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REGLAMENTAI

KOMISIJOS REGLAMENTAS (ES) 2017/771
2017 m. geguzés 3 d.

kuriuo dél dioksiny ir polichlorinty bifenily koncentracijos nustatymo metody i$ dalies keiciamas
Reglamentas (EB) Nr. 152/2009

(Tekstas svarbus EEE)
EUROPOS KOMISIJA,
atsizvelgdama j Sutartj dél Europos Sajungos veikimo,

atsizvelgdama | 2004 m. balandzio 29 d. Europos Parlamento ir Tarybos reglamentg (EB) Nr. 882/2004 dél oficialios
kontrolés, kuri atliekama siekiant uztikrinti, kad biity jvertinama, ar laikomasi paSarus ir maistg reglamentuojanciy teisés
akty, gyviiny sveikatos ir gerovés taisykliy (), ypac i jo 11 straipsnio 4 dalj,

kadangi:

(1)  Komisijos reglamente (EB) Nr. 152/2009 () pateikti polichlorinty dibenzo-p-dioksiny (toliau — PCDD), polich-
lorinty dibenzofurany (toliau — PCDF), dioksiny tipo polichlorinty bifenily (toliau — PCB) ir ne dioksiny tipo PCB
koncentracijos nustatymo pasaruose metodai;

(2)  ES dioksiny ir PCB tyrimo etaloniné laboratorija pateiké jrodymy, kad dioksiny ir PCB analizés rezultatai tam
tikrais atvejais yra nepatikimi, kai laboratorijos, atlickancios pasary tkio subjekty paimty éminiy analiz¢ pagal
Europos Parlamento ir Tarybos reglamentg (EB) Nr. 183/2005 (), netaiko Reglamento (EB) Nr. 152/2009
V priedo B dalyje nurodyty tinkamumo kriterijy. Todél tikslinga nustatyti, kad atliekant éminiy analiz¢ privaloma
taikyti tinkamumo kriterijus;

(3)  atsizvelgiant i tai, kad sprendimo riba, taikoma siekiant uZztikrinti, kad analizés rezultatas virSija didZiausia
leidziamaja koncentracija su tam tikra tikimybe, kaip nustatyta Komisijos sprendime 2002/657/EB (),
nebetaikoma dioksiny, furany ir PCB koncentracijos paSaruose analizei, tikslinga §j metoda panaikinti ir palikti tik
iSpléstosios neapibrézties metodg, taikant aprépties koeficientg 2, kuriuo uZtikrinamas mazdaug 95 %
pasikliovimo lygis;

(4)  parengti matavimo neapibréZties, radimo ribos (LOD) ir kiekybinio nustatymo ribos (LOQ) jvertinimo rekomen-
daciniai dokumentai. Tikslinga pateikti nuoroda j juos;

(5)  atsizvelgiant i tai, kad Reglamento (EB) Nr. 152/2009 V priedo B dalyje bioanalitiniams atrankiniams metodams
taikomi ataskaity teikimo reikalavimai, tikslinga nustatyti tokius reikalavimus ir fizikiniams bei cheminiams
atrankiniams metodams tos dalies II skyriuje;

(6)  atsizvelgiant | tai, kad dioksiny, dioksiny tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB analizé daZniausiai atlickama kartu,
tikslinga suderinti Reglamento (EB) Nr. 152/2009 V priedo B dalies III skyriaus 3.3 punkte nurodytus ne dioksiny
tipo PCB tinkamumo kriterijus ir dioksiny bei dioksiny tipo PCB tinkamumo kriterijus. Tai yra supaprastinimas
be esminiy praktiniy pakeitimy, nes ne dioksiny tipo PCB atveju identifikaciniy jony santykinis intensyvumas,
palyginti su tiksliniais jonais, yra > 50 %;

() OLL165,2004 430, p.1.

(*) 2009 m. sausio 27 d. Komisijos reglamentas (EB) Nr. 152/2009, nustatantis oficialiai pasary kontrolei taikytinus Bendrijos éminiy
émimo ir analizés metodus (OL L 54, 2009 2 26, p. 1).

(*) 2005 m. sausio 12 d. Europos Parlamento ir Tarybos reglamentas (EB) Nr. 183/2005, nustatantis pasary higienos reikalavimus (OL L 35,
200528,p.1).

(*) 2002 m. Iiugi)jﬁéio 14 d. Komisijos sprendimas 2002/657/EB dél Tarybos direktyvos 96/23/EB nuostaty dél analizés metody
tinkamumo ir rezultaty aiSkinimo jgyvendinimo (OLL 221, 2002 8 17, p. 8).
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(7)  atsizvelgiant | igyta patirtj, reikéty pakeisti kai kurias technines specifikacijas, kaip antai etalony su Zymétais
izotopais iSgavos vertes, nurodytas Reglamento (EB) Nr. 152/2009 V priedo B dalies Il skyriaus 7.3 ir
7.5 punktuose;

(8)  be to, i dabartines nuostatas sitloma jtraukti kelis kitus nedidelius pakeitimus — siekiant pagerinti naudojamy
terminy nuoseklumg ir iSsaugoti teksto aiskumg reikéty pakeisti visa Reglamento (EB) Nr. 152/2009 V priedo
B dalj;

(9)  todél Reglamentas (EB) Nr. 152/2009 turéty bati atitinkamai i§ dalies pakeistas;

(10) Siame reglamente nustatytos priemonés atitinka Maisto grandinés ir gyviny sveikatos nuolatinio komiteto
nuomone,

PRIEME S] REGLAMENTA;:

1 straipsnis

Reglamento (EB) Nr. 152/2009 V priedo B dalis i§ dalies kei¢iama pagal $io reglamento prieda.

2 straipsnis

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

Sis reglamentas privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje 2017 m. geguzés 3 d.

Komisijos vardu
Pirmininkas
Jean-Claude JUNCKER
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PRIEDAS

Reglamento (EB) Nr. 152/2009 V priedo B dalis ,DIOKSINY (PCDD/PCDF) IR PCB KONCENTRACIJOS NUSTATYMAS*“
pakei¢iama taip:

,B. DIOKSINY (PCDD/PCDF) IR PCB KONCENTRACIJOS NUSTATYMAS

I SKYRIUS

1. Taikymo sritis ir apibréZtys

Eminiy émimo metodai ir analizés rezultaty aiskinimas

Eminiai, skirti polichlorinty dibenzo-p-dioksiny (PCDD), polichlorinty dibenzofurany (PCDF), dioksiny tipo
polichlorinty bifenily (PCB) (%) ir ne dioksiny tipo PCB koncentracijai paSaruose oficialiai kontroliuoti,
imami vadovaujantis I priedo nuostatomis. Pasaruose tolygiai pasiskirsciusiy medziagy arba produkty
kontrolei taikomi kiekybiniai reikalavimai, kaip numatyta I priedo 5.1 punkte. Laikoma, kad tokiais
metodais paimti jungtiniai éminiai yra reprezentatyvieji partijy arba jy daliy, i§ kuriy jie paimti, éminiai. Ar
jie atitinka didZiausig leidZiamaja koncentracijg, nustatyta Direktyva 2002/32/EB, vertinama pagal laborato-
riniuose méginiuose nustatyta koncentracija.

Sioje B dalyje vartojamy terminy apibréztys nustatytos Komisijos sprendimo 2002/657[EB (%) I priede.

(') PCDD, PCDF ir dioksiny tipo PCB TEF (toksiskumo ekvivalento koeficienty) lentele. 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, isvadomis (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) ir dibenzo-p-furanai Dioksiny tipo PCB
(PCDF) Ne orto PCB + 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 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.

2002 m. rugpjicio 14 d. Komisijos sprendimas 2002/657/EB dél Tarybos direktyvos 96/23/EB nuostaty dél analizés metody

tinkamumo ir rezultaty aiSkinimo jgyvendinimo (OLL 221, 2002 8 17, p. 8).
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Be $iy terminy apibrézéiy Sioje B dalyje vartojamos Sios apibréztys:

Atrankiniai metodai — metodai, naudojami atrinkti tuos méginius, kuriuose PCDDJF ir dioksiny tipo PCB
koncentracija virSija didZiausig leidZiamaja koncentracija arba lygi, kurj pasickus imamasi priemoniy. Jie
leidzia pasiekti didelj ekonominj efektyvuma ir naSumg ir taip padidinti tikimybe aptikti naujus aktyvius
cheminés medziagos veikimo ir rizikos vartotojy sveikatai $altinius. Atrankiniai metodai grindziami bioana-
litiniais arba GC-MS metodais. Siekiant nustatyti atitiktj didZiausiai leidZiamajai koncentracijai tikrinami
ribing verte virSijantys méginiy tyrimo rezultatai — atlieckama i§sami pakartotiné pirminio méginio analizé
taikant patvirtinamajj metoda.

Patvirtinamieji metodai — metodai, suteikiantys visg informacijg arba papildomos informacijos, kuri leidzia
vienareik§miskai identifikuoti ir kiekybiskai nustatyti PCDDJF ir dioksiny tipo PCB, kuriy kiekis atitinka
didziausig leidZziamaja koncentracijg arba, kai reikia, lygi, kurj pasiekus imamasi priemoniy. Taikant $iuos
metodus naudojama dujy chromatografija ir didelés skyros masiy spektrometrija (GC-HRMS) arba dujy
chromatografija ir dviguboji masiy spektrometrija (GC-MS/MS).

2. Partijos arba jos dalies atitiktis didZiausiai leidZiamajai koncentracijai
2.1 Ne dioksiny tipo PCB

Partija arba jos dalis atitinka didZiausig leidZiamaja koncentracija, jeigu, atsiZvelgiant j matavimo
neapibréztj ('), PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 ir PCB 180 (toliau — ne dioksiny tipo PCB)
sumos analizés rezultatai nevirSija didZiausios leidziamosios koncentracijos, nustatytos Direktyva
2002/32[EB. Partija arba jos dalis neatitinka Direktyva 2002/32/EB nustatytos didziausios leidZiamosios
koncentracijos, jeigu atlikus kartoting analiz¢ (?), dviejy virSutiniy ribiniy (*) analizés rezultaty vidurkis, atsi-
Zvelgiant j i$pléstaja matavimo neapibréztj, be pagristos abejonés virSija didziausia leidZziamaja koncent-
racijg, t. y. atitikéiai jvertinti naudojama analizuojant gauta koncentracija, atémus i$plésting matavimo
neapibrézti.

