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(Istatymo galios neturintys teisés aktai)

REGLAMENTAI

KOMISIJOS REGLAMENTAS (ES) Nr. 252/2012
2012 m. kovo 21 d.

kuriuo nustatomi éminiy émimo ir analizés metodai, taikomi vykdant oficialiy dioksiny, dioksiny
tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB koncentracijos tam tikruose maisto produktuose kontrole, ir
panaikinamas Reglamentas (EB) Nr. 1883/2006

(Tekstas svarbus EEE)

EUROPOS KOMISIJA,

atsizvelgdama | Sutartj dél Europos Sajungos veikimo,

atsizvelgdama i 2004 m. balandzio 29 d. Europos Parlamento ir
Tarybos reglamentg (EB) Nr. 882/2004 d¢l oficialios kontrolés,
kuri atliekama siekiant uztikrinti, kad bGty jvertinama, ar laiko-
masi pasarus ir maistg reglamentuojanciy teisés akty, gyviny
sveikatos ir geroves taisykliy (1), ypac i jo 11 straipsnio 4 dalj,

kadangi:

2006 m. gruodzio 19 d. Komisijos reglamente (EB) Nr.
1881/2006, nustatanc¢iame didZiausias leistinas tam tikry
terSaly maisto produktuose koncentracijas (%), numatoma
didZiausia leidziamoji ne dioksiny tipo PCB, dioksiny bei
furany ir dioksiny, furany bei dioksiny tipo PCB sumos
koncentracija tam tikruose maisto produktuose;

siekiant skatinti imtis aktyvesniy priemoniy mazinant
polichlorinty  dibenzo-para-dioksiny ir polichlorinty
dibenzofurany (PCDDJF) ir dioksiny tipo PCB koncentra-
cija maisto produktuose, 2011 m. rugpjicio 23 d. Komi-
sijos rekomendacijoje 2011/516/ES dél dioksiny, furany
ir PCB mazinimo pasaruose ir maisto produktuose (%)
nustatytas lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy. Sis
lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy, — priemoné
kompetentingoms institucijoms ir tikio subjektams, pade-
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danti atkreipti démesj i atvejus, kai svarbu nustatyti tarSos
Saltinj bei imtis priemoniy ja sumazinti ar pasalinti;

2006 m. gruodzio 19 d. Komisijos reglamente (EB) Nr.
1883/2006, nustatanciame oficialios dioksiny ir dioksiny
tipo PCB koncentracijos tam tikruose maisto produktuose
kontrolés éminiy émimo ir analizés metodus (*), patei-
kiamos konkrecios nuostatos dél éminiy émimo tvarkos
ir taikytiny analizés metody vykdant oficialia kontrole;

siekiant taikyti nauja didZiausia leidZiamaja ne dioksiny
tipo PCB koncentracija, nustatyta po to, kai Europos
maisto saugos tarnyba (EFSA) pateiké moksling nuomoneg
dél ne dioksiny tipo PCB, taip pat suderinti teisés aktus
Sajungoje ir atnaujinti atrankiniy metody kriterijus, batini
dideli pakeitimai. Todél dél aiskumo tikslinga Reglamentg
(EB) Nr. 1883/2006 pakeisti $iuo reglamentu;

siekiant jgyvendinti Reglamenta (EB) Nr. 1881/2006,
Siame reglamente i§déstytos nuostatos taikomos tik diok-
siny, dioksiny tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB éminiy
émimo ir analizés metodams. Jos néra susijusios su
éminiy émimo strategija, lygmenimis ir daznumu,
apibréztais 1996 m. balandzio 29 d. Tarybos direktyvos
96/23[EB dél kai kuriy medziagy ir jy likuciy gyvuose
gyviinuose ir gyvininés kilmés produktuose monitoringo
priemoniy, panaikinancios  direktyvas  85/358/EEB
ir 86[469[/EEB  bei sprendimus 89/187[EEB ir
91/664[EEB (°), Il ir IV prieduose. Jomis nekeiciami tiks-
linio éminiy émimo kriterijai, nustatyti 1998 m. vasario
23 d. Komisijos sprendimu 98/179/EB, nustatanciu isa-
mias méginiy, skirty tam tikry medziagy ir jy likuciy
gyvuose gyvinuose ir gyvininés kilmés produktuose
monitoringui vykdyti, oficialaus émimo taisykles (°);

364, 2006 12 20, p. 32.
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(6)

siekiant nustatyti éminius su didele PCDDJF ir dioksiny
tipo PCB koncentracija (pageidautina atrenkant éminius,
kuriuose koncentracija virsija lygi, kurj pasiekus imamasi
priemoniy, ir uZtikrinant, kad bty atrinkti éminiai,
kuriuose koncentracija virSija didziausig leidZiamaja
koncentracijg), gali buti naudojamas atrankinis analizés
metodas, taikant placiai patvirtintus ir naudojamus
patikros badus. PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentra-
cija §iuose éminiuose turi biti nustatoma patvirtinamuoju
analizés metodu. Todél tikslinga nustatyti tinkamus
atrankinio metodo reikalavimus, uztikrinant, kad klai-
dingy didziausios leidziamosios koncentracijos neatiti-
kimo nustatymo rezultaty dalis bty mazZesné kaip
5 proc., ir grieztus patvirtinamyjy analizés metody reika-
lavimus. Be to, taikant patvirtinamuosius analizés
metodus galima nustatyti mazo, foninio lygio koncentra-
cijg. Tai svarbu stebint kitimg laike, vertinant poveikj ir i$
naujo jvertinant didZiausia leidZiamaja koncentracijg ir
lygi, kurj pasiekus imamasi priemoniy;

bitina nustatyti specialig éminiy émimo tvarka, taikoma
labai dideléms Zuvims, siekiant ja suderinti visoje Sajun-
goje;

to paties regiono kilmés ir tos pacios rasies Zuvy diok-
siny, dioksiny tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB koncent-
racija gali skirtis priklausomai nuo Zuvies dydzio ir (arba)
amziaus. Be to, dioksiny, dioksiny tipo PCB ir ne diok-
siny tipo PCB koncentracija jvairiose zuvies dalyse gali
bati nevienoda. Todél biitina nustatyti éminiy émimo ir
éminiy ruosimo tvarka, siekiant ja suderinti visoje Sajun-
goje;

siekiant uztikrinti suderintg reikalavimy vykdyma visoje
Sajungoje, svarbu vienodai teikti ir interpretuoti analizés
rezultatus;

$iame reglamente nustatytos priemonés atitinka Maisto
grandinés ir gyviny sveikatos nuolatinio komiteto
nuomone ir nei Europos Parlamentas, nei Taryba joms
nepriestarauja,

PRIEME S] REGLAMENTA;:

1 straipsnis

Siame reglamente vartojamy terminy apibréztys ir santrumpos
pateiktos I priede.

2 straipsnis

Vykdant oficialia dioksiny, furany, dioksiny tipo PCB ir ne
dioksiny tipo PCB koncentracijos maisto produktuose, nurody-
tuose Reglamento (EB) Nr. 1881/2006 priedo 5 dalyje, kontrole,
éminiai imami taikant $io reglamento II priede nustatytus meto-
dus.

3 straipsnis

Vykdant oficialia dioksiny, furany ir dioksiny tipo PCB koncent-
racijos maisto produktuose, nurodytuose Reglamento (EB) Nr.
1881/2006 priedo 5 dalyje, kontrole, éminiai ruodiami ir anali-
zuojami taikant $io reglamento III priede nustatytus metodus.

4 straipsnis

Vykdant oficialig ne dioksiny tipo PCB koncentracijos maisto
produktuose, nurodytuose Reglamento (EB) Nr. 1881/2006
priedo 5 dalyje, kontrole, éminiai analizuojami laikantis Sio
reglamento IV priede nustatyty analizés metody reikalavimy.

5 straipsnis

Reglamentas (EB) Nr. 1883/2006 panaikinamas.

Nuorodos | panaikintgjj reglamentg laikomos nuorodomis | $j
reglamentg.

6 straipsnis

Sis reglamentas jsigalioja dvidesimta dieng po jo paskelbimo
Europos Sgjungos oficialiajame leidinyje.

Jis taikomas nuo jsigaliojimo dienos.

Sis reglamentas privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje 2012 m. kovo 21 d.

Komisijos vardu
Pirmininkas
José Manuel BARROSO
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I PRIEDAS

Apibréztys ir santrumpos

. APIBREZTYS

Siame reglamente vartojamy terminy apibréztys nustatytos 2002 m. rugpjiicio 14 d. Komisijos sprendimo 2002/657EB
dél Tarybos direktyvos 96/23/EB nuostaty dél analizés metody tinkamumo ir rezultaty aiskinimo jgyvendinimo (1) I
priede.

Be $iy terminy apibrézciy, Siame reglamente vartojamos toliau nurodytos apibréztys.

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.7.

1.8.

1.9.

1.10.

BE

GC

Lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy — tam tikros medziagos koncentracija, nustatyta Rekomendacijos 2011/516/ES
priede, kuriai padidéjus atlickami tyrimai, siekiant nustatyti tos medziagos 3altinj.

Bioanalitiniai metodai — biologiniais principais, pavyzdziui, lasteliy tyrimais, jusliy tyrimais arba imuniniais tyrimais,
pagristi metodai. Juos taikant nustatoma ne giminingo junginio koncentracija, o tik TEQ lygis, iSreikstas bioana-
litiniais ekvivalentais (BEQ) (%), atsizvelgiant | tai, kad ne visi méginio ekstrakte, kurio atsakas gaunamas atliekant
bandyma, esantys junginiai gali atitikti visus TEQ principo reikalavimus.

Tikroji bioanalizés iSgava — BEQ lygis, apskaiCiuotas remiantis TCDD arba PCB 126 kalibravimo kreive, atlikus
tu$Ciojo meginio pataisg, padalytas i§ GC/HRMS nustatyto TEQ lygio. Ja stengiamasi patikslinti tokius veiksnius
kaip PCDD/PCDF ir dioksiny tipo junginiy nuostoliai ekstrahavimo ir gryninimo etapais, kartu ekstrahuojami
junginiai, padidinantys arba sumazinantys atsakg (agonistinis ir antagonistinis poveikis), kreivés atitikimo savybé
arba TEF ir REP verciy skirtumai. Tikroji bioanalizés iSgava apskaiCiuojama naudojant tinkamus kontrolinius
meéginius su panasios struktfiros giminingais junginiais, tirlamais dominancios koncentracijos lygmeniu.

Pusiau kiekybiniai metodai — metodai, kuriuos taikant nustatoma apytikslé tariamosios analités koncentracija, nes
skaitmenimis iSreikStas rezultatas neatitinka kiekybiniy metody reikalavimy.

Priimtina specifiné atskiro giminingo junginio kiekybinio nustatymo riba — méginio ekstrakto analités koncentracija, kuriai
esant gaunamas prietaiso atsakas dviem skirtingiems kontroliuojamiems jonams, kai mazesnio intensyvumo signalo
S|T (signalo ir triukdmo) santykis yra 3:1 ir tenkinami nustatymo kriterijai, pvz., aprasyti standarte prEN 16215
,Pasarai. Dioksiny ir dioksiny tipo polichlorbifenily (PCB) bei polichlorbifenily indikatoriy nustatymas, taikant dujy
chromatografija ir didelés skyros masiy spektrometrija (GC/HRMS)“ ir (arba) EPA 1613 metode (B redakcija).

