenin pritomnych v koncentracidch az niekolkorddovo vyssich ako je koncentricia skiima-
nych analytov. V pripade met6d GC-MS je potrebné rozliSovat medzi roznymi kongenérmi, ako napriklad medzi
toxickymi (napr. sedemndstimi 2,3,7,8-substituovanymi PCDD/PCDF a dvandstimi dioxinom podobnymi PCB)
a ostatnymi kongenérmi.

5.2.2.  Pomocou bioanalytickych metdd je moznd detekcia cielovych zlicenin ako sumy PCDD/PCDF a/alebo dioxinom
podobnych PCB. Cistenie vzorky md za ciel' odstrdnenie zlicenin sposobujiicich vysledky vykazujiice falosny
stlad alebo zliicenin, ktoré moézu znizit odozvu, ¢im sposobujii vysledky vykazujice falosny stlad.
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5.3.  Vysokd miera spravnosti (pravdivost vysledku merania a presnost, zdanlivd vytaznost biotestu)

5.3.1. 'V pripade metéd GC-MS musi stanovenie poskytnit pravoplatny odhad skutocnej koncentricie vo vzorke.
VyZzaduje sa vysokd spravnost, aby sa predislo odmietnutiu vysledku analyzy vzorky na zdklade nizkej spolahli-
vosti stanoveného obsahu TEQ. Sprdvnost sa vyjadruje ako pravdivost (rozdiel medzi nameranou priemernou
hodnotou analytu v certifikovanom materidli a jej certifikovanou hodnotou vyjadrenou ako percentudlny podiel
tejto hodnoty) a presnost (relativna smerodajnd odchylka RSD, vypocitand z vysledkov nameranych za
podmienok reprodukovatelnosti).

5.3.2. V pripade bioanalytickych metdd sa stanovuje zdanlivd vytaznost biotestu. Zdanlivd vytaZnost biotestu je
hodnota BEQ vypocitand z kalibracnej krivky TCDD alebo PCB 126 korigovand na slepy pokus a ndsledne
vydelend hodnotou TEQ stanovenou pomocou potvrdzujiicej metddy. Jej cielom je korekcia faktorov, ako st
strata PCDD/PCDF a dioxinom podobnych zliicenin pocas extrakcie a procesu (istenia, spoluextrahované zlice-
niny zvysujice alebo zniZujice odpoved (agonistické a antagonistické acinky), kvalita prelozenia krivkou alebo
rozdiely medzi hodnotami TEF a REP (relativnej Gcinnosti, Relative Potency). Zdanlivd vytaznost biotestu sa
vypocita z vhodnych referencnych vzoriek s reprezentativnym kongenérovym profilom v oblasti prislusnych
sledovanych obsahov.

5.4. Validdcia v rozsahu najvyssieho pripustného obsahu a vSeobecné opatrenia na kontrolu kvality

5.4.1. Laboratdrid musia pocas valida¢ného postupu a rutinnej analyzy preukdzat a¢innost metédy v rozsahu najvys-
Sieho pripustného obsahu, napriklad na drovni 0,5-ndsobku, 1-ndsobku a 2—-ndsobku najvyssicho pripustného
obsahu s prijatelnym varia¢nym koeficientom pre opakovand analyzu.

5.4.2.  Pravidelné slepé kontroly a pokusy na vzorkdch s pridavkom analytu alebo analyza kontrolnych vzoriek (ak je
to mozné, tak najlepsie certifikovaného referenéného materidlu) sa vykondvaju v rdmci vnitornych opatreni
kontroly kvality. Vyhotovia a overia sa tabulky kontroly kvality zo slepych kontrol, z pokusov na vzorkich
s pridavkom analytu alebo analyz kontrolnych vzoriek s cielom zabezpecit, aby bolo vykonanie analyzy v stilade
s poziadavkami.

5.5. Kvantifikacny limit

5.5.1.  Pri bioanalytickej skriningovej metdde nie je stanovenie kvantifika¢ného limitu (limit of quantification, dalej len
,LOQY) nevyhnutnou poziadavkou, ale pomocou tejto metédy musi byt mozné rozliSovat medzi slepou
a medznou hodnotou. Pri stanovovani BEQ sa stanovuje medza oznamovania pre nakladanie so vzorkami vyka-
zujicimi odozvu pod touto hodnotou. Musi sa preukdzat, Ze prislusnd medza oznamovania sa aspofl trojni-
sobne odlisuje od slepych vzoriek pouzitych pri postupe, ktoré vykazujii odozvu pod pracovnym rozsahom.
Vypocita sa preto zo vzoriek obsahujicich cielové zlticeniny v koncentracii pribliZujiicej sa poZadovanej mini-
mélnej hladine, a nie na zdklade pomeru signal-Sum (S/N) alebo testu naslepo.

5.5.2.  LOQ pre potvrdzujiicu metédu musi byt priblizne jedna pitina najvysicho pripustného obsahu.

5.6. Analytické kritérid

V zdujme dosiahnutia spolahlivych vysledkov pomocou potvrdzujicich alebo skriningovych metdd je nutné
splnit tieto kritérid v rozsahu najvyssiecho pripustného obsahu alebo akénej prahovej hodnoty, pokial ide
o hodnotu TEQ a BEQ, ¢i uz stanovent ako celkovy TEQ (ako suma PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB),
alebo samostatne pre PCDD/PCDFF a dioxinom podobné PCB:

Skrining pomocou
bioanalytickych alebo Konfirmaéné met6dy
fyzikdlno-chemickych met6d
Miera vyskytu merani vykazujicich falosny stilad (7) <5%
Pravdivost —20 % az +20 %
Opakovatelnost (RSD,) <20 %
Vntrolaboratérna opakovatelnost (RSDj) <25% <15%

(Y) Pokial ide o najvyssie pripustné obsahy.
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5.7. Specifické poziadavky na skriningové metGdy

5.7.1. Pri skriningu je moZné pouzit metédy GC-MS, ako aj bioanalytické metédy. V pripade metéd GC-MS musia byt
splnené poziadavky stanovené v bode 6. Specifické poziadavky na bunkové bioanalytické metddy st stanovené
v bode 7.

5.7.2.  Laboratdrid pouzivajice skriningové metddy na rutinnd kontrolu vzoriek nadvazuji tzku spolupracu s laboraté-
riami pouZivajiicimi potvrdzujicu metddu.

5.7.3.  Overenie vykonnosti skriningovej metédy sa pozaduje pocas rutinnej analyzy kontrolou kvality analyzy a prie-
beznou validdciou met6dy. Musi fungovat nepretrzity program kontroly vysledkov vykazujtcich silad.