I$pléstoji matavimo neapibréztis apskaiCiuojama taikant aprépties koeficienta 2, kuriuo uztikrinamas
mazdaug 95 % pasikliovimo lygis. Partija arba jos dalis neatitinka reikalavimy, jei i§matuoty verciy vidurkis,
atémus vidurkio i$pléstajg neapibrézti, yra didesnis uz didZiausia leidziamaja koncentracija.

Ankstesnése $io punkto pastraipose nurodytos taisyklés taikomos analizés rezultatui, kuris gaunamas tiriant
oficialiai kontrolei skirtg éminj. Jeigu analizé atlickama atsiliepimo | ieskinj arba informacijos tikslais,
taikomos nacionalinés taisyklés.

2.2. Dél PCDDJF ir dioksiny tipo PCB

Partija arba jos dalis atitinka didZiausig leidziamajg koncentracijg, jeigu pavienés analizés rezultatas:

— gautas taikant atrankinj metoda, kai klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis maZesné nei 5 %,
rodo, kad, koncentracija nevir$ija atitinkamos Direktyva 2002/32/EB nustatytos didZiausios leidZia-
mosios PCDD/F koncentracijos ir PCDD/F ir dioksiny tipo PCB sumos koncentracijos,

— gautas taikant patvirtinamajj metoda, nevirsija atitinkamos Direktyva 2002/32/EB nustatytos didZiausios
leidziamosios PCDD|F koncentracijos ir PCDD/F ir dioksiny tipo PCB sumos koncentracijos, atsi-
zvelgiant | i$pléstaja matavimo neapibrézti.

() Kai taikoma, turéty bti vadovaujamasi dokumente ,Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing
PCDDJF and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass Spectrometry” (http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en) nurodytais
principais.

Kartotiné analizé — atskira tiriamyjy anali¢iy analizé naudojant to paties homogenizuoto méginio antrg alikvoting dalj. Paprastai
kartotinei analizei taikomi reikalavimai, nustatyti Il priedo C skyriaus 3 punkte. Taciau taikant metodus, naudojant vidinj etalong su
Zymétais 1> C atomais atitinkamoms analitéms, kartotiné analizé bitina tik tuomet, jeigu pirmojo nustatymo rezultatas neatitinka
didZiausios leidziamosios koncentracijos. Kartotiné analizé yra bitina tam, kad biity pasalinta méginiy vidinés tarpusavio tar§os arba
atsitiktinio sumaiSymo galimybé. Jeigu analizé atliekama nustacius atsitikting tar$g ir galima atsekti, kad analizei paimti éminiai yra susije
su tarSa, o nustatyta koncentracija yra daug didesné nei didZiausia leidZiamoji koncentracija, to nereikia patvirtinti atliekant kartoting
analize.

Vartojant sampratg ,vir§utiné ribiné koncentracija“, kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indélis turi bati prilyginamas
kiekybinio nustatymo ribai. Vartojant sampratg ,Zemutiné ribiné koncentracija“, kickvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio
indélis turi bati prilyginamas nulinei ribai. Vartojant samprata ,viduriné ribiné koncentracija“, kiekvieno kiekybiskai nenustatyto
giminingo junginio indélis turi bati prilyginamas pusei kiekybinio nustatymo ribos.

—
N

—
-


http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en
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Atliekant atrankinius tyrimus nustatoma ribiné verté, siekiant priimti sprendima dél méginiy atitikties
atitinkamai nustatytai PCDD(F arba PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos didZiausiajai leidZiamajai koncent-
racijai.

Partija arba jos dalis neatitinka Direktyva 2002/32/EB nustatytos didziausios leidZiamosios koncentracijos,
jeigu atlikus kartoting analize (), taikant patvirtinamajj metodg dviejy virSutiniy ribiniy (*) analizés
rezultaty vidurkis, atsizvelgiant j i$pléstaja matavimo neapibréztj, be pagristos abejonés virsija didziausig
leidziamaja koncentracijg, t. y. atitik¢iai jvertinti naudojama analizuojant gauta koncentracija, atémus
iSplésting matavimo neapibrézt;.

I$pléstoji matavimo neapibréztis apskaiCiuojama taikant aprépties koeficienta 2, kuriuo uztikrinamas
mazdaug 95 % pasikliovimo lygis. Partija arba jos dalis neatitinka reikalavimy, jei i§matuoty verciy vidurkis,
atémus vidurkio i$pléstaja neapibrézti, yra didesnis uz didZiausia leidZiamaja koncentracija.

Siekiant nustatyti PCDD/F ir dioksiny tipo PCB sumg naudojama PCDDJF ir dioksiny tipo PCB atskiry
analizés rezultaty ipléstosios neapibrézties suma.

Ankstesnése $io punkto pastraipose nurodytos taisyklés taikomos analizés rezultatui, kuris gaunamas tiriant
oficialiai kontrolei skirta éminj. Jeigu analizé atlickama atsiliepimo i ie$kinj arba informacijos tikslais,
taikomos nacionalinés taisyklés.

3. Rezultatai, virSijantys direktyvos 2002/32/EB II priede nustatyty lygj, kurj pasiekus imamasi
priemoniy

Lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, taikymas padeda atrinkti éminius tais atvejais, kai svarbu nustatyti
tarSos Saltinj ir imtis priemoniy sumazinti ar paSalinti tar§a. Taikant atrankinius metodus nustatomos
atitinkamos ribinés ty éminiy atrankos vertés. Jeigu tarSos $altiniui nustatyti ir tar$ai sumazinti ar pasalinti
reikia dideliy pastangy, tikslinga patvirtinti lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, vir$ijimg kartotine
analize, taikant patvirtinamajj metoda ir atsizvelgiant j ipléstaja matavimo neapibréztj (%).

II SKYRIUS

Meéginiy ruoSimas ir reikalavimai, keliami analizés metodams, kurie taikomi vykdant oficialig
dioksiny (PCDD/F) ir dioksiny tipo PCB koncentracijos pasaruose kontrolg

1. Taikymo sritis

Siame skyriuje nustatyti reikalavimai taikomi, kai pasarai tiriami vykdant oficialig 2, 3, 7, 8 padétyse
pakeisty PCDDJF ir dioksiny tipo PCB kontrolg ir atsizvelgiant | méginiy ruodimo ir analizés reikalavimus,
taikomus kitais reguliavimo tikslais, iskaitant pasary tkio subjekto atlickama kontrole, kuria siekiama
uztikrinti atitiktj Europos Parlamento ir Tarybos reglamento (EB) Nr. 183/2005 nuostatoms ().

(") Paprastai kartotinei analizei taikomi reikalavimai, nustatyti Il priedo C skyriaus 2 punkte. Taciau taikant patvirtinamuosius metodus,
naudojant vidinj etalong su Zymétais 1> C atomais atitinkamoms analitéms, kartotiné analizé bitina tik tuomet, jeigu pirmojo nustatymo
rezultatas neatitinka didZiausios leidZziamosios koncentracijos. Kartotiné analizé yra biitina tam, kad bty pasalinta méginiy vidinés
tarpusavio tarSos arba atsitiktinio sumaiSymo galimybé. Jeigu analizé atliekama nustacius atsitiktine tar$g ir galima atsekti, kad analizei
paimti éminiai yra susije su tarSa, o nustatyta koncentracija yra daug didesné nei didziausia leidZiamoji koncentracija, to nereikia
patvirtinti atliekant kartoting analize.
Vartojant sampratg ,virsutiné ribiné koncentracija“, kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indélis i toksiskumo
ekvivalentg (toliau — TEQ) turi bati prilyginamas kiekybinio nustatymo ribai. Vartojant sampratg ,Zemutiné ribiné koncentracija“,
kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indélis j TEQ turi bati prilyginamas nulinei ribai. Vartojant sampratg ,viduriné
ribiné koncentracija“, kiekvieno kiekybiskai nenustatyto giminingo junginio indélis | TEQ turi bati prilyginamas pusei kiekybinio
nustatymo ribos.
(’) Kartotinés analizés, atlickamos vykdant lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, kontrole, paaiSkinimas ir reikalavimai yra identiski
nurodytiesiems 2 i$naoje ir taikomiems didZiausios leidZiamosios koncentracijos kontrolés atveju.
(*) 2005 m. sausio 12 d. Europos Parlamento ir Tarybos reglamentas (EB) Nr. 183/2005, nustatantis pasary higienos reikalavimus (OL L 35,
200528, p. 1).

—_
N
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PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentracijos paSaruose stebésena gali biti atliekama taikant dviejy skirtingy
tipy analizés metodus:

a) Atrankiniai metodai

Atrankiniy metody tikslas — atrinkti tuos méginius, kuriuose PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentracija
virSija didziausig leidZiamaja koncentracija arba lygi, kurj pasiekus imamasi priemoniy. Atrankiniais
metodais sudaromos salygos pasiekti didelj ekonominj efektyvumg ir na§uma ir taip padidinti tikimybe
aptikti naujus aktyvius cheminés medziagos veikimo ir rizikos vartotojy sveikatai 3altinius. Juos taikant
siekiama i§vengti klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty. Jiems galima priskirti bioanalitinius metodus
ir GC-MS metodus.

Taikant atrankinius metodus analizés rezultatas palyginamas su ribine verte ir gaunamas teigiamas arba
neigiamas atsakymas del galimo didZiausios leidZiamosios koncentracijos arba lygio, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, virsijimo. PCDD/F koncentracija ir PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos koncent-
racija méginiuose, kuriuose ji, kaip jtariama, neatitinka didZiausios leidZiamosios koncentracijos,
nustatoma (patvirtinama) taikant patvirtinamajj metoda.