Virsutiné ribiné koncentracija — samprata, pagal kurig kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indélis turi
bati prilyginamas kiekybinio jvertinimo ribinei vertei.

Zemutiné ribiné koncentracija — samprata, pagal kurig kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indélis
turi bati prilyginamas nuliui.

Vidutiné ribiné koncentracija — samprata, pagal kurig kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indeélis turi
bati prilyginamas pusei kiekybinio jvertinimo ribinés vertés.

Partija — identifikuojamas kiekis vienu metu pristatomy maisto produkty, turin¢iy, kaip nustato pareigiinas, bendry
savybiy, pvz., vienoda kilme, raisj, pakuotés tipa, ta patj pakuotoja, siuntéjg arba vienodus Zymenis. Jei tai Zuvys ar
zuvininkystés produktai, Zuvy dydis taip pat turi bati panaus. Jei Zuvy dydis ir (arba) masé néra panasis, siunta vis
tiek gali bati laikoma partija, tik reikia taikyti specialig éminiy émimo tvarka.

Partijos dalis — nustatyta didelés partijos dalis, kuriai turi bati taikomas éminiy émimo metodas. Kiekviena partijos
dalis turi bati fiziskai atskirta ir identifikuojama.

. Pavienis éminys — medzZiagos kiekis, paimtas vienoje partijos arba jos dalies vietoje.
. Jungtinis éminys — visy partijos arba jos dalies pavieniy éminiy suminis kiekis.

. Laboratorinis méginys — laboratorijai skirta reprezentatyvi jungtinio éminio dalis (kiekis).

II. VARTOJAMOS SANTRUMPOS

bioanalitiniai ekvivalentai

dujy chromatografija

() OL L 221, 2002 8 17, p. 8.

(?) Bioanalitiniai metodai netaikomi i TEF sistema jtrauktiems giminingiems junginiams. Méginio ekstrakte gali bati kity struktdriskai
giminingy aktyvuoto aromatiniy angliavandeniliy (Ah) receptoriaus junginiy, prisidedanciy prie bendro atsako. Todél bioanalitiniai
rezultatai yra ne jverciai, o nurodomi meéginio TEQ lygiu.
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HRMS didelés skyros masiy spektrometrija
LRMS mazos skyros masiy spektrometrija
PCB  polichlorinti bifenilai

PCDD polichlorinti dibenzo-p-dioksinai
PCDF  polichlorinti dibenzofuranai

QC  kokybés kontrolé

REP  santykinis stiprumas

TEF  toksiskumo ekvivalento koeficientas
TE toksiskumo ekvivalentai

TCDD tetrachlordibenzodioksinas

9] iSpléstoji matavimo neapibréztis
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II PRIEDAS

Oficialios dioksiny (PCDD/PCDF), dioksiny tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB koncentracijos tam tikruose maisto

produktuose kontrolés éminiy émimo metodai

I. TAIKYMO SRITIS

Vykdant oficialig dioksiny (PCDD/PCDF), dioksiny tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB (toliau — dioksinai ir PCB) koncent-
racijos maisto produktuose kontrolg, éminiai imami taikant iame priede aprasytus metodus. Taip gauti jungtiniai éminiai
laikomi reprezentatyviais partijy arba jy daliy, i§ kuriy jie yra paimti, éminiais. Pagal gautg laboratoriniy meéginiy
koncentracija sprendziama, ar ji atitinka Komisijos reglamente (EB) Nr. 1881/2006 nustatyta didZiausia leidZiamaja
tam tikry maisto produkty terSaly koncentracija.

II. BENDROSIOS NUOSTATOS

. Eminius imantys asmenys

Eminius ima valstybés narés paskirtas jgaliotas asmuo.

. Medziaga, i§ kurios imami éminiai

I§ kiekvienos tirtinos partijos arba jos dalies éminiai turi bati imami atskirai.

. Biitinos atsargumo priemonés

Imant ir ruo$iant éminius taikomos atsargumo priemonés, siekiant iSvengti bet kokiy pokyciy, kurie galéty turéti
poveikio dioksiny ir PCB koncentracijai, neigiamai veikty analizinj nustatymga arba dél kuriy jungtiniai éminiai tapty
nereprezentatyvs.

. Pavieniai éminiai

Jei jmanoma, pavieniai éminiai imami i§ kuo jvairesniy partijos arba jos dalies viety. Jeigu Sios tvarkos nesilaikoma, §j
fakta reikia uzregistruoti, kaip numatyta $io priedo I1.8 punkte.

. Jungtinio éminio ruosimas

Jungtinis éminys sudaromas sudéjus pavienius éminius. Jo masé turi biti bent 1 kg, iSskyrus atvejus, kai tai nejma-
noma, pvz., jeigu éminj sudaro viena pakuoté arba produkto rinkos kaina yra labai didele.

. Kartotiniai éminiai

Kartotiniai éminiai, imami teisés akty vykdymo, atsiliepimo | ieskinj ir kreipimosi | arbitrg (arbitrazo) tikslais, turi bati
imami i§ homogenizuoto jungtinio éminio, jeigu tokia procediira nepriestarauja maisto tkio subjekty teises reglamen-
tuojancioms valstybiy nariy taisykléms. Analizei skirto laboratorinio éminio turi pakakti bent dviem kartotinems
analizéms.

. Eminiy pakavimas ir veZimas

Kiekvienas éminys dedamas i $varig, i§ inertikos medziagos pagaminta talpykla, tinkamai apsaugancia nuo uZtersimo,
analités praradimo dél adsorbcijos j vidines talpyklos sieneles ir sugadinimo vezant. Reikia imtis visy atsargumo
priemoniy, kad laikant arba vezant éminj nepakisty jo sudeétis.

. Eminiy plombavimas ir Zenklinimas

Kiekvienas oficialiai kontrolei skirtas éminys plombuojamas jo émimo vietoje ir Zenklinamas laikantis valstybiy nariy
taisykliy.

Kiekvienas éminiy paémimo atvejis registruojamas, kad bty galima vienareik§miskai identifikuoti partija, nurodant
éminio paémimo datg bei vietg ir kitg informacija, galincia padéti analiz¢ atlickanciam asmeniui.

M. EMINIY EMIMO PLANAS

Taikant éminiy émimo metoda batina uztikrinti, kad jungtinis éminys atitikty kontroliuojama partija (partijos dalj).
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. Partijy dalijimas j dalis

Didelés partijos yra dalijamos | dalis, jei jos gali bati atskirtos fiziskai. Jeigu produktai parduodami nesupakuoti
didelémis partijomis (pvz., augalinis aliejus), vadovaujamasi 1 lentele. Kity produkty atveju vadovaujamasi 2 lentele.
Atsizvelgiant | tai, kad partijos masé ne visuomet yra tikslus partijos daliy masiy kartotinis, partijos dalies mase gali
bati didesné uz nurodyta mas¢ ne daugiau kaip 20 proc.

1 lentelé

Produkty, kurie parduodami nesupakuoti, partijy dalijimas j dalis

Partijos masé (t) Partijos daliy masé arba skaicius

>1500 500 tony

>300 ir <1 500 3 partijos dalys

> 50 ir < 300 100 tony

<50 —

2 lentelé

Kity produkty partijy dalijimas j dalis

Partijos masé (t) Partijos daliy masé arba skaiCius

> 15 15-30 tony

<15 —

. Pavieniy éminiy skaifius

Jungtinio éminio, apimancio visus pavienius éminius, masé turi bati bent 1 kg (Zr. $io priedo IL.5 punktg).
Maziausias pavieniy éminiy, kuriuos reikia paimti i§ partijos arba jos dalies, skai¢ius nurodytas 3 ir 4 lentelése.

Skysty pilstomy produkty partija arba jos dalis kuo geriau i§mai§oma rankiniu arba mechaniniu badu prie§ pat éminiy
émima, kad nenukentéty produkto kokybé. Siuo atveju daroma prielaida, kad toje partijoje arba jos dalyje ter3alai yra
pasiskirste tolygiai. Todél i§ partijos arba jos dalies pakanka paimti tris pavienius éminius, sudarysiancius jungtinj
émini.

Pavieniy éminiy masé turi blti panasi. Pavienio éminio masé turi bati bent 100 gramy.

Jeigu Sios tvarkos nesilaikoma, §j fakta biitina uZregistruoti, kaip numatyta $io priedo I1.8 punkte. Pagal 1997 m. spalio
27 d. Komisijos sprendima 97/747/[EB, nustatantj méginiy kiekj ir jy émimo daznuma, numatyta Tarybos direktyvoje
96/23/EB dél kai kuriy medziagy ir jy liku¢iy tam tikruose gyviininés kilmés produktuose kontroliavimo (1), visty
kiausiniy jungtinis éminys turi bhti bent 12 kiauSiniy dydzio (nepakuotoms partijoms ir partijoms, sudarytoms i3
atskiry pakuociy, taikomos 3 ir 4 lentelés).

3 lentelé

Maziausias i§ vienos partijos arba jos dalies imtiny pavieniy éminiy skaicius

Partijos arba jos dalies masé arba taris (kg arba 1) Maziausias imtiny pavieniy éminiy skaicius

<50 3
50-500 5
> 500 10

Jeigu partijg arba jos dalj sudaro atskiros pakuotés arba vienetai, pakuociy arba vienety, kuriuos reikia paimti norint
sudaryti jungtinj éminj, skai¢ius nurodytas 4 lenteléje.

() OL L 303, 1997 11 6, p. 12.
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4 lentelé

Pakuociy arba vienety (pavieniy éminiy), imamy jungtiniam éminiui sudaryti, skaiius, jeigu partija arba jos
dalij sudaro atskiros pakuotés arba vienetai

Pakuociy arba vienety skaicius partijoje arba jos dalyje Imtiny pakuociy arba vienety skaicius
1-25 bent 1 pakuoté arba vienetas
26-100 apie 5 %, ne maziau kaip 2 pakuotés arba vienetai
> 100 apie 5 %, ne daugiau kaip 10 pakuociy arba vienety

3. Specialios éminiy émimo i§ sveiky panaSaus dydZio ir masés Zuvy partijy nuostatos

Zuvy dydis ir masé laikomi panasiais, jei dydZio ir masés skirtumas ne didesnis nei mazdaug 50 proc.

I§ partijos imtiny pavieniy éminiy skai¢ius nurodytas 3 lenteléje. Jungtinio éminio, sujungiancio visus pavienius
éminius, masé turi bati bent 1 kg (zr. IL.5 punkta).

— Jei partijg, i§ kurios reikia paimti éminiy, sudaro mazos Zuvys (vienos Zuvies masé mazesné nei mazdaug 1 kg),
kaip pavienis éminys jungtiniam éminiui gauti imama visa Zuvis. Jei gauto jungtinio éminio masé yra didesné kaip
3 kg, pavienius éminius gali sudaryti jungtiniam éminiui imamos Zuvies viduriné dalis, sverianti bent 100 g.
Eminiui homogenizuoti naudojama visa dalis, kuriai taikoma didZiausia leidZiamoji koncentracija.

Viduriné Zuvies dalis yra apie svorio centrg. Dazniausiai ji yra ties nugaros peleku (jei Zuvis turi nugaros peleka)
arba viduryje tarp Ziauny ir Salinamosios angos.

