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II

(Nelegislativni akty)

NARIZENI

NARIZENI KOMISE (EU) & 709/2014
ze dne 20. ¢ervna 2014,

kterym se méni nafizeni (ES) ¢ 152/2009, pokud jde o stanoveni obsahu dioxinii a polychlorova-
nych bifenyld

(Text s vyznamem pro EHP)
EVROPSKA KOMISE,
s ohledem na Smlouvu o fungovani Evropské unie,

s ohledem na nafizeni Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 ze dne 29. dubna 2004 o dfednich kontroldch
za Ucelem ovéfeni dodrzovani pravnich ptedpisti tykajicich se krmiv a potravin a pravidel o zdravi zvifat a dobrych
Zivotnich podminkdch zvifat ('), a zejména na ¢l. 11 odst. 4 uvedeného naiizeni,

vzhledem k témto davodam:

(1)  Nafizeni Komise (ES) ¢. 152/2009 (* obsahuje metody pro stanoveni obsahu polychlorovanych dibenzo-p-
dioxind (PCDD), polychlorovanych dibenzofuranti (PCDF) a polychlorovanych bifenyld (PCB) s dioxinovym
efektem v krmivech.

(2)  Meély by se stanovit pozadavky tykajici se vysoce vykonnych screeningovych metod k identifikaci vzorkd
s vyznamnym obsahem PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem (pokud mozno vzorki piekracujicich akéni
prahy a v kazdém ptipadé vzorkd piekracujicich maximalni obsahy). Pokud jde o maximalni obsahy, mira falesné
vyhovujicich vysledktl uvedenych screeningovych metod by méla byt nizsi nez 5 %.

(3)  Pokud vysledky ziskané screeningovou metodou prekroc¢i mezni hodnotu, mél by byt ptvodni vzorek analyzovin
pomoci metody umoziujici identifikaci a kvantifikaci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem obsazenych ve
vzorku. Takové metody jsou déle oznacovany jako ,konfirma¢ni metody*. Technicky pokrok a vyvoj prokézaly, ze
pro pouziti jako konfirmaéni metody pro kontrolu souladu s maximdlnim obsahem by kromé pouziti plynové
chromatografie[hmotnostni spektrometrie s vysokym rozlisenim (GC-HRMS) mélo byt povoleno i pouziti plynové
chromatografie/tandemové hmotnostni spektrometrie (GC-MS/MS).

(4)  Na zakladé zkusenosti ziskanych pfi pouzivani v soucasnosti platnych pravidel je vhodné zménit stdvajici ustano-
veni, pokud jde o nutnost opakované zkousky, stanovisko k souladu v ptipadé opakované zkousky a pozadavek
na pfijatelny rozdil mezi hornim a dolnim odhadem vysledki.

(5)  Nafizeni (ES) ¢. 152/2009 by proto mélo byt odpovidajicim zptisobem zménéno.

(6)  Opatfeni stanovend timto nafizenim jsou v souladu se stanoviskem Stdlého vyboru pro potravinovy fetézec
a zdravi zvifat,

() UF. vést. L 165, 30.4.2004, s. 1.
(*) Natizen{ Komise (ES) ¢. 152/2009 ze dne 27. ledna 2009, kterym se stanovi metody odbéru vzorkii a laboratorntho zkouseni pro tifedni
kontrolu krmiv (Uf. vést. L 54, 26.2.2009, s. 1).
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PRIJALA TOTO NARIZENI:

Cldnek 1

Priloha V &st B nafizeni (ES) ¢. 152/2009 se méni v souladu s pfilohou tohoto nafizeni.

Cldnek 2

Toto naifzenf vstupuje v platnost dvacitym dnem po vyhldseni v Ufednim véstniku Evropské unie.

Toto nafizeni je zdvazné v celém rozsahu a pfimo pouzitelné ve viech clenskych stdtech.

V Bruselu dne 20. ¢ervna 2014.

Za Komisi
José Manuel BARROSO
predseda
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PRILOHA

V piiloze V naiizeni (ES) ¢. 152/2009 se ¢ast B, STANOVENI OBSAHU DIOXINU (PCDD/PCDF) A PCB* nahrazuje timto:

,B. STANOVENI OBSAHU DIOXINU (PCDD/PCDF) A PCB

KAPITOLA 1

Metody odbéru vzorkii a interpretace vysledkii zkousek

1. Ukel a rozsah

Vzorky uréené pro tiedni kontrolu obsahu polychlorovanych dibenzo-p-dioxini (PCDD), polychlorovanych diben-
zofuranti (PCDF), polychlorovanych bifenylt (PCB) s dioxinovym efektem (!)* a PCB bez dioxinového efektu v krmi-
vech se odebiraji v souladu s ustanovenimi piilohy 1. Musi byt pouzity kvantitativni pozadavky tykajici se kontroly
latek nebo produktd obsazenych rovnomérné v krmivech, jak je stanoveno v bodé 5.1 piilohy 1. Takto ziskané
souhrnné vzorky se povazuji za reprezentativni pro vzorkované partie nebo ¢asti vzorkované partie. Dodrzeni maxi-
mélnich hodnot stanovenych ve smérnici 2002/32[ES se posuzuje na zdkladé obsaht zjisténych v laboratornich
vzorcich.

Pro tGéely této Casti B se pouziji definice stanovené v priloze I rozhodnuti Komise 2002/657ES (3)*.
Krom¢é zminénych definic se pro déely této ¢asti B pouziji tyto definice:

Screeningovymi metodami‘ se rozumi metody pouzivané pro identifikaci vzorkd s obsahem PCDD/PCDF a PCB s dioxi-
novym efektem prevySujicim maximdlni obsahy nebo akéni prahy. Tyto metody musi umoziiovat ndkladové efek-
tivni analyzu velkého mnozstvi vzorkt, ¢imZ se zvySuje moznost zjistit nové piipady vysoké expozice a ohroZeni
zdravi spottebiteldl. Screeningové metody musi byt zaloZeny na bioanalytickych metoddch nebo metodich GC-MS.
Vysledky u vzorki prekracujicich mezni hodnotu pro kontrolu souladu s maximalnim obsahem musi byt ovéieny
tplnou opétovnou analyzou z ptivodniho vzorku pomoci konfirma¢ni metody.

[Konfirmaénimi metodami‘ se rozumi metody, které poskytuji Gplné nebo dopliujici informace umoznujici jedno-
zna¢nou identifikaci a kvantifikaci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem u maximalniho obsahu nebo, v ptipadé
potieby, u akéniho prahu. Tyto metody vyuZzivaji plynovou chromatografii/hmotnostni spektrometrii s vysokym
rozli$enim (GC-HRMS) nebo plynovou chromatografii/tandemovou hmotnostni spektrometrii (GC-MS/MS).

2. Dodrzeni maximilniho obsahu ve vzorkované partii nebo v ¢dsti vzorkované partie

2.1 Pokud jde o PCB bez dioxinového efektu

Vzorkovand partie je v souladu s maximalnim obsahem, pokud vysledek zkousky neptekro¢i piislusny maximalni
obsah pro PCB bez dioxinového efektu stanoveny ve smérnici 2002/32/ES pfi zohlednéni nejistoty méfeni.

Vzorkovand partie neni v souladu s maximalnim obsahem, pokud horni (*)* odhad vysledku zkousky konfirmovany
opakovanou zkouskou (*)* prekracuje piislusny maximdlni obsah stanoveny ve smérnici 2002/32/ES pfi soucasném
zohlednéni nejistoty méfeni. K ovéfeni souladu se pouzije stiedni hodnota obou vysledkil pfi zohlednéni nejistoty
méfeni.

Nejistotu méfeni 1ze zohlednit jednim z téchto zptisobt:
— zapoctenim rozsifené nejistoty pii pouziti faktoru pokryti 2, ktery odpovidd hladiné spolehlivosti asi 95 %.
Vzorkovand partie nebo jeji ¢dst nespliuje podminky, pokud naméfend hodnota, od niz se odecte U, pfesahuje

maximdlni obsah,

— stanovenim rozhodovaci meze (CCa) v souladu s bodem 3.1.2.5 piilohy I rozhodnuti 2002/657ES. Vzorkovand
partie nebo jeji ¢ast nespliiuje podminky, pokud se naméfend hodnota rovna CCa, nebo je vyssi.

Odstavce 1, 2 a 3 se pouziji pro vysledky zkousek ziskané u vzork pro tfedni kontrolu. U zkousek pro ucely obha-
joby nebo rozhod¢tho Fizeni se pouZiji vnitrostatn{ pfedpisy.
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2.2 Pokud jde o PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
Vzorkovand partie je v souladu s maximalnimi obsahy, pokud vysledek jedné zkousky

— provedené screeningovou metodou s mirou falesné vyhovujicich vysledkti niz$i nez 5 % naznacuje, Ze obsah
neptesahuje piislusny maximaélni obsah pro PCDD/PCDF a pro soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
stanoveny ve smérnici 2002/32|ES,

— provedené konfirmacni metodou nepfekro¢i piislusny maximdlni obsah pro PCDD/PCDF a pro soucet
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem stanoveny ve smérnici 2002/32/ES, pfi zohlednéni nejistoty méfen.

