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DYREKTYWA KOMIS]JI 2002/70/WE
z dnia 26 lipca 2002 r.

ustanawiajgca wymagania dotyczace okreSlania pozioméw dioksyn i dioksynopochodnych
polichlorowanych bifenyli (PCB) w paszach

(Tekst majacy znaczenie dla EOG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,
uwzgledniajac Traktat ustanawiajacy Wspdlnote Europejska,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 70/373/EWG z dnia 20 lipca
1970 r. w sprawie wprowadzania wspdlnotowych metod
pobierania prébek i analizy do celéw urzedowej kontroli
pasz ('), ostatnio zmieniong Aktem Przystgpienia Austrii,
Finlandii i Szwecji, w szczeg6lnosci jej art. 2,

a takze majac na uwadze, co nastepuje:

(1)  Dyrektywa Rady 1999/29/WE z dnia 22 kwietnia 1999
r. w sprawie niepozadanych substancji i produktéw w
zywieniu zwierzat (), ostatnio zmieniona dyrektywa
2001/102/WE (}), ustanawiajaca maksymalne limity
dioksyn i furanéw w niektérych materiatach paszowych
i paszach.

(2)  Koniecznym jest uchwalenie wymagan, z ktorymi
powinna by¢ zgodna metoda analizy, w celu zagwaran-
towania, ze laboratoria wykorzystuja metody analizy o
poréwnywalnym poziomie wydajnosci.

(3)  Przepisy dotyczace pobierania prébek i metod analizy
zostaly sporzadzone w oparciu o aktualng wiedze i
mogg by¢ dostosowywane tak, aby uwzglednialy postep
w wiedzy naukowej i technologiczne;.

(4)  Przepisy ustanowione w niniejszej dyrektywie odnosza
si¢ jedynie do analizy dioksyn i dioksynopochodnych
polichlorowanych bifenyli (PCB) do celéw wykonania
dyrektywy  2001/102/WE  zmieniajacej  dyrektywe
1999/29/WE w sprawie niepozadanych substancji i
produktéw w Zywieniu zwierzat.

(5)  Nalezy kontynuowal aktywne podejscie w celu uzys-
kania wyczerpujacych, wiarygodnych danych na temat
obecnosci dioksynopochodnych polichlorowanych bife-
nyli (PCB) w materialach paszowych i paszach. Wobec
tego, nalezy ustanowi¢ wymagania w odniesieniu do
metod analizy wykorzystywanych przy okreslaniu diok-
synopochodnych polichlorowanych bifenyli (PCB) w
materialach paszowych i paszach.

(6)  Metoda przesiewowa analizy, z popartym dowodami,
ogdblnie mozliwym do przyjecia uzasadnieniem i wysoka
wydajnoscig, moglaby by¢ wykorzystywana do selekcjo-

') Dz.U.L 170 z 3.8.1970, str. 2.
) Dz.U.L 115 z 4.5.1999, str. 32.
) Dz.U.L 6 z 10.1.2002, str. 45.

o~

nowania probek o znaczacych poziomach dioksyn.
Poziomy dioksyn w tych prébkach nalezy ustali¢ za
pomoca zatwierdzajacej metody analizy. Wobec tego,
nalezy uchwali¢ wymagania dotyczace zatwierdzajacej
metody analizy oraz metody przesiewania.

(7)  Srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie sa zgodne z
opinig Stalego Komitetu ds. Lancucha Pokarmowego i
Zdrowia Zwierzat,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE;:

Artykut 1

Pafistwa Czlonkowskie gwarantuja, ze pobieranie prébek do
celow urzedowej kontroli pozioméw dioksyn i furanéw oraz
do okreslenia pozioméw dioksynopochodnych polichlorowa-
nych bifenyli (PCB) w paszach, przeprowadzane jest zgodnie z
metodami opisanymi w zalaczniku L.

Artykut 2

Panistwa Czlonkowskie zapewnia, ze przygotowanie probek i
metod analizy wykorzystywanych do celéw urzedowej kontroli
pozioméw dioksyn i furanéw oraz okreslenie pozioméw diok-
synopochodnych polichlorowanych bifenyli (PCB) w paszach,
spelnia kryteria opisane w zalaczniku II.