— Jei partijg, i§ kurios reikia paimti éminiy, sudaro didesnés Zuvys (vienos Zuvies masé didesné nei mazdaug 1 kg),
pavienj éminj sudaro Zuvies viduriné dalis. Kiekvieno pavienio éminio masé yra bent 100 g.

Jei zuvys yra vidutinio dydzio (apie 1-6 kg), pavienj éminj sudaro gabalas i§ vidurinés Zuvies dalies nuo nugar-
kaulio iki papilvés.

Jei Zuvys yra labai didelés (pvz., jy masé didesné nei mazdaug 6 kg), pavienis éminys imamas i§ vidurinés Zuvies
dalies desiniosios pusés (Zitirint i§ priekio) nugaros Soninio raumens. Jeigu imant tokj gabalg i§ vidurines Zuvies
dalies bty padaryta dideliy finansiniy nuostoliy, neatsizvelgiant j partijos dydj, pakakty paimti tris bent 350 g
masés pavienius éminius arba pasirinktinai vienos Zuvies tokios pacios masés dalj i§ arti uodegos dalies esancios
raumens meésos ir arti galvos dalies esancios raumens mésos, norint sudaryti sveikos Zuvies reprezentatyvy dioksiny
koncentracijos pavienj éminj.

4. Eminiy émimas i§ skirtingo dydZio ir (arba) masés sveiky Zuvy partijy

— Taikomos 1II.3 punkte pateiktos éminio sudarymo nuostatos.

— Jeigu dominuoja tam tikro dydzio arba svorio klasé (kategorija) (mazdaug 80 proc. partijos arba daugiau), éminys
imamas i§ zuvy, kuriy dydis arba mas¢ dominuoja. Sis éminys laikytinas visai partijai reprezentatyviu éminiu.

— Jeigu tam tikros dominuojancio dydzio arba svorio klasés (kategorijos) néra, reikia uztikrinti, kad éminiui atrinktos
zuvys bity tipiskos partijai. Tokiems atvejams skirtos specialios gairés pateikiamos dokumente ,Guidance on
sampling of whole fishes of different size and/or weight* (%).

. Eminiy émimas maZmeninéje prekyboje

Jeigu jmanoma, maisto produkty éminiai mazmeninéje prekyboje imami vadovaujantis $io priedo 1.2 punkto éminiy
€mimo nuostatomis.

Jei nejmanoma, mazmeninéje prekyboje galima taikyti alternatyvy éminiy émimo metoda, jei juo uZtikrinamas pakan-
kamas partijos arba jos dalies, i§ kuriy imami éminiai, reprezentatyvumas.

(3) http:/|ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm
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IV. PARTIJOS ARBA JOS DALIES ATITIKTIS SPECIFIKACIJAI

1. Ne dioksiny tipo PCB

Partija yra priimama, jei analizés rezultatas yra ne didesnis nei didziausia leidziamoji ne dioksiny tipo PCB koncent-
racija, nustatyta Reglamente (EB) Nr. 1881/2006, atsizvelgus | matavimo neapibréztj.

Partija neatitinka didZiausios leidZziamosios Reglamente (EB) Nr. 1881/2006 nustatytos koncentracijos, jeigu atlikus
analize gauta virSutiné ribiné koncentracija, patvirtinta kartotine analize (%), atsizvelgiant | matavimo neapibréztj be
pagristos abejoneés virsija didZiausig leidZziamaja koncentracija.

[ matavimo neapibréztj galima atsizvelgti vienu i§ $iy bady:

— apskaiCiuojant ipléstajg neapibréztj, taikant aprépties koeficientg 2, kuris uztikrina mazdaug 95 proc. pasikliovimo
lygi. Partija arba jos dalis neatitinka reikalavimy, jeigu iSmatuota verté, atémus U, virSija nustatyta leidziama lygj,

— nustatant sprendimo ribg (CCa) pagal 2002 m. rugpjacio 14 d. Komisijos sprendimo 2002/657/EB nuostatas (io
sprendimo I priedo 3.1.2.5 punktas, medZiagy su nustatytu leidziamu lygiu atvejis). Laikoma, kad partija arba jos
dalis neatitinka reikalavimy, jeigu i$matuota verté yra lygi CCa arba ja virsija.

Sios taisyklés taikomos analizés rezultatui, kuris gaunamas tiriant oficialiai kontrolei skirta éminj. Atliekant analize

. Dioksiny (PCDD/PCDF) ir dioksiny tipo PCB

Partija yra priimama, jei:

— pavienés analizés, atliktos taikant atrankinj metods, kai klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis mazesné nei
5 proc., rezultatas rodo, kad koncentracija nevirsija atitinkamos didZiausios leidziamosios PCDDJF ir PCDD|F bei
dioksiny tipo PCB sumos koncentracijos, nustatytos Reglamente (EB) Nr. 1881/2006,

— pavienés analizés, atliktos taikant patvirtinamajj metods, rezultatas nevirsija atitinkamos didziausios leidziamosios
PCDDJF ir PCDDJF bei dioksiny tipo PCB sumos koncentracijos, nustatytos Reglamente (EB) Nr. 1881/2006,
atsizvelgiant | matavimo neapibréztj.

Atliekant atrankinius tyrimus nustatoma ribiné verté, siekiant nustatyti atitiktj atitinkamai tiriamai PCDD|F arba
PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos koncentracijai.

Partija neatitinka didziausios leidziamosios Reglamente (EB) Nr. 1881/2006 nustatytos koncentracijos, jeigu atlikus
analiz¢, taikant patvirtinamajj metoda, gauta virSutiné ribiné koncentracija, patvirtinta kartotine analize (*), atsizvelgiant
i matavimo neapibréztj be pagristos abejonés virsija didZiausig leidZiamajg koncentracijg.

| matavimo neapibréztj galima atsizvelgti vienu i§ iy bady:

— apskaiciuojant iSpléstaja neapibréztj, taikant aprépties koeficienta 2, kuriuo uztikrinamas mazdaug 95 proc. pasi-
kliovimo lygis. Partija arba jos dalis neatitinka reikalavimy, jeigu iSmatuota verté, atémus U, yra didesné uz
nustatyta leidziama lygj. Jei PCDDJF ir dioksiny tipo PCB nustatomi atskirai, sickiant nustatyti PCDD/F ir dioksiny
tipo PCB sumos i$pléstaja neapibrézti turi buti naudojama PCDDJF ir dioksiny tipo PCB atskiry analizés rezultaty
iSpléstosios neapibrézties suma,

— nustatant sprendimo ribg (CCa) pagal Komisijos sprendimo 2002/657 [EB nuostatas (3io sprendimo I priedo 3.1.2.5
punktas, medziagy su nustatytu leidziamu lygiu atvejis). Laikoma, kad partija arba jos dalis neatitinka reikalavimy,
jeigu i¥matuota verté yra lygi CCa arba jg virsija.

Sios taisyklés taikomos analizés rezultatui, kuris gaunamas tiriant oficialiai kontrolei skirta éminj. Atlickant analize

atsiliepimo | ieskinj ar arbitrazo tikslais, taikomos nacionalinés taisykleés.

Kartotiné analizé yra biitina tam, kad bity pasalinta méginiy vidinés tarpusavio tarSos arba atsitiktinio sumai§ymo galimybeé. Pirmoji

analizé, atsizvelgiant | matavimo neapibréztj, atlickama siekiant patikrinti atitiktj reikalavimams. Jeigu analizé atliekama nustacius
atsitikting tar§a ir galima atsekti, kad analizei paimti éminiai yra susij¢ su tarSa, to nereikia patvirtinti atlieckant kartoting analize.
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V. LYGIO, KUR] PASIEKUS IMAMASI PRIEMONIU, VIRSIIMAS

Lygis, kurj pasickus imamasi priemoniy — priemoné, padedanti atrinkti éminius tais atvejais, kai svarbu nustatyti tarSos
Saltinj bei imtis priemoniy jj sumazinti ar pasalinti. Atrankiniais metodais nustatomos atitinkamos ribinés vertés, taikomos
atlickant $iy éminiy atranka. Nustatyti tarSos 3altinj ir priemoniy jj sumazinti ar pasalinti imamasi tik jei lygio, kurj

matavimo neapibreéztj (4).

(% Kartotinei analizei, atliekamai vykdant lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, kontrole, taikomas identiskas aprasymas ir reikalavimai
kaip nurodytieji 3 i$nasoje, taikomi didziausios leidziamosios koncentracijos kontrolés atveju.
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III PRIEDAS

Méginiy ruoSimas ir reikalavimai, keliami analizés metodams, kurie taikomi vykdant oficialia dioksiny
(PCDD/PCDF) ir dioksiny tipo PCB koncentracijos tam tikruose maisto produktuose kontrole

1. TAIKYMO SRITIS

Siame priede nustatyti reikalavimai taikomi, kai maisto produktai tiriami vykdant oficialig 2, 3, 7, 8 padétyse
polichlorinty dibenzo-p-dioksiny (PCDD) ir polichlorinty dibenzofurany (PCDF) ir dioksiny tipo polichlorinty
bifenily (dioksiny tipo PCB) kontrol¢ ir reguliavimo tikslais.

PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentracijos maisto produktuose stebésena gali biti atlickama siekiant dviejy
skirtingy tiksly:

a) atrinkti tuos méginius, kuriuose PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentracija virsija didZiausig leidziamaja
koncentracijg arba lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy. Siuo tikslu gali biiti naudojamas atrankinis metodas,
leidziantis pasiekti didelj ekonominj efektyvumg ir nasumg, taip padidinant tikimybe aptikti naujus aktyvius
cheminés medziagos veikimo ir rizikos vartotojy sveikatai Saltinius. Prie atrankiniy metody galima priskirti
bioanalitinius metodus ir GC/MS metodus. Juos taikant siekiama i$vengti klaidingy atitikimo nustatymo
rezultaty. Méginiuose, kuriuose PCDD/[F koncentracija ir PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos koncentracija
yra didelés, koncentracija turi bati nustatoma (patvirtinama) taikant patvirtinamajj metoda;

A=

nustatyti PCDD|F ir dioksiny tipo PCB koncentracija mazo, foninio lygio koncentracijos maisto produkty
méginiuose. Visa tai svarbu siekiant stebéti pokycius bégant laikui, poveikio Zmonéms vertinimg ir kuriant
duomeny baze, kad baty galima atlikti lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, ir didZiausios leidZiamosios
koncentracijos pakartotinj vertinimg. Sis tikslas pasiekiamas taikant patvirtinamuosius metodus, leidZiancius
vienareik§miskai identifikuoti ir kiekybiskai nustatyti dominanciu koncentracijos lygmeniu PCDD/F ir dioksiny
tipo PCB. Sie metodai gali biiti naudojami siekiant patvirtinti rezultatus, gautus taikant atrankinius metodus, ir
nustatyti mazg, foninio lygio koncentracija atlickant maisto produkty stebéseng. Jie taip pat svarbiis nustatant
giminingy junginiy struktiras, kad baty galima identifikuoti galimus tarSos Saltinius. Taikant $iuos metodus
$iuo metu naudojama didelés skyros dujy chromatografija ir didelés skyros masiy spektrometrija (HRGC/
HRMS).

