L 91/8

Eiropas Savienibas Oficialais Véstnesis

29.3.2012.

KOMISIJAS REGULA (ES) Nr. 278/2012
(2012. gada 28. marts),

ar ko groza Regulu (EK) Nr. 152/2009 attieciba uz dioksinu un polihlorbifenilu daudzumu
noteikSanu

(Dokuments attiecas uz EEZ)

EIROPAS KOMISIJA,
nemot véra Ligumu par Eiropas Savienibas darbibu,

nemot véra Eiropas Parlamenta un Padomes 2004. gada
29. aprila Regulu (EK) Nr. 882/2004 par oficialo kontroli, ko
veic, lai nodro$inatu atbilstibas parbaudi saistiba ar dzivnieku
baribas un partikas aprites tiesibu aktiem un dzivnieku veselibas
un dzivnieku labturibas noteikumiem ('), un jo ipasi tas 11.
panta 4. punktu,

ta ka:

(1)  Eiropas Parlamenta un Padomes 2002. gada 7. maija
Direktiva 2002/32[EK par nevélamam vielam dzivnieku
bariba (3) nosaka dioksinu, furanu un polihlorbifenilu
(PCB) maksimali pielaujamos daudzumus bariba un

darbibas robezlielumus izpétes uzsaksanai, ko dalibvalstis
veic, lai identificétu $o vielu avotus.

(2)  Komisijas 2009. gada 27. janvara Regula (EK) Nr.
152/2009, ar ko nosaka paraugu nemsanas un analizes
metodes baribas oficialajai  kontrolei (), noraditas
metodes polihlordibenzo-p-dioksinu (PCDD), polihlordi-
benzofuranu (PCDF) un dioksiniem lidzigu polihlorbife-
nilu (PCB) daudzumu noteikSanai bariba.

(3)  Skrininga analizes metodi ar plasi pienemamu validaciju
un lielu jaudu var izmantot, lai identificétu paraugus ar
ievérojamu PCDDJF un dioksiniem lidzigu PCB koncen-
traciju (vélams atlasit paraugus, kuros parsniegts darbibas
robezlielums un nodrosinat tadu paraugu atlasi, kuros
parsniegta maksimali pielaujama koncentracija). PCDD/[F
un dioksiniem lidzigu PCB koncentracija $ajos paraugos
janosaka ar apstiprinosas analizes metodi. Tapéc attiecigi
ir janosaka atbilstigas prasibas skrininga metodes izman-
toSanai, parliecinoties par to, ka maksimali pielaujama
koncentracija attieciba pret Skietami atbilstosu attiecibu
ir mazaka par 5 %, ka ari stingras prasibas attieciba uz
apstiprinosas analizes metodém. Turklat apstiprinoSas

metodes lauj noteikt koncentraciju arf maza fona diapa-
zona. Tas ir svarigi attieciba uz laika tenden¢u un iedar-
bibas noveértéjuma parraudzibu un maksimali pielaujamas
koncentracijas un darbibas robezlielumu atkartotu noveér-
téSanu.

(4)  Nemot véra dioksinu un dioksiniem lidzigu PCB maksi-
mali pielaujamas koncentracijas korigéSanu un Direktiva
2002/32[EK noteiktas prasibas attieciba uz PCB, kas nav
lidzigi dioksiniem, ka ari nepiecieSamibu atjauninat krité-
rijus skrininga metodém, ir jagroza noteikumi par diok-
sinu un PCB noteikSanu bariba, ko paredz Regulas (EK)
Nr. 152/2009 V pielikuma B dala. Lai noteikumi bitu
skaidri un saprotami, ir lietderigi aizstat V pielikuma
B dalu.

(5)  Lai visa Savieniba nodrosinatu saskanotu piemérosanas
veidu, ir loti svarigi analizu rezultatus pazinot un inter-
pretét vienadi.

(6)  Tadel attiecigi jagroza Regulas (EK) Nr. 152/2009 V
pielikums.

(7)  Saja regula paredzétie pasakumi ir saskana ar Partikas
aprites un dzivnieku veselibas pastavigas komitejas atzi-
numu, un ne Eiropas Parlaments, ne Padome nav iztei-
kusi pret tiem iebildumus,

IR PIENEMUSI SO REGULU.
1. pants

Regulas (EK) Nr. 152/2009 V pielikuma B dalu groza saskana ar
§is regulas pielikumu.

2. pants

Si regula stdjas speka divdesmitaja diena péc tas publicésanas
Eiropas Savienibas Oficialaja VestnesT.

To pieméro no spéka stasanas dienas.

Si regula uzliek saistibas kopuma un ir tiesi piemérojama visas dalibvalstis.

Briselé, 2012. gada 28. marta

OV L 165, 30.4.2004., 1. Ipp.
() OV L 140, 30.5.2002., 10. Ipp.
OV L 54, 26.2.2009., 1. Ipp.

Komisijas varda —
priekssedetajs
José Manuel BARROSO
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PIELIKUMS

Regulas (EK) Nr. 152/2009 V pielikuma B daju “DIOKSINU (PCDD/PCDF) UN DIOKSINIEM LIDZIGU PCB DAUDZUMU
NOTEIKSANA” aizstdj ar:

“B. DIOKSINU (PCDD/PCDF) UN PCB DAUDZUMU NOTEIKSANA
I NODALA
Paraugu nemsanas un analiZu rezultatu interpreticijas metodes
1. Merkis un darbibas joma

Polihlordibenzo-p-dioksinu (PCDD), polihlordibenzofuranu (PCDF), dioksiniem lidzigu polihlorbifenilu (PCB) (*)
un tadu PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, paraugus, kas paredzéti baribas oficialajai kontrolei, nem saskana ar I
pielikuma noteikumiem. Attiectba uz tadu vielu vai produktu kontroli, kas vienmérigi sadaliti visa bariba,
pieméro I pielikuma 5.A punkta paredzétas kvantitativas prasibas. Ta iegiitos kopparaugus uzskata par rakstu-
rigiem tam partijam vai apakSpartijam, no kuram tie nemti. Atbilstibu Direktiva 2002/32[EK noteiktajai maksi-
mali pielaujamajai koncentracijai konstaté, pamatojoties uz laboratorijas paraugos noteikto daudzumu.

(*) Toksiskuma ekvivalences koeficientu (TEF) tabula dioksiniem, furaniem un dioksiniem lidzigiem PCB:
Pasaules Veselibas organizacijas toksiskuma ekvivalences koeficienti WHO-TEF kaitigas iedarbibas bistamibas
riska novértésanai uz cilvéka organismu, pamatojoties uz Pasaules Veselibas organizacijas (PVO) Starptautiskas
Kimiskas drosibas programmas (SKDP) ekspertu sanaksmé 2005. gada jiinija Zenéva izteiktajiem atzinumiem
(Martin van den Berg et al., 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. Ipp., (2006)).

Radnieciga viela TEF vértiba Radnieciga viela TEF vértiba
Polihlordibenzo-p-dioksini “Dioksiniem lidzigi” PCB:
(“PCDD”) un polihlordibenzofu- neorto PCB + mono-orto
rani (“PCDF”) PCB
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Neorto 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

Lietotie saisindjumi: “T” = tetra; “Pe” = penta; “Hx” = heksa; “Hp” = hepta; “O” = okta; “CDD” = hlordibenzdioksins; “CDF" =
hlordibenzfurans; “CB” = hlorbifenils.

Saja V pielikuma dala pieméro definicijas, kas noraditas Komisijas 2002. gada 14. augusta Lemuma 2002/657/EK
I pielikuma, ar ko isteno Padomes Direktivu 96/23/EK par analizes metozu veiktsp&u un rezultatu interpreté-
Sanu (*¥).

() OV L 221, 17.8.2002,, 8. Ipp.
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Partijas vai apakspartijas atbilstiba specifikacijai
Attieciba uz PCB, kas nav lidzigi dioksiniem

Partija atbilst specifikacijai, ja analizes rezultats neparsniedz PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, maksimali pielau-
jamo koncentraciju, kas noteikta Direktiva 2002/32/EK, nemot véra mérjjumu neprecizitati.

Partija neatbilst specifikacijai, ja augsgja robeza (***) analizu rezultatam, kas apstiprinats otrreizéja analizé (****),
parsniedz maksimali pielaujamo koncentraciju, kas noteikta Direktiva 2002/32/EK, nemot véra mérfjumu nepre-
cizitati.

Meérjjumu neprecizitati nem veéra atbilstosi vienai no $adam pieejam:

— aprékinot izvérsto neprecizitati, izmantojot parklasanas koeficientu 2, kas nodrosina aptuveni 95 % ticamibas
pakapi. Partija vai apakspartija nav atbilstoda, ja, atnemot U no izméritas vértibas, ieghita vertiba ir virs
maksimali pielaujamas koncentracijas,

— nosakot iz3kirSanas robezu (CCa) saskana ar Lémuma 2002657 EK I pielikuma 3.1.2.5. apakSpunktu. Partija
vai apakspartija nav atbilstosa, ja izmérita vértiba ir vienada ar CCa vai virs tas.