U screeningovych zkousek se pro rozhodnuti o souladu vzorku s piislusnymi maximdlnimi obsahy stanovenymi
bud’ pro PCDD/PCDF, nebo pro soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem stanovi mezni hodnoty.

Vzorkovand partie nevyhovuje maximalnimu obsahu, pokud horni (°)* odhad vysledku zkousky ziskany konfirmacni
metodou a konfirmovany opakovanou zkouskou ptekracuje piislusny maximalni obsah stanoveny ve smérnici
2002/32[ES pii soucasném zohlednéni nejistoty méfeni (°)*. K ovéfeni souladu se pouzije stiedni hodnota obou
vysledka pti zohlednéni nejistoty méfen.

Nejistotu méfeni 1ze zohlednit jednim z téchto zptisobt:

— zapoCtenim rozsifené nejistoty pii pouziti faktoru pokryti 2, ktery odpovidd hladiné spolehlivosti asi 95 %.
Vzorkovand partie nebo jeji ¢dst nespliuje podminky, pokud naméfend hodnota, od niz se odecte U, pfesahuje
maximdln{ obsah. V piipadé samostatného stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem se soucet odha-
dované rozsitené nejistoty méfeni samostatnych vysledkti zkousek u PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
musi pouzit pro soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem,

— stanovenim rozhodovaci meze (CCa) v souladu s bodem 3.1.2.5 ptilohy I rozhodnuti 2002/657ES. Vzorkovand
partie nebo jeji ¢ast nespliiuje podminky, pokud se naméfend hodnota rovnd CCa, nebo je vyssi.

Odstavce 1 az 4 se pouziji na vysledky zkousek ziskané u vzorkt pro tfedni kontrolu. U zkousek pro téely obha-
joby nebo rozhod¢iho Fizeni se pouziji vnitrostatni predpisy.

3. Vysledky pfekracujici akéni prahy stanovené V piiloze II smérnice 2002/32/ES

Akeni prahy slouzi jako ndstroj pro vybér vzorkt v pfipadech, kdy je tieba zjistit zdroj kontaminace a pfijmout
opatfeni pro jeho omezeni nebo odstranéni. Screeningové metody stanovi vhodné mezni hodnoty pro vybér téchto
vzorkd. V piipadé, kdy je zjisténi zdroje a omezeni nebo odstranéni kontaminace velmi naro¢né, mtize byt vhodné
konfirmovat prekroceni akénich praht opakovanou zkouskou s pouzitim konfirmaéni metody a s piihlédnutim
k nejistoté méfeni ()*.

KAPITOLA 11

PFiprava vzorkii a poZadavky na analytické metody pouZivané pfi wiredni kontrole obsahu dioxinii (PCDD/PCDF)
A PCB s dioxinovym efektem v krmivech

1. Oblast pouziti

Pozadavky stanovené v této kapitole se pouziji tam, kde jsou zkousena krmiva za tGcelem ufedni kontroly
obsahu polychlorovanych dibenzo-p-dioxint substituovanych v polohdch 2,3,7,8 (PCDD) a polychlorovanych
dibenzofuranti (PCDD/PCDF) a polychlorovanych bifenylti s dioxinovym efektem (PCB s dioxinovym efektem)
a pro jiné ucely regulace.

Sledovéni piitomnosti PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem v krmivech se mize provadét s pouzitim dvou
riznych typa analytickych metod:

a) Screeningové metody

Cilem screeningovych metod je identifikovat vzorky s obsahem PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
pfevysujicim maximdlni obsahy nebo akéni prahy. Screeningové metody by mély umoznovat nakladové efek-
tivni analyzu velkého mnozstvi vzorkd, ¢imZ se zvySuje moznost zjistit nové ptipady vysoké expozice a ohro-
zeni zdravi spotiebitelt. Cilem jejich pouziti je zabrdnit falesné vyhovujicim vysledkiim. Tyto metody mohou
zahrnovat bioanalytické metody a metody GC-MS.
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Screeningové metody porovnavaji vysledek zkousky s mezni hodnotou, a umoziuji tak jednozna¢né rozhod-
nuti (ano/ne) o piipadném piekroceni maximalniho obsahu nebo akéniho prahu. Koncentraci PCDD/PCDF
a soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem ve vzorcich, u nichz panuje podezfeni, Ze jsou nevyhovu-
jici, pokud jde o maximalni obsah, je tieba stanovit/potvrdit konfirmaéni metodou.

Kromé toho mohou screeningové metody udavat orienta¢ni obsah PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
pfitomnych ve vzorku. V piipadé pouziti bioanalytickych screeningovych metod se vysledek vyjadii v bioana-
lytickych ekvivalentech (BEQ), zatimco v piipadé pouziti fyzikdlné-chemickych metod GC-MS se vyjadii
v toxickych ekvivalentech (TEQ). Numericky vyjadiené vysledky screeningovych metod jsou vhodné k proka-
zdni souladu nebo podezieni na nedodrzeni nebo piekroceni akénich praht a uddvaji orienta¢ni rozpéti
obsaht v pfipadé nasledné kontroly konfirma¢ni metodou. Nejsou vhodné pro takové tcely, jako je odhad
trovni pozadi, odhad p¥jmu, sledovdni vyvoje obsahu v ¢ase nebo prehodnoceni akénich prahti a maximél-
nich obsaht.

b) Konfirmaéni metody

Konfirma¢ni metody umoziuji jednozna¢nou identifikaci a kvantifikaci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym
efektem pfitomnych ve vzorku a poskytuji dplné informace na drovni kongeneru. Proto tyto metody
umoziuji kontrolu maximalnich obsaht a akénich prahd, véetné konfirmace vysledkt ziskanych pomoci
screeningovych metod. Kromé toho mohou byt vysledky pouzity i pro jiné tGcely, jako je stanoveni nizkych
trovni pozadi pii sledovani krmiv, sledovani vyvoje v Case, posouzeni expozice a vytvofeni databize za
tcelem piipadného prehodnoceni akénich prahitt a maximdlnich obsaht. Rovnéz jsou vyznamné pro stano-
veni zastoupeni kongenerti za Gcelem zjisténi zdroje mozné kontaminace. Tyto metody vyuzivaji GC-HRMS.
Pro konfirmaci souladu nebo nesouladu s maximdlnimi obsahy lze rovnéz pouzit GC-MS/MS.

2. Souvislosti

Pro vypocet koncentraci toxickych ekvivalentt (TEQ) se koncentrace jednotlivych latek v daném vzorku vynasobi
jejich prislusnymi toxickymi ekvivalen¢nimi faktory (TEF) (viz pozndmka (') (*) v kapitole I), sectou se a vysledny
soucet je celkovou koncentraci sloucenin s dioxinovym efektem vyjadienou v toxickych ekvivalentech (TEQ).

Pro tcely této ¢asti B se schvdlenou specifickou mezi kvantifikace jednotlivého kongeneru rozumi nejnizsi obsah
analytu, ktery lze méfit s rozumnou mirou statistické jistoty, spliujici kritéria pro identifikaci, jeZ jsou popsana
v mezindrodné uzndvanych normdch, napiiklad EN 16215:2012 (Krmiva — stanoveni dioxinti a PCB s dioxi-
novym efektem pomoci plynové chromatografie/hmotnostni spektrometrie s vysokym rozlisenim (GC-HRMS)
a indikdtorovych PCB pomoci GC-HRMS) a/nebo v metodach EPA 1613 a 1668 ve znéni pozdgjsich revizi.

Mez kvantifikace jednotlivého kongeneru mize byt identifikovdna jako:

a) koncentrace analytu v extraktu vzorku, jez ddvd instrumentdlni odezvu na dvou riznych iontech, které maji
byt monitorovany pfi poméru signdl-Sum 3:1 pro méné intenzivni signdl, nebo

b) pokud vypocet signdl-sum z technickych diivodt neposkytuje spolehlivé vysledky, jako nejnizsi bod koncen-
trace na kalibra¢ni kiivee, ktery vykazuje pfijatelnou (< 30 %) a stdlou (méfeno alespon na zacitku a na konci
analytické série vzorka) odchylku od primérného relativniho odezvového faktoru vypoéteného pro viechny
body na kalibra¢ni kiivce v kazdé sérii vzorki. Mez kvantifikace se vypocte z nejnizstho bodu koncentrace,
piicemz se zohledni vytéznost vnitfnich standardi a mnozstvi vzorku.

Bioanalytické screeningové metody neposkytnou vysledky na drovni kongeneru, ale pouze orientacni
hodnoty (%)* trovné TEQ, vyjadfené v bioanalytickych ekvivalentech (BEQ), aby byla zohlednéna skutecnost, ze
ne viechny slouceniny ptitomné v extraktu vzorku, ktery pii zkousce davd odezvu, nutné spliuji viechny poza-
davky principu TEQ.

Screeningové a konfirma¢ni metody mohou byt pouzity pouze pro kontrolu ur¢ité matrice, pokud jsou tyto
metody dostatecné citlivé, aby spolehlivé zjistily hodnoty na akénim prahu nebo maximalnim obsahu.
3. Pozadavky na zabezpeceni kvality

3.1 Na kazdém stupni odbéru vzorku a analyzy se pfijmou opatieni k zamezen{ kiiZové kontaminace.

3.2 Vzorky musi byt uchovavany a pfepravovany ve sklenénych, hlinikovych, polypropylenovych nebo polyethyle-
novych nddobdch vhodnych pro skladovéni bez jakéhokoli vlivu na obsahy PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym
efektem ve vzorcich. Z nddoby na vzorky se odstrani stopy papirového prachu.
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3.3 Vzorky se uchovévaji a pfepravuji tak, aby byla zachovana integrita vzorku krmiv.