2. METODUY KLASIFIKACIJA PAGAL JU KIEKYBINIO NUSTATYMO LAIPSNI (})

Kokybiniai metodai taikomi norint nustatyti, ar yra tiriamyjy analiciy, bet tariamosios analités koncentracija
kiekybiskai nenustatoma. Taikant Siuos metodus galima gauti pusiau kiekybinius rezultatus, taciau jie naudojami
tik tam, kad bty gautas teigiamas arba neigiamas atsakymas j klausimg, ar koncentracija virsija tam tikrg lygj, ar
jo nevirsija, pvz., aptikimo ribg, kiekybinio nustatymo riba arba ribines vertes.

Atliekant didZiausios leidziamosios PCDDJF ir dioksiny tipo PCB pasare koncentracijos ir lygio, kurj pasickus
imamasi priemoniy, kontrole, gali bati taikomi atrankiniai metodai, pagristi analizés rezultato ir ribinés vertes
palyginimu ir leidziantys gauti teigiama arba neigiama atsakyma i klausima, ar dominancio lygmens koncentracija
néra kartais virSijama. Sivo tikslu pradéti taikyti bioanalitiniai metodai. I§ esmés taip pat galéty biiti parengti
pasiekus batina imtis veiksmy, yra isreik§ti TEQ ir kad atitinkamiems atskiriems giminingiems junginiams
nustatyti batina sudétinga analizé, praktikoje jie nenaudojami.

Taikant pusiau kiekybinius metodus nustatoma apytikslé koncentracija, kuri gali baiti naudinga kaip informacija apie
analités koncentracijos ver¢iy intervalg ir padéti analiz¢ atlieckanc¢iam asmeniui priimti sprendimg dél kalibravimo
intervalo, kad véliau bty galima atlikti patvirtinamajj bandyma ir kokybés kontrolg. Pavyzdziai:

— bioanalitiniai metodai, kuriuos taikant galima nustatyti tiriamasias analites, nubreézti kalibravimo kreive,
atsakyti teigiamai arba neigiamai | klausima, ar dominancio lygmens koncentracija néra kartais virsijama,
ir iSreiksti rezultatg bioanalitiniais ekvivalentais (BEQ), rodanciais méginio TEQ vertg,

— fizikinis ir cheminis bandymas (pvz., GC-MS/MS arba GC/LRMS), kurj taikant nustatytosios metodo glau-
dumo charakteristikos neatitinka kiekybiniy bandymy reikalavimy.

(") Pritaikyta PCDDJF ir dioksiny tipo junginiams remiantis dokumentu ,Atrankiniy metody veterinariniy vaisty likuciams nustatyti
tvirtinimo gairés” (,Guidelines for the validation of screening methods for residues of veterinary medicines), ES etaloninés veterinariniy vaisty
likuciy ir terSaly gyvininés kilmés maisto produktuose tyrimo laboratorijos Fuzere, Berlyne ir Bilthovene, 2010 m. sausio 20 d., http://
ec.europa.cu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm
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Kiekybiniai metodai atitinka tuos pacius tikslumo, dinaminio intervalo ir glaudumo reikalavimus kaip ir patvirti-
namieji metodai. Kuomet btinas kiekybinis nustatymas, Sie metodai patvirtinami kaip patvirtinamieji PCDDJF ir
dioksiny tipo PCB nustatymo metodai, kaip nurodyta $iame dokumente.

PAGRINDINIAI FAKTAI

Apskai¢iuojant TEQ koncentracijos vertes, atskiry medziagy koncentracijos konkreciame méginyje vertés daugi-
namos i3 jy atitinkamo TEQ koeficiento, kaip nustatyta Pasaulio sveikatos organizacijos ir nurodyta $io priedo
priedélyje, gautos sandaugos sudedamos ir gaunama suminé dioksiny tipo junginiy koncentracija, isreiksta TEQ.

Atrankiniai ir patvirtinamieji metodai gali buti taikomi tik atliekant tam tikros matricos kontrolg, jeigu metodai
yra pakankamai tikslas, kad biity galima patikimai nustatyti dominancio lygmens koncentracija atitinkancia
koncentracijg (lygj, kurj pasickus imamasi priemoniy, arba didZiausig leidziamaja koncentracija).

KOKYBES UZTIKRINIMO REIKALAVIMAI

— Kiekvienu éminiy émimo ir méginiy analizés procediiros etapu turi biti imtasi priemoniy, kad bty i$vengta
kryzmineés tarSos.

— Eminiai turi biiti saugomi ir vezami stiklinése, aliumininése, polipropileno arba polietileno talpose, pritaiky-
tose taip, kad saugojimas neturéty poveikio PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentracijai éminiuose. I$ éminiy
talpykly turi bati pasalinami popieriaus dulkiy pédsakai.

— Maisto produkty éminiai turi bati saugomi ir veZami taip, kad jie nebaty sugadinti.

— Prireikus kiekvienas laboratorinis méginys smulkiai sumalamas ir kruop3ciai i§maiSomas, kad homogeniza-
vimo procesas atitikty visus reikalavimus (pvz., sumalamas taip, kad prasisijoty pro 1 mm sietelj). Jei drégnis
yra pernelyg didelis, prie§ malant méginiai turi bati i§dZiovinami.

— Svarbu patikrinti, ar reagentai, stikliniai indai ir jranga negali turéti jtakos TEQ ar BEQ pagristiems rezulta-
tams.

— Tusciasis tyrimas atlickamas atliekant visa analiz¢ tik be meéginio.

— Taikant bioanalitinius metodus labai svarbu patikrinti, ar né viename analizei naudojamame stikliniame inde
ir tirpiklivose néra junginiy, galinciy sutrukdyti aptikti tikslinius junginius, patenkancius i darbine sritj.
Stikliniai indai praskalaujami naudojant tirpiklius ir (arba) kaitinami tokioje temperattiroje, kad nuo pavirsiaus
bty pasalinti PCDDJF, dioksiny tipo junginiy ir trukdanciyjy junginiy pédsakai.

— Ekstrahuojant naudojamo méginio kiekis turi biiti toks, kad baty paisoma reikalavimy, susijusiy su pakan-
kamai siaura darbine sritimi, jskaitant dominancio lygmens koncentracijg.

— Specialios nagrinéjamyjy produkty méginiy ruodimo procediros turi atitikti tarptautiniu mastu pripazintas
gaires.

— Imant Zuvy éminius bitina pasalinti oda, kadangi didZiausia terSaly koncentracija bina raumens mésoje be
odos. Vis délto nuo vidinés odos pusés bitina atsargiai ir kruopsciai nugrandyti visus raumeny mésos ir
riebaly likucius, kad jie galéty bati jtraukti i tirting éminj.

LABORATORIJOMS TAIKOMI REIKALAVIMAI

— Vadovaujantis Reglamento (EB) Nr. 882/2004 nuostatomis, laboratorijos turi gauti patvirtintos institucijos,
veikian¢ios pagal I1SO vadova 58, akreditacijg, kad uZtikrinty analizés kokybe. Laboratorijos turi bati akre-
dituotos pagal EN ISO[IEC 17025 standartg.

— Laboratorijos atlickamy tyrimy ar bandymy kokybé turi bati jrodyta nuolat sékmingai dalyvaujant tarplabo-
ratoriniuose PCDDJF ir dioksiny tipo PCB atitinkamose maisto produkty matricose ir koncentracijos lygio
nustatymo tyrimuose.

— Iprastinés méginiy kontrolés tikslais atrankinius metodus taikancios laboratorijos glaudziai bendradarbiauja su
patvirtinamuosius metodus taikanciomis laboratorijomis, siekdamos uztikrinti kokybés kontrolg ir patvirtinti
jtarting méginiy analizés rezultatg.
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6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

PAGRINDINIAI REIKALAVIMAI KELIAMI DIOKSINY (PCDD/F) IR DIOKSINY TIPO PCB ANALIZEI
Darbinés srities siaurumas ir kiekybinio nustatymo riba

— Dél ypatingo kai kuriy $iy junginiy toksiskumo turi bati jmanoma aptikti didesnés kaip vieno femtogramo

(1071 g) eilés PCDDJF kiekj. Daugumos giminingy PCB junginiy kiekybinio nustatymo riba gali biiti ir vieno
nanogramo (10~ g) eilés. Taciau matuojant toksiskesnius dioksiny tipo giminingus PCB junginius (visy pirma
pakeistuosius ne orto giminingus junginius), Zemesnioji darbinés srities dalis turi atitikti Zemesnigja pikog-
ramo (10712 g) eile.

Didelis atrankumas (specifiSkumas)

— Reikia skirti PCDDJF ir dioksiny tipo PCB ir daugybe kity kartu ekstrahuojamy ir galinciy trukdyti junginiy,

kuriy koncentracija gali bati keliomis eilemis didesné nei tiriamy anali¢iy. Taikant dujy chromatografijos |
mazos skyros masiy spektrometrijos (GC/MS) metodus, batina skirti jvairius giminingus junginius, pvz.,
toksiskus giminingus junginius (pvz., septyniolika 2, 3, 7, 8 padétyse pakeisty PCDDJF ir dvylika dioksiny
tipo PCB) ir kitus giminingus junginius.

— Bioanalitiniai metodai turi bati tokie, kad juos taikant baity jmanoma aptikti tikslinius junginius kaip PCDD/F

ir (arba) dioksiny tipo PCB sumg. Méginio gryninimo tikslas — pasalinti junginius, dél kuriy gaunami klaidingi
neatitikimo nustatymo rezultatai, arba junginius, dél kuriy gali bati ribojamas atsakas ir taip gaunami
klaidingi atitikimo nustatymo rezultatai.

Didelis tikslumas (tikrumas ir glaudumas, tikroji bioanalizés iSgava)

— Taikant GC/MS metodus, apskai¢iuojamas pagristas tikrosios koncentracijos méginyje jvertis. Kad baty galima

ivengti meéginio analizés rezultato atmetimo, remiantis labai nepatikimai apskaiciuotu TEQ lygiu, bitinas
didelis tikslumas (matavimo tikslumas: matavimo rezultato ir tikrosios arba priskirtosios matavimo vertés
atitikimo artumas). Tikslumas iSreiskiamas kaip tikrumas (iSmatuotos analités koncentracijos sertifikuotoje
medziagoje vidutinés vertés ir sertifikuotos vertés skirtumas, iSreikstas kaip Sios vertés procentiné dalis) ir
glaudumas (SSNy — santykinis standartinis nuokrypis, apskai¢iuotas remiantis rezultatais, gautais atkuriamumo
salygomis).

— Taikant bioanalitinius metodus, nustatoma tikroji bioanalizés i3gava.

Pagristumo tikrinimas dominancios koncentracijos lygmeniu ir bendros kokybés kontrolés priemonés

— Atlikdamos pagristumo tikrinimg ir (arba) jprasting analizg, laboratorijos jrodo metodo tinkamuma domi-

nancio lygmens koncentracijai tirti, pvz., dominantj koncentracijos lygmenj padauginus i§ 0,5, 1 ir 2, esant
priimtinam Kkartotinés analizés variacijos koeficientui.

Turi bati taikomos vidaus kokybés kontrolés priemonés — nuolat atlickama tu$Ciyjy meéginiy kontrole,
zyméty etalony jdéjimo bandymai arba kontroliniy méginiy (jei jmanoma, geriau naudoti sertifikuotg pama-
ting medziagg) analizé. Turi bati registruojamos ir tikrinamos tus¢iyjy méginiy kontrolés, Zyméty etalony
jdéjimo bandymy arba kontroliniy meéginiy analizés kokybés kontrolés diagramos, siekiant uztikrinti, kad
analizé atitikty tinkamumo reikalavimus.