Sos interpretacijas noteikumus pieméro analizes rezultatam, kas iegiits parauga oficialaja kontrolé. Ja analize
vajadziga aizstavibas vai arbitrazas noliikos, pieméro valsts tiesibu aktus.

(***) “Augsjas robezas” jédziena jaizmanto kvantitativas noteikSanas robeza, lai aprékinatu katras kvantitativi
nenoteiktas radniecigas vielas devumu. “Apakséjas robezas” jédziena jaizmanto nulle, lai aprékinatu katras
kvantitativi nenoteiktas radniecigas vielas devumu. “Vidgjas robezas” jédziena jaizmanto puse no kvanti-
tativas noteikSanas robezas, lai aprékinatu katras kvantitativi nenoteiktas radniecigas vielas devumu.

(****) Otrreiz&ja analize ir nepiecieSama, lai izslégtu iek3€jas savstarpgjas piesarnoSanas iespéju vai paraugu
nejausu samainiSanu. Pirmo analizi izmanto atbilstibas parbaudei, nemot véra mérjjumu neprecizitati. Ja
analize tiek veikta saistiba ar piesarpojumu, otrreizgju analizi apstiprinajuma giiSanai var neveikt, ja vien ir
iespgjams izsekot tam, ka analizei atlasitie paraugi ir saistiti ar notikuso piesarpojumu.

Attieciba uz PCDD/F un dioksiniem lidzigiem PCB

Partija atbilst specifikacijai, ja vienas analizes rezultats:

— kas veikta, izmantojot skrininga metodi ar Skictamas atbilstibas attiecibu mazaku par 5 %, norada, ka
koncentracija neparsniedz attiecigo PCDD/PCDF maksimali pielaujamo koncentraciju un PCDD/PCDF un
dioksiniem lidzigu PCB summu, kas noteikta Direktiva 2002/32/EK,

— kas veikta, izmantojot apstiprino§u metodi, neparsniedz attiecigo PCDD/PCDF maksimali pielaujamo koncen-
traciju un PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB summu, kas noteikta Direktiva 2002/32[EK, nemot véra
meérijumu neprecizitati.

Veicot skriningu, janosaka robezvértiba, kas janem véra testos piepémumu izteikSanai par parauga atbilstibu
attiecigajai vajadzigajai koncentracijai, kas noteikta attieciba uz PCDD/PCDF vai PCDD/PCDF un dioksiniem
lidzigu PCB summu.

Partija neatbilst specifikacijai, ja augs¢ja robeza (*****) analizu rezultatam, kas iegiits ar apstiprinosu metodi un
apstiprinats otrreiz&ja analizé, parsniedz maksimali pielaujamo koncentraciju, kas noteikta Direktiva 2002/32/EK,
nemot vera mérjumu neprecizitati (¥****¥),

Meérfjjumu neprecizitati nem veéra atbilstosi vienai no $adam pieejam:

— aprekinot izvérsto neprecizitati, izmantojot parklasanas koeficientu 2, kas nodrosina aptuveni 95 % ticamibas
limeni. Partija vai apak3partija nav atbilstosa, ja, atnemot U no izméritas vértibas, iegfita vértiba ir virs
maksimali pielaujamas koncentracijas. Ja PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigus PCB nosaka atseviski, PCDD/
PCDF un dioksiniem lidzigu PCB atsevisku analizu rezultatu aprékinata izveérstas neprecizitates summa jaiz-
manto ka PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB summa,

— nosakot izskirSanas robezu (CCa) saskana ar Komisijas Lémuma 2002/657/EK I pielikuma 3.1.2.5. punktu.
Partija vai apak3partija nav atbilstoSa, ja izmérita vértiba ir vienada ar CCa vai virs tas.
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Sos interpretacijas noteikumus pieméro analizu rezultitam, kas iegfits parauga oficialaja kontrolé. Ja analize
vajadziga aizstavibas vai arbitrazas nolikos, pieméro valsts tiesibu aktus.

(****¥) “Augsgjas robezas” jédziena jaizmanto kvantitativas noteikSanas robeza, lai aprékinatu katras kvantitativi
nenoteiktas radniecigas vielas devumu toksiska ekvivalenta koncentracija (TEQ). “Apaksgjas robezas”
jédziena jaizmanto nulle, lai aprékinatu katras kvantitativi nenoteiktas radniecigas vielas devumu TEQ.
“Vidgjas robezas” jédziena jaizmanto puse no kvantitativas noteikSanas robezas, lai aprékinatu katras
kvantitativi nenoteiktas radniecigas vielas devumu TEQ.

(****) Otrreiz€ja analize ir nepiecieSama, lai izslégtu iek3Gjas savstarpéjas piesarnosanas iespéju vai paraugu
nejausu samaini$anu. Pirmo analizi, nemot véra mérijjumu neprecizitati, izmanto atbilstibas parbaudei. Ja
analizi veic saistiba ar piesarnojumu, tad apstiprinajumu ar otrreiz&ju analizi var neveikt, ja vien analizei
atlasitie paraugi caur izsekojamibu ir saistiti ar $o piesarnojumu.

3. Rezultati, kas parsniedz darbibas robeZlielumus, ki noteikts direktivas 2002/32/EK 1I pielikuma

Darbibas robezlielumi paredzéti izmantoSanai paraugu atlasé tajos gadijumos, kad ir jaidentificé piesarnojuma
avots un javeic pasakumi, lai to samazinatu vai novérstu. Skrininga metodes nosaka $o paraugu atlasei piemé-
rotas robezvértibas. NepiecieSamas darbibas avota identificéSanai un piesarnojuma samazinasanai vai novérsanai
tiek veiktas tikai tad, ja otrreizéja analizé ar apstiprino$u metodi un nemot véra mérijumu neprecizitati (*******),
tiek apstiprinata darbibas robezlieluma parsniegsana.

(peeeeey - Skaidrojums un prasibas attieciba uz otrreizéjas analizes darbibas robezlielumu kontroli ir identis-
kas (****) zemsvitras piezimé noraditajam prasibam attieciba uz maksimali pielaujamo koncentraciju.

I NODALA

Paraugu gatavosSana un prasibas attieciba uz analizes metodem, ko izmanto dioksinu (PCDD/PCDF) un dioksiniem
lidzigu PCB daudzumu oficialai kontrolei bariba

1. Piemérosanas joma

Saja pielikuma noteiktas prasibas pieméro, ja baribu analizé, lai veiktu 2,3,7,8-aizvietoto polihlordibenzo-p-
dioksinu un polihlordibenzofuranu (PCDD/F) un dioksiniem lidzigu polihlorbifenilu (dioksiniem lidzigu PCB)
daudzumu oficialu kontroli, ka ari regularu parbauzu vajadzibam.

PCDDJF un dioksiniem lidzigu PCB klatbiitnes uzraudzibu bariba var veikt divos dazados nolikos:

a) lai atlasitu tos paraugus, kuros PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB daudzumi parsniedz maksimali pielaujamo
koncentraciju vai darbibas robezlielumus. S pieeja var ietvert skrininga metodi, kas lauj paraugu atlasi veikt
rentabli un jaudigi, tadéjadi palielinot iespéjas atklat jaunus gadijumus, kas var paklaut patérétajus batiskiem
veselibas apdraudéjumu riskiem. Skrininga metodes var ietvert gan bioanalizu metodes, gan GC/MS metodes.
Tas bitu japieméro ar mérki nepielaut Skietami atbilstou rezultatu iegisanu. PCDD|F koncentracija un
PCDDJF un dioksiniem lidzigu PCB summa $ajos paraugos ar butisku koncentraciju janosaka/jaapstiprina,
izmantojot apstiprinosu metodi;

=

lai noteiktu PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB daudzumus baribas paraugos zema fona limenu diapazona.
Tas ir svarigi, lai sekotu lidzi tendencém laika, iedzivotdju riska novértéjumam un izveidotu datu bazi
iespgjamam iedarbibas koncentracijas un maksimali pielaujamas koncentracijas atkartotam noveértéjumam.
Sis mérkis ir sasniedzams ar apstiprino§dm metodém, kas vajadzigas, lai precizi identificetu un kvantificgtu
PCDDJF un dioksiniem lidzigus PCB ar noteiktu ticamibu. Sis metodes var izmantot rezultdtu apstiprinasanai,
kas iegtti ar skrininga metodém, un zemu fona limenu noteik3anai, veicot baribas kontroli. Tam ir ari svariga
nozime radniecigo vielu noteik3ana, lai identificétu iespéama piesarnojuma avotu. Paslaik $ajas metodés
izmanto augstas izskirtsp&jas gazes hromatografijufaugstas izskirtsp&jas masspektrometriju (HRGC/HRMS).