3.4 Pokud je to relevantni, jednotlivé laboratorni vzorky se jemné rozemelou a diikladné promisi postupem, u néhoz
je prokdzano, Ze se jim dosdhne Gplné homogenizace (napf. rozemletim a prosévanim pfes sito s primérem ok
1 mm). Je-li vlhkost vzork piili§ vysokd, musi se vzorky pred rozemletim susit.

3.5 Je vzdy dalezité zkontrolovat ¢inidla, pomicky ze skla a vybaveni z hlediska mozného vlivu na vysledky zalo-
zené na TEQ nebo BEQ.

3.6 Provede se slepd analyza, pfi niZ se provede cely postup laboratorniho zkouseni bez vzorku.

3.7 U bioanalytickych metod se u veskerych pii zkousce pouzitych pomtcek ze skla a rozpoustédel potvrdi, Ze jsou
prosty sloucenin, které mohou brénit zji§téni cilovych sloucenin v pracovnim rozsahu. Sklenéné pomticky se
vyplachnou rozpoustédly nebo zahteji na teploty vhodné pro odstranéni stop PCDD/PCDF, sloucenin s dioxi-
novym efektem a interferujicich sloucenin z jejich povrchu.

3.8 Mnozstvi vzorku pouzité pro extrakci musi byt dostatecné, aby byly splnény pozadavky s ohledem na dosta-
tecné nizky pracovni rozsah vcetné koncentraci maximalnich obsahti nebo akéniho prahu.

3.9 Specifické postupy piipravy vzorku pouzité pro zkoumané produkty musi spliovat mezindrodné uzndvané
metodiky.

4. PozZadavky na laboratofe

4.1 V souladu s nafizenim (ES) ¢. 882/2004 musi byt laboratofe akreditovany uznavanym subjektem ptisobicim

v souladu s pokyny ISO Guide 58, aby bylo zaruceno, Ze uplatiiuji postupy zajisténi kvality pii zkouskach. Labo-
ratofe musi byt akreditovany podle normy EN ISO/IEC 17025.

4.2 Odbornost laboratofe prokazuje soustavnd tspés$nd ucast v mezilaboratornich studiich tykajicich se stanoveni
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem v pfislusnych matricich krmiv a koncentra¢nich rozpétich.

43 Laboratofe, které pro béznou kontrolu vzorkd pouzivaji screeningové metody, musi tizce spolupracovat s labora-
tofemi pouzivajicimi konfirma¢ni metodu, za Gcelem jak kontroly kvality, tak konfirmace vysledku analyzy
podezfelych vzorka.

5. Zékladni pozadavky, které musi spliiovat analyticki metoda pro dioxiny (PCDD/PCDF) a PCB s dioxi-
novym efektem

5.1 Nizky pracovni rozsah a meze kvantifikace

V piipadé PCDD/PCDF musi byt zjistitelné mnozstvi z divodu extrémni toxicity nékterych téchto sloucenin na
horni drovni femtogramt (10-"° g). V piipadé vétsiny kongenertt PCB je dostate¢nd jiz mez kvantifikace na
trovni nanogramt (10~ g). Pro méfeni toxi¢téjsich kongenert PCB s dioxinovym efektem (zejména non-ortho
substituovanych kongenerti) vak musi nejspodnéjsi ¢ast pracovniho rozsahu dosahovat nizkych drovni piko-
gramt (10712 g). U vSech ostatnich kongenertt PCB je dostate¢nd jiz mez kvantifikace na tGrovni nanogramt

(107 g).

5.2 Vysokd selektivita (specificnost)

5.2.1 Je tieba rozliSovat PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem od fady jinych sloucenin, které se extrahuji
spolecné s témito ldtkami, mohou rusit pfi jejich stanoveni a jsou pfitomny v koncentracich az o nékolik fada
vyssich nez koncentrace sledovanych analyt. Pro metody GC-MS je tfeba rozliSeni mezi riznymi kongenery,
napf. mezi toxickymi kongenery (napf. sedmndcti PCCC/PCDF substituovanymi v polohdch 2,3,7,8 a dvanacti
PCB s dioxinovym efektem) a ostatnimi kongenery.

5.2.2  Bioanalytické metody musi byt schopny detekovat cilové slouceniny jako soucet PCDD/PCDF a/nebo PCB s dioxi-
novym efektem. Pre¢isténi vzorku se zaméfi na odstranéni sloucenin zptsobujicich falesné nevyhovujici vysledky
nebo sloucenin, které mohou zpiisobovat snizeni odezvy vedouci k falesné vyhovujicim vysledktim.
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5.3 Vysokd spravnost (pravdivost a presnost, zjevnd vytéznost biologické zkousky)

5.3.1 U GC-MS musi stanoveni poskytovat spravny odhad skutecné koncentrace ve vzorku. Vysokd sprdvnost je
nezbytnd k tomu, aby nedoslo k zamitnuti vysledku zkousky vzorku na zdkladé malé spolehlivosti stanoveni
TEQ. Spravnost je vyjadfena pravdivosti (rozdilem mezi stfedni naméfenou hodnotou analytu v certifikovaném
materidlu a jeho certifikovanou hodnotou, vyjadienym v procentech této hodnoty) a presnosti (RSDy je relativni
smérodatnd odchylka vypoctend z vysledka ziskanych za podminek reprodukovatelnosti).

5.3.2  Pro bioanalytické metody se ur¢i zjevnd vytéznost biologické zkousky. Zjevnou vytéznosti biologické zkousky se
rozumi hodnota BEQ vypoctend z kalibra¢ni kiivky TCDD nebo PCB 126 korigovand o hodnoty slepého stano-
veni a poté vydélend hodnotou TEQ ur¢enou pomoci konfirmaéni metody. Jejim ticelem je korekee €initeld, jako
je ztrata PCDD/PCDF a sloucenin s dioxinovym efektem béhem extrakce a ¢isténi, soucasné extrahované slouce-
niny zesilujici nebo tlumici odezvu (agonistické a antagonistické ticinky), kvalita kalibrace nebo rozdily mezi
hodnotami toxické ekvivalence (TEF) a relativni G¢innosti (REP). Zjevnd vytéznost biologické zkousky se vypocte
z vhodnych referen¢nich vzorkd s reprezentativnim zastoupenim kongenert kolem sledované trovné.

5.4 Validace v rozsahu maximdlniho obsahu a obecnd opatient pro kontrolu kvality

5.4.1 Laboratore musi prokdzat spolehlivost metody v rozsahu kolem maximdlniho obsahu, napf. v poloving, jedno-
nasobku nebo dvojndsobku maximdlniho obsahu, a to s pfijatelnym varia¢nim koeficientem pro opakovanou
zkousku, a sice béhem validace a/nebo béhem rutinni zkousky.

5.4.2 Jako opatfeni v rdmci vnitini kontroly kvality se provadéji pravidelnd slepd kontrolni stanoveni, stanoveni
s obohacenymi vzorky nebo zkousky kontrolnich vzorkd (nejlépe certifikovaného referenéniho materidlu, je-li
k dispozici). Ze slepych kontrolnich stanoveni, stanoveni s obohacenymi vzorky nebo zkousek kontrolnich
vzork se vyhotovi a ovéi{ grafy kontroly kvality, aby bylo zajisténo, Ze analytickd vykonnost metody je
v souladu s pozadavky.

5.5 Mez kvantifikace

5.5.1  Pro bioanalytické screeningové metody neni stanoveni meze kvantifikace nezbytné, pfislusnd metoda vsak musi
prokdzat, ze umoziiuje rozliSeni mezi hodnotou slepého stanoveni a mezni hodnotou. Pokud se vydava hodnota
BEQ, musi byt stanovena oznamovaci mez pro vzorky s odezvou niZ§i nez tato Groveil. Musi byt prokdzano, ze
se oznamovaci mez vyznamné (nejméné trojnasobné) lis{ od slepych vzorkt odrdzejicich cely pracovni postup
s odezvou niz§i nez pracovni rozsah. Vypocte se proto ze vzorka obsahujicich cilové slouceniny pfiblizné
v pozadované minimalni drovni, a nikoli z poméru S/N nebo ze slepé zkousky.

5.5.2  Mez kvantifikace u konfirmaéni metody ¢ini pfiblizné jednu pétinu maximalniho obsahu.

5.6 Analytickd kritéria

Pro spolehlivé vysledky konfirmacnich nebo screeningovych metod musi byt splnéna nésledujici kritéria
v rozsahu maximélntho obsahu nebo akéntho prahu pro hodnotu TEQ, piipadné BEQ, at uz je urcena jako
celkovy TEQ (jako soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem), nebo samostatné pro PCDD/PCDF a PCB
s dioxinovym efektem:

Screening pomoci
bioanalytickych nebo Konfirma¢ni metody
fyzikdlné-chemickych metod
Mira falesné vyhovujicich vysledka (') <5%
Pravdivost -20 % az +20 %
Opakovatelnost (RSD,) <20 %
Vnitrolaboratorni reprodukovatelnost (RSDy) <25% <15%

(') S ohledem na maximdlni obsahy.
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5.7 Zvldstni pozadavky na screeningové metody

5.7.1  Pro screening mohou byt pouzity jak metody GC-MS, tak bioanalytické metody. Metody GC-MS musi spliovat
pozadavky stanovené v bodé 6. Pro bunéné bioanalytické metody jsou zvldstni pozadavky stanoveny v bodé 7.