Be to, atrankiniai metodai gali parodyti, kokia yra PCDDJF ir dioksiny tipo PCB koncentracija méginyje.
Taikant bioanalitinius atrankinius metodus rezultatas iSreiskiamas bioanalitiniais ekvivalentais (BEQ),
o taikant fizikinius cheminius GC-MS metodus — toksiskumo ekvivalentais (TEQ). Skaiciais iSreiksti
atrankiniy metody rezultatai yra tinkami siekiant jrodyti atitiktj ar jtariama neatitiktj arba lygio, kurj
pasiekus imamasi priemoniy, virsijimg ir parodyti koncentracijos ribas, jeigu reikéty toliau taikyti patvir-
tinamuosius metodus. Jie netinkami tokiems tikslams kaip, pavyzdziui, foninio lygio koncentracijos ir
suvartojimo jvertinimas, koncentracijos pokyc¢io per tam tikra laikg stebésena arba lygio, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, ir didZiausios leidZziamosios koncentracijos pakartotinis jvertinimas.

b) Patvirtinamieji metodai

Patvirtinamieji metodai leidZia vienareik§miskai identifikuoti ir kiekybiskai nustatyti PCDDJF ir dioksiny
tipo PCB méginyje ir suteikia visg giminingy junginiy lygmens informacija. Todél tuos metodus galima
taikyti kontroliuojant didziausig leidziamajg koncentracija ir lygi, kurj pasiekus imamasi priemoniy, taip
pat siekiant patvirtinti rezultatus, gautus taikant atrankinius metodus. Be to, jy rezultatai gali bati
naudojami kitiems tikslams, pavyzdziui, siekiant nustatyti maza foninio lygio koncentracijg atliekant
pasary stebéseng, stebint pokycius per tam tikra laika, vertinant poveikj ir kuriant duomeny baze, kad
bity galima i§ naujo jvertinti lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy, ir didZiausia leidZiamaja koncent-
racijg. Jie taip pat svarbiis nustatant giminingy junginiy struktaras, kad baty galima identifikuoti galimus
tarSos $altinius. Taikant $iuos metodus naudojama GC-HRMS. Siekiant patvirtinti atitiktj arba neatitikt]
didziausiai leidZiamajai koncentracijai, taip pat gali biti naudojama GC-MS/MS.

2. Pagrindiniai faktai

Apskaiciuojant TEQ koncentracijos vertes, atskiry medziagy koncentracijos konkre¢iame méginyje vertés
dauginamos i§ jy atitinkamo toksiskumo ekvivalento koeficiento (TEF) (Zr. I skyriaus 1 i$nasg), gautos
sandaugos sudedamos ir gaunama suminé dioksiny tipo junginiy koncentracija, iSreiksta TEQ.

Sioje B dalyje priimtina specifiné atskiro giminingo junginio kiekybinio nustatymo riba — maziausioji
analités koncentracija, kuri gali bati statistiSkai patikimai iSmatuota pagal nustatymo kriterijus, aprasytus
tarptautiniu mastu pripaZintuose standartuose, pvz., standarte EN 16215:2012 ,PaSarai. Dioksiny ir
dioksiny tipo polichlorbifenily (PCB) bei polichlorbifenily indikatoriy nustatymas, taikant dujy chromato-
grafija ir didelés skyros masiy spektrometrija (GC-HRMS)“ ir (arba) EPA 1613 ir 1668 metoduose (nauja
redakcija).

Atskiro giminingo junginio kiekybinio nustatymo riba gali bati nustatoma kaip:

a) méginio ekstrakto analités koncentracija, kuriai esant gaunamas prietaiso atsakas dviem skirtingiems
kontroliuojamiems jonams, kai maZesnio intensyvumo neapdoroty duomeny signalo S/T (signalo ir
triuk§mo) santykis yra 3:1, arba
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b) jeigu dél techniniy priezas¢iy negalima gauti patikimy signalo ir triuk§mo skai¢iavimo rezultaty,
Zemiausias koncentracijos taskas kalibravimo kreivéje, kuriame gaunamas priimtinas (< 30 %) ir
pastovus (matuojama bent analitinés méginiy serijos pradzioje ir pabaigoje) nuokrypis, palyginti su
vidutiniu santykiniu atsako koeficientu, apskaic¢iuotu visiems taskams kalibravimo kreivéje kiekvienoje
meéginiy serijoje. Kiekybinio nustatymo riba (LOQ) apskai¢iuojama remiantis Zemiausiu koncentracijos
tasku, atsiZvelgiant i vidiniy etalony i$gava ir méginio kieki.

Taikant bioanalitinius atrankinius metodus, gauti rezultatai rodys ne giminingo junginio, o TEQ lygj (!), ir
bus ireiksti BEQ, atsizvelgiant | tai, kad ne visi méginio ekstrakto junginiai, prisidedantys prie bandymo
atsako gavimo, gali tenkinti ar atitikti visus TEQ principo reikalavimus.

Atrankiniai ir patvirtinamieji metodai gali bati taikomi tik atliekant tam tikros matricos kontrolg, jeigu
metodai yra pakankamai tikslas, kad bty galima patikimai nustatyti lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy,
arba didziausia leidziamaja koncentracija.

3. Kokybés uztikrinimo reikalavimai

3.1 Kiekvienu éminiy émimo ir méginiy analizés procediiros etapu turi bati imtasi priemoniy kryZminei tarsai
iSvengti.

3.2. Eminiai saugomi ir vezami stiklinése, aliumininése, polipropileno arba polietileno talpose, pritaikytose taip,

kad saugojimas neturéty poveikio PCDD/F ir dioksiny tipo PCB koncentracijai éminiuose. I§ éminiy talpykly
pasalinami popieriaus dulkiy pédsakai.

3.3. PaSaro éminiai saugomi ir veZami taip, kad nebiity sugadinti.

3.4. Prireikus kiekvienas laboratorinis méginys smulkiai sumalamas ir kruops¢iai iSmaiSomas, kad homogeni-
zavimo procesas atitikty visus reikalavimus (pvz., sumalamas taip, kad prasisijoty pro 1 mm sietelj). Jei
drégnis yra pernelyg didelis, prie§ malant méginiai i§dZiovinami.

3.5. Patikrinama, ar reagentai, stikliniai indai ir jranga negali turéti jtakos TEQ ar BEQ pagristiems rezultatams.
3.6. Tusciasis tyrimas atlickamas atliekant visg analize, tik be méginio.
3.7. Taikant bioanalitinius metodus, patikrinama, ar né viename analizei naudojamame stikliniame inde ir

tirpikliuose néra junginiy, galin¢iy sutrukdyti aptikti tikslinius junginius, patenkancius j darbing sriti.
Stikliniai indai praskalaujami naudojant tirpiklius arba kaitinami tokioje temperatiiroje, kad nuo pavirsiaus
bty pasalinti PCDDJF, dioksiny tipo junginiy ir trukdanciyjy junginiy pédsakai.

3.8. Ekstrahuojant naudojamo méginio kiekis yra pakankamas, kad biity paisoma reikalavimy, susijusiy su
pakankamai siaura darbine sritimi, jskaitant didZiausios leidziamosios koncentracijos lygj arba lygi, kurj
pasiekus imamasi priemoniy.

3.9. Specialios nagrinéjamyjy produkty méginiy ruosimo procediiros turi atitikti tarptautiniu mastu pripaZintas
gaires.

4, Laboratorijoms taikomi reikalavimai

4.1. Vadovaujantis Reglamento (EB) Nr. 882/2004 nuostatomis, laboratorijos turi gauti patvirtintos institucijos,

veikiancios pagal ISO vadova 58, akreditacija, kad bty uZtikrinta analizés kokybé. Laboratorijos turi bati
akredituotos pagal standarta EN ISO/IEC 17025. Kai taikoma, turéty biiti vadovaujamasi dokumente
,Technical Guidelines for the estimation of measurement uncertainty and limits of quantification for
PCDD/F and PCB analysis“ nurodytais principais (%).

(") Bioanalitiniai metodai netaikomi i TEF sistema jtrauktiems giminingiems junginiams. Méginio ekstrakte gali bati kity struktiriskai
giminingy aktyvuoto aromatiniy angliavandeniliy (Ah) receptoriaus junginiy, prisidedanciy prie bendro atsako. Todél bioanalitiniai
rezultatai negali bati laikomi jverciais, o grei¢iau méginio TEQ lygio indikacija.

(3 ,Guidance Document on Measurement Uncertainty for Laboratories performing PCDD/F and PCB Analysis using Isotope Dilution Mass
Spectrometry“ (http://ec.europa.eu/food[safety/animal-feed_en), ,Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for
Measurements in the Field of Contaminants in Feed and Food* (http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en).
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4.2. Laboratorijos atliekamy tyrimy ar bandymy kokybé turi bati jrodyta nuolat sékmingai dalyvaujant tarplabo-
ratoriniuose PCDDJF ir dioksiny tipo PCB atitinkamose pasary matricose ir koncentracijos lygio nustatymo
tyrimuose.

4.3. [prastinés méginiy kontrolés tikslais atrankinius metodus taikancios laboratorijos glaudziai bendradarbiauja
su patvirtinamuosius metodus taikanciomis laboratorijomis, siekdamos uztikrinti kokybés kontrole ir
patvirtinti jtarting méginiy analitinj rezultata.

5. Pagrindiniai reikalavimai, keliami dioksiny (PCDD/F) ir dioksiny tipo PCB analizei

5.1. Darbinés srities siaurumas ir kiekybinio nustatymo riba

Dél ypatingo kai kuriy $iy junginiy toksiskumo turi biiti imanoma aptikti didesnés kaip vieno femtogramo
(10- 15 g) eilés PCDDJF kiekj. Daugumos giminingy PCB junginiy kiekybinio nustatymo riba gali bati ir
vieno nanogramo (10~ 9 g) eilés. Matuojant toksiskesnius dioksiny tipo PCB giminingus junginius (visy
pirma pakeistuosius ne orto giminingus junginius), Zemesnioji darbinés srities dalis turi atitikti Zemesniaja
pikogramo (10~ 12 g) eile. Visy kity giminingy PCB junginiy kiekybinio nustatymo riba gali bati ir vieno
nanogramo (10-° g) eilés.