2. Metozu klasifikacija atbilstigi to kvantitativajai pakapei (********)

(k) Adaptéts attieciba uz PCDDJF un dioksiniem lidzigiem savienojumiem no dokumenta “Guidelines for the
validation of screening methods for residues of veterinary medicines” (“Pamatnostadnes skrininga metoZu
validéSanai attieciba uz veterinaro zalu atlickim”), ES references laboratorijas (ESRL) attieciba uz
veterinaro zalu un piesarnotaju atliekim dzivnieku izcelsmes partika Fuzéra, Berliné un Bilthovena,
20/1/2010, http:|/ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_enhtm


http://ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm
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2.1.

2.2

2.3.

4.2.

Kvalitativo metozu izmantosana lauj sanemt apstiprino$u/neapstiprino$u signalu par nosakamas vielas klatbatni
bez kvantitativas norades par Skietami analizgjamas vielas koncentraciju. Kvalitativas metodes var nodro$inat
puskvantitativu rezultatu iegiisanu, tacu tas izmanto vienigi apstiprinosa/neapstiprinosa pienémuma zinojumam,
lai noraditu, vai daudzumi parsniedz vai neparsniedz konkrétas robezas, pieméram, noteikSanas robezas, kvan-
titativas noteik3anas robezas vai robezvértibas.

Attieciba uz PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB maksimali piclaujamas koncentracijas bariba kontroli un
darbibas robezlielumiem var piemérot tadas skiininga metodes, kuru pamata ir analizu rezultata un robezvértibas
salidzindjums un kuras sniedz apstiprinosu/neapstiprinosu pienémumu attieciba uz noradi par interes¢josas
koncentracijas iespéjamo parsniegsanu.

Puskvantitativas metodes ir metodes, kas sniedz aptuvenu noradi par Skietami analiz€jamas vielas koncentraciju,
savukart skaitliskais rezultats neatbilst kvantitativo metozu prasibam. Puskvantitativas metodes var izmantot
informacijas iegiidanai par analizéjamas vielas koncentracijas diapazonu, lai analitikis varétu noteikt kalibrésanas
diapazonu vélak veicamajam apstiprinoSajam testam un kvalitates kontroles vajadzibam. Tadé] par puskvantita-
tivajam metodém uzskata turpmak minétas metodes:

a) metodes, kuru pamata ir biologisko principu izmantoSana, pieméram, $tnu testi, receptoru testi vai imintesti
(turpmak bioanalizu metodes), un ar kuram var noteikt analizéjamo vielu, ietver kalibréSanas Iikni, apstipri-
nosu/neapstiprino$u pienémumu attieciba uz noradi par intereséjosas koncentracijas iesp&jamo parsniegsanu
un lauj zinot par rezultatu ka bioanalizes ekvivalentu (BEQ), kas norada uz TEQ vértibam paraugs;

b) fizikali kimiskais tests (pieméram, gazu hromatografija-masspektrometrija/masspektrometrija (GC-MS/MS) vai
gazu hromatografija/zemas izskirtspéjas masspektrometrija (GC/LRMS)), kura izmeritas metodes precizitates
raditaji neatbilst kvantitativo testu prasibam.

Kvantitativas metodes atbilst tadam pasam prasibam attieciba uz pareizibu, dinamisko diapazonu un precizitati,
kadas attiecinamas uz apstiprino$dm metodém. Ja ir vajadziga kvantifikicija, kvantitativais metodes valide ka
apstiprinosas metodes.

Vispariga informacija

Lai aprekinatu toksiskuma ekvivalenta koncentraciju (TEQ), katras vielas koncentraciju konkrétaja parauga reizina
ar vielas attiecigo toksiskuma ekvivalenta koeficientu (TEF), ko nosaka Pasaules Veselibas organizacija un kas
minéts $a pielikuma papildindjuma, péc tam $os reizinajumus summeé, lai iegiitu dioksiniem lidzigu savienojumu
kopéjo koncentraciju, kas izteikta toksiskuma ekvivalentos (TEQ).

Tikai $is regulas V pielikuma B dala atseviskas radniecigas vielas kvantitativas noteikSanas pienemta specifiska
robeza ir tada analizéjamas vielas koncentracija parauga ekstrakta, kurai atbilst instrumenta atbilde pie diviem
atskirigiem joniem, kurus kontrolé pie mazak jutiga signala S|T (signala/troksna) attiecibas 3:1, un tadiem
kritérijiem, kas noraditi, pieméram, standarta prEN 16215 (Dzivnieku bariba — dioksinu un dioksiniem lidzigu
PCB noteiksana ar gazu hromatografiju/augstas izskirtspéjas masspektrometriju (GC/HRMS) un PCB indikatora
noteiksanai (GC/HRMS)) un/vai EPA metodes 1613 parskatitaja B varianta.

Bioanalizu skrininga metodes radniecigas vielas limeni nesniegs rezultatus, bet vienigi noradi (********) par TEQ
limeni, kas izteikts bioanalizu ekvivalentos (BEQ), lai apstiprinatu faktu, ka ne visi parauga ekstrakta esosie
savienojumi, kas testa rada signalu, var atbilst visam TEQ principa prasibam.

Skrininga un apstiprinosas metodes var piemérot tikai konkrétas matrices kontroles vajadzibam, ja metodes ir
pietickami jutigas, lai noteiktu koncentracijas ticamibu vajadzigaja limeni (darbibas robezlielums vai maksimali
pielaujama koncentracija).

(preeea) Bioanalizu metodes nav ipasi paredzétas tam radniecigajam vielam, kas ieklautas TEF shéma. Citi
strukturali radniecigi AhR aktivi savienojumi var biit parauga ekstrakta, kas ietekmé vispargjo signalu.
Tadé] TEQ limeni parauga nevar noteikt ar bioanaliZu rezultatiem un tos var vienigi izmantot ka
noradi.

Kvalitates nodro$inasanas prasibas
Javeic pasakumi, lai neviena no paraugu nemsanas un analizes procediiras posmiem nepielautu paraugu savstar-
p&ju piesarnoSanos.

Paraugi jauzglaba un jatransporté stikla, aluminija, polipropiléna vai polietiléna konteineros, kas pieméroti
paraugu uzglabasanai un kas neietekmé tajos eso§o PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB daudzumus. No
parauga konteinera jaaizvac papira puteklu pédas.
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Paraugi jauzglaba un jatransporté ta, lai saglabatu baribas parauga integritati.

Vajadzibas gadijuma katru laboratorijas paraugu riipigi sasmalcina un samaisa, izmantojot apstradi, kas nodrosina
pilnigu homogenizaciju (pieméram, samal ta, lai paraugs pilniba izietu caur 1 mm sietu). Parlicku mitri paraugi
pirms sasmalcinasanas jaizzave.

Javeic reagentu, stikla trauku un aprikojuma kontrole, lai nepielautu ar TEQ vai BEQ pamatoto rezultatu
ietekmésanu.

Javeic tuksa analize, izpildot pilniba visu analizes procediru bez analizgjama parauga.

Attieciba uz bioanalizu metodém japarbauda visi analizé izmantotie stikla trauki un $kidinataji, vai tajos nav
savienojumi, kas traucé noteicamo savienojumu konstatéSanu darba diapazona. Stikla traukus skalo ar skidina-
tajiem vai karsé temperatiira, kas piemérota PCDD/PCDF, dioksiniem lidzigu savienojumu dalinu un traucjosu
savienojumu likvidé$anai no to virsmas.

Ekstrakcijai izmantojama parauga daudzumam jabit pietiekami lielam, lai tiktu ievérotas prasibas attieciba uz
pietiekami zemu darba diapazonu, tostarp interesgjoso koncentraciju.

Ipasajam paraugu sagatavosanas procediiram, ko izmanto attiecigajiem produktiem, ir jabiit apstiprinatam
saskana ar starptautiski piepemtam vadlinijam.

PRASIBAS LABORATORIJAM

Saskana ar Regulas (EK) Nr. 882/2004 noteikumiem laboratorijas akredité atzita iestade, kas darbojas saskana ar
ISO Guide 58, lai nodrosinatu to, ka laboratorijas pieméro analizu kvalitates nodrosinasanu. Laboratorijas akre-
dité, ievérojot EN ISO/IEC 17025 standartu.

Laboratoriju kompetence ir japierada ar pastavigu un veiksmigu piedaliSanos starplaboratoriju pétijumos, kuros
nosaka PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigus PCB attiecigajas baribas matricas un koncentracijas diapazonos.

Laboratorijas, kurds paraugu regularai kontrolei izmanto skrininga metodes, izveido ciesu sadarbibu ar labora-
torijam, kas izmanto apstiprinosu metodi gan attieciba uz kvalitates kontroli, gan iesp&ami inficétu paraugu
analizes rezultatu apstiprinasanu.

Pamatprasibas, kas jaievéro attiecibi uz dioksinu (PCDD/PCDF) un dioksiniem lidzigu PCB analizes
procediiru

Zems darba diapazons un kvantitativas noteikSanas robezas

PCDD/PCDF nosakamajiem daudzumiem jabiit augsgjo femtogramu (10~ '° g) robezas, jo dazi no tadiem
savienojumiem ir arkartigi toksiski. Attieciba uz lielako dalu PCB radniecigo vielu kvantitativas noteik3anas
robeza nanogramu (10~ 7 g) robezas ir pietiekama. Lai izméritu toksiskakas dioksiniem lidzigu PCB radniecigas
vielas (jo ipasi neorto aizvietotas radniecigas vielas), darba diapazona zemakais punkts atbilst zemakajam pikog-
ramu (10712 g) limenim. Attieciba uz visam parégjam PCB radniecigam vielam kvantitativas noteiksanas robeza
nanogramu (10”7 g) robezas ir pietickama.