Kiekybinio nustatymo riba

— Taikant bioanalitinj atrankinj metoda, nereikalaujama bitinai apibrézti kiekybinio nustatymo ribg, taciau turi

bati jrodyta, kad taikant §j metodg jmanoma atskirti, kuri verté yra tus¢ioji, o kuri — ribiné. Turi bati
nustatytas registruojamasis lygis, kad bity galima pranesti apie meéginius, kuriy atveju atsakas nevirsija
nustatyto BEQ lygio. Kai atsakas nesickia darbinés srities, registruojamasis lygis turi skirtis nuo tusciyjy
méginiy bent tris kartus. Todél jis apskai¢iuojamas pagal méginius, kuriy sudétyje yra tiksliniy junginiy,
kuriy lygis mazdaug atitinka maziausig reikalaujama lygi, o ne pagal S|T santykj arba tus¢iojo bandymo verte.

— Taikant patvirtinamajj metoda, kiekybinio nustatymo riba turi bati mazdaug viena penktoji dominancio

lygmens koncentracijos.

Analizés kriterijai

— Siekiant gauti patikimus rezultatus, kai taikomi patvirtinamieji ar atrankiniai metodai, TEQ arba BEQ verté

turi atitikti toliau nurodytus kriterijus, nesvarbu, ar ji apskai¢iuojama kaip bendra PCDDJF ir dioksiny tipo
PCB TEQ verté (kaip PCDDJF ir dioksiny tipo PCB suma), ar kaip atskiros jy vertés.
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6.7.

Atranka, taikant bioanalitinius
arba fizikinius ir cheminius

Patvirtinamieji metodai

metodus
Klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis (%) <5%
Tikrumas -20% iki + 20 %
Pakartojamumas (SSN,) <20%
Atkuriamumas vienoje laboratorijoje (SSNp) <25% <15%

(*) Nustatant didZiausig leidziamaja koncentracija.

Atrankiniams metodams taikomi specialiis reikalavimai

— Atrankos tikslais galima taikyti ir GC/MS, ir bioanalitinius metodus. GC/MS metodams taikomi reikalavimai

nustatyti $io priedo 7 punkte. Bioanalitiniams Igsteliy metodams taikomi $io priedo 8 punkte nustatyti
specialieji reikalavimai.

Iprastinés méginiy kontrolés tikslais atrankinius metodus taikancios laboratorijos glaudziai bendradarbiauja su
patvirtinamuosius metodus taikanc¢iomis laboratorijomis.

Atliekant jprasting analiz¢, biitina patikrinti atrankinio metodo tinkamuma; tai daroma taikant analizes
kokybeés kontrole ir nuolat tikrinant metodo pagristuma. Turi biti vykdoma testiné reikalavimus atitinkanciy
rezultaty kontrolés programa.

Galimo lgsteliy atsako slopinimo ir citoksiskumo tikrinimas

20 proc. méginio ekstrakty matuojama atlickant jprasting atranka pridéjus dominancio lygmens koncentra-
cijos 2, 3, 7, 8 eilées TCDD arba be jy, siekiant patikrinti, ar atsakg gali slopinti méginio ekstrakte esancios
jam galin¢ios trukdyti medziagos. ISmatuota jdétosios analités koncentracija palyginama su nezyméto ekst-
rakto koncentracijos ir Zyméty etalony koncentracijos suma. Jeigu i imatuota koncentracija yra daugiau kaip
25 proc. mazZesné uz apskaiciuotg (suming) koncentracijg, tai reiskia galima signalo slopinimg ir kad turi biti
atlikta atitinkamo meéginio patvirtinamoji analizé, taikant GC/HRMS. Rezultatai registruojami ir stebimi
naudojant kokybés kontrolés diagramas.

Reikalavimus atitinkanciy méginiy kokybés kontrolé

Priklausomai nuo méginiy matricos ir laboratorijos patirties, taikant GC/HRMS, patikrinama mazdaug
2-10 proc. reikalavimus atitinkanciy meéginiy.

Klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies nustatymas pagal kokybés kontrolés duomenis

Atlikus méginiy atrankinj tyrimg, nustatoma didZiausia leidZiamaja koncentracija arba lygj, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, virSijanti arba jy nevirSijanti klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis. Faktiné
klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis turi bati mazZesné kaip 5 proc.

Kai po reikalavimus atitinkanc¢iy meéginiy kokybés kontrolés gaunama maziausiai 20 patvirtinty kiekvienos
matricos (matricos grupés) rezultaty, iSvados dél klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies daromos i3 $iy
duomeny. Ziedinés reakcijos tyrimo arba atsitiktinés tar§os metu tirty méginiy, kuriy koncentracija yra, pvz.,
iki dviejy karty didesné nei didziausia leidziamoji koncentracija, rezultatai taip pat gali bati jtraukti tarp ty
maziausiai 20 rezultaty, kuriais remiantis vertinama klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis. Méginiai
imami taip, kad bty atsizvelgta | dazniausiai pasitaikancias giminingy junginiy struktiiras ir 3altiniy jvairove.

Nors atlickant atrankinius tyrimus reikéty siekti nustatyti méginius, virSijancius lygi, kurj pasiekus imamasi
priemoniy, klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies nustatymo kriterjjumi laikoma didZiausia leidZia-
moji koncentracija, atsizvelgiant i patvirtinamojo metodo matavimo neapibréztj.

Po atrankinio tyrimo méginiai, kurie gali neatitikti reikalavimy, turi bati visuomet tikrinami taikant patvir-
tinamajj analizés metoda (GC/HRMS). Siuos méginius galima naudoti ir tada, kai vertinama klaidingy neati-
tikimo nustatymo rezultaty dalis. Taikant atrankinius metodus, Klaidingy neatitikimo nustatymo rezultaty dalis —
tie rezultatai, kuriy atitiktis reikalavimams patvirtinama patvirtinamosios analizés budu, atlikus GC/HRMS,
nors ankstesnés atrankos metu ir biita jtarimy, kad méginys neatitinka reikalavimy. Taciau atrankinio metodo
naudingumo vertinimas grindziamas reikalavimy neatitinkanciy klaidingy méginiy ir bendro patikrinty
méginiy skaiiaus palyginimu. Minéta dalis turi bati pakankamai maza, kad atrankinis metodas pasiteisinty.
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7.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

8.

— Bent tikrinant pagristuma, kai taikomi bioanalitiniai metodai, turi biti jmanoma gauti pagrist3 TEQ lygi,
apskaiciuotg ir iSreiksta BEQ.

— Taip pat ir tuo atveju, kai bioanalitiniai metodai taikomi pakartojamumo salygomis, SSN, vienoje laborato-
rijoje paprastai bus mazesnis nei atkuriamumo SSNy.

GC/HRMS METODAMS TAIKOMI SPECIALIEJl REIKALAVIMAI, KURIY BUTINA LAIKYTIS ATLIEKANT
ATRANKA ARBA PATVIRTINIMO TIKSLAIS

Bendrieji reikalavimai

— Maisto produkty, kuriy tar$a yra mazdaug 1 pg PSO-TEQ/g riebaly (remiantis PCDD/F ir dioksiny tipo PCB
suma), vir§utinés ir Zemutinés ribinés koncentracijos skirtumas turi nevirsyti 20 proc. Maisto produktams su
mazu riebaly kiekiu turi bati taikomi tie patys tarSos lygio reikalavimai, jei tarSos koncentracija yra mazdaug
1 pg PSO-TEQ/g produkto. Jeigu tarSa mazesn¢, pvz., 0,5 pg PSO-TEQ[g produkto, virSutinés ir Zemutinés
ribinés koncentracijos skirtumas gali bati 25-40 proc.

ISgavos kontrolé

— Siekiant patikrinti analizés pagristuma, prie$ pat taikant analizés metoda, pvz., Prieﬁ ekstrahavima, turi bati
pridedama 2, 3, 7, 8 pozicijose chlorinty PCDD/F vidiniy etalony su Zymétais 1>C atomais ir dioksiny tipo
PCB vidiniy etalony su Zymétais '°C atomais. Turi biiti pridéta bent po viena gimininga junginj, skirta
kiekvienai homologinei eilei nuo tetrachlorinty iki oktachlorinty PCDDJF ir bent po vieng gimininga junginj,
skirta kiekvienai dioksiny tipo PCB homologinei eilei (arba bent po vieng gimininga junginj, skirta kiekvieno
jono, atrinkto taikant masiy spektrometrija, registravimo funkcijai atlikti, kad baty galima stebéti PCDDJF ir
dioksiny tipo PCB). Taikant patvirtinamuosius metodus, naudojami visi 17 2, 3, 7, 8 padétyse pakeisty
l;CDD/F vidiniy etalony su Zymétais 1>C atomais ir visi 12 dioksiny tipo PCB vidiniy etalony su Zymétais

C atomais.

— Taip pat nustatomi santykiniai atsako koeficientai, taikomi tiems giminingiems junginiams, kuriy atveju {
atitinkamus kalibravimo tirpalus nepridéta jokiy Zyméty >C analogy.

— Jeigu augaliniy ir gyviininiy maisto produkty sudétyje yra maziau kaip 10 proc. riebaly, vidinius etalonus
bitina jdéti prie§ ekstrahavima. Jeigu gyviininiy maisto produkty sudétyje yra daugiau kaip 10 proc. riebaly,
vidiniai etalonai gali bati jdedami prie§ ekstrahuojant riebalus arba po to. Turi biti atliktas atitinkamas
ekstrahavimo efektyvumo pagristumo tikrinimas, atsizvelgiant i tai, kuriuo etapu buvo jdéta vidiniy etalony
ir ar rezultatai registruojami pagal produkta, ar pagal riebalus.

— Prie§ GC/MS analiz¢ jdedamas vienas arba du (pakaitiniai) igavos etalonai.

— Batina atlikti iSgavos kontrole. Taikant patvirtinamuosius metodus, atskiry vidiniy etalony isgavos vertés turi
bati nuo 60 iki 120 proc. MaZesnés arba didesnés atskiry giminingy junginiy iSgavos vertés, ypac kai kuriy
heptachlorinty ir oktachlorinty dibenzo-p-dioksiny ir dibenzofurany, priimtinos su salyga, kad jy indélis |
TEQ verte yra ne didesnis kaip 10 proc. suminés TEQ vertés (remiantis PCDDJF ir dioksiny tipo PCB suma).
Taikant GC/MS atrankinius metodus, i§gavos vertés turi bati nuo 30 iki 140 proc.

Trukdandiyjy medZiagy pasalinimas

— PCDDJF nuo trukdanciyjy chlorinty junginiy, tokiy kaip ne dioksiny tipo PCB ir chlorinti difenileteriai,
atskiriami taikant tinkamus chromatografijos metodus (pageidautina naudoti florisilio, aliuminio oksido ir
(arba) anglies kolonélg).

— Pakanka atlikti izomery atskyrima, taikant dujy chromatografija (< 25 proc. nuo 1,2,3,4,7,8-HxCDF smailés
iki 1,2,3,6,7,8-HXCDF smailés).

Kalibravimas standartine kreive

— Kalibravimo kreivés intervalas turi atitikti atitinkamg dominancio lygmens koncentracijos intervalg.