Artykut 3

Pafistwa Czlonkowskie wprowadza w zycie przepisy ustawowe,
wykonawcze i administracyjne, niezbedne do wykonania niniej-
szej dyrektywy, najpézniej do dnia 28 lutego 2003 r. i
niezwlocznie powiadomig o tym Komisje.

Przepisy te zawieraja odniesienie do niniejszej dyrektywy lub
odniesienie to towarzyszy ich urzedowej publikacji. Metody
dokonywania takiego odniesienia okreslane sg przez Paristwa
Czlonkowskie.

Artykul 4

Niniejsza dyrektywa wchodzi w zycie dwudziestego dnia po jej
opublikowaniu w Dzienniku Urzedowym Wspdlnot Europejskich.
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Artykut 5

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panistw Czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 26 lipca 2002 r.

W imieniu Komisji
David BYRNE

Czlonek Komisji
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ZALACZNIK I

METODY POBIERANIA PROBEK DO CELOW URZEDOWE] KONTROLI POZIOMOW DIOKSYN

(PCDD/PCDF) 1 OKRESLANIA DIOKSYNOPOCHODNYCH PCB W NIEKTORYCH PASZACH

Cel i zakres

Probki przeznaczone do urzedowej kontroli pozioméw zawartoéci dioksyn (PCDD/PCDEF), jak réwniez okreSlania
zawartosci dioksynopochodnych PCB () w paszach, pobierane s3 zgodnie z przepisami dyrektywy Komisji
76/371/EWG z dnia 1 marca 1976 r. ustanawiajacej Wspdlnotowe metody pobierania probek do celéw urzedowej
kontroli pasz (*). Zsumowane probki w ten sposob otrzymane uwaza si¢ za reprezentatywne dla partii lub podpartii,
z ktérych zostaly pobrane. Zgodno§¢ z maksymalnymi poziomami ustanowionymi w dyrektywie 1999/29/WE
zostanie ustanowiona na podstawie pozioméw ustalonych w prébkach laboratoryjnych.

Zgodnos¢ partii lub podpartii ze specyfikacja

Laboratorium kontrolne przeanalizuje prébki laboratoryjne stosowane w drugiej analizie w przypadku gdy otrzy-
many wynik pierwszej analizy wynosi mniej niz 20 % ponizej lub powyzej maksymalnego poziomu, i wyliczy
$rednig wynikow. Partia zostaje przyjeta, jezeli wynik pierwszej analizy wynosi wigcej niz 20 % ponizej maksymal-
nego poziomu lub w przypadku gdy druga analiza jest konieczna, jesli $rednia jest dostosowana do odpowiedniego
maksymalnego poziomu ustanowionego w dyrektywie 1999/29/WE.

() Tabela WHO TEF do celéw oceny ryzyka ludzkiego w oparciu o wnioski z obrad Swiatowej Organizacji Zdrowia w Sztokholmie,

Szwecja, dnia 15-18 czerwca 1997 r. (Van den Berg et al., (1998) Czynniki Réwnowaznosci Toksycznej (TEF) dla PCB, PCDD, PCDF
w odniesieniu do Ludzi oraz Fauny i Flory. Perspektywy Srodowiskowe Zdrowia, 106(12), 775).

Pierwiastki nalezace do tej samej grupy ukladu okresowego Warto$¢ TEF

Dwubenzo-p-dioksyny (PCDD)

2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01
OCDD 0,0001
Dwubenzofurany (PCDF)

2,3,7,8-TCDF 0,1
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF 0,0001

.Dioksynopochodne” PCB: Nie-orto PCB + Mono-orto PCB

Nie-orto PCB

PCB 77 0,0001
PCB 81 0,0001
PCB 126 0,1
PCB 169 0,01
Mono-orto PCB

PCB 105 0,0001
PCB 114 0,0005
PCB 118 0,0001
PCB 123 0,0001
PCB 156 0,0005
PCB 157 0,0005
PCB 167 0,00001
PCB 189 0,0001

Wykorzystane skroty: T = tetra (cztero); Pe = penta (pigcio); Hx = hexa (szeScio); Hp = hepta (siedmio); O = octa (0$mio); CDD = chlorodwubenzo-p-diok-
syna; CDF = chlorodwubenzofuran; CB = chlorobifenyl.