Augsta selektivitate (specifiskums)

Jaatskir PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigi PCB no daudziem citiem vienlaikus ekstrahétiem un varbutgji trau-
cgjosiem savienojumiem, kuru koncentricija lidz vairakam kartam parsniedz nosakamas vielas koncentraciju.
Attieciba uz GC/MS metodém ir jadiferencé tadas atskirigas radniecigas vielas ka toksiskas vielas (pieméram,
septinpadsmit 2,3,7,8-aizvietotie PCDD/PCDF un divpadsmit dioksiniem lidzigi PCB) un citas radniecigas vielas.

Bioanalizu metodém ir janodrosina, ka noteicamos savienojumus var noteikt ka PCDD/PCDF un/vai dioksiniem
lidzigu PCB summu. Paraugu attira, lai likvidétu savienojumus, kas rada Skietami neatbilstosus rezultatus, vai
savienojumus, kas var mazinat signalu, radot Skietami atbilstosus rezultatus.

Liela precizitate (ticamiba un precizitate, biotesta acimredzama atgiistamiba)

Attieciba uz GC/MS metodém ir janodrosina pareizs patiesas koncentracijas novértéjums parauga. Liela precizitate
ir vajadziga, lai noteikta TEQ limena mazas ticamibas dé] nevarétu noraidit parauga analizes rezultatus. Precizitati
izsaka ka ticamibu (starpiba starp analizéjamas vielas vidéjo vértibu, kas izmeérita, analiz§jot sertificétu materialu,
un tas sertificéto vértibu, kas izteikta procentos) un precizitati (RSDy relativa standartnovirze, ko aprékina no
rezultatiem, kas iegiiti saskana ar reproducgjamibas nosacjjumiem).
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Attieciba uz bioanalizu metodém ir janosaka biotesta acimredzama atgiistamiba. Biotesta acimredzama atgiista-
miba ir BEQ limenis, kas aprékinats no TCDD vai PCB 126 kalibrésanas liknes, kas korigéta atbilstigi tuksajam
paraugam, péc tam dalot ar GC/HRMS noteikto TEQ limeni. Ta rezultata jakorigé tadi koeficienti ka PCDD/PCDF
un dioksiniem lidzigu savienojumu zudums ekstrakcijas laika un attiriSanas posmos, vienlaikus ekstrahéti savie-
nojumi, kas palielina vai samazina signalu (agonistiska un antagonistiska iedarbiba), liknes atbilstibas kvalitate vai
atSkiribas starp toksiskuma ekvivalences koeficientu (TEF) un relativas potences (REP) vértibam. Biotesta acimre-
dzama atgiistamiba tiek aprékinata no piemérotiem standartparaugiem ar dazadam reprezentativam radniecigam
vielam aptuveni intereséjosa koncentracija.

Validacija vajadzigas koncentracijas diapazond un visparigi kvalitates kontroles pasakumi

Laboratorijas pierada metodes veiktspéju vajadzigas koncentracijas diapazond, pieméram, 0,5, 1 un 2 reizes
vajadziga koncentracija ar atbilstosu variacijas koeficientu atkartotai analizei validésanas procediiras un regularas
analizes laika.

Kvalitates ieks¢jas kontroles nolikos regulari izdara tukSo paraugu analizes un kontrolparaugu analizes ar
standartvielu piedevas analizi vai kontrolparaugu analizi (ja iesp&ams, ieteicams izmantot sertificétu standar-
tmaterialu). Lai parliecinatos, ka analizes veiktspéja atbilst prasibam, izveido un parbauda tukSo paraugu analizu,
kontrolparaugu analizu ar standartvielu piedevas analizi vai kontrolparaugu analizu kvalitates kontroles grafikus.

Kvantitativas noteikSanas robeZa

Attieciba uz bioanalizu skrininga metodém kvantitativas noteik3anas robezas (LOQ) nav obligati janosaka, tacu
metodei ir japierada, ka ta var diferencét tuksa parauga vértibu un robezvértibu. Lai noteiktu BEQ limeni,
janosaka zinojama limena robeza to paraugu analizé$anai, kuros uzraditais signals ir zem 3$a limena. Ir japierada,
ka zinojamais limenis atskiras no procediras tuksajiem paraugiem vismaz ar koeficientu 3 un ta signals ir
zemaks par darba diapazonu. Tadg] tas jaaprékina no paraugiem, kuros noteicamie savienojumi aptuveni atbilst
vajadzigajam obligatajam limenim, un nevis no S/T attiecibas vai tuksas analizes.

Kvantitativas noteik3anas robezai apstiprino$aja metodg ir jabat aptuveni vienai piektdalai no vajadzigas koncen-
tracijas.

Analitiskie kriteriji

Lai jegiitu ticamus rezultatus, izmantojot apstiprinodas vai skrininga metodes, TEQ vai BEQ vértibai ir jaatbilst
turpmak minétajiem kritérijiem atkariba no ta, vai vértiba tiek noteikta ka TEQ kopgja summa (ka PCDD/PCDF
un dioksiniem lidzigu PCB summa) vai PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigiem PCB katram atseviski:

Skrinings, k‘ur§Aiz_n?axztoFas_bioanaliiu Apstiprinosas metodes
metodes vai fizikali kimiskas metodes
Skietami atbilstosa attieciba (*) ne vairak ka 5 %
Ticamiba no —20 % lidz +20 %
Atkartojamiba (RSD,) ne vairak ka 20 %
Reproducgjamiba laboratorija ne vairak ka 25 % ne vairak ka 15 %
(RSDg)

(*) attieciba uz maksimali pielaujamo koncentraciju.

Ipasas prasibas skrininga metodem

Skrininga var izmantot gan GC/MS, gan bioanalizu metodes. Attieciba uz GC/MS metodém jaievéro 7. punkta
noteiktas prasibas. IpaSas prasibas attieciba uz $unu bioanalizu metodém tiek noteiktas 8. punkta.

Laboratorijas, kas paraugu regularai kontrolei izmanto skrininga metodes, izveido ciesu sadarbibu ar laboratori-
jam, kas izmanto apstiprinou metodi.

Skrininga metodes veiktspéjas parbaude ir vajadziga regularas analizes laika, veicot analizes kvalitates kontroli un
metozu pastavigu validéSanu. Atbilstosu rezultatu kontrolei ir vajadziga ilgstosa programma.
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Parbauda iesp&jamo stnas signala slapéSanu un citotoksicitati.

Regulara skrininga laika parauga ekstrakta 20 % izméra ar pievienotu 2,3,7,8-TCDD, kas atbilst vajadzigajai
koncentracijai, vai bez ta, lai parbauditu, vai parauga ekstrakta esosas traucgjosas vielas iespéjami neslapé signalu.
Parauga ar standartvielu piedevu izmérito koncentraciju salidzina ar parauga ekstrakta, kam nav pievienota
standartviela, koncentracijas summu, pieskaitot standartvielu piedevu koncentraciju. Ja $1 izmeérita koncentracija
parsniedz aprékinato (summu) koncentraciju par vairak neka 25 %, tas norada uz iesp&jamo signala slapéanu un
attiecigo paraugu iesniedz, lai veiktu GC/HRMS apstiprinosu analizi. Rezultatus kontrolé, izmantojot kvalitates
kontroles grafikus.

Atbilstosu paraugu kvalitates kontrole.

Atkariba no parauga matrices un laboratorijas pieredzes aptuveni no 2 lidz 10 % atbilstoSo paraugu apstiprina ar
GC/HRMS metodém.

Skietami atbilstosu attiecibu noteiksana, izmantojot kvalitates kontroles datus.

Janosaka Skietami atbilstodu rezultatu attieciba, kas iegiiti, veicot tadu paraugu skriningu, kuros nosakama
koncentracija ir zem vai virs maksimali pielaujamas koncentracijas vai darbibas robezlieluma. Faktiskajam skie-
tami atbilstoSajam attiecibam jabuit mazakam par 5 %. Ja atbilstosu paraugu kvalitates kontroles laika no vienas
matrices/matriu grupas var iegit vismaz 20 apstiprinatus rezultatus, secindjumi par Skietami atbilstodu attiecibu
ir ieglistami no §is datu bazes. Paraugu rezultatus, kas analizéti, izmantojot salidzinoSus testus vai piesarnojuma
gadijumus, un kuru koncentracijas diapazons aptver, pieméram, 2 reizes liclaku maksimali pielaujamo koncen-
traciju (MPK), ari var ieklaut obligatajos kietami atbilstoas attiecibas novértésanas 20 rezultatos. Paraugos ieklauj
visbiezak izmantojamas radniecigas vielas, kas iegtitas no dazadiem avotiem.