5.7.4. Kontrola moznej supresie bunkovej odozvy a cytotoxicity:

Uskuto¢ni sa meranim 20 % extraktov vzoriek rutinnym skriningom bez pridania a s pridanim 2,3,7,8-tetra-
chlérdibenzo-p-dioxinu v mnozstve zodpovedajiicom najvysSiemu pripustnému obsahu alebo akénej prahovej
hodnote s cielom zistit, ¢i moze byt odozva potencidlne potlacend z dovodu interferujicich latok pritomnych
v extrakte vzorky. Merand koncentricia vzorky s pridanymi analytmi sa porovnava so sumou koncentricie
extraktu bez pridanych analytov a koncentricie pridaného analytu. Ak je tito merand koncentrécia nizsia o viac
ako 25 % ako vypocitand (s¢itand) koncentricia, je to indikdcia mozného potlacenia (supresie) signélu a prislusnd
vzorka sa predkladd na potvrdzujiicu analyzu GC-HRMS. Vysledky sa monitoruji pomocou diagramov kontroly
kvality.

5.7.5.  Kontrola kvality vzoriek vykazujicich silad:

Priblizne 2 az 10 % vzoriek vykazujicich stlad (v zévislosti od vzorkovej matrice a laboratérnych skdsenosti)
sa potvrdzuje analyzou GC-HRMS.

5.7.6.  Stanovenie miery vyskytu merani vykazujicich falo$ny silad na zdklade tdajov ziskanych v rdmci kontroly
kvality:

Stanovuje sa miera vyskytu vysledkov vykazujicich falosny silad pri skriningu vzoriek pod a nad najvy$sim
pripustnym obsahom alebo akénou prahovou hodnotou. Skuto¢nd miera vyskytu merani vykazujicich falosny
silad musi byt nizSia ako 5 %. Ak sa ziska asponn 20 potvrdenych vysledkov na matricu/skupinu matric
z kontroly kvality vzoriek vykazujicich silad, na zdklade tohto siboru tdajov sa vyvodzuji zdvery o miere
vyskytu merani vykazujicich falo$ny stlad. Vysledky zo vzoriek analyzovanych v kruhovych testoch alebo
v pripadoch kontamindcie, ktoré sa nachddzaji v koncentratnom rozpiti az do napriklad dvojndsobku najvys-
Sieho pripustného obsahu, mo6zu byt takisto zahrnuté medzi prislusné minimdlne mnozstvo 20 vysledkov pre
vyhodnocovanie miery vyskytu merani vykazujicich falo$ny sdlad. Vzorky musia pokryt najcastejsie kongené-
rové profily a reprezentovat rozli¢né zdroje.

Hoci skriningové testy majii v prvom rade za ciel detekciu vzoriek prekracujicich akénd prahovii hodnotu,

kritérium pre stanovenie miery vyskytu meran{ vykazujicich falosny stilad je najvyssi pripustny obsah maxi-
malna hladina, bertc do Gvahy neistotu merania potvrdzujicej met6dy.

5.7.7.  Vzorky potencidlne vykazujice nesdlad pri skriningu sa vidy overuji tplnou opitovnou analyzou pdvodnej
vzorky potvrdzujicou metdédou analyzy. Tieto vzorky sa mozu takisto pouzit na hodnotenie miery vyskytu
vysledkov vykazujiicich falo$ny nestilad. V pripade skriningovych metdd je mierou vyskytu vysledkov vykazuji-
cich falo$ny nesulad cast vysledkov, v pripade ktorych sa potvrdzujicou analyzou potvrdil sdlad, hoci vzorka
bola na zdklade predchddzajiceho skriningu oznacend za vzorku, ktord potencidlne vykazuje nestilad. Vyhodno-
tenie vyhodnosti skriningovej metddy sa zakladd na porovnani vzoriek vykazujicich falo$ny nestilad s celkovym
poctom skontrolovanych vzoriek. Tato miera musi byt dostato¢ne nizka nato, aby bolo mozné povazovat
ndstroj skriningu za vyhodny.

5.7.8. Bioanalytické metédy poskytuji aspon v podmienkach validdcie platnd indikdciu hodnoty TEQ, vypocitanej
a vyjadrenej ako BEQ.

Takisto v pripade bioanalytickych metéd vykonanych za podmienok opakovatelnosti by mala byt vnitrolabora-
térna RSD, mensia ako RSD, (reprodukovatelnost).

6. Specifické poziadavky na metédy GC-MS, ktoré je potrebné splnif na tcely skriningu a potvrdzovania

6.1. Prijatelné rozdiely medzi hornou a dolnou medzou vysledkov WHO-TEQ

Rozdiel medzi hornou a dolnou medzou nesmie presiahnut 20 % na potvrdenie prekrocenia najvyssiecho
pripustného obsahu alebo v pripade potreby akénych prahovych hodnét.
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6.2. Kontrola vyfaznosti

6.2.1.  Na tcely validicie analytického postupu sa musia na tiplnom zaciatku analytickej metddy, napr. pred extrakciou,
pridat 3C-oznacené 2,3,7,8-chlérsubstituované vniatorné Standardy PCDD/PCDF a 3C-oznacené vniitorné Stan-
dardy dioxinom podobnych PCB. Pre kazdu tetra- az okta-chlérovanti homolégovani skupinu PCDD/PCDF sa
priddva aspoii jeden kongenér a aspon jeden kongenér pre kazdd homolégovi skupinu dioxinom podobnych
PCB (pripadne aspon jeden kongenér pre kazdy sledovany hmotnostno-spektrometricky i6n pouzity na monito-
rovanie PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB). V pripade potvrdzujicich metdd je potrebné pouZif vet-
kych 17 1*C-oznacenych 2,3,7,8-substituovanych vnatornych Standardov PCDD/PCDF a vsetkych 12 *C-ozna-
Cenych vnitornych Standardov dioxinom podobnych PCB.

6.2.2.  Pouzitim vhodnych kalibra¢nych roztokov sa stanovuju relativne odozvové faktory aj pre tie kongenéry, pre
ktoré nebol pridany *C-oznaceny ekvivalent.

6.2.3. Ak ide o krmivé rastlinného pdévodu a krmivd ZzivoéiSneho povodu, ktoré obsahujii menej ako 10 % tuku,
potom sa vniitorné $tandardy pridavajii povinne pred extrakciou. V pripade krmiv Zivo¢isneho pévodu obsahu-
jucich viac ako 10 % tuku sa vnitorné Standardy priddvaju pred extrakciou tuku alebo po nej. V zavislosti od
toho, v ktorej fize sa priddvaju vnatorné Standardy a ¢&i sa vysledky uvddzaji na produkt alebo na tuk, sa
vykond vhodnd validdcia d¢innosti extrakcie.