() Dz.U.L 102 z 15.4.1976, str. 1.
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ZALACZNIK I

PRZYGOTOWANIE PROBEK I WYMAGANIA DOTYCZACE METOD ANALIZY WYKORZYSTYWANYCH
W URZEDOWE] KONTROLI POZIOMOW DIOKSYN (PCDD/PCDF) I PRZY OKRESLANIU

DIOKSYNOPOCHODNYCH PCB W NIEKTORYCH PASZACH

Cel i dziedzina zastosowania

Wymagania te powinny by¢ zastosowane w przy| dpadku gdy materialy paszowe i pasze s3 analizowane do celéw
okreslania dioksyn ﬁohch orowane dwubenzo-p-dioksyny (PCDD) oraz polichlorowane dwubenzofurany (PCDF)) i
dioksynopochodnych polichlorowanych bifenyli (PCB).

Monitorowanie obecnosci dioksyn w paszach moze by¢ przeprowadzane za pomocy strategii zwigzanej z metoda
przesiewania w celu wyselekcjonowania tych prébek o poziomach dioksyn i dloksynopocﬁodnych pofichlorowa—
nych bifenyli (PCB), ktére wynosza mniej niz 30 % do 40 % Eomze; lub powyzej poziomu zainteresowania.
Koncentracja dioksyn w tych prébkach o znacznych poziomach musi by¢ ustalona/potwierdzona za pomoca
metody zatwierdzania.

Metody przesiewania s3 metodami wykorzystywanymi do wykrywania obecnosci dioksyn i dioksynopochodnych
pol 1ch?:)rowanych bifenyli (PCB) na poziomie zainteresowania. Metody te maja zdolno$¢ zwigzang z wysoka wydaj-
noécig probek i s3 wykorzystywane do przesiewania duzych ilosci probek dla potencjalnych wynikow pozytyw-
nych. Sg one specjalnie zaprojektowane, aby unikaly falszywych Wym]i;ow negatywnych.

Metody zatwierdzania s3 metodami, ktore zapewniaja pelna lub uzupelniajaca informacje pozwalajaca na identyfi-
kacje dioksyn i dioksynopochodnych polichlorowanych bifenyli (PCB) do celéw jednoznacznej identyfikacji i kwan-
tyfikacji na poziomie zainteresowania.

Tto

Z uwagi na to, ze probki srodowiskowe i probki biologiczne (w tym probki materialéw paszowych/pasz) generalnie
zawieraja ztozone mieszanki réznych dioksynowych pierwiastkow nalezacych do tej samej grupy ukladu okres-
owego, do celow ulatwienia oceny ryzyka rozwinigta zostala koncepcja czynnikéw réwnowaznosci toksycznej
(TEE). Te TEF zostaly stworzone w celu wyrazenia koncentracji mieszanek PCDD i PCDF o podstawionych 2,3,7,8,
a niedawno, niektérych PCB o podstawionym nieorto i monoorto chlorze, ktére posiadajg podobne do dloksyn
dzialanie w toksycznych réwnowaznikach (TEQ) o 2,3,7,8-TCDD (patrz zalacznik I, przypis 1).

Koncentracje indywidualnych substancji w danej prébce s3 mnozone przez swoje odpowiednie TEF, a nastepnie
sumowane do postaci calkowitej koncentracji dioksynopochodnych skladnikéw wyrazonych w TEQ.

Koncepcja ,ograniczenia ig()mego" wymaga zastosowania limitu kwantyfikacji wobec udziatu kazdego niekwantyfi-
kowanego pierwiastka nalezacego do tej samej grupy ukladu okresowego, co TEQ.

Koncepcja ,ograniczenia dolnego” wymafa zastosowania zera wobec udziatlu kazdego niekwantyfikowanego pier-
wiastka naleze}cego do tej samej grupy ukladu okresowego, co TEQ.

Koncepcja ,ograniczenia Sredniego” wymaga zastosowania potowy limitu kwantyfikacji obliczajacej wklad kazdego
niekwantyfikowanego pierwiastka nalezacego do tej samej grupy uktadu okresowego, co TEQ.