5.2. Didelis atrankumas (specifiskumas)

5.2.1.  Reikia skirti PCDDJF ir dioksiny tipo PCB ir daugybe kity kartu ekstrahuojamy ir galin¢iy trukdyti junginiy,
kuriy koncentracija gali biti keliomis eilémis didesné nei tiriamy anali¢iy. Taikant GC-MS metodus, bitina
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.

5.2.2.  Bioanalitiniai metodai turi bati tokie, kad juos taikant baty jmanoma aptikti tikslinius junginius kaip
PCDDJF 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.

5.3. Didelis tikslumas (teisingumas ir glaudumas, tikroji bioanalizés iSgava)

5.3.1. Taikant GC-MS metodus, apskai¢iuojamas pagristas tikrosios koncentracijos méginyje jvertis. Kad bty
galima i$vengti méginio analizés rezultato atmetimo, remiantis labai nepatikimai apskaiciuotu TEQ lygiu,
batinas didelis tikslumas. Tikslumas isreiskiamas kaip teisingumas (iSmatuotos vidutinés analités koncent-
racijos sertifikuotoje medziagoje vertés ir analités koncentracijos sertifikuotos vertés skirtumas, iSreikstas
Sios vertés procentais) ir kaip glaudumas (RSD,, variacijos koeficientas, kitaip santykinis standartinis
nuokrypis, apskai¢iuotas pagal atkuriamumo sglygomis gautus rezultatus).

5.3.2.  Taikant bioanalitinius metodus, nustatoma tikroji bioanalizés iSgava. Tikroji bioanalizés iSgava — BEQ lygis,
apskai¢iuotas remiantis TCDD arba PCB 126 kalibravimo kreive, atlikus tu$¢iojo méginio pataisg, padalytas
i TEQ lygio, nustatyto patvirtinamuoju metodu. Ja stengiamasi patikslinti tokius veiksnius kaip PCDDJF 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 santykinio stiprumo (toliau — REP) ver¢iy skirtumai. Tikroji bioanalizés i§gava apskaiCiuojama
naudojant tinkamus kontrolinius méginius su panaSios struktiiros giminingais junginiais, tiriamais
dominancios koncentracijos lygmeniu.

5.4. Pagrjstumo tikrinimas didZiausios leidZiamosios koncentracijos lygmeniu ir bendrosios kokybés kontrolés priemonés

5.4.1.  Atlikdamos pagristumo tikrinimg ir jprasting analiz¢, laboratorijos jrodo metodo tinkamumg didZiausios
leidZziamosios koncentracijos lygmeniui tirti, pavyzdziui, didZiausios leidZiamosios koncentracijos lygmenj
padauginus i§ 0,5, 1 ir 2, esant priimtinam kartotinés analizés variacijos koeficientui.
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5.4.2.  Turi bati taikomos vidaus kokybés kontrolés priemonés — nuolat atliekama tusCiyjy méginiy kontrole,
Zyméty etalony jdéjimo bandymai arba kontroliniy meéginiy (jei jmanoma, geriau naudoti sertifikuotg
pamating medziaga) analizé. Turi biiti registruojamos ir tikrinamos tus¢iyjy méginiy kontrolés, Zymeéty
etalony {déjimo bandymy arba kontroliniy méginiy analizés kokybés kontrolés diagramos, sickiant
uztikrinti, kad analizé atitikty tinkamumo reikalavimus.

5.5. Kiekybinio nustatymo riba

5.5.1.  Taikant bioanalitinj atrankinj metoda, nereikalaujama batinai apibreézti kiekybinio nustatymo riba, taciau
turi biti jrodyta, kad taikant §j metodg jmanoma atskirti, kuri verté yra tuscioji, o kuri — ribiné. Turi bati
nustatytas registruojamasis lygis, kad biity galima pranesti apie meéginius, kuriy atveju atsakas nevirsija
nustatyto BEQ lygio. Kai atsakas nesiekia 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 reikalaujamg lygj, o ne pagal S|T santykj arba tui¢iojo bandymo
verte.

5.5.2.  Taikant patvirtinamgjj metoda, kiekybinio nustatymo riba turi bati mazdaug viena penktoji didZiausios
leidziamosios koncentracijos.

5.6. Analizés kriterijai

Siekiant gauti patikimus rezultatus, kai taikomi patvirtinamieji ar atrankiniai metodai, TEQ arba BEQ verté
didziausios leidZiamosios koncentracijos lygiu turi atitikti toliau nurodytus kriterijus, nesvarbu, ar ji apskai-
¢iuojama kaip bendra PCDDJF ir dioksiny tipo PCB TEQ arba BEQ verté (kaip PCDDJF ir dioksiny tipo PCB
suma), ar kaip atskiros jy vertés.

Atranka, taikant bioanaliti-
nius arba fizikinius ir Patvirtinamieji metodai
cheminius metodus
Klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis (¥) <5%
Teisingumas nuo — 20 % iki + 20 %
Pakartojamumas (RSD)) <20 %
Tarpinis glaudumas (RSDy) <25% <15%

(*) Nustatant didZiausig leidZiamaja koncentracijg.

5.7. Atrankiniams metodams taikomi specialieji reikalavimai

5.7.1.  Atrankos tikslais galima taikyti ir GC-MS, ir bioanalitinius metodus. Taikant GC-MS metodus, turi bati
paisoma 6 punkto reikalavimy. Bioanalitiniams lgsteliy metodams taikomi 7 punkte nustatyti specialieji
reikalavimai.

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

5.7.3.  Atliekant jprasting analiz¢, bitina patikrinti atrankinio metodo tinkamumg; tai daroma taikant analizés
kokybés kontrole ir nuolat tikrinant metodo pagristuma. Vykdoma testiné reikalavimus atitinkanciy
rezultaty kontrolés programa.
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5.7.4.  Galimo lasteliy atsako slopinimo ir citoksiskumo tikrinimas

20 % méginio ekstrakty matuojama atliekant jprasting atranka pridéjus didZiausios leidZiamosios koncent-
racijos arba lygio, kurj pasiekus imamasi priemoniy, 2, 3, 7, 8 eilés TCDD arba jy nepridéjus, siekiant
patikrinti, ar atsaka gali slopinti méginio ekstrakte esancios jam galin¢ios trukdyti medziagos. ISmatuota
jdétosios analités koncentracija palyginama su neZyméto ekstrakto koncentracijos ir Zyméty etalony
koncentracijos suma. Jeigu $§i iSmatuota koncentracija yra daugiau kaip 25 % maZesné nei apskaiciuota
(suminé) koncentracija, tai reiskia galima signalo slopinimg ir kad turi bati atlikta atitinkamo meéginio
patvirtinamoji analizé, taikant GC-HRMS. Rezultatai registruojami ir stebimi naudojant kokybés kontrolés
diagramas.

5.7.5.  Reikalavimus atitinkanciy méginiy kokybés kontrolé

Priklausomai nuo méginiy matricos ir laboratorijos patirties, taikant GC/HRMS, patikrinama mazdaug
2-10 % reikalavimus atitinkanc¢iy méginiy.

5.7.6.  Klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies nustatymas pagal kokybés kontrolés duomenis

Atlikus méginiy atrankinj tyrimg, nustatoma didZiausia leidZiamaja koncentracijg arba lygi, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, virSijanti arba jy nevirSjjanti klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis. Faktiné
klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis turi biiti mazZesné kaip 5 % Kai po reikalavimus atitinkanciy
meéginiy kokybés kontrolés gaunama maziausiai 20 patvirtinty kiekvienos matricos (matricos grupés)
rezultaty, i§vados dél klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies daromos i§ $iy duomeny. Ziedinés
reakcijos tyrimo arba atsitiktinés tarSos 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 struktiras ir $altiniy jvairove.

Nors atliekant atrankinius tyrimus reikéty siekti nustatyti méginius, virsijancius lygi, kurj pasiekus imamasi
priemoniy, klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies nustatymo kriterijumi laikoma didZiausia
leidZiamoji koncentracija, atsizvelgiant j patvirtinamojo metodo iSpléstaja matavimo neapibréZti.

5.7.7.  Po atrankinio tyrimo méginiai, kurie gali neatitikti reikalavimy, turi bati visuomet tikrinami atliekant
i§samig pakartoting pirminio méginio analize patvirtinamuoju analizés metodu. Siuos méginius galima
naudoti ir tada, kai vertinama klaidingy neatitikimo nustatymo rezultaty dalis. Taikant atrankinius metodus,
klaidingy neatitikimo nustatymo rezultaty dalis — tie rezultatai, kuriy atitiktis reikalavimams patvirtinama
patvirtinamosios analizés biidu, nors ankstesnés atrankos metu ir nustatyta, kad méginys gali neatitikti
reikalavimy. Atrankinio metodo naudingumo vertinimas grindziamas reikalavimy neatitinkanciy klaidingy
méginiy ir bendro patikrinty méginiy skaic¢iaus palyginimu. Minéta dalis turi bati pakankamai maza, kad
atrankinis metodas pasiteisinty.

5.7.8.  Tikrinant pagristuma, kai taikomi bioanalitiniai metodai, turi b@iti jmanoma gauti pagrista TEQ lygi,
apskaiiuoty ir isreikstg BEQ.

Taip pat ir tuo atveju, kai bioanalitiniai metodai taikomi pakartojamumo sglygomis, RSD, vienoje laborato-
rijoje paprastai bus mazesnis nei atkuriamumo salygomis (RSDy).