6.2.4. Pred analyzou pomocou GC-MS sa musia pridat 1 alebo 2 (ndhradné) standardy.

6.2.5. Vyzaduje sa kontrola vytaznosti. Vytaznosti jednotlivych vnatornych standardov by sa mali v pripade potvrdzu-
jucich metdd pohybovat v rozsahu 60 az 120 %. Vyssie alebo nizsie vytaZnosti pre jednotlivé kongenéry, najma
pre niektoré hepta- a okta- chlérované dibenzo-p-dioxiny a dibenzofurdny, st prijatelné za podmienky, Ze ich
podiel na hodnote TEQ neprekroc¢i 10 % z celkovej hodnoty TEQ (vyjadrenej ako suma PCDD/PCDF a dioxinom
podobnych PCB). Pri skriningovych metédach GC-MS sa musia vytaznosti pohybovat v rozpiti 30 azZ 140 %.

6.3. Odstrdnenie interferujticich ldtok
— Separdcia PCDD/PCDF od interferujicich chlérovanych zlicenin, ako st dioxinom nepodobné PCB a chléro-
vané difenylétery, sa vykondva vhodnymi chromatografickymi postupmi (pokial mozno na koléne s flori-

silom, oxidom hlinitym a/alebo aktivnym uhlim).

— Separdcia izomérov plynovou chromatografiou ma byt < 25 % tdolie medzi pikmi 1,2,3,4,7,8-HxCDF
al,2,3,6,7,8-HxCDFE.

6.4. Kalibrdcia na zdklade Standardnej krivky

Rozsah kalibra¢nej krivky musi pokryvat prislusni oblast najvyssieho pripustného obsahu alebo akénych praho-
vych hodnot.

6.5. Specifické kritérid pre potvrdzujiice metody
— Pre GC-HRMS:
Pri HRMS md byt rozliSenie vacsie alebo rovné 10 000 pre cely rozsah hmotnost{ pri 10 % tdoli.

Splnenie dalsich identifika¢nych a potvrdzujicich kritérii opisanych v medzindrodne uzndvanych norméch,
napriklad v norme EN 16215:2012 (Krmiv4 pre zvieratd. Stanovenie dioxinov a dioxinom podobnych PCB
metédou GC-HRMS a indikdtorovych PCB metédou GC-HRMS) afalebo v metédach EPA 1613 a 1668,
v zneni zmien.

— Pre GC-MS/MS:

Monitorovanie minimélne 2 3pecifickych prekurzorovych iénov, kazdy s jednym konkrétnym zodpoveda-
jucim produktovym iénom pre vietky oznacené a neoznacené analyty v rozsahu analyzy.

Maximdlna povolend odchylka relativnych intenzit idnov je + 15 % pre vybrané produktové iény v porov-
nani s vypocitanymi alebo nameranymi hodnotami (priemer kalibra¢nych Standardov) za rovnakych
podmienok MS/MS, najmi pokial ide o koliznu energiu a tlak plynu pri zrdzke, pre kazdy prechod analytu.
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RozliSenie kazdého kvadrup6lu md byt rovnaké alebo lepsie ako rozli$enie hmotnostnej jednotky (rozliSenie
hmotnostnej jednotky: rozliSenie dostatoné na oddelenie dvoch pikov s rozdielom jednej hmotnostnej
jednotky), aby sa minimalizovali moZné interferencie so sledovanymi analytmi.

Splnenie dalsich kritérii je opisané v medzinirodne uzndvanych normdch, napriklad v norme
EN 16215:2012 (Krmivd pre zvieratd. Stanovenie dioxinov a dioxinom podobnych PCB metédou GC-HRMS
a indikdtorovych PCB metédou GC-HRMS) afalebo v metddach EPA 1613 a 1668, v zneni zmien, okrem
povinnosti pouzivat metédu GC-HRMS.

7. Specifické poziadavky na bioanalytické metody

Bioanalytické metddy st metddy zaloZené na vyuzivani biologickych principov, ako st bunkové testy, recepto-
rové testy alebo imunologické testy. V tomto bode 7 st stanovené poziadavky na bioanalytické metddy ako
také.

Skriningovd metdda klasifikuje v principe vzorku ako vzorku, ktord vykazuje stlad, alebo ako vzorku, v pripade
ktorej existuje podozrenie na nestilad. Na tieto tcely sa vypocitand hodnota BEQ porovnd s medznou hodnotou
(pozri bod 7.3). Vzorky pod medznou hodnotou sa vyhldsia za vzorky vykazujice stlad, vzorky rovnajtce sa
medznej hodnote alebo nad tiou st vzorky, v pripade ktorych existuje podozrenie na nestlad, a teda si vyzaduja
analyzu pomocou potvrdzujicej metédy. Hodnota BEQ zodpovedajiica 23 najvyssieho pripustného obsahu
moze v praxi poslizif ako medznd hodnota, pokial je zabezpeCené, Ze miera vyskytu merani vykazujicich
falodny sdlad je niZsia ako 5 % a miera vyskytu vysledkov vykazujicich falosny nestlad je zndma. Pri pouziti
samostatnych najvyssich pripustnych obsahov pre PCDDJF a pre sumu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB si
overenie stladu vzoriek bez frakciondcie vyzaduje vhodné medzné hodnoty pre biologické testy na PCDD/F. Na
kontrolu vzoriek prekracujicich akéné prahové hodnoty by bolo vhodné pouzit ako medznii hodnotu prime-
rané percento prislusnej akénej prahovej hodnoty.

Okrem toho sa v pripade urcitych bioanalytickych metéd moze pri vzorkdch v pracovnom rozsahu, ktoré
prekra¢uji medzu oznamovania (pozri 7.1.1 a 7.1.6), pouzit indikativna hodnota vyjadrend v BEQ.

7.1. Hodnotenie odozvy testu

7.1.1.  VSeobecné poziadavky

— Pri vypocte koncentricii z kalibra¢nej krivky TCDD vykdzu dolné a horné medzné hodnoty krivky velka
odchylku (vysoky varia¢ny koeficient — CV). Pracovny rozsah je oblast, v ktorej je CV mensi ako 15 %.
Dolnd hranica pracovného rozsahu (medza oznamovania) musi byt najmenej trojndsobne vyssia ako slepé
vzorky. Hornti medzu pracovného rozsahu obvykle predstavuje hodnota EC,; (70 % maximélnej Gcinnej
koncentracie), ale je niZsia, ak je CV vys$si ako 15 % v tomto rozsahu. Pracovny rozsah sa stanovuje pri vali-
décii. Medzné hodnoty (pozri bod 7.3) musia byt jasne v ramci pracovného rozsahu.

— Standardné roztoky a vzorkové extrakty sa testuji asponi dvakrat. Odozva alebo koncentracia $tandardnych
roztokov alebo kontrolnych extraktov pri dvojitom testovani v 4 az 6 jamkdch rozlozenych na platni by
mala mat CV < 15 % (moznej len v rdmci pracovného rozsahu).