Wymagania dotyczgce zapewnienia jakoSci przestrzegane do celéw przygotowania probek

Stosuje si¢ przepisy ogdlne dotyczace przygotowania probek do analizy, ustanowione w zalgczniku do dyreke
Komisji 81})80 EWG z dnia 30 lipca 1981 r. zmieniajacej dyrektywy 71/250/EWG, 71[393[EWG, 72/199/EWG
73/ 46 EWG, 74/203/EWG, 75/84[EWG, 76/372[EWG i 78/633/EWG ustanawiajace Wspdlnotowe metody analiz
do celow urzgdowej ontroli pasz ().

Ponadto, nalezy spelni¢ nastgpujace wymagania:

— prébki musza by¢ przechowywane i transportowane w szklanych, aluminiowych, polipropylenowych lub poli-
etylenowych pojemnikach. Slady pytu papierowego musza by¢ usunigte z pojemnika na probki. Szklo powinno
by¢ przemyte rozpuszczalnikami uprzednio skontrolowanymi pod wzgledem obecnosci dioksyn,

— przeprowadzi¢ zerowg analize poprzez przeprowadzenie calej procedury analitycznej z pominigciem jedynie
probki,

— wag}a probek uzytych do celéw ekstracji musi by¢ odpowiednia do spelnienia wymagan odnoszacych si¢ do
czutosci.

Wymagania dotyczgce laboratoriéw

— Laboratoria zaprezentujg przeprowadzenie metody w zakresie poziomu zainteresowania, na przyklad, 0,5 x, 1
x i 2 x poziom zainteresowania z mozllwlzrm do zaakceptowania wspélczynnikiem zmiennosci dla powtorzonej
analizy. Odnosnie szczeg6léw dotyczacych kryteridw przyjecia, patrz: pkt 5.

— Limit kwantyfikacji w odniesieniu do metody zatwierdzania wyniesie okolo jednej-piatej poziomu zaintereso-
wania, w celu zagwarantowania, Ze mozliwe do zaakceptowania wspélczynniki zmiennosci sa spelnione w
zakresie poziomu zainteresowania.

(') Dz.U. L 246 z 29.8.1981, str. 32.
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— Regularne zerowe kontrole i eksperymenty szczytowe lub analiza 1}()r(')bek kontrolnych (najlepiej, w miar¢ mozli-
wosci, po§wiadczony material referencyjny) sa przeprowadzane jako wewnetrzne srodki kontroli jakosci.

— Udany udzial w miedzylaboratoryjnych badaniach, ktére oceniajg profesjonalizm laboratoryjny, jest najlepszym
sposobem dowiedzenia kompetencji w specyficznych analizach. Jednakze udany udzial w migdzylaboratoryj-
nych badaniach odnosnie do, na przyklad, prébki gleby lub Sciekdw, niekoniecznie dowodzi kompetencji takze
w dziedzinie probek zywnosci lub pasz, ktére przedstawiaja nizsze poziomy zanieczyszczenia. Wobec tego,
staly udzial w migdzylaboratoryjnych badaniach do celéw okreslania dioksyn i dioksynopochodnych polichloro-
wanych bifenyli (PCB) w odpowiednich zywnoSciowych/paszowych skladnikach gléwnych jest obligatoryjny.

— Laboratoria beda akredytowane przez uznawany organ dzialajacy zgodnie z ISO Guide 58, aby zagwarantowac,
ze stosujg one zapewnienie analitycznej jakosci. Laboratoriom powinna by¢ przyznana nastgpujgca norma ISO/
IWE/[17025:1999.