6. GC-MS metodams taikomi specialieji reikalavimai, kuriy biitina laikytis atliekant atranka arba
patvirtinimo tikslais

6.1. Priimtinas PSO-TEQ rezultaty virSutinés ir Zemutinés ribinés koncentracijos skirtumas

Siekiant patvirtinti, kad vir§yta didZiausia leidZiamoji koncentracija arba prireikus lygis, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, vir§utinés ir Zemutinés ribinés koncentracijos skirtumas turi nevirsyti 20 %.
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6.2. ISgavos kontrolé

6.2.1.  Siekiant patikrinti analizés pagristumg, prie§ pat taikant analizés metods, pvz., prie§ ekstrahavima,
pridedama 2, 3, 7, 8 pozicijose chlorinty PCDD/F vidiniy etalony su Zymétais 1*C atomais ir dioksiny tipo
PCB vidiniy etalony su Zymétais 1°C atomais. Pridedama bent po vieng gimininga junginij, skirta kiekvienai
homologinei eilei nuo tetrachlorinty iki oktachlorinty PCDDJF ir bent po vieng giminingg junginij, skirtg
kiekvienai dioksiny tipo PCB homologinei eilei (arba bent po viena gimininga jungini, 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
F}CCDD/F vidiniy etalony su Zymétais 13C atomais ir visi 12 dioksiny tipo PCB vidiniy etalony su Zymétais
atomais.

6.2.2. Taip pat nustatomi santykiniai atsako koeficientai, taikomi tiems giminingiems junginiams, kuriy atveju i
atitinkamus kalibravimo tirpalus nepridéta jokiy Zyméty *C analogy.

6.2.3.  Jeigu augaliniy ir gyvaniniy paSary sudétyje yra maziau kaip 10 % riebaly, vidinius etalonus batina jdéti
prie$ ekstrahavima. Jeigu gyviininiy pasary sudétyje yra daugiau kaip 10 % riebaly, vidiniai etalonai jdedami
prie§ ekstrahuojant riebalus arba po to. Atlieckamas atitinkamas ekstrahavimo efektyvumo pagristumo
tikrinimas, atsizvelgiant i tai, kuriuo etapu buvo jdéta vidiniy etalony.

6.2.4.  Pries GC-MS analiz¢ jdedamas vienas arba du (pakaitiniai) i§gavos etalonai.

6.2.5. Batina atlikti iSgavos kontrole. Taikant patvirtinamuosius metodus, atskiry vidiniy etalony iSgavos vertés
turi bati nuo 60 iki 120 % Mazesnés ar didesnés atskiry giminingy junginiy igavos vertés, ypa¢ kai kuriy
heptachlorinty ir oktachlorinty dibenzo-p-dioksiny ir dibenzofurany, priimtinos su salyga, kad jy indélis j
TEQ verte yra ne didesnis kaip 10 % suminés TEQ vertés (remiantis PCDDJF ir dioksiny tipo PCB suma).
Taikant GC-MS atrankinius metodus, iSgavos vertés turi biti nuo 30 iki 140 %

6.3. Trukdanciyjy medZiagy pasalinimas

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

— Izomery atskyrimas, taikant dujy chromatografija, turi biiti < 25 % nuo 1,2,3,4,7,8-HXCDF smailés iki
1,2,3,6,7,8-HXCDF smailés.

6.4. Kalibravimas standartine kreive

Kalibravimo kreivés intervalas turi atitikti atitinkamg didZiausios leidziamosios koncentracijos arba lygio,
kurj pasiekus imamasi priemoniy, intervalg.

6.5. Specialieji patvirtinamyjy metody kriterijai

— Taikant GC-HRMS

Atliekant HRMS skyra paprastai turi baiti ne maZesné nei 10 000 visame masés intervale esant 10 %
jdubai.

Atitiktis kitiems nustatymo ir patvirtinimo kriterijams, aprasytiems tarptautiniu mastu pripaZintuose
standartuose, pvz., standarte EN 16215:2012 ,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 ir 1668 metoduose (nauja redakcija).
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— Taikant GC-MS/MS

Turi baiti stebimi bent 2 konkretiis pradiniai jonai, kiekvienas su vienu konkre¢iu atitinkamu tarpiniu
antriniu jonu visose pazenklintose ir nepazenklintose analitése analizés taikymo srityje.

Didziausias leidziamas + 15 % dydzio santykinio jony intensyvumo nuokrypis, taikomas pasirinktiems
tarpiniams antriniams jonams, palyginti su apskai¢iuotomis arba i$matuotomis vertémis (etalony
kalibravimo vidurkis) taikant vienodas MS/MS salygas, ypa¢ susidirimo energijg ir susidirimo dujy
slégi, kiekvienam analités pereinamajam etapui.

Kiekvieno kvadrupolio skyra turi bati lygi ar didesné nei vieneto masés skyra (vieneto masés skyra —
pakankama skyra, kad dvi smailés bty atskirtos per vieng masés vieneta), siekiant kuo labiau sumazinti
galimus trukdzius tiriamose analitése.

Atitiktis kitiems kriterijams, apraSytiems tarptautiniu mastu pripazintuose standartuose, pvz., standarte
EN 16215:2012 ,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 ir 1668 metoduose (nauja redakcija), i$skyrus reikalavima taikyti GC-HRMS.

7. Specialieji bioanalitiniy metody reikalavimai

Bioanalitiniai metodai — biologiniy principy taikymu pagristi metodai, pvz., lasteliy, jusliy arba imuniniai
tyrimai. Siame 7 punkte nustatomi bendrieji reikalavimai, taikomi bioanalitiniams metodams.

Taikant atrankinj metodg, i§ esmés pripaZjstama, kad méginys atitinka reikalavimus arba kad jo atitiktis
kelia jtarimy. Siuo tikslu apskaiciuotas BEQ lygis palyginamas su ribine verte (zr. 7.3 punkta). Ribinés
vertés nesiekiantys méginiai pripaZistami atitinkanciais reikalavimus, o ja siekianciy arba vir§ijjan¢iy méginiy
atitiktis pripazistama kelian¢ia jtarimy, todél juos bitina istirti taikant patvirtinamajj metods. Praktikoje
BEQ lygis, atitinkantis du trecdalius didZiausios leidZiamosios koncentracijos, gali bati naudojamas kaip
ribiné verté, jeigu klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis yra maZesné nei 5 % ir uZtikrinama
priimtina klaidingy neatitikimo nustatymo rezultaty dalis. PCDD/F ir PCDDJF bei dioksiny tipo PCB sumai
nustaCius skirtinga didZiausig leidziamaja koncentracija ir tikrinant méginiy atitiktj be frakcionavimo,
batina nustatyti atitinkamas ribines bioanalizés vertes, taikomas PCDD/F. Tikrinant méginius, vir§ijancius
lygi, kurj pasiekus imamasi priemoniy, ribine verte gali bati laikoma atitinkama to lygio, kurj pasiekus
imamasi priemoniy, procentiné dalis.

Jei orientaciné koncentracija iSreiksta BEQ, rezultatai pateikiami kai méginiai patenka j darbinés srities dalj
ir virsija registruojamajj lygj (zr. 7.1.1 ir 7.1.6 punktus).

7.1. Bandymo atsako vertinimas

7.1.1.  Bendrieji reikalavimai

— Kai koncentracija apskai¢iuojama pagal TCDD kalibravimo kreive, bus pastebimas didelis skirtumas tarp
virutingje kreivés dalyje nurodyty koncentracijos ver¢iy (didelis poky¢io koeficientas). Darbiné sritis —
dalis, kurioje tas pokytis yra mazesnis nei 15 % Zemutiné darbinés srities dalis (registruojamasis lygis)
padidinama bent tris kartus ir nustatoma vir§ procediiriniy tusciyjy méginiy. VirSutiné darbinés srities
dalis paprastai iSreiskiama EC,, verte (70 % didziausios efektyviosios koncentracijos), taciau ji yra
Zemesné, jeigu Sioje srityje pokytis yra didesnis kaip 15 % Darbiné sritis nustatoma tikrinant
pagristumg. Ribinés vertés (Zr. 7.3 punktg) turi neabejotinai bati darbinés srities ribose.

— Lygiagreciai triskart arba bent dukart tiriami standartiniai tirpalai ir méginiy ekstraktai. Atliekant
lygiagreciuosius  tyrimus, standartinio tirpalo arba kontrolinio ekstrakto tyrimas atlickamas
4-6 plokstelés akutése, o atsakas arba koncentracija gaunami, kai pokycio koeficientas yra mazesnis nei
15 % (jmanoma tik darbinés srities ribose).



L 115/34 Europos Sajungos oficialusis leidinys 2017 5 4

7.1.2. Kalibravimas
7.1.2.1. Kalibravimas standartine kreive

— Koncentracija méginiuose jvertinama lyginant bandymo atsakg ir TCDD (arba PCB 126 ar standartinio
PCDD/PCDF ir dioksiny tipo PCB misinio) kalibravimo kreive, siekiant apskaic¢iuoti BEQ lygj ekstrakte,
o véliau ir méginyje.

— Kalibravimo kreivés turi bati sudarytos i§ 8-12 koncentracijos verciy (sugrupuoty bent po dvi), kad jy
netritkty Zemutinéje kreivés dalyje (darbinéje srityje). Ypa¢ atkreipiamas démesys | tai, kad kreive atitikty
darbine sritj. Pati R? verté neturi jokios arba beveik jokios reikimés vertinant kreiviy atitikimo savybe
nelinijinés regresijos bidu. Geresnis kreiviy atitikimas pasiekiamas minimaliai sumazinus skirtumg tarp
apskaiciuoto ir i$matuoto lygiy kreivés darbinéje srityje, pvz., kuo labiau sumazinus kvadratu pakelty
liekany suma.