7.1.2. Kalibricia
7.1.2.1. Kalibricia na zéklade Standardnej krivky

— Odhad obsahov vo vzorkdch sa vykondva na zdklade porovnania odozvy testu s kalibracnou krivkou TCDD
(alebo PCB 126 alebo Standardnej zmesi PCDD/PCDF/dioxinom podobnych PCB) s cielom vypocitat
hodnotu BEQ v extrakte a ndsledne vo vzorke.

— Kalibra¢né krivky obsahuji 8 az 12 koncentricii (aspont dvojmo) s dostatoénym poctom koncentracif
v niz8ej Casti krivky (pracovnom rozsahu). Osobitnii pozornost treba venovat kvalite preloZenia krivky
v pracovnom rozsahu. Ako taki ma hodnota R? malt alebo Ziadnu hodnotu pre odhad spréavnosti prelo-
Zenia pri nelinedrnej regresii. Lepsie preloZenie krivky sa dosiahne minimalizdciou rozdielu medzi vypocita-
nymi a pozorovanymi hladinami v pracovnom rozsahu krivky, napriklad metédou najmensich $tvorcov.

— Pri odhade obsahu v extrakte vzorky sa ndsledne vykond korekcia na hodnotu BEQ vypocitand pre slept
vzorku matrice[rozpustadla (aby sa zohladnili necistoty pochddzajice z pouzitych rozpustadiel a chemikalii)
a zdanlivi vytaZnost (vypocitani z hodnoty BEQ vhodnych referencnych vzoriek s reprezentativnymi
kongenérovymi profilmi v oblasti najvyssieho pripustného obsahu alebo akénej prahovej hodnoty). Na vyko-
nanie korekcie vytaznosti musi byt zdanlivd vytaznost vidy v pozadovanom rozsahu (pozri bod 7.1.4).
Referenéné vzorky pouzité na korekciu vytaznosti musia byt v stilade s poziadavkami uvedenymi v bode 7.2.
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7.1.2.2. Kalibricia pomocou referen¢nych vzoriek

Alternativne sa moZe pouzit kalibra¢nd krivka zostrojend z aspon $tyroch referen¢énych vzoriek (pozri bod 7.2.4:
jedna slepd matrica plus tri referencéné vzorky s 0,5-, 1,0- a 2,0-ndsobkom najvyssieho pripustného obsahu
alebo akénej prahovej hodnoty), priCom nie je potrebné vykonat korekciu na slepti vzorku a vytaznost. V tomto
pripade moze byt odozva testu zodpovedajica 2/3 najvyssieho pripustného obsahu (pozri bod 7.3) vypocitand
priamo z tychto vzoriek a pouZitd ako medznd hodnota. Na kontrolu vzoriek prekracujicich akéné prahové
hodnoty by ako medznd hodnotu bolo vhodné pouzit primerany percentudlny podiel z tychto akénych praho-
vych hodnot.

7.1.3.  Oddelené stanovovanie PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB

Extrakty sa mozu rozdelit do frakcii obsahujicich PCDD/PCDF a diocinom podobné PCB, ¢im sa umozni samo-
statné stanovenie hodnot TEQ (v BEQ) pre PCDD/PCDF a dioxinom podobné PCB. Na hodnotenie vysledkov
pre frakciu obsahujicu dioxinom podobné PCB sa prednostne pouziva Standardnd kalibra¢nd krivka PCB 126.

7.1.4.  Zdanlivé vytaznosti biotestu

,Zdanlivd vytaznost biotestu‘ sa vypocitava z vhodnych referenénych vzoriek s reprezentativnymi kongenéro-
vymi profilmi v oblasti najvysSicho pripustného obsahu alebo akénej prahovej hodnoty a vyjadruje sa ako
percentualny podiel hodnoty BEQ v porovnani s hodnotou TEQ. V zavislosti od pouzitého typu testu a pouZitej
schémy TEF (°)* mozu rozdiely medzi faktormi TEF a REP pre dioxinom podobné PCB sposobovat nizke zdan-
livé vytaznosti pre dioxinom podobné PCB v porovnani s PCDD/PCDF. Preto v pripade oddeleného stanovo-
vania PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB st zdanlivé vytaznosti biotestu: pre dioxinom podobné PCB na
trovni 20 az 60 %, pre PCDD/PCDF 50 az 130 % (rozsahy sa uplatiiuju pri pouZiti kalibra¢nej krivky TCDD).
KedZe podiel dioxinom podobnych PCB na sume PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB moze byt rozny
v pripade roznych matric a vzoriek, zdanlivé vytaznosti biotestu pre sumu PCDD/PCDF a dioxinom podobnych
PCB odzrkadluj tieto rozsahy a nachddzaji sa medzi 30 a 130 %. Akykolvek vplyv do znacnej miery zrevido-
vanych hodnot TEF pre pravne predpisy Unie tykajiice sa PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB si vyzaduje
reviziu tychto rozsahov.

7.1.5.  Kontrola vytaznosti Cistenia

Pri validacii sa kontroluje strata zlicenin, ku ktorej doslo pri isteni. Slepd vzorka s pridavkom zmesi rozli¢nych
kongenérov sa podrobuje €isteniu (aspoii n = 3) a pomocou potvrdzujlicej metddy sa overuje vytaznost a varia-
bilita. Vytaznost sa musi nachddzat v rozpiti 60 az 120 % predovietkym v pripade kongenérov s podielom na
hodnote TEQ v rozli¢nych zmesiach vy$sim ako 10 %.

7.1.6. Medza oznamovania

Pri uvddzani hodno6t BEQ sa medza oznamovania stanovuje z prislusnych vzoriek matric vykazujicich typické
kongenérové profily, nie vSak z kalibra¢nej krivky Standardov vzhladom na mald presnost v niz$ej oblasti
krivky. Musia sa zohladnit Gi¢inky extrakcie a istenia. Medza oznamovania musi byt stanovend aspon trojna-
sobne nad slepymi vzorkami.

7.2. PouZivanie referencnych vzoriek

7.2.1.  Referencné vzorky predstavuji vzorkovii matricu, kongenérové profily a koncentra¢né rozsahy pre PCDD/PCDF
a dioxinom podobné PCB v oblasti najvyssicho pripustného obsahu alebo ak¢nej prahovej hodnoty.

7.2.2. Do kazdej testovacej série sa zahrnie slepd matrica, alebo ak to nie je mozné, slepd vzorka, ako aj referen¢nd
vzorka vykazujiica najvyssi pripustny obsah alebo akéni prahovi hodnotu. Tieto vzorky sa extrahuji a testuji
stcasne a pri identickych podmienkach. Referen¢nd vzorka musi vykdzat zretelne silnejsiu reakciu v porovnani
so slepou vzorkou, ¢im sa zabezpedi vhodnost prislusného testu. Tieto vzorky sa mozu pouzit na korekciu
slepych vzoriek a vytaznosti.