SPECIALIEJI BIOANALITINIY METODU REIKALAVIMAI

Bioanalitiniai metodai — biologiniy principy taikymu pagristi metodai, pvz., lasteliy, jusliy arba imuniniai tyrimai.
Siame 8 punkte nustatomi bendrieji reikalavimai, taikomi bioanalitiniams metodams.
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Taikant atrankinj metoda, i§ esmés pripazistama, kad méginys atitinka reikalavimus arba kad jo atitiktis kelia
jtarimy. Siuo tikslu apskaiciuotas BEQ lygis palyginamas su ribine verte (Zr. 8.3 punkta). Ribinés vertés nesie-
kiantys méginiai pripaZistami atitinkanciais reikalavimus, o ja siekianciy arba virijanciy méginiy atitiktis pripazjs-
tama keliancia jtarimy, todél juos batina istirti taikant patvirtinamajji metoda. Praktikoje BEQ lygis, atitinkantis
2/3 didziausios leidziamosios koncentracijos, gali baiti naudojamas kaip tinkamiausia ribiné verté, kurig taikant
galima uztikrinti mazesng¢ nei 5 proc. klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalj ir priimting neatitikimo
nustatymo rezultaty dalj. PCDD/F ir PCDD/F bei dioksiny tipo PCB sumai nustacius skirtingg didZiausia leidZia-
maja koncentracija ir tikrinant méginiy atitiktj be frakcionavimo, bitina nustatyti atitinkamas ribines bioanalizés
vertes, taikomas PCDD|F. Tikrinant lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy, virSijan¢ius méginius, ribine verte gali
bati laikoma atitinkamo procentinio dydZio dominanti koncentracija.

Be to, taikant tam tikrus bioanalitinius metodus, gali biiti nurodyta BEQ iSreiksta orientaciné koncentracija, kai
méginiai atitinka darbine sritj ir virsija registruojamaji lygj (zr. 8.1.1 ir 8.1.6 punktus).

8.1. Bandymo atsako vertinimas
8.1.1.  Bendrieji reikalavimai

— Kai koncentracija apskai¢iuojama pagal TCDD kalibravimo kreive, bus pastebimas didelis skirtumas tarp
Zemutinéje ir virSutinéje kreivés dalyse nurodyty koncentracijos verciy (didelis pokycio koeficientas). Darbiné
stitis — tai dalis, kurioje tas pokytis yra mazesnis nei 15 proc. Zemutiné darbinés srities dalis (registruojamasis
lygis) dar labiau padidinama (bent tris kartus) ir nustatoma vir§ tu$Ciyjy méginiy. Virsutiné darbinés srities
dalis paprastai isreiskiama EC,, verte (70 proc. didZiausios efektyviosios koncentracijos), taciau ji yra
Zemesng, jeigu $ioje srityje pokytis yra didesnis kaip 15 proc. Darbiné sritis nustatoma tikrinant pagristuma.
Ribinés vertés (zr. 8.3 punktg) turi neabejotinai bti darbinés srities ribose.

— Lygiagreciai tirlami bent standartiniai tirpalai ir méginiy ekstraktai. Atliekant lygiagreciuosius tyrimus, stan-
dartinio tirpalo arba kontrolinio ekstrakto tyrimas atlickamas 4-6 plokstelés akutése, o atsakas arba koncent-
racija gaunami, kai pokytis yra maZesnis nei 15 proc. (jmanoma tik darbinés srities ribose).

8.1.2.  Kalibravimas
8.1.2.1. Kalibravimas standartine kreive

— Koncentracija méginiuose gali biti jvertinama lyginant bandymo atsakg ir TCDD (arba PCB 126 ar standar-
tinio PCDDJF ir dioksiny tipo PCB misinio) kalibravimo kreive, siekiant apskaiciuoti BEQ lygj ekstrakte, o
véliau ir méginyje.

— Kalibravimo kreivés turi bati sudarytos i§ 8-12 koncentracijos veréiy (sugrupuoty bent po dvi), kad jy
netriikty Zemutingje kreivés dalyje (darbingje srityje). Ypac atkreipiamas démesys i tai, kad kreive atitikty
darbing sritj. Pati R? verté neturi jokios arba beveik jokios reikimés vertinant kreiviy atitikimo savybe
nelinijinés regresijos badu. Geresnis kreiviy atitikimas bus pasiektas minimaliai sumazinus skirtumg tarp
apskaiciuoto ir i¥matuoto lygiy kreivés darbingje srityje (pvz., kuo labiau sumazinus kvadratu pakelty likuciy
suma).

— Veéliau apskaiciuotoji koncentracija méginio ekstrakte patikslinama atsizvelgiant j BEQ lygj, apskai¢iuotg pagal
matricg ir (arba) tuscigjj tirpiklio meéginj (siekiant atsizvelgti | naudojamy tirpikliy ir cheminiy medziagy
priemaisas) ir tikraja iSgava (apskaiciuota pagal BEQ lygj tinkamuose kontroliniuose méginiuose su panasios
struktfiros giminingais junginiais, tiriamais dominancios koncentracijos lygmeniu). Norint patikslinti iSgava,
tikroji i§gava turi niekada nevirSyti nustatyto intervalo (zr. 8.1.4 punkta). Tikslinant i$gava naudojami kont-
roliniai méginiai turi atitikti 8.2 punkte nustatytus reikalavimus.

8.1.2.2. Kalibravimas naudojant kontrolinius méginius

Kaip alternatyva gali bati naudojama kalibravimo kreive, parengta bent i keturiy tiriamaji kiekj atitinkanciy
kontroliniy méginiy (Zr. 8.2. punkta: viena tus¢ioji matrica ir trys kontroliniai méginiai, dominancios koncent-
racijos lygmeniu padauginti i 0,5, 1 ir 2), kurios nereikéty tikslinti pagal tusciaja verte ir i$gava. Siuo atveju 2/3
didziausios leidziamosios koncentracijos atitinkantis tyrimo atsakas (Zr. 8.3 punkta) gali bati apskaiciuotas
tiesiogiai pagal §iuos méginius ir naudojamas kaip ribiné verté. Tikrinant méginius, virSijancius lygj, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, ribine verte gali bati laikoma to lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, procentiné dalis.

8.1.3.  Atskiras PCDD/F ir dioksiny tipo PCB nustatymas

Ekstraktai gali bati dalijami j frakcijas, kuriy sudétyje yra PCDDJF ir dioksiny tipo PCB, kad biity galima atskirai
nustatyti PCDD|F ir dioksiny tipo PCB TEQ lygius (iSreikstus BEQ). Frakcijos, kurios sudétyje yra dioksiny tipo
PCB, rezultatams jvertinti geriausia naudoti standarting PCB 126 kalibravimo kreiv.
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8.2.

8.3.

Tikrosios bioanalizés iSgavos vertés

Tikroji bioanalizés iSgava apskaiciuojama analizuojant tinkamus kontrolinius meéginius su panasios struktiiros
giminingais junginiais, tiriamais dominancios koncentracijos lygmeniu, ir kurie, palyginti su TEQ lygiu, yra
iSreiksti kaip BEQ lygio procentinis dydis. Priklausomai nuo taikomos analizés tipo ir TEF ('), dél TEF ir REP
koeficienty, taikomy dioksiny tipo PCB, tikrosios dioksiny tipo PCB isgavos vertés, palyginti su PCDD/F, gali bati
mazesnés. Dél to, kai PCDDJF ir dioksiny tipo PCB yra nustatomi atskirai, tikrosios bioanalizés i3gavos vertés turi
biti tokios: dioksiny tipo PCB — nuo 25 iki 60 proc., PCDD/F — nuo 50 iki 130 proc. (intervalai, taikomi TCDD
kalibravimo kreivei). Dioksiny tipo PCB indélis { PCDD/F ir dioksiny tipo PCB suma skirtingose matricose ir
méginiuose skiriasi, tad tuos intervalus atitinka tikrosios bioanalizés iSgavos verciy, kurios turi bati nuo 30 iki
130 proc., suma.

ISgavos verciy kontrolé po gryninimo

— Tikrinant pagristumg patikrinama, ar gryninant nesumazéjo junginiy. Turi bati iSgrynintas (kai n yra bent 3)
tusciasis meéginys, j kurj jdéta jvairiy giminingy junginiy miinio, ir, taikant GC/HRMS analiz¢, patikrinta
iSgava ir kintamumas. I§gava turi biiti nuo 60 iki 120 proc., visy pirma ty giminingy junginiy, kuriy indélis
TEQ lygj jvairiuose misiniuose virsija 10 proc.

Registruojamasis lygis

— Kai registruojami BEQ lygiai, registruojamasis lygis nustatomas pagal atitinkamy matricy méginius, kuriuose
yra tipiskos struktiiros giminingy junginiy, o ne pagal etalony kalibravimo kreive, kadangi Zemutinéje jos
intervalo dalyje tritksta duomeny glaudumo. Turi biti atsizvelgiama i ekstrahavimo ir gryninimo poveikj.
Registruojamasis lygis padidinamas (bent tris kartus) ir nustatomas vir$ tus¢iyjy méginiy.

Kontroliniy méginiy naudojimas

— Kontroliniai méginiai isreiskia | dominancio lygmens koncentracijos (didziausios leidziamosios koncentracijos
ar lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy) intervalg patenkanciy PCDDJF ir dioksiny tipo PCB méginiy
matricg, giminingy junginiy struktira ir koncentracijos ver¢iy intervalus.

— | kiekvieng bandymy eile turi bati jtraukiamas dominancios koncentracijos lygmeniu tiriamas tusciasis
méginys, arba pageidautina tus¢ioji matrica, ir kontrolinis méginys. Sie méginiai turi biiti ekstrahuojami ir
tirlami tuo pat metu tapaciomis salygomis. Naudojant kontrolinj méginij, palyginti su tus¢iuoju méginiu, turi
biiti gautas akivaizdziai aukstesnés vertés atsakas, taip uztikrinant tyrimo tinkamuma. Siuos méginius galima
naudoti tusciosios vertés ir iSgavos tikslinimo tikslais.

— I8gavos tikslinimo tikslais atrinkti kontroliniai méginiai turi atitikti bandomuosius méginius, t. y. koncentra-
cija negali bati nepakankamai jvertinta dél giminingy junginiy struktdros.

— Gali bati papildomai jtraukta i§ 0,5 ir 2 padauginto dominancio koncentracijos lygio kontroliniy méginiy,
siekiant jrodyti, kad dominanciy koncentracijos verciy bandymas tinka dominancio lygmens koncentracijai
kontroliuoti. Sie méginiai gali biiti kartu naudojami apskaiciuojant BEQ lygj bandomuosiuose méginiuose (zr.
8.1.2.2 punkta).

Ribiniy verdiy nustatymas

Turi bati nustatomas BEQ iSreikity bioanalizés rezultaty ir TEQ isreik§ty GC/HRMS rezultaty rysys (pvz.,
atlickant kalibravimo matricomis bandymus, naudojant i§ 0, 0,5, 1 ir 2 padaugintos didZiausios leidZziamosios
koncentracijos Zymétus kontrolinius méginius ir kiekvienu lygiu atlieckant 3esis pakartojimus (n = 24)). Remiantis
Siuo rysSiu galima jvertinti korekcijos koeficientus (tusciaja verte ir igava), taciau kiekvienoje bandymy eiléje jie
tikrinami jtraukiant tu$cigjj méginj arba tuscigja matricg ir iSgavos méginius (zr. 8.2 punkta).