— Véliau apskaiciuotoji koncentracija méginio ekstrakte patikslinama atsizvelgiant j BEQ lygj, apskaiciuotg
pagal matricg arba tusCigjj tirpiklio méginj (siekiant atsizvelgti | naudojamy tirpikliy ir cheminiy
medzZiagy priemaisas) ir tikrajg iSgava (apskaiCiuoty pagal BEQ lygj tinkamuose kontroliniuose
méginiuose su panasios struktiiros giminingais junginiais, tiriamais didZiausios leidZziamosios koncent-
racijos lygiu arba lygiu, kurj pasiekus imamasi priemoniy). Norint patikslinti i§gava, tikroji iSgava turi
nevirdyti reikiamo intervalo (Zr. 7.1.4 punkta). Tikslinant i§gava naudojami kontroliniai méginiai turi
atitikti 7.2 punkte nustatytus reikalavimus.

7.1.2.2. Kalibravimas naudojant kontrolinius méginius

Kaip alternatyva gali biiti naudojama kalibravimo kreivé, parengta bent i§ keturiy kontroliniy méginiy (Zr.
7.2.4 punkta): viena tusioji matrica ir trys kontroliniai méginiai, didZiausios leidZziamosios koncentracijos
lygiu arba lygiu, kurj pasiekus imamasi priemoniy, padauginti i§ 0,5, 1 ir 2, kurios nereikéty tikslinti pagal
tusciaja verte ir iSgava, jei kontroliniy meéginiy matricos savybés atitinka neZinomy méginiy matricos
savybes. Siuo atveju du trecdalius didZiausios leidziamosios koncentracijos atitinkantis bandymo atsakas (zr.
7.3 punkta) gali bati apskaiciuotas tiesiogiai pagal Siuos méginius ir naudojamas kaip ribiné verté. Tikrinant
méginius, vir$ijancius lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy, ribine verte gali biiti laikoma to lygio, kurj
pasiekus imamasi priemoniy, procentiné dalis.

7.1.3.  Atskiras PCDDJF ir dioksiny tipo PCB nustatymas

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

7.1.4. Tikrosios bioanalizés i§gavos verteés

Tikroji bioanalizés iSgava apskaiCiuojama analizuojant tinkamus kontrolinius méginius su panasios
struktfiros giminingais junginiais, tiriamais didziausios leidziamosios koncentracijos lygiu arba lygiu, kurj
pasiekus imamasi priemoniy, 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 idgavos vertés, palyginti su PCDDJF, gali baiti maZesnés. Dél to, kai PCDDJF ir
dioksiny tipo PCB yra nustatomi atskirai, tikrosios bioanalizés i§gavos vertés turi biti tokios: dioksiny tipo
PCB — nuo 20 iki 60 %, PCDD|F — nuo 50 iki 130 % (intervalai, taikomi TCDD kalibravimo kreivei).
Dioksiny tipo PCB indélis { PCDDJF ir dioksiny tipo PCB suma skirtingose matricose ir méginiuose skiriasi,
tad tuos intervalus atitinka PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos tikrosios bioanalizés i§gavos vertés, kurios
turi bati nuo 30 iki 130 % Jeigu Sajungos teisés aktuose biity i§ esmés kei¢iamos PCDDJF ir dioksiny tipo
PCB TEF vertés, Siuos intervalus taip pat reikty perzitréti.

() Dabartiniai reikalavimai grindZiami TEF sistema, paskelbta leidinyje Toxicol Sci (M. Van den Berg et al, 93 (2), 223-241 (2006)).
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7.1.5. I3gavos verciy kontrolé gryninant

Tikrinant pagristuma patikrinama, ar gryninant nesumazéjo junginiy. Turi bati iSgrynintas (kai n yra
bent 3) tusciasis méginys, i kurj jdéta jvairiy giminingy junginiy misinio, ir, taikant patvirtinamajj metoda,
turi biiti patikrinta i§gava ir kintamumas. I$gava turi bati nuo 60 iki 120 %, visy pirma ty giminingy
junginiy, kuriy indélis | TEQ lygj jvairiuose misiniuose virsija 10 %

7.1.6. 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 triiksta duomeny glaudumo. Atsizvelgiama j ekstrahavimo ir gryninimo
poveikj. Registruojamasis lygis padidinamas bent tris kartus ir nustatomas vir§ procediriniy tusciyjy
méginiy.

7.2. Kontroliniy méginiy naudojimas

7.2.1.  Kontroliniai méginiai ireiskia | didZiausios leidZiamosios koncentracijos ar lygio, kurj pasiekus imamasi
priemoniy, intervalg patenkan¢iy PCDDJF ir dioksiny tipo PCB méginiy matrica, giminingy junginiy
struktiira ir koncentracijos verciy intervalus.

7.2.2. 1 kiekvieng bandymy eile jtraukiama didZiausios leidziamosios koncentracijos lygmeniu ar lygiu, kurj
pasiekus imamasi priemoniy, tiriama tus¢ioji matrica arba, jei nejmanoma, procedirinis tus¢iasis méginys ir
kontrolinis méginys. Sie méginiai ekstrahuojami ir tiriami tuo pat metu tapaciomis sglygomis. Naudojant
kontrolinj méginj, palyginti su tusiuoju méginiu, turi biiti gautas akivaizdZiai aukstesnés vertés atsakas,
taip uZtikrinant bandymo tinkamuma. Siuos méginius galima naudoti tus¢iosios vertés ir iSgavos tikslinimo
tikslais.

7.2.3.  I3gavos tikslinimo tikslais atrinkti kontroliniai méginiai turi atitikti bandomuosius méginius, t. y. koncent-
racija neturi bati nepakankamai jvertinta dél giminingy junginiy struktiros.

7.2.4.  Gali bati papildomai jtraukta i§ 0,5 ir 2 padauginty didZiausios leidziamosios koncentracijos ar lygio, kurj
pasiekus imamasi priemoniy, kontroliniy méginiy, siekiant jrodyti, kad tiriamos koncentracijos verciy
bandymas tinka didZiausiai leidZiamajai koncentracijai ar lygiui, kurj pasiekus imamasi priemoniy,
kontroliuoti. Sie méginiai gali biiti kartu naudojami apskaiciuojant BEQ lygj bandomuosiuose méginiuose
(Zr. 7.1.2.2 punktg).

7.3. Ribiniy verciy nustatymas

Turi bati nustatomas BEQ iSreiksty bioanalizés rezultaty ir TEQ isreiksty rezultaty, gauty taikant patvirti-
namajj metoda, rySys, pavyzdziui, atliekant kalibravimo matricomis bandymus, naudojant Zymétus
kontrolinius meéginius, kuriy didziausia leidziamoji koncentracija padauginama i§ 0, 0,5, 1 ir 2 ir kiekvienu
lygiu atliekant Sesis pakartojimus (n = 24). Remiantis $iuo ry$iu galima jvertinti korekcijos koeficientus
(tuSCigja verte ir i§gava), taciau jie turi bati patikrinti vadovaujantis 7.2.2 punktu.

Ribinés vertés nustatomos priimant sprendimus dél méginiy atitikties didZiausiai leidZziamajai koncentracijai
arba kontroliuojant lygj, kurj pasiekus imamasi priemoniy, jei taikytina, atitinkama didZiausig leidziamaja
koncentracijg arba lygi, kurj pasiekus imamasi priemoniy, 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 tuscigjg verte ir iSgava), atitinkancig patvirtinamojo metodo sprendimo riba,
remiantis 95 % pasikliovimo lygiu, kai klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalis yra mazesné nei 5 % ir
RSD,, yra maZesnis nei 25 % Patvirtinamojo metodo sprendimo riba reiskia didZiausig leidziamaja koncent-
racijg, atsizvelgiant j iSpléstaja matavimo neapibrézti.
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Ribiné verté (iSreiksta BEQ) gali bati apskai¢iuota remiantis vienu i§ 7.3.1, 7.3.2 ir 7.3.3 punktuose
nustatyty bidy (zr. 1 pav.).

7.3.1.  Zemutinés 95 % prognozavimo intervalo srities taikymas patvirtinamojo metodo sprendimo ribai
Ribiné verté = BEQp, — 8yx X tayf:m_z\/l/n +1/m+ (x —i)z/Qu
Cia:
BEQ, BEQ, atitinkantis patvirtinamojo metodo sprendimo ribg, t. y. didZiausia leidZiamaja
koncentracijg, atsiZvelgiant j i$pléstajg matavimo neapibréztj;
Syx liekamasis standartinis nuokrypis;
tfem—2 Stjudento faktorius (a = 5 %, { = laisvés laipsniai, vienpusiai);
m bendras kalibravimo tasky skaicius (j indeksas);
n pakartojimy kiekvienu lygiu skaicius;
X, méginio koncentracija (iSreik§ta TEQ) i kalibravimo taske, nustatyta patvirtinamuoju
metodu;
X visy kalibruoty méginiy koncentracijos verciy (i§reiksty TEQ) vidurkis;
Qu = Z(Xi -%)? kvadratiné suminé verté, i = i kalibravimo tasko indeksas.
j=1
7.3.2.  Apskai¢iavimas pagal bioanalitinius méginiy, uZterSty ties patvirtinamojo metodo sprendimo riba,
atitinkancia Zemutinj galinj duomeny pasiskirstymo atitinkamoje vidutinéje BEQ vertéje taska, daugkartinés
analizés (n> 6) rezultatus (patikslintus pagal tusciaja verte ir iSgava):
Ribiné verté = BEQ,, — 1,64 x SD,
Cia:
SD, Dbioanalizés rezultaty standartinis nuokrypis BEQ,, taske, iSmatuotas atkuriamumo vienoje laborato-
rijoje salygomis.
7.3.3.  Meéginiy, uZtersty esant dviem trecdaliams didZiausios leidZiamosios koncentracijos arba lygio, kurj pasiekus

imamasi priemoniy, daugkartinés analizés (n > 6) bioanalitiniy rezultaty (iSreiksty BEQ ir patikslinty pagal
tusCigja verte ir iSgava), kaip vidutinés vertés, apskaiCiavimas, atsizvelgiant j pastabg, kad minéta koncent-
racija apytikriai atitiks pagal 7.3.1 arba 7.3.2 punkta nustatytg ribing verte:

Ribiniy verciy apskaiCiavimas, remiantis 95 % pasikliovimo lygiu, darant prielaidg, kad klaidingy atitikimo
nustatymo rezultaty dalis yra mazZesné nei 5 %, o RSD; yra maZesnis nei 25 %:

1. remiantis Zemutine 95 % prognozavimo intervalo sritimi ties patvirtinamojo metodo sprendimo riba;

2. remiantis meéginiy, uZterSty ties patvirtinamojo metodo sprendimo riba, atitinkancia Zemutinj galinj
duomeny pasiskirstymo (paveiksle atvaizduota iSlenkta kreive) atitinkamoje vidutinéje BEQ vertéje taska,
daugkartine analize (n > 6).
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Ribinéms vertéms taikomi apribojimai

Pagal RSD,, gauty tikrinant pagristumg ir naudojant ribota skaiCiy méginiy, kuriy matricos ir (arba)
giminingy junginiy struktiiros skiriasi, apskaiciuotos BEQ pagristos ribinés vertés gali bati didesnés nei TEQ
pagrista didZiausia leidziamoji koncentracija arba lygis, kurj pasickus imamasi priemoniy, atsizvelgiant |
didesnj glauduma, skirtingai nei jprastinémis sglygomis, kai reikia kontroliuoti nezinoma galimy giminingy
junginiy struktiry spektra. Tokiais atvejais ribinés vertés apskai¢iuojamos pagal RSD, = 25 %, arba
pasirenkama dvi treCiosios didziausios leidZiamosios koncentracijos arba lygio, kuri pasiekus imamasi
priemoniy.

Tinkamumo charakteristikos

Kadangi taikant bioanalitinius metodus negalima naudoti vidiniy etalony, turi bati atliekami bioanalitiniy
metody pakartojamumo tyrimai, siekiant gauti informacijos apie standartinj nuokrypj per tos pacios eilés
tyrimus ir tarp skirtingy eiliy tyrimy. Pakartojamumas turi baiti maZesnis nei 20 %, atkuriamumas vienoje
laboratorijoje — mazesnis nei 25 %. Tai grindZiama apskaiciuota koncentracija, iSreiksta BEQ ir patikslinta
pagal tuscigja verte ir iSgava.

Tikrinant pagristuma, jrodoma, kad bandymo galimybés leidzia atskirti tu$¢igjj méginj nuo ribing verte ati-
tinkancios koncentracijos ir taip identifikuoti méginius, vir§jjancius atitinkamg ribing verte (Zr.
7.1.2 punktg).

Turi baiti nustatyti tiksliniai junginiai, galimi trukdziai ir didZiausia toleruotina tu$¢iojo méginio koncent-
racija.

Atsako arba pagal jj, triskart nustacius méginio ekstrakta, apskaic¢iuotos koncentracijos (jmanoma tik
darbinés srities ribose) standartinio nuokrypio dydis negali virsyti 15 %.

Atliekant bioanalitinio metodo efektyvumo per pastovy laikg vertinimg, naudojami nepatikslinti
kontrolinio (-iy) méginio (-iy) rezultatai, ireiksti BEQ (tusCiasis méginys ir didZiausia leidZiamoji koncent-
racija arba lygis, kurj pasiekus imamasi priemoniy).

Turi biiti registruojamos ir tikrinamos procediriniy tus¢iyjy méginiy ir kiekvieno tipo kontroliniy méginiy
kokybés kontrolés diagramos, siekiant uZtikrinti, kad analitinis efektyvumas atitikty reikalavimus, visy
pirma procediiriniams tustiesiems méginiams nustatyto maziausio reikalaujamo atstumo nuo Zemutinés
darbinés srities dalies ir kontroliniy méginiy atkuriamumo vienoje laboratorijoje. Procediriniai tustieji
méginiai kontroliuojami taip, kad baty iSvengta klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty, kai atlickamas
atémimo veiksmas.

L 115[37
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7.4.7.  Turi biti renkami rezultatai, gauti tiriant jtartinus méginius ir 2-10 % reikalavimus atitinkan¢iy meéginiy
(maziausiai 20 méginiy vienai matricai) taikant patvirtinamuosius metodus; jie naudojami vertinant
atrankinio metodo efektyvumg ir BEQ bei TEQ ry3j. Si duomeny bazé gali biiti naudojama atliekant
pakartotinj ribiniy verciy, taikomy jprastiniams meéginiams, kai naudojamos patvirtintos matricos,
vertinima.

7.4.8.  Metodo tinkamumas gali buti jrodytas Zziedinés reakcijos tyrimais. Méginiy Ziedinés reakcijos tyrimy
rezultatai, apimantys, pvz., 2 kartus didesnj koncentracijos verciy intervalg nei didZiausia leidZziamoji
koncentracija, gali bati jtraukti | klaidingy atitikimo nustatymo rezultaty dalies vertinima, jeigu pavyksta
jrodyti, kad laboratorija yra tinkamai kvalifikuota. Méginiai imami taip, kad biity atsizZvelgta i daZniausiai
pasitaikancias giminingy junginiy struktdras ir Saltiniy jvairove.

7.4.9.  Atsitikus incidentui, ribinés vertés gali bati vertinamos pakartotinai, siekiant atsizvelgti | $io konkretaus
incidento metu naudotas konkre¢ias matricas ir giminingy junginiy struktiras.

8. Rezultaty ataskaita
8.1. Patvirtinamieji metodai

8.1.1. | analizés rezultatus jtraukiama atskiry PCDDJF ir dioksiny tipo PCB giminingy junginiy koncentracija,
o TEQ verdiy rezultatai pateikiami kaip Zemutiné ribiné, virSutiné ribiné ir vidutiné ribiné koncentracija,
kad rezultaty ataskaitoje biity kuo daugiau informacijos ir juos bty galima aiskinti laikantis specialiyjy
reikalavimy.

8.1.2.  Ataskaitoje nurodomas metodas, taikytas atliekant PCDDJF ir dioksiny tipo PCB ekstrahavima.

8.1.3.  Pateikiamos atskiry vidiniy etalony iSgavos vertés, jei i§gavos vertés neatitinka 6.2.5 punkte nurodyto
intervalo, jei vir§ijama didziausia leidziamoji koncentracija (tokiu atveju vienos i§ dviejy kartotiniy analiziy
iSgavos vertés) ir visais kitais atvejais, kai to pragoma.

8.1.4. Kadangi sprendziant, ar méginys atitinka reikalavimus, reikia atsizvelgti i i$pléstaja matavimo neapibreézti, §i
parametrg reikia pateikti. Todél analizés rezultatai ataskaitoje pateikiami kaip x +/- U, ¢ia x — analizés
rezultatas, U — iSpléstoji matavimo neapibreéztis, taikant aprépties koeficienta 2, kuriuo uztikrinamas
mazdaug 95 % pasikliovimo lygis. Jeigu PCDDJF ir dioksiny tipo PCB nustatomi atskirai, kaip PCDD/F ir
dioksiny tipo PCB suma turi bati naudojama atskiry PCDDJF ir dioksiny tipo PCB analizés rezultaty apskai-
¢iuotoji i$pléstosios neapibréZties suma.

8.1.5.  Rezultatai ireiskiami tais paciais vienetais ir bent tuo paciu reik§miniy skaitmeny skai¢iumi, kaip Direktyva
2002/32/EB nustatyta didZiausia leidZziamoji koncentracija.

8.2. Bioanalitiniai atrankiniai metodai

8.2.1. Atrankos rezultatas jvardijamas kaip atitinkantis reikalavimus arba jtariamas neatitinkgs reikalavimy
(itartinas).

8.2.2.  Be to, gali bati nurodyta orientaciné PCDDJF ir (arba) dioksiny tipo PCB koncentracija, iSreiksta BEQ, o ne
TEQ.

8.2.3.  Meéginiai, kuriy atsakas maZesnis nei registruojamasis lygis, nurodomi kaip nesiekiantys registruojamojo
lygio. Méginiai, kuriy atsakas didesnis nei darbiné sritis, pateikiami kaip virSijantys darbing sritj, o lygis,
atitinkantis virSutine darbinés srities dali, iSreikiamas BEQ.

8.2.4.  Dél kiekvieno méginio matricos tipo ataskaitoje nurodoma didZiausia leidZziamoji koncentracija arba lygis,
kurj pasiekus imamasi priemoniy, kuriais grindZiamas vertinimas.

8.2.5.  Ataskaitoje nurodomas atlikto bandymo tipas, pagrindinis bandymo principas ir kalibravimo riisis.
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8.2.6.  Ataskaitoje nurodomas metodas, taikytas atliekant PCDDJF ir dioksiny tipo PCB ekstrahavima.

8.2.7. Jeigu jtariama, kad meéginiai neatitinka reikalavimy, ataskaitoje turi bati nurodyta, kokiy veiksmy bus
imtasi. Jeigu méginiuose yra didelé PCDD/F koncentracija ir PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos koncent-
racija, ji turi biiti nustatyta (patvirtinta) patvirtinamuoju metodu.

8.2.8.  Neatitikimo nustatymo rezultatai pateikiami tik pagal patvirtinamaja analize.

8.3. Fizikiniai ir cheminiai atrankiniai metodai

8.3.1. Atrankos rezultatas jvardijamas kaip atitinkantis reikalavimus arba jtariamas neatitinkgs reikalavimy
(itartinas).

8.3.2. D¢l kiekvieno méginio matricos tipo ataskaitoje nurodoma didZiausia leidziamoji koncentracija arba lygis,
kurj pasiekus imamasi priemoniy, kuriais grindZiamas vertinimas.

8.3.3.  Be to, gali biiti nurodoma atskiry PCDDJF ir (arba) dioksiny tipo PCB giminingy junginiy koncentracija,
o TEQ verdiy rezultatai pateikiami kaip Zemutiné ribiné, virSutiné ribiné ir vidutiné ribiné koncentracija,
Rezultatai iSreiskiami tais paciais vienetais ir bent tuo paciu reik§miniy skaitmeny skai¢iumi, kaip Direktyva
2002/32[EB nustatyta didziausia leidziamoji koncentracija.