Lai gan skrininga testus biitu vélams veikt, lai noteiktu paraugus, kuros parsniegts darbibas robezlielums, kritérijs
Skietami atbilstosu attiecibu noteik$anai ir maksimali pielaujama koncentracija, nemot veéra apstiprinosas metodes
meérijumu neprecizitati.

lesp&jami neatbilstosi paraugi, kas iegiiti, veicot skriningu, vienmér japarbauda ar apstiprinosas analizes metodi
(GC/HRMS). Sos paraugus var arf izmantot, lai novértétu skietami neatbilstosu rezultdtu proporciju. Attieciba uz
skrininga metodém Skietami neatbilstosu rezultatu attieciba ir rezultatu frakcija, kas apstiprinati par atbilstosiem
ar GC/HRMS apstiprino$o analizi, arl tad, ja iepriekséja skrininga iegiitais paraugs tika uzskatits par iesp&ami
neatbilstosu. Skrininga metodes prieksrocibu novértéjuma pamata jabit Skietami neatbilstosu paraugu un parbau-
dito paraugu kopéja skaita salidzinajumam. Sai attiecibai jabiit pietickami mazai, lai skrininga metodi izmantotu
lietderigi.

Bioanalizu metodes, vismaz saskana ar validéSanas nosacijumiem, nodroina atbilstosu noradi par TEQ limeni,
kas apréekinats un izteikts ka BEQ.

Starplaboratoriju pétijumos iegita RSD, parasti biis mazaka par reproducgjamibas RSDy, tostarp attieciba uz
bioanalizu metodém, kas veiktas saskana ar atkartojamibas nosacijumiem.

Ipasas prasibas, kas jaievéro attieciba uz gc/ms metodem, kuras izmanto skriningam vai apstiprinasanai
Visparigas prasibas

Starpiba starp augsgjas robezas koncentraciju un apaksgjas robezas koncentraciju nedrikst parsniegt 20 % partikas
produktiem, kuros piesarnojums ir aptuveni 1 pg WHO-TEQ uz kilogramu produkta ar 12 % mitruma saturu
(kuras pamata ir PCDDJF un dioksiniem lidzigu PCB summa). Ja piesarpojuma koncentracija ir mazaka, piemé-
ram, 0,50 pg WHO-TEQ uz kilogramu produkta, starpiba starp augsgjas robezas un apaksgjas robezas koncen-
traciju var bt no 25 % lidz 40 %.

Atgiistamibas kontrole

Lai analizes procediira bitu deriga, sakot izpildit analizi, tas ir, pirms ekstrakcijas, japievieno ar 13C ieziméti
2,3,7,8-hloraizvietoti PCDDJF ieksgjie standarti un ar 1°C ieziméti dioksiniem lidzigu PCB ieksgjie standarti.
Katrai tetra- lidz oktahloratvasinato PCDD/PCDF homologu grupai japievieno vismaz viena radnieciga viela un
vismaz viena radnieciga viela japievieno katrai dioksiniem lidzigu PCB homologu grupai (tapat japievieno vismaz
viena radnieciga viela uz katru masspektrometrijai izraudzito registréjamo jonu funkciju, ko izmanto PDDD/
PCDF un dioksiniem lidzigu PCB uzraudzibai). Attieciba uz apstiprino§am metodém tiek izmantoti visi 17 ar 1>C
ieziméti 2,3,7,8-aizvietoti PCDD/PCDF icksgjie standarti un visi 12 ar 1*C-ieziméti dioksiniem lidzigu PCB ieksgjie
standarti.
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[zmantojot attiecigus kalibrésanas $kidumus, nosaka relativa signala koeficientus tam radniecigajam vielam,
kuram nav pievienots ar 1>C ieziméts analogs.

Pirms ekstrakcijas iekséjie standarti obligati japievieno augu un dzivnieku izcelsmes baribai, kura ir mazak neka
10 % tauku. Dzivnieku izcelsmes baribas, kas satur vairak par 10 % tauku, analizéSanai iek3gjos standartus
pievieno pirms vai péc tauku ekstrakcijas. Atkariba no ta, kura analizes posma sak izmantot iek3gjos standartus
un vai rezultatu zinojuma pamata ir produkts vai tikai tauki, javeic atbilstiga veiktspéjas validacija.

Pirms GC/MS analizes japievieno 1 vai 2 atgistamibas (surogata) standartu(-i).

NepiecieSams veikt atgiistamibas kontroli. Attieciba uz apstiprinodam metodém atsevisku ieksgjo standartu
atgiistamibai jabat intervala no 60 % lidz 120 %. Lielaka vai mazaka atsevisku radniecigo vielu, jo ipasi dazu
hepta- un oktahloratvasinato dibenzo-p-dioksinu un dibenzofuranu atgtstamiba ir pienemama ar nosacjjumu, ka
to dala TEQ veértiba neparsniedz 10 % no kopéjas TEQ vertibas (kuras pamata ir PCDD/PCDF un dioksiniem
lidzigu PCB summa). Ja pieméro GC/MS skrininga metodes, atgiistamibai jabat intervala no 30 % lidz 140 %.

Traucgjosu vielu likvidesana

— PCDD/PCDF atdalisanu no tadiem traucgjosiem hloratvasinatiem savienojumiem ka PCB, kas nav lidzigi
dioksiniem, un hloratvasinatiem difeniléteriem veic ar piemérotam hromatografijas metodém (ieteicams ar
florisila, aluminija oksida un/vai oglekla kolonnu),

— izoméru atdaliSana ar gazu hromatografiju neparsniedz 25 % pilnas amplitidas robezas starp 1,2,3,4,7,8-
HxCDF un 1,2,3,6,7,8-HxCDF.

Kalibresana ar standartlikni

Kalibrésanas liknes diapazons ictver vajadzigas koncentracijas atbilstoso diapazonu.

Ipasas prasibas atttieciba uz bioanalizu metodem

Bioanalizu metodes ir metodes, kuru pamata ir tadu biologisko principu izmantosana ka $tnu testi, receptoru
testi vai imantesti. Ar So 8. punktu tiek noteiktas prasibas attieciba uz bioanalizu metodém kopuma.

Skrininga metode faktiski paraugu Kklasificé ka atbilstosu vai iesp&jami neatbilstosu. Tadé] aprékinatais BEQ
limenis tiek salidzinats ar robezvértibu (skatit 8.3. apakSpunktu). Paraugi, kuros nosakama koncentracija ir
zem robezvértibas, tiek uzskatiti par atbilstigiem, savukart paraugi, kuros nosakama koncentracija ir vienada
ar robezvertibu vai virs tas, tiek uzskatiti par iesp&jami neatbilstigiem, kas jaanalizé ar apstiprinosu metodi. Praksé
BEQ limenis, kas atbilst 2/3 maksimali pielaujamajai koncentracijai, var tikt izmantots par vispiemérotako
robezvértibu, nodrosinot Skietami atbilstosu attiecibu mazaku par 5% un pienemamaku attiecibu Skietami
neatbilstigiem rezultatiem. Attieciba uz atseviskam PCDD/F maksimali pielaujamam koncentracijam un PCDD/F
un dioksiniem lidzigu PCB summu, veicot paraugu atbilstibas parbaudi bez frakcioné$anas, PCDDJF ir vajadzigas
atbilstosas biotesta robezvértibas. Attieciba uz tadu paraugu parbaudi, kuros darbibas robezlielums ir parsniegts,
piemérota robezveértiba biitu attiecigas vajadzigas koncentracijas atbilstosa procentuala dala.

Turklat izmantojot konkrétas bioanalizu metodes, paredzamo koncentraciju, kas izteikta BEQ, var noradit
paraugiem darba diapazona un paraugiem, kuros parsniegta zinojama limena robeza (skatit 8.1.1. un 8.1.6.
apakspunktu).

Testa signala novertgjums
Visparigas prasibas

— Aprékinot koncentraciju no TCDD kalibrésanas liknes, liknes variaciju koeficients (CV) zemakaja un augsta-
kaja punkta bas krasi at3kirigs. Darba diapazons ir zona, kurd CV ir mazaks par 15 %. Darba diapazona
zemakais punkts (zinojama limena robeza) janosaka vismaz ar koeficientu 3, kas lielaks par procediras tukso
paraugu. Darba diapazona augstako punktu parasti apzimé ar EC,, vértibu (70 % maksimali efektivas
koncentracijas), bet zemako norada, ja CV 3aja diapazona ir augstaks par 15 %. Darba diapazonu nosaka
validéSanas laika. Robezvértibam (skatit 8.3. apakspunktu) jaatbilst darba diapazonam.

— Standartskidumi un parauga ekstrakti jaanalizé vismaz divas reizes. Izmantojot divreiz analizéta parauga
ekstraktu, standartskidums vai kontrolekstrakta analize, ko sadala 4 lidz 6 porcijas uz plaksnes, atbilst
signdlam vai koncentracijai (tikai iesp&jams darba diapazona), kura CV ir mazaks par 15 %.