5.7.2  Laboratore, které pro rutinni kontrolu vzorkti pouZivaji screeningové metody, musi tizce spolupracovat s labora-
tofemi pouzivajicimi konfirmaéni metodu.

5.7.3  Béhem rutinni zkousky je nutné ovérovat vykonnost piislusné screeningové metody, a to kontrolou kvality pfi
zkouskdch a priibéznou validaci metody. Zavede se stély program kontroly vyhovujicich vysledkd.

5.7.4  Kontrola mozného potlaceni bunécné odezvy a cytotoxicity:

20 % extraktt vzorkl se zmé&f pfi rutinnim screeningu bez pfiddni a s pfiddnim 2,3,7,8-TCDD v mnozstvi
odpovidajicim maximédlnimu obsahu nebo akénimu prahu, aby se zjistilo, zda odezva neni potlacovéna interferu-
jicimi latkami pF{tomnymi v extraktu vzorku. Naméfend koncentrace u obohaceného vzorku se porovnd se
souctem koncentrace neobohaceného extraktu a koncentrace obohacujici latky. Pokud je tato naméfend koncen-
trace o vice nez 25 % niz$i nez vypoctend (souhrnnd) koncentrace, svédéi to o tom, ze moznd dochdzi k potla-
¢eni odezvy, a dotéeny vzorek musi byt podroben konfirmaé¢ni zkousce pomoci GC-HRMS. Vysledky musi byt
zaznamendny v grafech kontroly kvality.

5.7.5 Kontrola kvality u vyhovujicich vzorkt

Piiblizné 2 az 10 % vyhovujicich vzorkt, v zdvislosti na matrici vzorka a zkuSenostech laboratofe, musi byt
potvrzeno pomoci GC-HRMS.

5.7.6  Stanoveni miry falesné vyhovujicich vzorka na zdkladé tdaja z kontroly kvality

Stanovi se mira falesné vyhovujicich vysledkii na zdkladé screeningu nizsich a vyssich nez maximdlni obsah
nebo akéni prah. Skutecny podil falesné vyhovujicich vysledkti musi byt nizsi nez 5 %. Je-li k dispozici nejméné
20 potvrzenych vysledkti z kontroly kvality vyhovujicich vzorkii na matrici/matricovou skupinu, vyvodi se
z téchto vysledkti zavéry ohledné miry falesné vyhovujicich vysledki. Do minimélntho poétu 20 vysledkti pro
hodnoceni miry falesné vyhovujicich vysledkt se mohou zahrnout i vysledky ze vzorka vyhodnocenych pomoci
okruznich rozbort nebo pfi kontaminac¢nich aférach, které pokryvaji rozpéti koncentrace az napt. do dvojna-
sobku maximélntho obsahu. Vzorky musi zahrnovat nejcastéjsi zastoupeni kongenerti, které predstavuji riizné
zdroje.

Ackoli se maji screeningové testy prednostné zaméfit na zjisténi vzorkd pfesahujicich akéni préh, je kritériem
pro stanoveni miry falesné vyhovujicich vysledkd maximdlni obsah, s pfihlédnutim k nejistoté méfeni konfir-
macni metody.

5.7.7  Potencidlné nevyhovujici vzorky ze screeningu musi byt vzdy ovéfeny tplnou opétovnou analyzou ptivodniho
vzorku pomoci konfirmaé¢ni metody zkouseni. Tyto vzorky mohou byt také pouzity pro vyhodnoceni podilu
falesné¢ nevyhovujicich vysledk. U screeningovych metod je mirou falesné nevyhovujicich vysledkt podil
vysledkd, které konfirmacéni zkouska potvrdi jako vyhovujici, zatimco pii predchozim screeningu byl vzorek
prohldSen za potencidlné nevyhovujici. Hodnoceni vyhodnosti pouziti screeningové metody vsak musi vychazet
z porovnani falesné nevyhovujicich vysledkti a celkového poctu kontrolovanych vzorka. Tento pomér musi byt
dostatecné nizky, aby bylo mozné povazovat pouzivani piislusného screeningového ndstroje za vyhodné.

5.7.8  Bioanalytické metody musi alespon pii valida¢nich podminkdch poskytovat platné tdaje o drovni TEQ, vypoc-
tené a vyjadfené jako BEQ.

Pro bioanalytické metody provadéné za podminek opakovatelnosti je vnitrolaboratorni RSD, obvykle mensi nez
reprodukovatelnost RSDj.

6. Zvlastni pozadavky, které musi spliiovat metody GC-MS, aby vyhovovaly pro dlely screeningu nebo
konfirmace

6.1 Prijatelné rozdily mezi hornim a dolnim dohadem vysledkiis WHO-TEQ

Rozdil mezi hornim odhadem a dolnim odhadem nesmi presdhnout 20 % pro konfirmaci prekroceni maximal-
niho obsahu nebo, v pfipadé potieby, akénich prah.
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6.2 Kontrola vytéznosti

6.2.1  Vnitini standardy 2,3,7,8-chlor-substituovanych PCDD/PCDF znacené izotopem!’C a standardy PCB s dioxi-
novym efektem znacené izotopem *C musi byt pfidiny na samém zacitku nebo pfi zahdjeni zkousky, napt.
pfed extrakci, aby bylo mozné validovat postup laboratorniho zkouseni. Alespoil jeden kongener musi byt
pfidan pro kazdou z tetra- az okta-chlorovanych homologickych skupin PCDD/PCDF a alesponi jeden kongener
pro kazdou z homologickych skupin PCB s dioxinovym efektem (nebo alespon jeden kongener pro kazdou
skupinu vybranych iontt pfi pouziti hmotnostni spektrometrie v rezimu registrace vybranych iontt, pouzitou
pro sledovani PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem). V pfipadé konfirmacnich metod se pouzije viech 17
vnitinich standardd 2,3,7,8-substituovanych PCDD/PCDF znacenych izotopem *C a vSech 12 vnitfnich stan-
darda PCB s dioxinovym efektem znacenych izotopem 3C.

6.2.2  Relativni odezvové faktory se s pomoci vhodnych kalibra¢nich roztokd stanovi také pro kongenery, pro néz
nebyly pfiddny slouceniny znacené izotopem '*C.

6.2.3 U krmiv rostlinného ptivodu nebo krmiv Zivo¢isného ptivodu s obsahem tuku niz$im nez 10 % je pfidani vniti-
nich standardil pted extrakci povinné. U krmiv Zivocisného pavodu s obsahem tuku vy$$im nez 10 % lze vnitini
standardy piidat bud pted extrakci, nebo po extrakci tuku. Vhodnym zpisobem se validuje Gicinnost extrakee,
a to v zavislosti na fdzi, ve které se pfiddvaji vniténi standardy, a podle toho, zda se vyddvané vysledky vztahuji
na vyrobek nebo na tuk ve vyrobku obsazeny.

6.2.4  Pied zkouskou metodou GC-MS musi byt pfidiny 1 nebo 2 obohacené standardy (recovery standardy) pro
stanoveni vytéznosti.

6.2.5 Kontrola vytéZnosti je nezbytnd. U konfirmacnich metod se vytéznost jednotlivych vnitinich standardd musi
pohybovat v rozmezi 60 az 120 %. Niz3i nebo vyssi hodnota vytéznosti jednotlivych kongenerti, zejména nékte-
rych hepta- a okta-chlorovanych dibenzo-p-dioxint a dibenzofuranti, je pfipustnd pod podminkou, Ze jejich
piispévek k hodnoté TEQ nepresahne 10 % celkové hodnoty TEQ (na zdkladé sou¢tu PCDD/PCDF a PCB s dioxi-
novym efektem). Hodnota vytéznosti u screeningovych metod GC-MS se musi pohybovat mezi 30 a 140 %.

6.3 Odstranéni interferujicich ldtek
— Oddéleni PCDD/PCDF od interferujicich chlorovanych slouéenin, jako jsou PCB bez dioxinového efektu
a chlorované difenylethery, se provede vhodnymi chromatografickymi technikami (nejlépe na florisilové,

aluminové a/nebo uhlikové koloné).

— Rozdéleni izomert pomoci plynové chromatografie musi byt dostate¢né (< 25 % prekryvu mezi piky
1,2,3,4,7,8-HxCDF a 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

6.4 Kalibrace pomoci standardni kfivky

Rozsah kalibra¢ni kiivky musi pokryvat odpovidajici rozpéti maximalniho obsahu nebo ak¢nich prahi.

6.5 Zvldstni kritéria pro konfirmacni metody

— Pro GC-HRMS:
U HRMS musi byt rozliseni obecné vyssi nebo rovno 10 000 v celém rozsahu hmotnosti pti 10 % sedle.
Splnéni dalsich identifika¢nich a konfirmac¢nich kritérii podle mezindrodné uzndvanych norem, napiiklad
normy EN 16215:2012 (Krmiva — stanoveni dioxint a PCB s dioxinovym efektem pomoci plynové chroma-
tografie/hmotnostni spektrometrie s vysokym rozlienim (GC/HRMS) a indikdtorovych PCB pomoci
GC[HRMS) a/nebo v metodach EPA 1613 a 1668 ve znéni pozdgjsich revizi.