7.2.3.  Referencné vzorky vybrané na korekciu vytaznosti musia byt reprezentativne pre testovacie vzorky, ¢ize konge-
nérové profily nesma viest k podhodnoteniu obsahov.

7.2.4. Na preukdzanie spravnej funkcie testu v skiimanom rozsahu sa na kontrolu najvyssieho pripustného obsahu
alebo aké¢nej prahovej hodnoty mozu pouzit dodatocné referencné vzorky vykazujice napr. 0,5- a 2,00-
ndsobok najvyssieho pripustného obsahu alebo akénej prahovej hodnoty. Kombindcia tychto vzoriek moze
posluzit na vypocet hodnot BEQ v testovacich vzorkdch (pozri bod 7.1.2.2).
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7.3.

Stanovenie medznych hodnét

Stanovuje sa pomer medzi bioanalytickymi vysledkami v BEQ a vysledkami potvrdzujicej metddy v TEQ, napri-
klad pomocou kalibra¢nych experimentov zohladiujiic prislusnd matricu, pri pouZiti referenénych vzoriek
s pridavkom analytov v mnozstve 0-, 0,5-, 1,00- a 2,00-ndsobku najvyssicho pripustného obsahu (ML),
so 6 opakovaniami pri kazdom obsahu (n = 24). Korekéné faktory (slepy pokus a vytaznost) mozno z tohto
vztahu odhadnt, skontrolujt sa viak podla bodu 7.2.2.

Medzné hodnoty sa stanovuji na ucely rozhodovania o tom, ¢&i st vzorky v silade s najvy$$imi pripustnymi
obsahmi, resp. na ucely kontroly akénych prahovych hodnot, ak st relevantné, a to s prislusnymi najvyssimi
pripustnymi obsahmi alebo akénymi prahovymi hodnotami stanovenymi bud zvldst pre PCDD/PCDF a pre
dioxinom podobné PCB, alebo pre sumu PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB. Predstavujii dolni hranicu
distribticie bioanalytickych vysledkov (korigovanych na slepy pokus a vytaznost) zodpovedajicich rozhodova-
ciemu limitu potvrdzujicej metddy pri 95 % hladine spolahlivosti, ¢iZe pri nizSej ako 5 % miere vyskytu merani
vykazujicich falo$ny stilad, a pri RSD, < 25 %. Rozhodovaci limit potvrdzujicej metddy je najvyssi pripustny
obsah bertc do tvahy neistotu merania.

Medznd hodnota (v BEQ) sa modze vypocitat v stlade s jednym z pristupov stanovenych v bodoch 7.3.1, 7.3.2
a 7.3.3. (pozri obrazok 1).

Pouzitie dolného pasma 95 % predikéného intervalu rozhodovacieho limitu potvrdzujicej metddy:

Medznédhodnota = BEQp; = Syx*teom-2 \/1 /n+1/m+ (x - J_C)Z/QXX
pricom:

BEQ,, BEQ zodpovedajice rozhodovaciemu limitu potvrdzujicej metddy, ktory je stcasne
najvyssim pripustnym obsahom pri zohladneni neistoty merania
s smerodajnd odchylka rezidui

VX
f=ma2 Studentov koeficient (¢ = 5 %, f = pocet stuptiov volnosti, jednostranny)
m celkovy pocet kalibra¢nych bodov (index j)

n pocet opakovani pri kazdom obsahu

X, koncentrécia vzorky (v TEQ) kalibra¢ného bodu i stanovend potvrdzujicou metdédou

X priemernd hodnota koncentracii (v TEQ) v3etkych kalibra¢nych vzoriek

Qu = Z(xi -%)’ parameter stctu Stvorcov, i = index pre kalibra¢ny bod i

Vypocet z bioanalytickych vysledkov (korigovanych na slepy pokus a vytaznost) viacndsobne opakovanych
analyz vzoriek (n> 6) kontaminovanych na drovni rozhodovacieho limitu potvrdzujicej metédy predstavuji-
ceho dolnii hranicu distribiicie dét pri zodpovedajicej priemernej hodnote BEQ:

medznd hodnota = BEQ,, — 1.64xSD,
pricom:

SD, je smerodajnd odchylka vysledkov biotestu BEQ,,, nameranych za podmienok vnutrolaboratérnej reprodu-
kovatelnosti
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7.3.3.  Vypocet ako priemernd hodnota bioanalytickych vysledkov (v BEQ, korigovanych vzhladom na slepy pokus
a vytaznost) z mnohych analyz vzoriek (n > 6) kontaminovanych na drovni 2/3 najvyssicho pripustného
obsahu alebo ak¢nej prahovej hodnoty, na zéklade poznatku, Ze tento obsah sa bude pohybovat okolo medznej
hodnoty stanovenej v bode 7.3.1 alebo bode 7.3.2:
Obrdzok 1
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7.4.1.

7.4.2.
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Obrdzok 1. Vypocet medznych hodnoét pri 95 %-nej hladine spolahlivosti, ¢ize pri 5 %-nej miere vyskytu merani
vykazujtcich falodny stlad niz3ej ako 5 % a pri RSD, < 25 %:

1. na zdklade dolného pasma 95 % predikéného intervalu pri rozhodovacom limite potvrdzujicej metody;

2. na zéklade radu analyz vzoriek (n> 6) kontaminovanych na trovni rozhodovacieho limitu potvrdzujicej
metody ako dolnd hranica ddtovej distribtcie (zndzornenej na obrazku zvonovitou krivkou) pri zodpoveda-
jlcej priemernej hodnote BEQ.

Obmedzenia tykajice sa medznych hodnot

Medzné hodnoty vychddzajice z BEQ a vypocitané z RSD,, ziskanej pri validacii pouzitim obmedzeného poctu
vzoriek s rozli¢nymi matricami/kongenérovymi profilmi mozu byt vyssie ako najvyssie pristupné obsahy alebo
akéné prahové hodnoty vyjadrené v TEQ z dovodu vyssej presnosti, nez akii mozno bezne docielit v pripade,
Ze sa analyzuje nezndme spektrum moznych kongenérovych profilov. V takychto pripadoch sa medzné hodnoty
vypocitavaji z RSD, = 25 % alebo sa zvoli vypocet odvodeny z dvoch tretin najvyssieho pristupného obsahu
alebo akénej prahovej hodnoty.

Charakteristiky ticinnosti

KedZe pri biologickych metédach nie je mozné vyuzivat Ziadne vnitorné $tandardy, je nutné vykondvat testy
opakovatelnosti bioanalytickych metdd na ziskanie informdcii o smerodajnej odchylke v rdmci jednej testovacej
série, ako aj medzi jednotlivymi testovacimi sériami. Opakovatelnost musi byt nizsia ako 20 %, vnitrolabora-
torna reprodukovatelnost nizsia ako 25 %. Vychddza sa z vypocitanych hodnét v BEQ korigovanych na slepé
vzorky a vytaznost.