Kalibrésana

1. KalibrésSana ar standartlikni

— Koncentraciju paraugos aprékina, salidzinot testa signalu ar TCDD (vai PCB 126 vai PCDD/PCDF/dioksiniem
lidzigu PCB standartmaisijuma) kalibrésanas likni BEQ limena noteikSanai ekstrakta un péc tam parauga.
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— Kalibrésanas liknes ietver no 8 lidz 12 koncentracijam (kas parbauditas vismaz divas reizes) ar pietickamu

skaitu koncentraciju liknes zemakaja dala (darba diapazons). Tpasa uzmaniba japievers liknes atbilstibas
kvalitatei darba diapazona. Nelineara regresija R* vértibai pasai par sevi nav biitiskas nozimes atbilstibas
ticamibas noteikSana. Piemérotaku atbilstibu sasniedz, samazinot atskiribu starp aprékinatajam un novéroja-
majam koncentracijam liknes darba diapazona, pieméram, samazinot atlikuso pakapes summu.

Aprékinato koncentraciju parauga ekstrakta péc tam korigé atbilstigi BEQ limenim, ko aprékina atbilstigi
matrices/$kidinataja tuk3ajam paraugam (pemot véra lietoto $kidinataju un kimikaliju piemaisjjumus), un
acimredzamajai atgistamibai (ko aprékina péc BEQ limena piemérotos standartparaugos ar reprezentativajiem
radniecigiem paraugiem vajadziga koncentracija). Lai veiktu atgiistamibas korekciju, acimredzamajai atgtsta-
mibai jabit vajadzigaja diapazona (skatit 8.1.4. apak$punktu). Standartparaugiem, kurus izmanto atgista-

mibas korekcijai, jaatbilst 8.2. apak§punkta noteiktajam prasibam.

8.1.2.2. Kalibrésana ar standartparaugiem

8.1.3.

8.1.4.

8.2.

8.2.1.

8.2.2.

Lai mazinatu nepiecieSamibu veikt tuksa parauga korekciju un atgiistamibu, var izmantot kalibréSanas likni, kas
ieglita no vismaz 4 standartparaugiem (skatit 8.2.4. apakSpunktu: no viena matrices tuk$a parauga un tris
standartparaugiem 0,5, 1 un 2 reizes vajadzigaja koncentracijd), kuros ir aptuveni vajadziga koncentracija. Saja
gadijuma testa signalu, kas atbilst 2/3 maksimali pielaujamas koncentracijas (skatit 8.3. apakSpunktu), var
aprékinat tie$i no Siem paraugiem un izmantot par robezvértibu. Tadu paraugu parbaudei, kuros parsniegti
darbibas robezlielumi, par robezvértibu var uzskatit o darbibas robezlielumu atbilstigo procentualo dalu.

PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB atseviSka noteik$ana

Ekstraktus var saskelt frakcijas, kas satur PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigus PCB, Jaujot noteikt PCDD/PCDF un
dioksiniem lidzigu PCB atseviskus TEQ limenus (BEQ). PCB 126 standarta kalibrésanas likni vélams izmantot, lai
novértétu dioksiniem lidzigu PCB saturosas frakcijas rezultatus.

Biotesta acimredzama atgistamiba

“Biotesta acimredzamo atgiistamibu” aprékina no piemérotiem standartparaugiem ar reprezentativam radniecigam
vielam, kuras ir aptuveni vajadziga koncentracija un kuras salidzinajuma ar TEQ limeni izteiktas ka BEQ limena
procentuala dala. Atkariba no testa veida un izmantotas TEF () at3kiribas starp dioksiniem lidzigu PCB
TEF un REP koeficientiem salidzindjuma ar PCDD/PCDF var radit zemu dioksiniem lidzigu PCB acimredzamo
atgiistamibu. Tadél, ja tiek veikta PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB atseviska noteikSana, biotesta acimre-
dzama atgistamiba dioksiniem lidzigiem PCB ir intervala no 25 % lidz 60 %, PCDD/PCDF intervala no 50 % lidz
130 % (diapazoni attiecas uz TCDD kalibrésanas likni). Ta ka dioksiniem lidzigu PCB dala PCDD/PCDF un
dioksiniem lidzigu PCB summa var bit izteikta ar dazadam matricim un paraugiem, biotesta acimredzama
atgiistamiba attieciba uz PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB summu atspogulo $o sastavu un atgtistamibai
jabat intervala no 30 % lidz 130 %. Ja Savienibas tiesibu aktos pastav batiski parskatitu TEF vértibu ierobezojumi
attieciba uz PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigiem PCB, Sie diapazoni ir japarskata.

(prxrxrxxrx) Speka eso$o prasibu pamata ir TEF, kas publicéta M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223.-241.

Ipp (2006.).

Atgistamibas kontrole attiri§anai

Veicot attiri$anu, savienojumu zudumu parbauda validésanas laika. Tuksais paraugs, kam pievienots standarts ar
dazadu radniecigo vielu maisijumu, jaiesniedz attiriSanai (vismaz n = 3), parbaudot atgfistamibu un at3kiribu
GC/HRMS analizé. Atgistamibai jabat 60 % lidz 120 % intervala, jo ipasi attieciba uz radniecigam vielas, kuru
devums TEQ limenim dazados maisijumos parsniedz 10 %.

Zinojama limena robeza

Zinojot par BEQ limeniem, zinojama limepa robezu nosaka no attiecigajiem matrices paraugiem, tostarp
parastam radniecigam vielam, un nevis no standartu kalibrésanas liknes tas zemas precizitates dé] liknes zemakaja
diapazona. Janem veéra ekstrakcijas un attiriSanas procediiras ietekme. Zinojama limena robezu nosaka ar koefi-
cientu ne mazaku par 3 virs procediras tukSajiem paraugiem.

Standartparaugu izmantosana

Standartparaugi ictver parauga matrici, radniecigas vielas un PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB, kuros ir
aptuveni vajadziga koncentracija, koncentracijas diapazonus.

Tuks$a matrice un attiecigos gadijumos procediras tuksais paraugs un standartparaugs vajadzigaja koncentracija
jaieklauj visas analizu sérijas. Sos paraugus ekstrahé un analizé vienlaikus identiskos apstaklos. Standartparauga
signalam ievérojami japarsniedz tuksid parauga signils, lai nodroginatu testa piemérotibu. Sos paraugus var
izmantot tuksajam korekcijam un atgiistamibas korekcijam.
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8.2.3.

8.2.4.

8.3.

Standartparaugi, kas izvéléti atglistamibas korekcijai, ir reprezentativi attieciba uz testa paraugiem, kas nozimé, ka
radniecigas vielas nevar radit pazeminatus koncentracijas rezultatus.

Papildu standartparaugus, kuros attieciga koncentracija ir, pieméram, 0,5 un 2 reizes lielaka par vajadzigo
koncentraciju, var ieklaut, lai pieraditu testa veiktspéju vajadzigaja diapazona vajadzigas koncentracijas kontrolei.
Lai testa paraugos aprékinatu BEQ limenus, Sos paraugus var kombinét (skatit 8.1.2.2. apakspunktu).

Robezvertibu noteikSana

Janosaka saistiba starp bioanaliZu rezultatiem BEQ un GC/HRMS rezultatiem TEQ, pieméram, veicot ar matrici
iezimétas kalibréSanas analizes, kuras izmanto standartparaugus ar standartvielu piedevu, kas ir 0,5, 1 un 2 reizes
lielaka par maksimali pieJaujamo koncentraciju, atkartojot 6 reizes katra limeni (n = 24). Korekcijas koeficientus
(tuksais paraugs un atglistamiba) var aprékinat no $is saistibas, tacu tie japarbauda saskana ar 8.2.2. apakspunktu.

Robezvertibas nosaka attieciba uz pienémumiem par parauga atbilstibu maksimali pielaujamajai koncentracijai
vai darbibas robeZzliclumu kontrolei, ja nepiecieSams ar attiecigam vajadzigajam koncentracijam, kas noteiktas vai
nu PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigiem PCB katram atseviski, vai PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB
summai. Tos atspogulo bioanalizu rezultatu sadaliSanas zemakais beigu punkts (korigéts atbilstigi tuksajam
paraugam un atgiistamibai), kas atbilst GC/HRMS izskirSanas robezai, kuras pamata ir 95 % ticamibas limenis,
nosakot, ka Skietamas atbilstibas attieciba ir mazaka par 5 % un RSDy mazaka par 25 %. GC/HRMS izskirSanas
robeza ir maksimali pielaujama koncentracija, nemot véra mérjjumu neprecizitati.

Robezvértibu (BEQ) var aprékinat atbilstigi vienai no 8.3.1., 8.3.2. un 8.3.3. apakSpunkta noteiktajam pieejam
(skatit 1. attélu).

Prognozé&jama intervala zemakas 95 % robezas izmantosana pie GC/[HRMS izskir§anas robeZas:

Robezvértiba = BEQp — Sy x * taf=m-2 \/l/n +1/m+ (x - i)z/QU

kur:

BEQp,  BEQ atbilst GC/HRMS izskirSanas robezai, kas ir maksimali pielaujama koncentracija, ietverot méri-
jumu neprecizitati.