— Pro GC-MS/MS:

Sledovéni alespon 2 specifickych prekurzorovych iontd, kazdy s jednim odpovidajicim specifickym precho-
dovym produktovym iontem pro vSechny (izotopové) znacené a neznacené analyty v rozsahu analyzy.

Nejvyssi piipustnd tolerance pro relativni intenzity iontl v rozmezi 15 % na vybrané produktové ionty ve
srovndni s vypoctenymi nebo naméfenymi hodnotami (primér z kalibra¢nich standardd), za pouziti identic-
kych MS/MS podminek, zejména kolizni energie a tlaku kolizniho plynu pro kazdy pfechod analytu.
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RozliSeni pro kazdy quadrupol md byt nastaveno tak, aby se rovnalo nebo bylo lepsi nez rozliseni jednotky
hmotnosti (rozliSeni jednotky hmotnosti: rozliSeni dostate¢né k tomu, aby dva piky oddélovaly jednu
jednotku hmotnosti), aby se minimalizovaly mozné interference sledovanych analytu.

Splnéni dalsich kritérii podle mezindrodné uznavanych norem, napiiklad normy EN 16215:2012 (Krmiva —
stanoveni dioxintd a PCB s dioxinovym efektem pomoci plynové chromatografie/hmotnostni spektrometrie
s vysokym rozliSenim (GC/HRMS) a indikdtorovych PCB pomoci GC/HRMS) ajnebo v metoddch EPA 1613
a 1668 ve znéni pozdéjsich revizi, s vjjimkou povinnosti pouzit GC-HRMS.

7. Zvlastni pozadavky na bioanalytické metody

Bioanalytické metody jsou metody zaloZené na vyuziti biologickych principti, jako jsou bunééné testy, recepto-
rové testy nebo imunologické testy. V této ¢dsti 7 se stanovi obecné pozadavky na bioanalytické metody.

Screeningové metody v zdsadé klasifikuji vzorky jako vyhovujici nebo vzorky podezielé jako nevyhovujici. Za
timto tcelem se vypoctend hladina BEQ porovndvd s mezni hodnotou (viz bod 7.3). Vzorky niz$i nez mezni
hodnota se povazuji za vyhovujici, vzorky rovnajici se mezni hodnoté nebo vyssi se povazuji za podezielé jako
nevyhovujici a je nutné provést jejich analyzu pomoci konfirma¢ni metody. Prakticky mtize jako mezni hodnota
slouzit mnozstvi BEQ odpovidajici 2/3 maximdlniho obsahu, pokud je zajiSténa mira falesné vyhovujicich
vzorkil niZ$i nez 5 % a pfijatelnd mira falené nevyhovujicich vzorkd. Pfi rizném maximdlnim obsahu pro
PCDD/PCDF a pro soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem vyzaduje kontrola souladu vzorki bez frak-
cionace vhodné mezni hodnoty pro biologickou zkousku pro PCDD/PCDF. Pro kontrolu vzorkt piekracujicich
akeni prahy je vhodnou mezni hodnotou pfiméfené procento piislusného akéntho prahu.

V piipadé nékterych bioanalytickych metod mtize byt navic stanovena orienta¢ni troven vyjadiend v BEQ pro
vzorky v pracovnim rozsahu, které pfesahuji oznamovaci mez (viz 7.1.1 a 7.1.6).

7.1 Hodnoceni odezvy zkousky

7.1.1  Obecné pozadavky

— P vypoctu koncentrace z kalibra¢ni kiivky TCDD vykazi hodnoty na spodnim a hornim konci kfivky velky
kiivkovy rozptyl (CV). Pracovni rozsah je oblast, kde je tento rozptyl mensi nez 15 %. Nejspodnéjsi ¢ast
pracovniho rozsahu (oznamovaci mez) musi byt stanovena tak, aby vyrazné (nejméné trojndsobné¢) pfesaho-
vala hodnoty slepych vzorki odrdzejicich cely pracovni postup. Horni ¢ist pracovniho rozsahu obvykle
pfedstavuje hodnota EC,;, (70 % maximalni G¢inné koncentrace), je vSak nizsi, pokud je CV v tomto rozpéti
vy$si nez 15 %. Pracovni rozsah se stanovi béhem validace. Mezni hodnoty (viz bod 7.3) musi byt uvnitf
pracovniho rozsahu.

— Standardni roztoky a extrakty vzorku se zkousi alespont duplicitné. PFi duplicitnich zkouskdch musi stan-
dardni roztok nebo kontrolni extrakt zkouseny ve 4-6 jamkach rozlozenych na desticce poskytnout odezvu
nebo koncentraci (mozné pouze v pracovnim rozsahu) vychazejici z CV < 15 %.

7.1.2  Kalibrace
7.1.2.1 Kalibrace pomoci standardni kiivky

— Za tcelem vypoctu trovné BEQ v extraktu a ndsledné ve vzorku lze droven ve vzorcich odhadnout porov-
nanim jejich odezvy s odezvou kalibra¢éni kiivky TCDD (nebo PCB 126 nebo standardni smési
PCDD/PCDF/PCB s dioxinovym efektem).

— Kalibra¢ni kiivky musi obsahovat 8 az 12 koncentraci (alesponi duplicitnich), s dostatecnym poctem koncen-
traci ve spodni ¢dsti kiivky (pracovnim rozsahu). Zvlastni pozornost musi byt vénovana kvalité proloZeni
kalibra¢nich bodt kfivkou v pracovnim rozsahu. Hodnota R? sama o sobé md pouze zanedbatelny nebo
zddny vyznam pfi hodnoceni kvality prolozeni kalibra¢nich bodti kiivkou pfi nelinedrni regresi. Lepsiho
prolozeni se dosahne minimalizaci rozdilu mezi vypoctenymi a zji§ténymi Grovnémi v pracovnim rozsahu
ktivky (napf. minimalizaci souctu druhych mocnin rezidui).

— Od odhadované trovné v extraktu vzorku se ndsledné odecte troven BEQ vypoctend pro slepy vzorek
matrice[rozpoustédla (aby se zohlednily necistoty z pouzitych rozpoustédel a chemikalii) a provede se
korekce na zjevnou vytéznost (vypoctenou na zdkladé trovné BEQ vhodnych referen¢nich vzorkt s reprezen-
tativnim zastoupenim kongenert kolem maximdlniho obsahu nebo akéntho prahu). Pro provedeni korekce
na vytéznost musi byt zjevna vytéznost v pozadovaném rozmezi (viz bod 7.1.4). Referen¢ni vzorky pouzité
pro korekci na vytéznost musi spliovat pozadavky stanovené v bodé 7.2.
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7.1.2.2 Kalibrace pomoci referen¢nich vzorka

Pipadné lze pouzit kalibra¢ni kiivku zhotovenou alespon ze Ctyf referencnich vzorka (viz bod 7.2.4: jednoho
matri¢niho slepého vzorku plus tif referen¢nich vzorki na poloviné, jednondsobku a dvojnasobku maximélniho
obsahu nebo akéntho prahu), ¢imZ odpadne nutnost ode¢tu hodnoty slepého stanoveni a korekce na vytéznost.
V tomto piipadé Ize odezvu odpovidajici 2/3 maximdlniho obsahu (viz bod 7.3) vypocitat piimo z téchto
vzorkd a pouzit ji jako mezni hodnotu. Pro kontrolu vzorka ptekracujicich akéni prahy je vhodnou mezni
hodnotou pfiméfené procento téchto akénich prahi.

7.1.3  Samostatné stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem

Extrakty lze rozdélit do frakei obsahujicich PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem, coZ umoziiuje ziskdni
oddélenych udaji o hladindch TEQ pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem (v BEQ). Pro hodnoceni
vysledku pro frakci obsahujici PCB s dioxinovym efektem se piednostné pouzije kalibra¢ni kiivka standardu PCB
126.

7.1.4  Zjevnd vytéZnost biologické zkousky

Zjevna vytéznost biologické zkousky' se vypocte z vhodnych referen¢nich vzorki s reprezentativnim zastou-
penim kongenerti kolem maximalniho obsahu nebo akéniho prahu a vyjadii se jako procento hladiny BEQ
v porovndni s hladinou TEQ. V zdvislosti na pouzitém typu zkousky a slozeni TEF (°)* mohou rozdily mezi
faktory TEF a REP pro PCB s dioxinovym efektem zptsobit nizkou zjevnou vytéznost u PCB s dioxinovym
efektem v porovnani s PCDD/PCDE. Proto pfi samostatném stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
musi byt zjevnd vytéZnost biologickych zkousek ndsledujici: u PCB s dioxinovym efektem 20 az 60 %,
u PCDD/PCDF 50 az 130 % (rozmezi platnd pro kalibra¢ni kiivku TCDD). Jelikoz podil PCB s dioxinovym
efektem na souctu PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem se mize u rtiznych matric a vzorka lisit, odrazi se
tyto rozdily i ve zjevné vytéznosti biologickych zkousek pro soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem,
kterd se ma pohybovat v rozmezi 30 az 130 %. Disledky piipadné podstatné revize hodnot TEF pro pravni
piedpisy Unie tykajici se PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem budou vyzadovat revizi téchto rozmezi.