Sucastou procesu validdcie je preukdzanie toho, Ze testy rozlisujii medzi slepou vzorkou a obsahom na trovni
medznej hodnoty, aby bolo mozné identifikovat vzorky s vyssim obsahom ako je prislusnd medznd hodnota
(pozri bod 7.1.2).

Je nutné definovat cielové zlG¢eniny, mozné interferencie a najvyssie prijatelné obsahy v slepych vzorkach.
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7.4.4.  Smerodajnd odchylka vyjadrend v percentdch, ktord sa tyka odozvy alebo koncentricie vypocitanej na zdklade
odozvy (mozZnej len v pracovnom rozsahu), nesmie byt pri trojndsobnom stanovovani extraktu vzorky vyssia
ako 15 %.

7.4.5. Nekorigované vysledky referencnej(-ych) vzorky(-iek) vyjadrené v BEQ (slepy pokus a najvyssi pripustny obsah
alebo akénd prahovd hodnota) sa pouzivaju na vyhodnotenie tic¢innosti prislusnej bioanalytickej metody pocas
konstantného ¢asového obdobia.

7.4.6.  Diagramy kontroly kvality pre slepé vzorky met6dy a kazdy typ referencnej vzorky sa zaznamendvaji a kontro-
lujii s cielom zabezpecit, aby bolo vykonanie analyzy v stllade s poziadavkami, predovsetkym pokial ide o slepé
vzorky a v stvislosti s nimi o pozadovany minimalny odstup od dolnej medze pracovného rozsahu, ako aj
o referen¢né vzorky a v savislosti s nimi o vnutrolaboratérnu reprodukovatelnost. Slepé vzorky metddy sa
musia dokladne skontrolovat s cielom predist vyskytu vysledkov vykazujiicich falosny silad po odpocitani.

7.4.7.  Vysledky analyz podozrivych vzoriek a 2 az 10 % vzoriek vykazujicich stlad (minimalne 20 vzoriek na
matricu), ktoré boli ziskané potvrdzujiicimi metédami, sa zhromazd'ujii a pouzivaji na vyhodnotenie Gi¢innosti
skriningovej met6dy a vztahu medzi BEQ a TEQ. Tento stibor tidajov sa moze pouzZif na prehodnotenie medz-
nych hodnot aplikovatelnych na rutinné vzorky v pripade validovanych matric.

7.4.8.  Uspesnost metédy sa mozZe preukazat takisto Gicastou na kruhovych testoch. Vysledky zo vzoriek analyzova-
nych v rdmci kruhovych testov, ktoré sa nachddzaji v koncentraénom rozpiti az do napr. dvojndsobku najvys-
Siecho pripustného obsahu, sa moézu zahrnit do vyhodnocovania miery vyskytu merani vykazujicich falosny
stlad, ak je laborat6rium schopné preukdzat svoju spesnt vykonnost. Vzorky musia pokryt najéastejsie konge-
nérové profily a reprezentovat rozli¢né zdroje.

7.4.9. V pripadoch kontamindcie sa moézu medzné hodnoty prehodnotit tym sposobom, Ze sa zohladni $pecifickd
matrica a kongenérové profily tohto konkrétneho pripadu.

8. Oznamovanie vysledkov

8.1. Potvrdzujiice metGdy

8.1.1.  Pokial to umoziiuje pouZity analyticky postup, analytické vysledky musia zahffiat obsahy jednotlivych konge-
nérov PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB a musia byt uvedené ako dolnd, hornd a strednd medza, aby sa
pri uvddzani vysledkov zahrnulo ¢o najviac informdcii, a tak umoznilo interpretovat vysledky v stlade s osobit-
nymi poziadavkami.

8.1.2.  Spréva musi zahfiat metédu pouZitd na extrahovanie PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB.

8.1.3. Udaje o vytainostiach jednotlivjch vnatornych standardov sa musia poskytniif v pripade, Ze vytaznosti sa
pohybuji mimo oblasti uvedenej v bode 6.2.5, v pripade, Ze sa prekro¢i najvyssi pripustny obsah (v tomto
pripade sa poskytujt daje o vytaznosti jednej z dvoch dvojndsobnych analyz), ako aj v ostatnych pripadoch na
poziadanie.

8.1.4. KedZe je pri rozhodovani o stlade vzorky nutné zohladnif nepresnost merania, tento parameter musi byt
k dispozicii. Preto sa analytické vysledky uvadzaji ako x +/— U*, pricom x je analyticky vysledok a U je rozsi-
rend neistota merania pri pouZiti koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 % hladinu
spolahlivosti. V pripade samostatného stanovenia PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB sa pre sumu
PCDDJF a dioxinom podobnych PCB pouziva suma odhadovanej rozsirenej neistoty samostatnych analytickych
vysledkov PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB.

8.1.5. Ak sa nepresnost merania zohladni uplatnenim CCa (ako je uvedené v bode 2.2 kapitoly I tejto casti B), je
nutné uviest tento parameter.

8.1.6.  Vysledky sa vyjadruju v rovnakych jednotkdch a s najmenej rovnakym poctom ¢islic, ako st najvyssie pristupné
obsahy stanovené v smernici 2002/32/ES.

8.2. Bioanalytické skriningové metddy
8.2.1.  Vysledok skriningu sa vyjadruje ako ,v stlade’ alebo ,podozrenie na nestilad‘ (podozrenie’).

8.2.2. Okrem toho sa moZe uvadzat vysledok pre PCDD/PCDF a/alebo dioxinom podobné PCB vyjadrené v BEQ
(nie TEQ).

8.2.3.  Vzorky vykazujice odozvu pod medzou oznamovania sa musia oznalit ako vzorky ,pod medzou oznamo-
vania',
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8.2.4. Pre kazdy typ matrice sa v sprave uvddza najvyssi pripustny obsah alebo akénd prahovd hodnota, z ktorej
vychddza hodnotenie.
8.2.5. 'V sprave sa uvddza druh pouzitého testu, jeho zdkladny princip a druh kalibrécie.
8.2.6.  Sprava musi zahffiat metédu pouzitti na extrahovanie PCDD/PCDF a dioxinom podobnych PCB.
8.2.7. V pripade vzoriek, pri ktorych je podozrenie na nestlad, musi sprava obsahovat pozndmku o opatreniach, ktoré

je potrebné prijat. Prostrednictvom potvrdzujiicej metddy je potrebné stanovit/potvrdit koncentrciu PCDD/F
a sumu koncentrdcii PCDDJF a dioxinom podobnych PCB vo vzorkich so zvySenymi obsahmi tychto latok.