S atlikusi standartnovirze

VX

t of-m2 parbaudamais koeficients (a = 5%, f = vienpusgja brivibas pakape)

m kalibrésanas punktu kopgjais skaits (indekss “j”)

n atkartoto mérfjumu skaits katra liment

X; GC/HRMS kalibrésanas punkta “i” parauga koncentracija (TEQ)
X visu kalibrésanas paraugu koncentraciju vidéja vértiba (TEQ)

m
Qu = Z(Xi - x)? kvadratu summas parametrs, i = kalibréfanas punkta “I" indekss
=1

AprékinaSana no bioanalizu rezultatiem (korigéti atbilstigi tukSajam paraugam un atgfistamibai), kas iegfti no
paraugu, kas piesarnoti pie GC/HRMS izskirSanas robezas, vairakkartéjam analizém (n > 6), izsakot tos ka datu
izplatiSanas zemako beigu punktu attiecigaja vidéja BEQ vértiba:

Robezvértiba = BEQp, — 1,64 x SDy
kur:

SDp  Dbiotesta rezultatu standartnovirze ar BEQp,, kas izmérita saskana ar starplaboratorijas reproducéjamibas
nosacijumiem.

Bioanalizu rezultatu vidéjas vértibas aprékinasana (BEQ korigéta atbilstigi tukSajam paraugam un atgtstamibai)
no paraugu, kas piesarnoti pie 2/3 vajadzigas koncentracijas, vairakkartéjas analizes (n > 6), kuras pamata ir
novérojums, ka §1 koncentracija aptuveni atbildis 8.3.1. apakSpunkta vai 8.3.2. apak$punkta noteiktajai robez-
vértibai.



29.3.2012.

Eiropas Savienibas Oficialais Véstnesis

L 9119

8.4.

8.4.1.

8.4.2.

8.4.3.

8.4.4.

8.4.5.

8.4.6.

1. attels

Bioanalizu rezultati (BEQ) -

BEQizikiréanas robeza — i
rd
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o o7 ar 95 % prognozéjamo intervalu
Robezvertiba s o -
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L "
Iedarbil:zag. I\/.Iaks1‘m§111 Izsl,ﬂrsav.nas HRGC/HRMS rezultati (TEQ)
koncentracija pielaujama robeza
koncentracija

Robezvertibu aprékinasanas pamata ir 95 % ticamibas limenis, kas ietver Skietami atbilstosu attiecibu, kas nav
lielaka par 5 %, un RSDg,, kas nav lielaka par 25 % un kas iegtita no: 1) 95 % prognozéjama intervala zemakas
robezas pie HRGC/HRMS izskirSanas robezas; 2) paraugu, kas piesarnoti pie HRGC/HRMS izskirSanas robeZas,
vairakkartGjas analizes (n > 6), kura izteikta ka datu izplatiSanas zemakais beigu punkts (grafika attélota zvan-
veidigas liknes forma) atbilstosaja videja BEQ vertiba.

Robezvértibu ierobezojumi

Ar BEQ pamatotas robezvertibas, kas aprékinatas no validesanas laika iegGitajam RSDy, izmantojot ierobezota
skaita paraugus ar atskirigm matricu/radniecigo vielu Ipasibam, var bat augstakas par vajadzigajam koncen-
tracijam, kuru pamata ir TEQ, to lielakas precizitates dé|, ko nevar ieght regularaja analizg, ja ir jakontrolé
nezinams iespé&ami radniecigo vielu ipasibu spektrs. Sados gadijumos robezvértibas aprékina no RSDy = 25 %
vai ieteicams izmantot divas treSdalas vajadzigas koncentracijas.

Veiktspejas raditaji
Bioanalizu metozu atkartojamibas testus veic, lai iegitu informaciju par standartnovirzi testa sériju ietvaros un to

starplaika. Atkartojamibai jabait mazakai par 20 %, reproducéjamibai laboratorija jabat mazakai par 25 %. To
pamata ir aprékinatie limeni BEQ péc tuk3a parauga un atgistamibas korekcijas.

Validésanas procesa ietvaros jauzrada tests, lai at3kirtu tukSo paraugu no koncentracijas pie robezvertibas, laujot
veikt paraugu identificéSanu virs atbilstosas robezvértibas (skatit 8.1.2. apakspunktu).

Jadefiné nosakamie savienojumi, iespgjamie traucéjumi un maksimali pielaujama tuk$a parauga koncentracija.

Parauga ekstrakta, ja to nosaka trijos atkartojumos, procentuala standartnovirze signala vai koncentracija, kas
aprékinata no signala (iespéjams tikai darba diapazona), nedrikst parsniegt 15 %.

Standartparauga(-u) nekorigétos rezultatus, kas izteikti BEQ (tuksais paraugs un vajadziga koncentracija), izmanto
bioanalizu metodes veiktspéjas novértésanai konstanta perioda.

Izveido un parbauda procediiras tukSos paraugus un katra veida standartparauga kvalitates kontroles grafikus, lai
parliecinatos, ka analizu veiktspéja atbilst prasibam, jo ipasi attieciba uz procediiras tukSajiem paraugiem un,
konkréti, vajadzigo minimalo atkiribu darba diapazona zemakaja punkta un standartparaugiem attieciba uz
reproducgjamibu laboratorija. Procediras tuksie paraugi jakontrolé ta, lai paraugu atdaliSanas laika nepielautu
Skietami atbilstosu rezultatu iegidanu.
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8.4.8.

8.4.9.

9.1.

9.1.1.

9.1.2.

9.1.5.

9.2.

9.2.1.

9.2.2.

9.2.6.

9.2.7.

Rezultatus, kas iegiiti no iesp&jami inficétu paraugu GC/HRMS analizém, un 2 % lidz 10 % atbilstosu paraugu (ne
mazak ka 20 paraugu uz vienu matrici) apkopo un izmanto, lai novertétu skrininga metodes veiktsp&u un BEQ
un TEQ saistibu. So datu bazi var izmantot robezvértibu, kas piemérojamas regularajiem paraugiem attieciba uz
validacijas matricam, atkartotam novertéjumam.

Efektivas metodes veiktspéju var ari pieradit, piedaloties salidzinosu testu veik§ana. Paraugu rezultatus, kuri
analizéti, izmantojot salidzinoSus testus, un kuru koncentracijas diapazons aptver, pieméram, divreiz lielaku
maksimali pielaujamo koncentraciju, var ieklaut Skietami atbilsto3as attiecibas novertgjuma, ja laboratorija var
pieradit tas veiktspéjas efektivitati. Paraugos ieklauj visbiezak izmantojamas radniecigas vielas, kas iegiitas no
dazadiem avotiem.

Piesarnosanas gadijumos robezveértibas var atkartoti noveértét, atspogulojot $a konkréta piesarpojuma ipaso
matrici un radniecigo vielu Ipasibas.

Rezultatu zinoSana

Apstiprinosas metodes

Ciktal to nodrosina izmantota analizu procediira, analizu rezultatos ieklauj atsevisku PCDD/PCDF un dioksiniem
lidzigu PCB radniecigo vielu koncentracijas, zinojot par apaksgjo, augsgjo un vidéjo robezu, lai rezultatu zino-

juma ieklautu péc iespgjas pilnigaku informaciju un tadgadi dotu iesp&u interpretét rezultdtus saskana
konkrétam prasibam.

Zinojuma norada PCDD[PCDF, dioksiniem lidzigu PCB un lipidu ekstrahé$ana izmantoto metodi.

Janorada atsevisku iek3gjo standartu atgGistamiba, ja atgiistamiba nav 7.2.5. apak$punkta noraditajas robezas, ja ir
parsniegta maksimali pielaujama koncentracija un paréjos gadijumos péc pieprasjuma.

Ta ka, lemjot par parauga atbilstibu, ir janem véra mérjjumu neprecizitate, ir jasniedz ari is parametrs. Lidz ar to
analizu rezultatus pazino ka “x +/- U”, kur x ir analizes rezultats un U — mérjjumu papladinata neprecizitate,
izmantojot parklasanas koeficientu 2, kas nodrosina aptuveni 95 % ticamibas limeni. Ja PCDD/PCDF un diok-
siniem lidzigus PCB nosaka atseviski, tad atsevisko PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB analizu rezultatu
aprékinata izverstas neprecizitates summa jaizmanto ka PCDD[F un dioksiniem lidzigu PCB summa.

Ja, piemérojot CCa (ka aprakstits 2.2. punkta), tick nemta véra mérjjumu neprecizitate, ir japazino ari Sis
parametrs.

Rezultati jaizsaka tadas pasas vienibas un ar (vismaz) tadu pasu nozimigu raditaju skaitu ka maksimali pieJaujama
koncentracija, kas noteikta Direktiva 2002/32/EK.