8.3.4. Pateikiamos atskiry vidiniy etalony iSgavos vertés, jei iSgavos vertés neatitinka 6.2.5 punkte nurodyto
intervalo, jei vir§ijama didZiausia leidZziamoji koncentracija (tokiu atveju vienos i§ dviejy kartotiniy analiziy
iSgavos vertés) ir visais kitais atvejais, kai to pragoma.

8.3.5.  Ataskaitoje nurodomas taikytas GC-MS metodas.

8.3.6.  Ataskaitoje nurodomas metodas, taikytas atliekant PCDD/F ir dioksiny tipo PCB ekstrahavima.

8.3.7. Jeigu itariama, kad meéginiai neatitinka reikalavimy, ataskaitoje turi bati nurodyta, kokiy veiksmy bus
imtasi. Jeigu méginiuose yra didelé PCDD/F koncentracija ir PCDDJF ir dioksiny tipo PCB sumos koncent-
racija, ji turi bliti nustatyta (patvirtinta) patvirtinamuoju metodu.

8.3.8.  Dél neatitikties gali bati nusprendZiama tik atlikus patvirtinamaja analize.

III SKYRIUS
Meéginiy ruoSimas ir reikalavimai, keliami analizés metodams, kurie taikomi vykdant oficialig ne
dioksiny tipo PCB koncentracijos pasaruose kontrolg

1. Taikymo sritis
Siame skyriuje nustatyti reikalavimai taikomi, kai pasarai tiriami vykdant oficialia ne dioksiny tipo PCB
kontrole ir atsizvelgiant j méginiy ruodimo ir analizés reikalavimus, taikomus kitais reguliavimo tikslais,
jskaitant paSary tkio subjekto atlickamg kontrole, kuria siekiama uztikrinti atitiktj Reglamento (EB)
Nr. 183/2005 nuostatoms.

2. Taikomi nustatymo metodai

Dujy chromatografija su elektrony pagavos detekcija (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS arba
lygiaverciai metodai.
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3. Tiriamyjy anali¢iy identifikavimas ir patvirtinimas
3.1. Santykiné sulaikymo trukmeé, atsizvelgiant i vidinius ar kontrolinius etalonus (priimtinasis nuokrypis yra
+/- 0,25 %).

3.2. Ne dioksiny tipo PCB atskyrimas nuo trukdanciyjy medziagy, visy pirma nuo kartu i§plaunamy PCB,
taikant dujy chromatografija, ypac jeigu méginiy koncentracija nevirsija teiséty riby ir turi biti patvirtinta
neatitiktis (*).

3.3. GC-MS metodams taikomi reikalavimai
Turi biiti stebimi bent nurodytas skai¢ius molekuliy jony arba molekuliy klasterio badingy jony:
a) du konkretiis jonai, kai taikoma HRMS;
b) trys konkretiis jonai, kai taikoma LRMS;

¢) du pradiniai jonai, kiekvienas su vienu konkreciu atitinkamu tarpiniu antriniu jonu, kai taikoma
dviguboji masiy spektrometrija (MS-MS).

DidzZiausios leidZiamosios nuokrypos, taikomos atrinkty masiy fragmenty pertekliaus santykiams:

Santykinis pasirinkty masiy fragmenty pertekliaus santykio nuokrypis nuo teorinio arba tikslinio jono
(dazniausiai kontroliuojamo jono) ir identifikacinio (-iy) jono (-y) kalibravimo etalono: + 15 %

3.4. GC-ECD metodams taikomi reikalavimai

DidzZiausia leidZiamajg koncentracija virSijantys rezultatai patvirtinami naudojant dvi dujy chromatografijos
kolonéles, kai nejudrios fazés yra skirtingo poliskumo.

4. Metodo efektyvumo jrodymas

Metodo efektyvumas patvirtinamas didZiausios leidziamosios koncentracijos intervale (didziausia leidZziamoji
koncentracija, padauginta i§ 0,5-2), taikant priimting pakartotos analizés pokycio koeficienta (zr. 9 punkte
nustatytus tarpinio glaudumo reikalavimus).

5. Kiekybinio nustatymo riba

Ne dioksiny tipo PCB kiekybinio nustatymo (LOQ (3) suma nevirSija tre¢dalio didZiausios leidziamosios
koncentracijos ().

6. Kokybés kontrolé

Nuolatiné tu$¢iyjy méginiy kontrolé, Zyméty etalony ir kokybés kontrolés méginiy analizé, dalyvavimas
atitinkamos srities tarplaboratoriniuose tyrimuose su atitinkamomis matricomis.

7. ISgavos kontrolé

7.1. Turi bati naudojami tinkami vidiniai etalonai, kuriy fizikinés ir cheminés savybés bty palyginamos su
tirlamosiomis analitémis.

() Nustatyta, kad daznai kartu i§plaunami PCB 28 ir 31, PCB 52 ir 69, taip pat PCB 138, 163 ir 164. Be to, taikant GC-MS, atsizvelgiama j
galimus didesnés eilés chlorinty giminingy junginiy fragmenty trukdzius.

(*) Kai taikoma, turéty bati vadovaujamasi dokumente ,Guidance Document on the Estimation of LOD and LOQ for Measurements in the
Field of Contaminants in Feed and Food* (http://ec.europa.eu/food/safety/animal-feed_en) nurodytais principais.

(}) Primygtinai rekomenduojama, kad tus¢iosios reagento vertés indélis j tersalo lygj méginyje biity mazesnis. Laboratorija privalo ripintis,
kad tusciyjy verciy pokytis biity kontroliuojamas, ypac kai tusciosios vertés yra atimamos.
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7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

10.

10.1.

Vidiniy etalony jdéjimas
[dé¢jimas | produktus (prie§ ekstrahavima ir gryninima).

Reikalavimai metodams, kuriuos taikant naudojami visi $esi ne dioksiny tipo PCB giminingi junginiai su
Zymétais izotopais:

a) rezultatai patikslinami atsizvelgiant i vidiniy etalony i§gavos vertes;
b) vidiniy etalony su Zymétais izotopais i§gavos vertés turi bati nuo 60 iki 120 %;

¢) mazesnés arba didesnés iSgavos vertés priimtinos, jeigu atskiri giminingi junginiai sudaro maziau nei
10 % ne dioksiny tipo PCB sumos.

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

a) atliekama kiekvieno méginio vidinio (-iy) etalono (-y) i§gavos kontrolé;
b) vidinio (-iy) etalono (-y) i8gavos vertés turi biiti nuo 60 iki 120 %;
¢) rezultatai patikslinami atsizvelgiant j vidiniy etalony i§gavos vertes.

Nezyméty giminingy junginiy iSgavos vertés tikrinamos naudojant Zymétuosius arba kokybés kontrolés
méginius, kuriy koncentracijos vertés patenka j didZiausios leidZziamosios koncentracijos intervalg. Siy
giminingy junginiy i§gavos vertés laikomos priimtinomis, jeigu jos yra nuo 60 iki 120 %.

Laboratorijoms taikomi reikalavimai

Vadovaujantis Reglamento (EB) Nr. 882/2004 nuostatomis, laboratorijos turi gauti patvirtintos institucijos,
veikiancios pagal ISO vadova 58, akreditacija, kad baity uztikrinta analizés kokybé. Laboratorijos turi bati
akredituotos pagal standartg EN ISO/IEC 17025. Be to, kai taikoma, turéty bati vadovaujamasi dokumente
,Technical Guidelines for the estimation of measurement uncertainty and limits of quantification for PCB
analysis“ nurodytais principais (!).

Tinkamumo charakteristikos. Ne dioksiny tipo PCB sumai didZiausios leidZiamosios koncentracijos
lygiu taikomi kriterijai

Masés spektrometrija su

izotopy skleidimu (1) Kiti metodai

Teisingumas nuo — 20 iki + 20 % nuo - 30 iki + 30 %
Tarpinis glaudumas (RSD, %) <15% <20%
VirSutinés ir Zemutinés ribiniy koncentracijy apskai- <20 % <20 %

¢lavimo skirtumas

(") Taikomi visi $esi Zyméti >C analogai, kaip reikalaujama pagal vidinius etalonus.

Rezultaty ataskaita

[ analizés rezultatus jtraukiama atskiry ne dioksiny tipo PCB koncentracija ir ty PCB giminingy junginiy
suma, pateikiamos kaip Zemutiné ribiné, virSutiné ribiné ir vidutiné ribiné koncentracija, kad rezultaty
ataskaitoje biity kuo daugiau informacijos ir juos biity galima aiskinti laikantis specialiyjy reikalavimy.

() Dabartiniai reikalavimai grindZiami TEF sistema, paskelbta leidinyje Toxicol Sci (M. Van den Berg et al, 93 (2), 223-241 (2006)).
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10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

Ataskaitoje nurodomas metodas, taikytas atliekant PCB ekstrahavima.

Turi bati pateiktos atskiry vidiniy etalony iSgavos vertés, jei i§gavos vertés neatitinka 7 punkte nurodyto
intervalo, jei vir$ijama didZiausia leidZiamoji koncentracija ir visais kitais atvejais, kai to praSoma.

Kadangi sprendZiant, ar méginys atitinka reikalavimus, reikia atsizvelgti i iSpléstaja matavimo neapibrézti, §j
parametra taip pat reikia pateikti. Todél analizés rezultatai ataskaitoje pateikiami kaip x +/- U, ¢ia
x — analizés rezultatas, U — iSpléstoji matavimo neapibréztis, taikant aprépties koeficientg 2, kuriuo
uztikrinamas mazdaug 95 % pasikliovimo lygis.

Rezultatai iSreiskiami tais paciais vienetais ir bent tuo paciu reik§miniy skaitmeny skai¢iumi, kaip Direktyva
2002/32[EB nustatyta didziausia leidZiamoji koncentracija.”
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