KAPITOLA 1II

Priprava vzoriek a poZiadavky na analytické metédy pouZivané pri iiradnej kontrole obsahov dioxinom nepodob-

3.2.

3.3.

nych PCB (PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180)

Oblast pouzitia

Poziadavky, ktoré st stanovené v tejto kapitole, sa uplatiujii v pripadoch, ked sa vykondva analyza krmiv na
tradnti kontrolu obsahu dioxinom nepodobnych polychlérovanych bifenylov (dioxinom nepodobnych PCB) a na
iné regulacné ucely.

Pouzitelné detekéné metédy

Plynové chromatografia/detekcia elektronového zachytu (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS alebo rovno-
cenné metddy.

Identifikdcia a potvrdzovanie skdmanych analytov:

Relativny retencny Cas vo vztahu k vndtornym Standardom alebo referenénym S$tandardom (prijatelnd
odchylka +/- 0,25 %).

Separdcia vSetkych $iestich indikdtorovych PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 a PCB 180) od
interferujiicich latok, predovietkym koeluovanych PCB, najmd ak s obsahy vzoriek v oblasti zdkonom stanove-
nych medzi a nestilad sa musi potvrdzovat.

[Kongenéry, v pripade ktorych je casto zaznamenand koeludcia, sii napr. PCB 28/31, PCB 52/69 a PCB 138/163/164.
V pripade GC-MS je takisto nevyhnutné uvazovat o moznych interferencidch fragmentov vyssich chlgrovanych kongenérov.]
PoZiadavky na techniky GC-MS

Monitorovanie aspon:

a) dvoch 3pecifickych iénov v pripade HRMS;

b) dvoch $pecifickych iénov m/z > 200 alebo troch $pecifickych i6nov m/z > 100 v pripade LRMS;

¢) jedného prekurzorového a dvoch produktovych iénov v pripade MS-MS.

Maximadlne povolené tolerancie pomerov odoziev pre vybrané fragmenty hmoty:

Relativna odchylka pomeru odoziev vybranych fragmentov hmotnosti od teoretickych pomerov odoziev alebo od
pomerov odoziev kalibra¢nych standardov pre kvantifikaény ion (najintenzivnejsi sledovany i6n) a ddkazovy(-é)
ion(-y):

Relativna intenzita dokazového(-ych) iénu(-ov) v porovnani GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS»

s kvantifika¢nym i6nom (relativna odchylka) (relativna odchylka)
>50% +10% +20%
> 20 % az 50 % +15% £25%
>10 % az 20 % +20% 30 %
<10% +50 % (1) 50 % (1)

(') Je dostupny dostato¢ny pocet fragmentov hmotnosti s relativnou intenzitou > 10 %, preto sa neodporica pouzivat doka-
zovy(-é) i6n(-y) s relativnou intenzitou menej ako 10 % v porovnani s kvantifikacnym iénom.
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3.4.  Poziadavky na techniky GC-ECD

Vysledky presahujtice toleranciu sa potvrdzujt na dvoch stlpcoch GC so staciondrnymi fizami rozliénej polarity.

4. Preukdzanie vykonnosti metédy
Ucinnost metddy sa validuje v rozsahu najvyssieho pripustného obsahu (0,5 az 2,00-nasobok najvyssieho pripust-
ného obsahu) s prijatelnym variacnym koeficientom pre opakovand analyzu (pozri poziadavky na vnitrolabora-
térnu presnost v bode 9).

5. Kvantifika¢ny limit
Slepé hodnoty nesmi byt vyssie ako 30 % drovne kontamindcie zodpovedajiicej najvy$$iemu pripustnému
obsahu (1%)*.

6.  Kontrola kvality
Pravidelné kontroly slepych vzoriek, analyzy vzoriek s pridavkom analytov, vzoriek na kontrolu kvality, cast
v medzilaboratérnych §tudidch relevantnych matric.

7. Kontrola vytaznosti

7.1. Pouziji sa vhodné vnitorné Standardy s fyzikdlno-chemickymi vlastnostami porovnatelnymi so sledovanymi
analytmi.

7.2.  Priddvanie vnitornych $tandardov:
Pridanie k vyrobkom (pred procesom extrakcie a Cistenia).

7.3. Poziadavky na metddy pouzivajiice vietkych Sest izotopom oznacenych kongenérov PCB:
a) vysledky sa koriguju pre vytaznosti vnatornych Standardov;
b) vytaznosti izotopom oznacenych vniatornych Standardov sa musia pohybovat medzi 50 a 120 %;

¢) nizsie alebo vyssie vytaznosti individudlnych kongenérov s podielom na sume $iestich indikdtorovych PCB pod
troviiou 10 % su prijatelné.

7.4. Poziadavky na met6dy, pri ktorych sa nepouziva vietkych Sest izotopicky oznacenych vnitornych standardov
alebo iné vnitorné Standardy:

a) vytaznost vnatorného(-ych) Standardu(—ov) sa kontroluje pri kazdej vzorke;
b) vytaznosti vnitorného(-ych) Standardu(-ov) sa musia pohybovat medzi 60 a 120 %;
c) vysledky sa korigujii na vytaznost vnitornych Standardov.

7.5. Vytaznosti neoznacenych kongenérov sa overuji vzorkami s pridavkom analytov alebo vzorkami kontroly kvality
s koncentraciami v rozsahu najvyssieho pripustného obsahu. Vytaznosti tychto kongenérov sa povazuju za prija-
telné, ak sa pohybuji medzi 70 a 120 %.

8.  Poziadavky na laboratérid

Akreditéciu laboratérii uskutociiuje v stlade s ustanoveniami nariadenia (ES) ¢. 882/2004 uzndvany orgdn, ktory
posobi v silade s pokynom ISO 58 s cielom zaistit, Ze laboratérid zabezpecuji analytickd kvalitu. Akreditdcia
laboratérif sa uskutoéiuje v sdlade s normou EN ISO/IEC 17025.

9.  Vykonnostné charakteristiky: kritérid pre sumu Siestich indikitorovych PCB pre najvyssi pripustny

obsah
Pravdivost -30az+30%
Vndtrolaboratérna presnost (RSD %) <20%

Rozdiel medzi vypoctom hornej a dolnej medze <20 %
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10. Oznamovanie vysledkov

10.1. Pokial to pouzity analyticky postup umoziuje, analytické vysledky musia zahfnat obsahy jednotlivych kongenérov
PCB a musia byt uvedené ako dolnd, hornd a strednd medza, aby sa pri uvddzani vysledkov zahrnulo ¢o najviac
informdcii, a tak umoznilo interpretovat vysledky v stilade s osobitnymi poziadavkami.