Bioanalizu skrininga metodes

Skrininga rezultats jaizsaka ka “atbilstigs” vai “iespéjami neatbilstigs”.
Papildus tam var noradit PCDD/PCDF un/vai dioksiniem lidzigu PCB rezultatu, kas izteikts BEQ (nevis TEQ).

Ja aprékinatajai BEQ vertibai tiek noradita mérijumu neprecizitate, pieméram, ka standartnovirze, tas pamata

jabuit parauga triskarsai analizei, ietverot analizes signala ekstrakciju, attiriSanu un noteikSanu.
Paraugi, kuros signals ir zem zinojama limena robezas, jaizsaka ka paraugi “zem zinojama limena robeZzas”.

Attieciba uz visiem parauga matrices veidiem zinojuma norada novértéjuma pamata eso$o vajadzigo koncen-
traciju.

Zinojuma norada izmantota testa veidu, testa pamatprincipus un kalibréSanas veidu.
Zinojuma ietver PCDD/PCDF, dioksiniem lidzigu PCB un lipidu ekstrahé3ana izmantotas metodes.

111 NODALA

Paraugu gatavoSana un prasibas attieciba uz analizes metodem, ko izmanto PCB, kas nav lidzigi dioksiniem,

daudzumu oficialai kontrolei (PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180)
Piemérojamas noteikSanas metodes

Gazu hromatografija/elektronu satveres detektors (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS vai lidzvértigas
metodes.
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2.2

2.3.

2.4.

Nosakamas vielas koncentracijas noteik§ana un apstiprinasana

Relativais aiztures laiks attieciba uz iek$€jiem standartiem vai etalonstandartiem (piepemama novirze no +/—
0,25 %).

Visu sesu PCB indikatoru (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 un PCB 180) atdaliSana no traucé-
joSajam vielam, izmantojot gazu hromatografiju, tostarp vienlaikus elugjot ar PCB, jo ipasi, ja paraugu koncen-
tracija atbilst atJautajai robezkoncentracijai un ja ir jaapstiprina neatbilstiba.

Piezime. Radniecigas vielas, kuras biezi vienlaikus elué ir, pieméram, PCB 2831, PCB 52/69 un PCB 138/163/164. Attieciba uz
GC/MS metodém jaapsver arl iespéjamie traucéjumi, ko rada izteikti hloratvasinato radniecigo vielu fragmenti.

Prasibas GC/MS panemieniem

Tiek veikta uzraudziba attieciba uz:
a) ne mazak ka diviem konkrétiem joniem HRMS metodém;

b) ne mazak ka diviem konkrétiem joniem m/z > 200 robeZas vai tris konkrétiem joniem m/z > 100 robezas
LRMS metodém;

¢) ne mazak ka 1 prekursoru un 2 produkta joniem MS-MS metodém.
Maksimali pielaujama pielaide attieciba uz atlasito masas fragmentu kopigo koncentraciju.

Atlasito masas fragmentu kopigas koncentracijas relativa novirze no teorétiskas kopigas koncentracijas vai
kalibrésanas standarta attieciba uz nosakamo jonu (jakontrolé joni, kuros ir vislielaka kopiga koncentracija) un
jona(-u) apzimétaju:

Jona(-u) apzimétaju relativa intensitate GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS"
salidzindjuma ar nosakimo jonu (relativa novirze) (relativa novirze)
mazak par 50 % ne vairak ka 10 % ne vairak ka 20 %
no 20 % lidz 50 % ne vairak ka 15 % ne vairak ka 25 %
no 10 % lidz 20 % ne vairak ka 20 % ne vairak ka 30 %
ne vairak ka 10 % ne vairak ka 50 % (*) ne vairak ka 50 % (*)

(*) Ir pieejams pietickami liels skaits masas fragmentu ar relativo intensitati mazaku par 10 %, tadé] nav ieteicams izmantot
jona(-u) apzimétajus ar relativo intensitati mazaku par 10 %, salidzinot ar nosakamo jonu..

Prasibas GC/ECD panéemieniem:

Rezultatus, kas parsniedz pielaidi, apstiprina ar divam GC kolonnam, kuru stacionaras fazes ir ar atskirigu
polaritati.

Metodes veiktspéjas pieradisana

Metodes veiktspéja tiek pieradita vajadzigas koncentracijas diapazona (0,5, lidz 2 reizes vajadzigaja koncentracija)
ar piemérotu atkartotas analizes variaciju koeficientu (skatit 8. punktu par starpposmu precizitates prasibam).
Kvantifikacijas robeza

Tuksa parauga vértibas nedrikst parsniegt 30 % piesarpojuma koncentracijas, kas atbilst maksimali pielaujamajai
koncentracijaj (F¥xrrrrenn)

(prereeoa) Velams izmantot mazaku reagenta tuk$a parauga koncentracijas daJu neka piesarnojuma koncen-
tracija parauga. Laboratorija ir atbildiga par tuksa parauga koncentraciju variacijas kontroli, jo ipasi,
ja koncentracija tukSaja parauga tiek aprékinata péc starpibas.

Kvalitates kontrole

Regulari javeic tukSo paraugu kontrole, analizes ar inficéto paraugu un kvalitates kontrolparaugu, lidzdaliba
starplaboratoriju pétijumos par attiecigajam matricém.
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Atgiistamibas kontrole

Jaizmanto pieméroti ieksgjie standarti ar fizikali kimiskam ipasibam, kas lidzvértigas nosakamas vielas ipasibam.
leksgjo standartu pievienoana:

Pievieno$ana produktiem (pirms ekstrakcijas un attiriSanas procesa).

Prasibas attieciba uz metodém, kuras izmanto visu se$u ar izotopu iezimétu PCB indikatoru radniecigas vielas:
a) rezultatus korigé atbilstigi ieksgjo standartu atgiistamibai;

b) ar izotopu iezimétu iek$€jo standartu atgfistamibai jabat intervala no 50 % lidz 120 %;

¢) ir pienemama lielaka vai mazaka atsevisku radniecigo vielu atgiistamiba, kuru dala sesu PCB indikatoru
summa neparsniedz 10 %.

Prasibas attieciba uz metodém, kuras neizmanto visus seSus ar izotopu iezimétus iek$€jos standartus vai citus
ieksgjos standartus:

a) ieksgja(-o) standarta(-u) atgiistamibas kontroli veic attieciba uz visiem paraugiem;

b) ieksgja(-o) standarta(-u) atgiistamibai jabat intervala no 60 % lidz 120 %;

¢) rezultatus korige atbilstigi ieksgjo standartu atgfistamibai.

Neiezimétu radniecigo vielu atgiistamiba japarbauda, izmantojot paraugus ar standartvielu piedevu vai kvalitates
kontrolparaugus, kuros nosakama koncentracija ir vajadzigas koncentracijas diapazona. So radniecigo vielu

atgistamiba ir uzskatama par pienemamu, ja ta ir intervala no 70 % lidz 120 %.

Prasibas laboratorijam

Saskana ar Regulas (EK) Nr. 882/2004 noteikumiem laboratorijas akredité atzita iestade, kas darbojas saskana ar
ISO Guide 58, lai nodrosinatu to, ka laboratorijas pieméro analizu kvalitates nodro$inasanu. Laboratorijas akre-
ditg, ievérojot EN ISO[IEC 17025 standartu.

Veiktspéjas parametri: kritériji seSu PCB indikatoru summas noteikSanai vajadzigaja koncentracija

Ticamiba no - 30 lidz + 30 %
Starpposmu precizitate (RSD %) ne vairak ka 20 %
Starpiba starp apaksgjas un augséjas robezas ne vairak ka 20 %
aprékiniem

Rezultatu pazinosSana

Ciktal to nodrosina izmantotd analizu procedira, analizu rezultatos ieklauj atsevisku PCB radniecigo vielu
koncentracijas, zinojot par apaksgjo, augigjo un vidéo robezu, lai rezultatu zinojuma ieklautu péc iespéjas
pilnigaku informaciju un tadgjadi dotu iespéju interpretét rezultatus saskana konkrétam prasibam.

Zinojuma norada PCB un lipidu ekstrahé$ana izmantoto metodi.

Janorada atsevisku iek$jo standartu atgiistamiba, ja atgiistamiba nav 6. punkta noraditajas robezas, ja ir
parsniegta maksimali pieJaujama koncentracija un pargjos gadijumos péc pieprasijuma.

Ta ka, lemjot par parauga atbilstibu, ir janem véra mérjjumu neprecizitate, ir jasniedz ari is parametrs. Lidz ar to
analizu rezultatus pazino ka “x +/— U”, kur x ir analizes rezultats un U — mérijumu paplasinata neprecizitate,
izmantojot parklasanas koeficientu 2, kas nodrosina aptuveni 95 % ticamibas limeni.

Ja, piemérojot CCa (ka aprakstits I nodalas 2.1. apakspunkta), tiek nemta véra mérfjjumu neprecizitate, ir japazino
arl $is parametrs.

Rezultati jaizsaka tadas pasas vienibas un ar (vismaz) tadu pasu nozimigu raditaju skaitu ka maksimali pielaujama
koncentracija, kas noteikta Direktiva 2002/32/EK.”
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