Ribinés vertés nustatomos priimant sprendimg dél méginiy atitikties didZiausiai leidZiamajai koncentracijai arba
kontroliuojant lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy, jei taikytina, atitinkamo dominancio lygmens koncentracija
nustatant arba atskirai PCDD/F ir dioksiny tipo PCB, arba PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumai. Jos atitinka
Zemuting bioanalitiniy rezultaty pasiskirstymo dalj (patikslinus pagal tusCiaja verte ir iSgava), atitinkancig
GC/HRMS sprendimo riba, remiantis 95 proc. pasikliovimo lygiu, kai klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty
dalis yra mazesné nei 5 proc. ir SSNy yra mazesnis nei 25 proc. GC[HRMS sprendimo riba reiskia didziausia
leidziamaja koncentracija, atsizvelgiant | matavimo neapibréztj.

Praktikoje ribiné verté (iSreiksta BEQ) gali bati apskaiCiuota remiantis vienu i§ toliau nustatyty bidy (Zzr. 1 pav.).

(") Dabartiniai reikalavimai grindziami TEF, paskelbtais leidinyje Toxicol. Sci. 93 (M. Van den Berg et al, 93 (2), 223-241 (2006)).
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8.3.1.

Zemutinés 95 proc. prognozavimo intervalo srities taikymas GC/HRMS sprendimo ribai

ribiné verté = BEQpL — Sy x * tof—m-2 \/l/n +1/m+ (x - %)%/ Qu

Cia:

BEQp.  BEQ, atitinkantis GC/[HRMS sprendimo ribg, t. y. didziausia leidZiamaja koncentracija, atsizvelgiant i
matavimo neapibrézti;

Syx lickamasis standartinis nuokrypis;

t of-mo Stjudento faktorius (a = 5 proc., f = laisvés laipsniai, vienpusiai);

m bendras kalibravimo tasky kiekis (j indeksas);

n pakartojimy kiekvienu lygiu skaicius;

X; GC/HRMS méginio koncentracija (iSreikita TEQ) i kalibravimo taske;

X visy kalibruoty méginiy koncentracijos verciy (iSreiksty TEQ) vidurkis;

m
Qxx = Z(X" - )% kvadratiné suminé verté, i = i kalibravimo tasko indeksas.

=1
Apskaiciavimas pagal bioanalitinius méginiy, uZtersty ties GC/HRMS sprendimo riba ir atitinkancia Zemutinj galinj
duomeny pasiskirstymo atitinkamoje vidutinégje BEQ vertéje taska, daugkartinés analizés (n > 6) rezultatus
(patikslintus pagal tuscigja verte ir iSgava):

ribiné verté = BEQp; — 1,64 x SNy
Cia:
SNy  bioanalizés standartinis nuokrypis BEQp, taske, imatuotas atkuriamumo vienoje laboratorijoje salygomis.

Meéginiy, uzterity esant 2/3 dominancio lygmens koncentracijos, daugkartinés analizés (n > 6) bioanalitiniy
rezultaty (iSreikty BEQ ir patikslinty pagal tusciaja verte ir iSgava), kaip vidutinés vertés, apskaiciavimas. Sis
apskaiCiavimas atlickamas atsizvelgiant | pastaba, kad minéta koncentracija apytikriai atitiks pagal 8.3.1 arba
8.3.2 punktg nustatyt ribing verte.

1 paveikslas

Bioanalitiniai L
rezultatai A
(BEQ) A 5
'I
L
P 5}
L 0,
f’ .~
Pl S
BEQSprendimo riba = e ~ e .
- .~ Regresiné linija, kai
-7 " " pasikliovimo lygis yra 95 %
- .
L4 "
R . £ 1 ‘
Ribiné verté )\ = T
- -
BEQLygis, kurj / pr [ (9%
pasiekus imamasi =5 % L i'f o
priemoniy 1+ g':i 7
b < b
ot o
T g
K S
.
Lygis, kuri pasiekus  DidZiausia ~ Spren- HRGC/HRMS rezultatai

imamasi priemoniy

leidZiamoji dimo riba (TEQ)
koncentracija
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8.3.4.

8.4.

9.

Ribiniy verciy apskai¢iavimas, remiantis 95 proc. pasikliovimo lygiu, darant prielaida, kad klaidingy atitikimo
nustatymo rezultaty dalis yra maZesné nei 5 proc., o SSNy yra maZesnis nei 25 proc.: 1) remiantis Zemutine 95
proc. prognozavimo intervalo sritimi ties HRGC/HRMS sprendimo riba; 2) remiantis méginiy, uZterSty ties
HRGC/HRMS sprendimo riba ir atitinkancia Zemutinj galinj duomeny pasiskirstymo (paveiksle atvaizduota
iSlenkta kreive) atitinkamoje vidutinéje BEQ vertéje taska, daugkartine analize (n > 6).

Ribinéms vertéms taikomi apribojimai

Pagal SSNy, gauta tikrinant pagristuma ir naudojant ribota skai¢iy meéginiy, kuriy matricos ir (arba) giminingy
junginiy struktiiros skiriasi, apskaiciuotos BEQ pagristos ribinés vertés gali bati didesnés nei TEQ pagrista
dominancio lygmens koncentracija, atsizvelgiant i didesnj glauduma, skirtingai nei jprastinémis salygomis, kai
reikia kontroliuoti nezinomg galimy giminingy junginiy struktiiry spektra. Tokiais atvejais ribinés vertés apskai-
¢iuojamos pagal SSNg, kai jis yra 25 proc., arba pasirenkama dvi tre¢iosios dominancio lygmens koncentracijos.

Efektyvumo charakteristikos

— Kadangi taikant bioanalitinius metodus negalima naudoti vidiniy etalony, turi bati atliekami pakartojamumo
tyrimai, sickiant gauti informacijos apie standartinj nuokrypj per tos pacios eilés tyrimus ir tarp skirtingy eiliy
tyrimy. Pakartojamumas turi biiti maZesnis nei 20 proc., atkuriamumas vienoje laboratorijoje — maZesnis nei
25 proc. Tai grindziama apskaiciuota koncentracija, iSreiksta BEQ ir patikslinta pagal tuscigja verte ir isgava.

— Tikrinant pagristuma, turi biti jrodoma, kad tyrimo galimybés leidzia atskirti tusciajj méginj nuo ribing verte
atitinkancios koncentracijos ir taip identifikuoti méginius, virsijancius atitinkamg ribing verte (zr. 8.1.2
punkta).

— Turi bati nustatyti tiksliniai junginiai, galimi trukdziai ir didZiausia toleruotina tus¢iojo méginio koncentracija.

— Atsako arba pagal jj, triskart nustacius méginio ekstrakta, apskaic¢iuotos koncentracijos (jmanoma tik darbinés
srities ribose) standartinio nuokrypio dydis turi nevirsyti 15 proc.

— Atliekant bioanalitinio metodo efektyvumo per pastovy laika vertinimg, naudojami nepatikslinti kontrolinio
(-iy) méginio (-iy) rezultatai, i§reiksti BEQ (tusciasis méginys ir dominancio lygmens koncentracija).

— Turi bati registruojamos ir tikrinamos tud¢iyjy meéginiy ir kiekvieno tipo kontroliniy méginiy kokybeés
kontrolés diagramos, siekiant uztikrinti, kad analitinis efektyvumas atitikty reikalavimus, visy pirma tustie-
siems méginiams nustatyto maziausio reikalaujamo atstumo nuo Zemutinés darbinés srities dalies ir kontro-
liniy méginiy atkuriamumo vienoje laboratorijoje. Tustieji méginiai turi bati gerai kontroliuojami, kad bty
isvengta klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty, kai atliekamas atémimo veiksmas.

— Turi biti renkami tirfant jtartinus meéginius ir 2-10 proc. reikalavimus atitinkanc¢iy méginiy (maziausiai 20
méginiy vienai matricai) taikytos GC/HRMS rezultatai; jie naudojami vertinant atrankinio metodo efektyvuma
ir BEQ bei TEQ ry3j. Si duomeny bazé gali biiti naudojama atlickant pakartotinj ribiniy verciy, taikomy
jprastiniams méginiams, kai naudojamos patvirtintos matricos, vertinima.

— Metodo efektyvumas gali bati jrodytas Ziedinés reakcijos tyrimais. Méginiy Ziedinés reakcijos tyrimy rezul-
tatai, apimantys, pvz., 2 kartus didesnj koncentracijos verciy intervalg nei didZiausia leidziamoji koncentracija,
taip pat gali bti jtraukti j klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies vertinima, jeigu pavyksta jrodyti, kad
laboratorija yra tinkamai kvalifikuota. Méginiai imami taip, kad bity atsizvelgta | dazniausiai pasitaikancias
giminingy junginiy struktiras ir Saltiniy jvairove.

— Atsitikus incidentui, ribinés vertés gali bati vertinamos pakartotinai, siekiant atsizvelgti i $io konkretaus
incidento metu naudotas konkrecias matricas ir giminingy junginiy struktiiras.

REZULTATY ATASKAITA
Patvirtinamieji metodai

— Jei jmanoma, atlickant analiz¢ | rezultatus jtraukiama atskiry PCDDJF ir PCB giminingy junginiy koncentra-
cija, o rezultatai pateikiami kaip Zemutiné ribiné, virSutiné ribiné ir vidutiné ribiné koncentracija, kad
rezultaty ataskaitoje baity kuo daugiau informacijos ir juos bty galima aiskinti laikantis specialiyjy reikala-
vimy.

— Ataskaitoje taip pat nurodomas metodas, taikytas atlickant PCDD/F, dioksiny tipo PCB ir lipidy ekstrahavima.
Nustatomas ir pranesamas lipidy kiekis maisto produkty meéginiuose, kuriuose nustatyta didZiausia leidzia-
moji koncentracija arba lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy, iSreiksti riebaly pagrindu, o numatytoji
riebaly koncentracija yra 0-2 proc. (vadovaujantis galiojanciais teisés aktais); kitiems meéginiams lipidy kiekio
nustatyti nebdtina.
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— Turi biiti pateiktos atskiry vidiniy etalony iSgavos vertés, jei i§gavos vertés neatitinka 7.2 punkte nurodyto
intervalo, jei virSijama didziausia leidZiamoji koncentracija ir visais kitais atvejais, kai to praSoma.

— Kadangi sprendziant, ar méginys atitinka reikalavimus, reikia atsizvelgti { matavimo neapibréztj, § parametra
taip pat reikia prane§ti. Todél analizés rezultatai ataskaitoje pateikiami kaip x +/- U, ¢ia x — analizés
rezultatas, U — i§pléstoji matavimo neapibréztis, taikant aprépties koeficienta 2, kuriuo uztikrinamas mazdaug
95 proc. pasikliovimo lygis. Jeigu PCDDJF ir dioksiny tipo PCB nustatomi atskirai, apskaiciuojant PCDDJF ir
dioksiny tipo PCB sumg naudojama apskaiciuota atskiry PCDDJF ir dioksiny tipo PCB analizés rezultaty
iSpléstyjy neapibrézéiy suma.

— Jeigu | matavimo neapibréztj atsizvelgta taikant CCa (kaip aprasyta Il priedo IV.2 punkte), §j parametra reikia
pranesti.