7.1.5 Kontrola vytéznosti pfi procesu Cisténi

Pii validaci je nutné zkontrolovat ztratu sloucenin béhem ¢isténi. Slepy vzorek obohaceny smési riiznych konge-
nert se podrobi ¢isténi (alespont n = 3) a vytéZnost a variabilita se ovéi{ konfirmacni metodou. Vytéznost musi
byt v rozmezi 60 az 120 %, zejména u kongenerti s podilem na mnozstvi TEQ v riiznych smésich vy$$im nez
10 %.

7.1.6  Oznamovaci mez

Pro vydavani trovni BEQ musi byt stanovena oznamovaci mez z piislusnych matri¢nich vzorkt zahrnujicich
typickd zastoupeni kongenerd, avsak vzhledem k nizké pfesnosti v dolnim rozsahu kiivky nikoli z kalibra¢ni
kiivky standarda. Je tfeba vzit v dvahu G¢inky extrakce a ¢isténi. Oznamovaci mez musi byt stanovena nejméné
trojnasobné vyssi nez hodnoty slepych vzorkt odrazejicich cely pracovni postup.

7.2 Pouziti referencnich vzorkil

7.2.1  Referencni vzorky musi pfedstavovat matrice vzorku, zastoupeni kongeneri a rozpéti koncentraci pro
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem kolem maximdlniho obsahu nebo akéniho prahu.

7.2.2  Kazdd série zkousek musi zahrnovat slepy vzorek odrazejici cely pracovni postup, ¢i nejlépe slepy matricni
vzorek, a referencni vzorek o maximdlnim obsahu nebo na akénim prahu. Tyto vzorky musi byt extrahovany
a zkouseny soucasné a za stejnych podminek. Referenéni vzorek musi vykdzat jasné vyssi odezvu v porovnani
s odezvou slepého vzorku, ¢imz je zajidténa vhodnost zkousky. Tyto vzorky mohou byt pouzity pro korekci
o hodnoty slepého stanoveni a korekci na vytéznost.

7.2.3  Referencni vzorky vybrané pro provedeni korekce na vytéznost musi byt reprezentativni pro zkusebni vzorky,
coZ znamend, Ze zastoupeni kongenert nesmi vést k podhodnoceni trovni.

7.2.4  Pro prokdzani odpovidajici vykonnosti zkousky ve sledovaném rozsahu pro kontrolu maximélniho obsahu nebo
akéniho prahu lze kromé toho zahrnout jesté referencni vzorky o napt. polovicni a dvojndsobné koncentraci,
neZ je maximalni obsah nebo akéni prdh. Dohromady mohou byt tyto vzorky pouzity pro vypocet tirovni BEQ
ve zku$ebnich vzorcich (viz bod 7.1.2.2).
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7.3 Stanoveni meznich hodnot

Je nutné urcit vztah mezi vysledky biologické zkousky v BEQ a vysledky konfirmacni metody v TEQ (napf.
pomoci kalibra¢nich pokusti, které zohlednuji vliv matrice, s referenénimi vzorky obohacenymi na nule, polo-
ving, jednondsobku a dvojndsobku maximélniho obsahu s Sesti opakovanimi na kazdé drovni (n = 24)). Na
zakladé tohoto vztahu Ize odhadnout korekéni faktory (odecteni blanku a korekce na vytéznost), je vak nutno
je ovéfit v souladu s bodem 7.2.2.

Je nutné stanovit mezni hodnoty pro tcely rozhodnuti ohledné souladu vzorku s maximdlnimi obsahy nebo pro
kontrolu akénich praht, jsou-li sledovanou hodnotou, a rovnéz s piislusnymi maximdlnimi obsahy nebo
akénimi prahy, stanovenymi bud zvld$t pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem, nebo pro soucet
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem. Tyto hodnoty jsou zastoupeny nizsim cilovym bodem distribuce
vysledkii biologické zkousky (korigovanych o hodnoty slepého stanoveni a korigovanych na vytéznost) odpovi-
dajicim rozhodovaci mezi u konfirma¢ni metody na zékladé 95 % spolehlivosti, z ¢ehoz vyplyvd mira falesné
vyhovujicich vysledkt < 5 %, a na zdkladé RSD, < 25 %. Rozhodovaci mezi u konfirma¢ni metody je maximdlni
obsah pfi zohlednéni nejistoty méfent.

Mezni hodnotu (v BEQ) Ize vypocitat v souladu s jednim z postupt uvedenych v bodech 7.3.1, 7.3.2 a 7.3.3
(viz graf 1).

7.3.1 S pouzitim nizsi asti 95 % predikéniho intervalu ve vysi rozhodovaci meze konfirmaéni metody:

Meznihodnota = BEQp, - Sy,x*ta‘f:m_z\/l /n+1/m+ (x - X)Z/Qxx

kde:
BEQ,, je BEQ odpovidajici rozhodovaci mezi konfirma¢ni metody, coz je maximdlni obsah
vcetné nejistoty méfeni
Sy je rezidudlni smérodatnd odchylka
t femo je kvantil Studentova t-rozdéleni (a = 5 %, f = stupné volnosti, jednostranny)
m je celkovy pocet kalibra¢nich bodt (index j)
n je pocet opakovani na kazdé drovni
X; je koncentrace vzorku (v TEQ) v kalibra¢nim bod¢ i stanovend konfirmaéni metodou
X je prumér koncentraci (v TEQ) vSech kalibra¢nich vzorkt
m
Qu = Z(X" -x)’ je parametr sumy ctverctl, i = index pro kalibra¢ni bod i

7.3.2  Z vysledku biologické zkousky (korigovanych o hodnoty slepého stanoveni a korigovanych na vytéznost) ziska-
nych z vicendsobnych analyz vzorki (n > 6) kontaminovanych na trovni rozhodovaci meze konfirmac¢ni
metody, jakoZto nizsi ¢ast rozdéleni vysledki na odpovidajici primérné hodnoté BEQ:

Mezni hodnota = BEQ,, — 1,64 x SD,
kde

SD, je smérodatnd odchylka vysledkt biologické zkousky na BEQ,,, méfeno za podminek vnitrolaboratorni
reprodukovatelnosti.
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7.3.3

rozhodovaci mez .

Vypocet jako stfedni hodnota vysledkt bioanalyzy (v BEQ, korigovanych o hodnoty slepého stanoveni a korigo-
vanych na vytéznost) z vicendsobné analyzy vzorkll (n > 6) kontaminovanych na 2/3 maximdlniho obsahu nebo
akéniho prahu, na zdkladé poznatku, Ze tato troven se bude pohybovat kolem mezni hodnoty urcené
v bodech 7.3.1 nebo 7.3.2:

Graf 1

vysledky biologické -
zkousky (BEQ) ,/

pro BEQ o s

mezni hodnota 9] 4

akéni limit pro BEQ y o,

7.4
7.4.1

7.4.2

7.4.3

. 5 R regresni piimka
. . § 95% predik¢nim intervalem

ﬁ=5% e e

akéeni max. rozhodovaci vysledky HRGC/HRMS (TEQ)
prdh obsah mez

Graf 1 Vypocet meznich hodnot vychdzejici z 95 % miry spolehlivosti, z niZ vyplyvd mira falesné vyhovujicich
vysledkt < 5 %, a z RSD,, < 25 %:

1. z nizsi &asti 95 % predikéniho intervalu na Grovni rozhodovaci meze konfirmac¢ni metody;

2. z vicendsobné analyzy vzorkd (n > 6) kontaminovanych na trovni rozhodovaci meze konfirmaéni metody
jakozto nizZsi ¢ast distribuce tidaju (v grafu je zndzornuje kiivka ve tvaru zvonu) na odpovidajici primérné
hodnoté BEQ.

Omezeni meznich hodnot

Mezni hodnoty vychazejici z BEQ a vypoctené z RSD, dosazené pii validaci s pouzitim omezeného poctu
vzorkli s rliznym zastoupenim matrice/kongenerti mohou byt vyssi nez maximdlni obsahy nebo akéni prahy
vychézejici z TEQ, vzhledem k vétsi presnosti, nez je pfesnost, jiZ lze bézné dosdhnout s nezndmym spektrem
zastoupeni kongenert. V takovych pfipadech se mezni hodnoty vypoctou z RSD, = 25 % nebo se dd prednost
dvéma tfetindm maximalniho obsahu nebo akéniho prahu.

Kritéria vykonnosti

Vzhledem k tomu, Ze pii bioanalytickych metodach nelze pouzit Zddné vnitini standardy, provedou se zkousky
opakovatelnosti bioanalytickych metod pro ziskdni informaci o smérodatné odchylce v rdmci zkousek a mezi
sériemi zkousek. Opakovatelnost musi byt niz$i nez 20 %, vnitrolaboratorni reprodukovatelnost pak niz$i nez
25 %. To musi vychdzet z vypoctenych trovni v BEQ po odecteni hodnot slepého stanoveni a korekci na vyté-

Znost.