10.2. Sprava musi zahffiaf metédu pouZitii na extrahovanie PCB a lipidov.

10.3. Udaje o vytaznostiach jednotlivych vnitornych standardov sa poskytujii v pripade, Ze vytaznosti sa pohybuji
mimo rozsahu uvedeného v bode 7, v pripade, Ze sa prekro¢i najvyssi pripustny obsah, ako aj v ostatnych pripa-
doch na poziadanie.

10.4. Kedze je nutné pri rozhodovani o stlade vzorky zohladnif neistotu merania, tento parameter musi byt tiez
k dispozicii. Preto sa analytické vysledky uvddzaji ako x +/— U, pricom x je analyticky vysledok a U je rozsirena
neistota merania pri pouZit{ koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 %-nt hladinu spola-
hlivosti.

10.5. Ak sa neistota merania zohladni uplatnenim CCa (ako je uvedené v bode 2.1. kapitoly 1), je nutné uviest tento
parameter.

10.6. Vysledky sa vyjadruja v rovnakych jednotkdch a s najmenej rovnakym poctom ¢islic, ako st najvyssie pripustné
obsahy stanovené v smernici 2002/32/ES.

(")* Tabulka TEF (= faktorov toxickej ekvivalencie) pre dioxiny, furdny a dioxinom podobné PCB:

Tabulka WHO-TEF na posudzovanie rizika pre ludi na zdklade zdverov zo stretnutia odbornikov tykajiiceho
sa medzindrodného programu chemickej bezpecnosti (IPCS) Svetovej zdravotnickej organizdcie, ktory sa konal
v Zeneve v juni 2005 [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 — Martin van den
Berg a kol., Prehodnotenie faktorov toxickej ekvivalencie pre dioxiny a dioxinom podobné zliéeniny vo vztahu
k ¢loveku a cicavcom vypracované Svetovou zdravotnickou organizdciou v roku 2005. Toxicological Sciences
93(2), 223-241 (2006)].

Kongenér Hodnota TEF Kongenér Hodnota TEF
dibenzo-p-dioxiny (,PCDD*) a dibenzo-p-furdny (,PCDF) | dioxinom podobné’ PCB non-orto PCB + mono-orto PCB
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-orto PCB
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 - 0,01 PCB 169 0,03
HpCDD
OCDD 0,0003
Mono-orto PCB
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

Pouzité skratky: , T = tetra; ,Pe’ = penta; ,Hx' = hexa; Hp‘ = hepta; ,0° = okta; ,CDD* = chlérdibenzodioxin; ,CDF
= chlérdibenzofurdn; ,CB* = chlérbifenyl.
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()* Rozhodnutie Komisie 2002/657ES zo 14. augusta 2002, ktorym sa vykondva smernica Rady 96/23/ES tyka-
jlica sa vykonavania analytickych metéd a interpreticie vysledkov (U. v. ES L 221, 17.8.2002, s. 8).

()* Koncepcia hornej medze' vyzaduje pouzitie kvantifikacného limitu pre podiel kazdého nekvantifikovaného
kongenéra. Koncepcia ,dolnej medze* vyZzaduje pouzitie nulovej hodnoty pre podiel kazdého nekvantifikova-
ného kongenéra. Koncepcia ,strednej medze* vyzaduje pouzitie polovice kvantifika¢ného limitu pri vypocte
podielu kazdého nekvantifikovaného kongenéra.

(*)* Vo vSeobecnosti platia poziadavky tykajiice sa dvojndsobnej analyzy stanovené v prilohe II kapitole C bode 3.
V pripade potvrdzujicich metéd s pouzitim vnuatornych Standardov oznacenych izotopom "C pre prislusné
analyty je vSak potrebnd dvojndsobnd analyza, iba ak vysledok prvého stanovenia pri uplatneni takychto
potvrdzujicich metdd nie je v stlade. Dvojndsobnd analyza je potrebnd na vyliiCenie moznosti vnitornej
krizovej kontamindcie alebo ndhodného pomiesania vzoriek. V pripade, Ze sa analyza vykondva v stvislosti
s kontamindciou, moze sa potvrdzovanie dvojndsobnou analyzou vynechat, ak st vzorky vybrané na analyzu
vysledovatelné k danému pripadu kontamindcie a zisteny obsah vyznamne prekracuje najvyssi pripustny
obsah.

(*)* Koncepcia ,hornej medze* vyzaduje pouzitie kvantifikatného limitu pre podiel kazdého nekvantifikovaného
kongenéra na toxickom ekvivalente (dalej len ,TEQ). Koncepcia ,dolnej medze’ vyzaduje pouzitie nulovej
hodnoty pre podiel kazdého nekvantifikovaného kongenéra na TEQ. Koncepcia ,strednej medze* vyZaduje
pouzitie polovice kvantifika¢ného limitu pri vypocte podielu kazdého nekvantifikovaného kongenéra na TEQ.

(®)* Vo vSeobecnosti platia poziadavky tykajiice sa dvojnasobnej analyzy stanovené v prilohe II kapitole C bode 3.
V pripade potvrdzujicich metdd s pouZitim vnitornych Standardov oznalenych izotopom *C pre prislusné
analyty je vSak potrebnd dvojndsobnd analyza, iba ak vysledok prvého stanovenia pri uplatneni takychto
potvrdzujicich metdd nie je v stlade. Dvojndsobnd analyza je potrebnd na vyliCenie moznosti vnitornej
krizovej kontamindcie alebo ndhodného pomiesania vzoriek. V pripade, Ze sa analyza vykondva v stvislosti
s kontamindciou, moZe sa potvrdzovanie dvojndsobnou analyzou vynechat, ak sii vzorky vybrané na analyzu
vysledovatelné k danému pripadu kontamindcie a zisteny obsah vyznamne prekracuje najvyssi pripustny
obsah.

()* To isté vysvetlenie a tie isté poziadavky tykajiice sa dvojndsobnej analyzy na kontrolu akénych prahovych
hodnét, ako sa uvadzaji v pozndmke pod &iarou ¢. 5* tykajicej sa najvyssich pripustnych obsahov.

(®)* Bioanalytické metddy nie st Specifické pre uvedené kongenéry zahrnuté v schéme TEF (Toxic Equivalency
Factors). V extrakte vzorky mozu byt pritomné iné Strukturdlne pribuzné AhR aktivne zlozky prispievajiice
k celkovej odozve. Preto vysledky bioanalytickych testov nemézu byt odhadom, ale skor indikujii hodnoty
TEQ vo vzorke.

()* Sucasné poziadavky st zalozené na TEF uverejnenych v publikdcii: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2),
223-241 (2006).

(*%* Odporaca sa, aby bol podiel obsahu z reagencnej slepej vzorky nizsi ako obsah kontaminantu vo vzorke.
Laboratérium je zodpovedné za kontrolu kolisania obsahov slepych vzoriek, najmid ak sa obsahy slepych
vzoriek odpocitavaji.”
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