— Rezultatai iSreiskiami tais paciais vienetais ir bent tuo paciu reikminiy skaitmeny skaiciumi, kaip Reglamente
(EB) Nr. 1881/2006 nustatyta didZiausia leidZziamoji koncentracija.

Bioanalitiniai atrankiniai metodai

— Atrankos rezultatas jvardijamas kaip atitinkantis reikalavimus arba jtariamas neatitinkas reikalavimy (jtartinas).

— Be to, gali bati nurodyta PCDDJF ir (arba) dioksiny tipo PCB koncentracija, ireiksta BEQ, o ne TEQ (Zr. III
priedo 2 punktg).

— Jeigu apskaic¢iuoto BEQ lygio matavimo neapibreztis pateikiama kaip, pavyzdziui, standartinis nuokrypis, ji
turi bati pagrista maziausiai triguba méginio analize (jskaitant ekstrahavima, gryninima ir bandymo atsako
nustatyma).

— Meéginiai, kuriy atsakas maZesnis nei registruojamasis lygis, nurodomi kaip nesiekiantys registruojamojo lygio.

— Dél kiekvieno méginio matricos tipo ataskaitoje nurodoma dominancio lygmens koncentracija (didziausia
leidziamoji koncentracija, lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy), kuria grindZiamas vertinimas.

— Ataskaitoje nurodomas atlikto tyrimo tipas, pagrindinis tyrimo principas ir kalibravimo riisis.

— Ataskaitoje taip pat nurodomas metodas, taikytas atlieckant PCDD/F, dioksiny tipo PCB ir lipidy ekstrahavima.
Nustatomas ir praneSamas lipidy kiekis maisto produkty meéginiuose, kuriuose nustatyta didZiausia leidZia-
moji koncentracija arba lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy, iSreiksti riebaly pagrindu, o numatytoji
riebaly koncentracija yra 0-2 proc. (vadovaujantis galiojanciais teisés aktais); kitiems meéginiams lipidy kiekio
nustatyti nebitina.
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Il PRIEDO priedélis

PSO TEF, skirti Zmonéms keliamai rizikai vertinti, pagristi Pasaulio sveikatos organizacijos (PSO) tarptautinés cheminés
saugos programos (IPCS) specialisty posédzio, surengto 2005 m. birzelio mén. Zenevoje, i§vadomis (Martin van den Berg et
al., The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic Equivalency Factors for Dioxins and
Dioxin-like Compounds. Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)).

Giminingas junginys TEF verté Giminingas junginys TEF verté

Dibenzo-p-dioksinai (PCDD) Dioksiny tipo PCB: ne orto PCB
ir mono-orto PCB

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Ne 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-HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003
Dibenzofuranai (PCDF) 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

Vartojamos santrumpos: T — tetra; Pe — penta; Hx — heksa; Hp — hepta; O — okta; CDD - chlordibenzodioksinas; CDF — chlordibenzo-

furanas; CB — chlorbifenilas.
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IV PRIEDAS

Méginiy ruoSimas ir reikalavimai, keliami analizés metodams, kurie taikomi vykdant oficialia ne dioksiny tipo

PCB (PCB 28, 52, 101, 138, 153 ir 180) koncentracijos tam tikruose maisto produktuose kontrole

1. Taikomi nustatymo metodai

Dujy chromatografija su elektrony pagavos detekcija (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS arba lygiaverciai
metodai.

2. Tiriamyjy anali¢iy identifikavimas ir patvirtinimas

— Santykiné sulaikymo trukme, atsizvelgiant | vidinius ar kontrolinius etalonus (priimtinasis nuokrypis yra
+[- 0,25 proc.).

nuo kartu i$plaunamy PCB, taikant dujy chromatografija, ypac¢ jeigu méginiy koncentracija nevirsija teiséty riby ir
turi bati patvirtintas neatitikimas.

Pastaba. Nustatyta, kad daznai kartu i$plaunami yra, pvz., PCB 28 ir 31, PCB 52 ir 69, taip pat PCB 138, 163 ir 164. Be to, taikant
GCIMS, turi bati atsizvelgiama | galimus didesnés eilés chlorinty giminingy junginiy fragmenty trukdzius.

— GC/MS metodams:
— Turi biiti stebima bent:
— du specialieji jonai, kai taikoma HRMS,
— du specialieji jonai, kuriy m/z > 200, arba trys specialieji jonai, kuriy m/z > 100, kai taikoma LRMS,
— 1 pradinis ir 2 antriniai jonai, kai taikoma tandeminé masiy spektrometrija (MS-MS).
— Didziausios leidziamos nuokrypos, taikomos atrinkty masiy fragmenty pertekliaus santykiams:

Santykinis pasirinkty masiy fragmenty pertekliaus santykio nuokrypis nuo teorinio arba tikslinio jono (daz-
niausiai kontroliuojamo jono) ir identifikacinio (-iy) jono (-y) kalibravimo etalono.

Santykinis identifikacinio (-iy) jono (-y) intensyvumas, GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS"
palyginti su tiksliniu jonu (santykinis nuokrypis) (santykinis nuokrypis)
>50 % +10% +20%
>20-50 % +15% £25%
>10-20 % +20% +30%
<10 % £50% (%) 50 % (%)

(*) Yra pakankamai masiy fragmenty, kuriy santykinis intensyvumas didesnis kaip 10 proc., todél nerekomenduojama naudoti
identifikacinio (-iy) jono (-y), kurio (-iy) santykinis intensyvumas, palyginti su tiksliniu jonu yra mazesnis kaip 10 proc.

— GCJECD metodams:

LeidZiamasias nuokrypas virSijantys rezultatai patvirtinami naudojant dvi dujy chromatografijos kolonéles, kai
nejudrios fazés yra skirtingo poliskumo.

. Metodo efektyvumo jrodymas

Patvirtinimas dominancio lygmens koncentracijos intervale (dominancio lygmens koncentracija padauginta i§ 0,5-2),
taikant priimting pakartotos analizés pokycio koeficientg (Zr. 8 punkte nustatytus tarpinio glaudumo reikalavimus).

. Kiekybinio nustatymo riba

Tusciosios vertés turi neviryti 30 proc. tarSos lygio, atitinkan¢io didZiausig leidZiamaja koncentracijg (1).

. Kokybés kontrolé

Nuolatiné tusciyjy meéginiy kontrolé, zyméty etalony ir kokybés kontrolés méginiy analizé, dalyvavimas atitinkamos
srities tarplaboratoriniuose tyrimuose su atitinkamomis matricomis.

Primygtinai rekomenduojama, kad tusciosios reagento vertés indélis i terSalo kiekj méginyje biity mazesnis. Laboratorija privalo riipintis,

kad tusciyjy verciy pokytis biity kontroliuojamas, ypa¢ kai tusciosios vertés yra atimamos.
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6. ISgavos kontrolé

— Turi biiti naudojami tinkami vidiniai etalonai, kuriy fizikinés ir cheminés savybés biity palyginamos su tiriamo-
siomis analitémis.

— Vidiniy etalony jdéjimas:
— Idéjimas | produktus (pries ekstrahavimg ir gryninima).

— Taip pat galima jdéti i ekstrahuotus riebalus (prie§ gryninima), jei didZiausia leidziamoji koncentracija yra
iSreiksta riebaly pagrindu.

— Reikalavimai metodams, kuriuos taikant naudojami visi $esi indikatoriniai giminingi PCB junginiai su Zymeétais
izotopais:

— rezultatai patikslinami atsizvelgiant j vidiniy etalony iSgavos vertes,
— paprastai priimtinos vidiniy etalony su Zymétais izotopais iSgavos vertés nuo 50 iki 120 proc.,

— mazesnés arba didesnés i§gavos vertés priimtinos, jeigu atskiri giminingi junginiai sudaro maziau nei 10 proc.
$esiy indikatoriniy PCB sumos.

— Reikalavimai metodams, kuriuos taikant naudojami ne visi $esi vidiniai etalonai su Zymétais izotopais arba naudo-
jami kiti vidiniai etalonai:

— kiekvieno méginio vidinio (-iy) etalono (-y) i§gavos kontrolé,
— priimtinos vidinio (-iy) etalono (-y) igavos vertés — nuo 60 iki 120 proc.,
— rezultatai patikslinami atsizvelgiant j vidiniy etalony igavos vertes.

— Nezyméty giminingy junginiy iSgavos vertés tikrinamos naudojant Zymétuosius arba kokybés kontrolés meéginius,
kuriy koncentracijos vertés patenka  dominancio lygmens koncentracijos intervalg. Priimtinos $iy giminingy
junginiy i§gavos vertés — nuo 70 iki 120 proc.

. Laboratorijoms taikomi reikalavimai

Pagal Reglamento (EB) Nr. 882/2004 nuostatas laboratorijos turi gauti patvirtintos institucijos, veikiancios pagal ISO
vadovy 58, akreditacija, kad uZztikrinty analizés kokybe. Laboratorijos turi biti akredituotos pagal EN ISO/IEC 17025
standarta.

. Efektyvumo charakteristikos. Sesiy indikatoriniy PCB, atitinkan¢iy dominancio lygmens koncentracija, sumai

taikomi kriterijai

Tikrumas -30 iki + 30 %
Tarpinis glaudumas (RSD, %) <20%
Virdutinés ir Zemutinés ribiniy koncentracijy apskaiciavimo <20%
skirtumas

9. Rezultaty ataskaita

— Jei jmanoma, atliekant analiz¢ j rezultatus jtraukiama atskiry PCB giminingy junginiy koncentracija, o rezultatai
pateikiami kaip Zemutiné ribiné, virSutiné ribiné ir vidutiné ribiné koncentracija, kad rezultaty ataskaitoje bty kuo
daugiau informacijos ir juos buty galima aiskinti laikantis specialiyjy reikalavimy.

g ) ) usg p yy 4

— Ataskaitoje taip pat nurodomas metodas, taikytas atliekant PCB ir lipidy ekstrahavimg. Nustatomas ir prane$amas
lipidy kiekis maisto produkty méginiuose, kuriuose nustatyta didziausia leidziamoji koncentracija, iSreiksta riebaly
pagrindu, o numatytoji riebaly koncentracija yra 0-2 proc. (vadovaujantis galiojanciais teisés aktais); kitiems
méginiams lipidy kiekio nustatyti nebatina.

— Turi bati pateiktos atskiry vidiniy etalony iSgavos vertés, jei iSgavos vertés neatitinka 6 punkte nurodyto intervalo,
jei virsijama didziausia leidZiamoji koncentracija ir visais kitais atvejais, kai to praSoma.

— Kadangi sprendziant, ar méginys atitinka reikalavimus, reikia atsizvelgti | matavimo neapibréztj, §j parametra taip
pat reikia pranesti. Todél analizés rezultatai ataskaitoje pateikiami kaip x +/- U, ¢ia x — analizés rezultatas, U —
iSpléstoji matavimo neapibréitis, taikant aprépties koeficientg 2, kuriuo uZtikrinamas mazdaug 95 proc. pasiklio-
vimo lygis.

— Jeigu | matavimo neapibreztj atsizvelgta taikant CCa (kaip apraSyta II priedo IV.1 punkte), 3 parametra reikia
pranesti.

— Rezultatai iSreiskiami tais paciais vienetais ir (bent) tuo paciu reikminiy skaitmeny skaiCiumi, kaip Reglamente (EB)
Nr. 1881/2006 nustatyta didziausia leidZiamoji koncentracija.
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