Jako soucdst postupu validace musi byt prokdzdno, Ze zkouska umoznuje rozlisit slepy vzorek a troven ve vysi
mezni hodnoty, a umoziiuje tak identifikovat vzorky nad pfislusnou mezni hodnotou (viz bod 7.1.2).

Je tieba ur¢it cilové slouceniny, mozné interference a nejvyssi piipustny obsah ve slepém vzorku.
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7.4.4  Procentni smérodatnd odchylka odezvy nebo koncentrace vypoctend z odezvy (mozné pouze v pracovnim
rozsahu) trojndsobného stanoveni extraktu vzorku nesmi byt vyssi nez 15 %.

7.4.5 Pro hodnoceni vykonnosti bioanalytické metody v konstantnim casovém obdobi se pouziji nekorigované
vysledky referen¢ntho vzorku (referencnich vzorka) vyjadiené v BEQ (pro slepy vzorek a maximélni obsah nebo
akeni prah).

7.4.6  Pro slepé vzorky odrdzejici cely pracovni postup a pro kazdy typ referencniho vzorku se zaznamendvaji a ovéfuji
grafy kontroly kvality, aby bylo zaji§téno, ze analytickd vykonnost je v souladu s piislusnymi pozadavky,
u slepych vzorka odrdzejicich cely pracovni postup zejména s ohledem na pozadovanou minimélni odlisnost
v nejniz§i ¢asti pracovniho rozsahu a u referen¢nich vzorkd zejména s ohledem na vnitrolaboratorni reproduko-
vatelnost. Slepé vzorky odrdzejici cely pracovni postup musi byt diikladné kontrolovany, aby se zamezilo falesné
vyhovujicim vysledktim po jejich odecteni.

7.4.7  Vysledky zkousek podeztelych vzorkt ziskanych konfirma¢nimi metodami a 2 az 10 % vyhovujicich vzorkt
(minimalné 20 vzorkd na jednu matrici) se zaznamenaji a pouZiji se pro hodnoceni vykonnosti screeningové
metody a vztahu mezi BEQ a TEQ. Tuto databézi lze pouzit pro piehodnoceni meznich hodnot platnych pro
bézné vzorky pro validované matrice.

7.4.8  Dobrou vykonnost metody lze rovnéz prokdzat v okruznich rozborech. Vysledky vzorkt analyzovanych v okru-
znich rozborech, které pokryvaji rozsah koncentraci az do napf. dvojndsobku maximdlniho obsahu, se rovnéz
mohou zahrnout do hodnoceni podilu falesné vyhovujicich vysledkd, je-li laboratof schopna prokazat dobrou
vykonnost. Vzorky musi zahrnovat nejcastéjsi zastoupeni kongenerd, které predstavuji rizné zdroje.

7.4.9  Pii incidentech 1ze mezni hodnoty ptehodnotit, aby odrdzely konkrétni matrici a zastoupeni kongenert tohoto
konkrétniho incidentu.

8. Vydaviéni vysledki

8.1 Konfirmacni metody

8.1.1 Pokud to pouzity postup laboratorniho zkouseni umoznuje, musi vysledky obsahovat hodnoty jednotlivych
kongenerd PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem a vydavaji se jako dolni, horni a stfedni odhad, aby se do
vydavani vysledkd zahrnulo co nejvice informaci, a umoznil se tak vyklad vysledkt podle pfislusnych zvlastnich
pozadavka.

8.1.2  Protokol musi také zahrnovat metodu pouzitou pro extrakci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem.

8.1.3  Pokud vytéznost lezi mimo rozpéti uvedené v bodé 6.2.5, nebo pokud je pfekro¢en maximdlni obsah (v tomto
piipadé vytéznosti pro jednu nebo dvé opakované zkousky) nebo v ostatnich piipadech na zddost musi byt dany
k dispozici hodnoty vytéznosti pro jednotlivé vniténi standardy.

8.1.4 ProtoZe se ma pii rozhodovani o souladu vzorku piihlédnout také k nejistoté méfent, je tfeba poskytnout také
tento parametr. Vysledky zkousky se proto vydaji ve tvaru x +/- U, kde x je vysledek zkousky a U je rozsifend
nejistota méfeni, pficemz se pouzije faktor pokryti 2, ktery odpovidd hladiné spolehlivosti piiblizné 95 %.
V piipadé samostatného stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem se pro sou¢et PCDD/PCDF a PCB
s dioxinovym efektem musi pouzit soucet odhadované rozsifené nejistoty méfeni samostatnych vysledka
zkousky pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem.

8.1.5 Je-li nejistota méFeni zohlednéna uplatnénim rozhodovaci meze (CCa) (jak je popsdno v bodé 2.2 kapitoly I této
Casti B), tento parametr se uvede.

8.1.6  Vysledky se vyjadii ve stejnych jednotkdch a (alesponi) se stejnym poctem platnych Eislic jako maximélni obsahy
stanovené ve smérnici 2002/32/ES.

8.2 Bioanalytické screeningové metody
8.2.1 Vysledek screeningu se vyjadii jako ,vyhovujici’ nebo ,podeziely jako nevyhovujici (podeziely’).

8.2.2 Kromé toho je mozné vydat vysledek pro PCDD/PCDF a/nebo PCB s dioxinovym efektem vyjadieny v BEQ,
nikoli TEQ.

8.2.3  Vzorky s odezvou nizsi nez oznamovaci mez musi byt vyjadfeny jako ,niz$i nez oznamovaci mez'.
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8.2.4 Pro kazdy typ matrice vzorku musi protokol uvddét maximalni obsah nebo akéni prah, z néhoz hodnoceni
vychdzi.

8.2.5 Protokol musi uvddét pouzity typ zkousky, zdkladni principy zkousky a druh kalibrace.
8.2.6  Zprava musi také zahrnovat metodu pouzitou pro extrakci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem.

8.2.7 'V piipad¢ vzorkti podezielych jako nevyhovujici musi protokol obsahovat pozndmku o tom, jakd opatfeni maji
byt ucinéna. Koncentraci PCDD/PCDF a soucet PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem v téchto vzorcich se
zvy$enym obsahem je tfeba stanovit/potvrdit konfirmaéni metodou.

KAPITOLA 1II

PFiprava vzorkii a poZadavky na analytické metody pouZivané p¥i tfedni kontrole obsahu PCB bez dioxinového efektu
(PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180)

1.  Oblast pouziti
Pozadavky stanovené v této kapitole se pouziji na zkousky krmiv za ucelem tfedni kontroly obsahu polychlorova-
nych bifenyla bez dioxinového efektu (PCB bez dioxinového efektu) a pro jiné ucely regulace.

2. Pouzitelné metody detekce
Plynovd chromatografie v tandemu s detektorem elektronového zachytu (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS,
GC-HRMS nebo rovnocenné metody.

3. Identifikace a konfirmace sledovanych analyti

3.1 Relativni retenéni ¢as ve vztahu k wvnitfnim standardim nebo referenénim standardim (s pfijatelnou
odchylkou £0,25 %).

3.2 Oddéleni vSech 3esti indikdtorovych PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 a PCB 180) pomoci
plynové chromatografie od interferujicich latek, zejména soucasné se eluujicich PCB, zvlasté jsou-li trovné vzorka
v rozmezi limitl stanovenych pravnimi ptedpisy a pfipadny nesoulad mé byt teprve potvrzen.

[Mezi kongenery, u nichZ je asto zjisténo, Ze se eluuji zdrover, patii napf. PCB 28/31, PCB 52/69 a PCB 138/163/164.
U GC-MS je rovnéZ nutné vzit v tivahu moZné interference z fragmentii vyssich chlorovanych kongeneril. ]
3.3 Pozadavky na techniky GC-MS:
Sledovani alespon:
a) dvou specifickych iontd u HRMS;
b) dvou specifickych iontt m/z > 200 nebo tif specifickych iontt m/z > 100 u LRMS;
¢) 1 prekurzorového a 2 produktovych iontd u MS-MS.

Nejvyssi piipustné tolerance intenzity vybranych hmotnostnich fragmenta:

Relativni odchylka intenzity vybranych hmotnostnich fragmentti od teoretické intenzity nebo kalibra¢niho stan-
dardu pro cilovy iont (nejintenzivnéjsi sledovany iont) a identifikacni iont (ionty):

Relativni intenzita identifika¢niho iontu (identifikacnich GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS»
iontdl) v porovnéni s cilovym iontem (relativni odchylka) (relativni odchylka)
>50 % +10 % 20 %
>20 % az 50 % 15 % 125 %
>10 % az 20 % +20 % 30 %
<10 % +50 % () £50 % (1)

(") Je k dispozici dostatecny pocet hmotnostnich fragmentt s relativni intenzitou > 10 %, nedoporucuje se proto pouzit identifi-
ka¢ni iont (ionty) s relativni intenzitou niz$i nez 10 % v porovndni s cilovym iontem.
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3.4 Pozadavky na techniky GC-ECD
Konfirmace vysledkt prekracujicich toleranci s dvéma kolonami GC se staciondrni fazi jiné polarity.

4. Prokazovani vykonnosti metody
Vykonnost metody se prokdze v rozsahu maximalntho obsahu (polovina az dvojndsobek maximdlniho obsahu)
s piijatelnym varia¢nim koeficientem pro opakovanou analyzu (viz pozadavky na mezilehlou pfesnost uvedené
v bodé 9).

5. Mez kvantifikace
Hodnoty slepého stanoveni nesmi byt vy3si nez 30 % tirovné kontaminace odpovidajici maximalnimu obsahu (*%)*.

6.  Kontrola kvality
Pravidelné slepé kontrolni vzorky, analyzy obohacenych vzorkd, vzorky pro kontrolu kvality, ticast v mezilaborator-
nich studiich o pfislusnych matricich.

7. Kontrola vytéznosti

7.1 Pouziji se vhodné vnitini standardy s fyzikdlné-chemickymi vlastnostmi porovnatelnymi se sledovanymi analyty.

7.2 Pfiddni vnitfnich standardd:

Pridani k produktim (pfed extrakei a ¢isténim).
7.3 Pozadavky na metody s vyuzitim vSech Sesti izotopicky znacenych indikdtorovych kongenerti PCB:
a) korekce vysledkti na vytéznost vnitinich standard;
b) vytéznost izotopicky znacenych vnitinich standardt mé byt mezi 50 a 120 %;
¢) niz8i nebo vyssi vytéznost jednotlivych kongenert, které se na souctu vsech Sesti indikdtorovych PCB podileji
méné nez 10 %, je prijatelnd.

7.4  Pozadavky na metody, které nevyuzivaji vech Sesti izotopicky znacenych vnitfnich standard nebo jinych vniti-
nich standardi:

a) vytéznost vnitfnich standardi se kontroluje pro kazdy vzorek;
b) vytéznost vnitinich standardi md byt mezi 60 a 120 %;
¢) vysledky se opravi na vytéznost vnitfnich standarda.

7.5 VytéZnost neoznaenych kongener se ovéii pomoci obohacenych vzorkdl nebo vzorkd pro kontrolu kvality
s koncentracemi v rozsahu maximalntho obsahu. Vytéznost téchto kongenerti se povazuje za pfijatelnou, pokud je
mezi 70 a 120 %.

8. POZADAVKY NA LABORATORE
V souladu s nafizenim (ES) ¢. 882/2004 musi byt laboratofe akreditovany uznanym subjektem pusobicim v souladu
s pokyny ISO Guide 58, aby bylo zaruceno, Ze uplatiuji postupy zajisténi analytické kvality. Laboratofe musi byt
akreditovany podle normy EN ISO/IEC 17025.

9.  Kritéria vykonnosti: kritéria pro soucet Sesti indikdtorovych PCB pfi maximdlnim obsahu

Pravdivost -30 % az +30 %

Mezilehld ptesnost (% RSD) <20 %

Rozdil mezi vypoctem horniho a dolniho odhadu <20 %
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10. Vydavani vysledka

10.1 Pokud to analyticky postup umoziuje, musi vysledky obsahovat hodnoty jednotlivych kongenertt PCB a vydavaji
se jako dolni, horni a stfedni odhad, aby se zahrnulo co nejvice informaci, a umoznil tak vyklad podle piislusnych
zvlatnich pozadavka.

10.2 Protokol musi zahrnovat metodu pouzitou pro extrakci PCB a lipidd.

10.3 Pokud vytéznost lezi mimo rozpéti uvedené v bodé 7, nebo pokud je piekroc¢en maximalni obsah nebo v ostatnich
piipadech na Zddost musi byt ddny k dispozici hodnoty vytéznosti pro jednotlivé vnitini standardy.

10.4 Protoze se mé pii rozhodovani o souladu vzorku piihlédnout také k nejistoté méfeni, je tieba poskytnout také

tento parametr. Vysledky zkousky se proto vydaji ve tvaru x +/— U, kde x je vysledek zkousky a U je rozsifend
nejistota méfent, piicemz se pouzije faktor pokryti 2, ktery odpovida hladiné spolehlivosti pfiblizné 95 %.

10.5 Je-li nejistota méfeni zohlednéna uplatnénim rozhodovaci meze (CCa) (jak je popsdno v bodé 2.1 kapitoly I, tento

10.6

parametr se uvede.

Vysledky se vyjadii ve stejnych jednotkdch a (alespon) se stejnym poctem platnych ¢islic jako maximalni obsahy
stanovené ve smérnici 2002/32/ES.

(1)* Tabulka koeficientd toxické ekvivalence (TEF) pro dioxiny, furany a PCB s dioxinovym efektem:
WHO-TEF (toxické ekvivalenéni faktory Svétové zdravotnické organizace) pro hodnoceni nebezpecnosti pro
¢loveka vychazejici ze zévért zaseddni odborniktt Svétové zdravotnické organizace (WHO) — Mezindrodni
program chemické bezpecnosti (IPCS), které se konalo v Zenevé v cervnu 2005 (Martin Van den Berg et al.,
2005. 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)).

Kongener Hodnota TEF Kongener Hodnota TEF
Dibenzo-p-dioxiny (,PCDD’) a dibenzofurany (,PCDF*) ngB s dioxinoyym cfektem’Non-ortho PCB + Mono-ortho
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Non-ortho 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-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003
Mono-ortho 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 zkratky: ,-T* = tetra; ,Pe‘ = penta; Hx' = hexa; Hp* = hepta; ,0° = okta; ,CDD* = chlordibenzo-p-dioxin;
,CDF* = chlordibenzofuran; ,CB* = chlorbifenyl.
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()* Rozhodnuti Komise 2002/657ES ze dne 14. srpna 2002, kterym se provadi smérnice Rady 96/23ES, pokud
jde o provadéni analytickych metod a interpretaci vysledkd (Ut. vést. L 221, 17.8.2002, s. 8).

()* Koncept ,horniho odhadu‘ vyzaduje pro piispévek kazdého nekvantifikovaného kongeneru pouziti hodnoty
meze kvantifikace. Koncept ,dolntho odhadu‘ vyzaduje pro ptispévek kazdého nekvantifikovaného kongeneru
pouziti nulové hodnoty. Koncept ,stfedntho odhadu‘ vyzaduje pro vypocet piispévku kazdého nekvantifikova-
ného kongeneru pouziti poloviny hodnoty meze kvantifikace.

(*)* Obecné se pouziji pozadavky na opakovanou zkousku stanovené v piiloze II kapitole C bodu 3. Avsak
u konfirma¢nich metod s pouzitim vnitfniho standardu znaceného izotopem C pro piislusné analyty je
opakovand zkouska nezbytnd pouze tehdy, pokud vysledek prvniho stanoveni za pouziti takové konfirmacni
metody neni vyhovujici. Opakovand zkouska je nutnd k vylouceni moznosti vniténi kifZové kontaminace nebo
ndhodného promichdni vzorkd. Je-li zkouska provadéna v rdmci kontaminacni aféry, 1ze od konfirmace opako-
vanou zkouskou upustit, pokud Ize zpétné vysledovat spojitost vzorkt vybranych pro zkousku s danou konta-
minacni aférou a zji§tény obsah je vyrazné vyssi nez maximadlni obsah.

()* Koncept ,horntho odhadu‘ vyzaduje pro piispévek kazdého nekvantifikovaného kongeneru k hodnoté TEQ
pouziti hodnoty meze kvantifikace. Koncept ,dolniho odhadu‘ vyZaduje pro ptispévek kazdého nekvantifikova-
ného kongeneru k hodnoté TEQ pouziti nulové hodnoty. Koncept ,stfedniho odhadu‘ vyzaduje pro vypocet
piispévku kazdého nekvantifikovaného kongeneru k hodnoté TEQ pouziti poloviny hodnoty meze kvantifi-
kace.

(°)* Obecné se pouziji pozadavky na opakovanou zkousku stanovené v priloze II kapitole C bodu 3. Avsak
u konfirma¢nich metod s pouzitim vnitintho standardu znaceného izotopem *C pro piislusné analyty je
opakovand zkouska nezbytnd pouze tehdy, pokud vysledek prvniho stanoveni za pouziti takové konfirmacni
metody neni vyhovujici. Opakovand zkouska je nutnd k vylouceni moznosti vniténi kifZové kontaminace nebo
nahodného promichdni vzorku. Je-li zkouska provddéna v rdmci kontaminaéni aféry, 1ze od konfirmace opako-
vanou zkouskou upustit, pokud lze zpétné vysledovat spojitost vzorkil vybranych pro zkousku s danou konta-
minaéni aférou a zji§tény obsah je vyrazné vyssi nez maximdlni obsah.

()* Totozné vysvétleni a pozadavky na provedeni opakované zkousky pro kontrolu akénich praht jako
v poznamce (5)* pro maximalni obsahy.

(®)* BiIc))analytické( rzlet%dy nejsou specifickéy pro kongenery zahrnuté v systému TEF. V extraktu vzorku mohou byt
piitomny jiné strukturné pfibuzné AhR-aktivni slouceniny, které pfispivaji k celkové reakci. Proto bioanalytické
vysledky nelze povazovat za odhad, ale spiSe za orienta¢ni Groven TEQ ve vzorku.

()* Soucasné pozadavky vychdzeji z TEF vydanych v: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).

("9* Velmi se doporucuje, aby hodnoty slepého stanoveni ¢inidla byly niZsi, nez je obsah kontaminujici latky ve
vzorku. Je povinnosti laboratofe kontrolovat rozptyl hodnot slepych stanoveni, zejména v piipad¢, kdy se
hodnoty slepého stanoveni odecitaji.”
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