WtymaFania dotyczace procedur analitycznych wobec dioksyn i dioksynopochodnych polichlorowanych
bifenyli (PCB)

Podstawowe wymagania dotyczgce przyjecia procedur analitycznych:

— Wysoka czutos¢ i niskie limity wykrywania. Dla PCDD i PCDF, wykrywalne ilosci musza by¢ w skali pikogramowej
TEQ (1012 g) z uwagi na ekstremalna toksyczno$¢ niektorych sposréd tych skladnikow. PCB sa znane z tego,
ze pojawiaja si¢ na wyzszych poziomach niz PCDD i PCDF. Dla wigkszosci pierwiastkow nalezacych do tej
samej grupy ukladu okresowego PCB, czulo§¢ w skali nanogramowej (10 g) jest juz wystarczajaca. Jednakze,

o celdow pomiaru bardziej toksycznych dioksynopochodnych pierwiastkow naleiqc;clﬁ do tej samej grupy
ukfadu okresowego PCB (zwlaszcza podstawionych nieorto pierwiastkow nalezacych do tej samej grupy u%dadu
okresowego), musi by¢ uzyskana taka sama czulos¢, jak dla PCDD i PCDF.

— Wysoka selektywnosé (spe?ﬁcznos'c'). Rozrdznienie jest wymagane dla PCDD, PCDF i dioksynopochodnych PCB od
mnostwa innych, wspélekstraktowanych i by¢ moze kolidujacych ze soba sktadnikéw obecnych w koncentra-
¢jach do kilku rzedow wielkosci wyzszych niz koncentracje obiektéw analizowanych zainteresowania. Dla
metod chromatografii gazowej/spektometrii masowej (GC/MS), konieczne jest rozroznienie migdzy réznymi
pierwiastkami nalezagcymi do tej samej grupy ukladu okresowego, takie jak pomiedzy toksycznymi (np. siedem-
naécie PCDD i PCDF o podstawionych 2,3,7,8 oraz dioksynopochodnych PCB), a innymi pierwiastkami nalezg-
cymi do tej samej grupy ukladu okresowego. Badania biologiczne powinny moc ustala wartoéci TEQ selek-
tywnie jako sume¢ PCDD, PCDF i dioksynopochodnych PCB.

— Wysoka dokladnosé (prawdziwos i precyzja). Ustalenie powinno przewidywaé uzasadniong i rzetelng prognoze
rzeczywistej koncentracji w probce. Wysoka dokladnos¢ (dokladno$¢ pomiaru: blisko$¢ ukladu miedzy wyni-
kiem pomiaru z rzeczywista lub wyznaczong wartoscig pomiaru) jest konieczna, aby unikngé odrzucenia
wyniku analizy probki na podstawie stabej wiarygodnosci prognozy TEQ. Doktadnos¢ jest wyrazona jako praw-
dziwo$¢ (réznica migdzy Srednig warto$cig mierzong w odniesieniu do przedmiotu analizy w po§wiadczonym
materiale, a jego poSwiadczong warto$cig, wyrazona jako warto$¢ procentowa tej wartoci) i precyzja (precyzja
jest zazwyczaj obliczana jako standardowe odchylenie obejmujace powtarzalnos¢ i odtwarzalnosé, i wskazuje
na bliskos¢ ukladu migdzy wynikami otrzymanymi poprzez zastosowanie procedury eksperymentalnej kilka
razy w ramach okreslonych warunkéw).

Metody przesiewania moga obejmowa¢ badania biolo%iczne oraz metody GC/MS; metody zatwierdzania to metody
chromatografii gazowej o duzej zdolnosci rozdzielczej/spektometrii masowej o duzej zdolnosci rozdzielczej
(HRGC/HRMS). Nalezy spetnic¢ nastgpujace kryteria dotyczace catkowitej wartosci TEQ:

Metody przesiewania Metody zatwierdzania
Warto$¢ falszywego wyniku nega- <1%
tywnego
Prawdziwo$¢ -20%do+ 20%
cv <30% <15%

Szczegblne wymagania dotyczace metod GC/MS, przestrzegane do celow przesiewania lub zatwierdzania

— Dodanie norm wewnetrznych PCDD/F znaczonych *C o podstawionym chlorze 2,3,7,8 (oraz wewnetrznych
dioksynopochodnych norm PCB znaczonych *C, jezeli dioksynopodobne PCB muszg by¢ ustalone), musi by¢
przeprowadzane na samym poczatku rozpoczecia metody analitycznej, na przyklad, przed ekstrakcja, w celu
uzasadnienia procedury analitycznej. Przynajmniej jeden pierwiastek nalezacy do tej samej grupy ukgadu okre-
sowego dla kazdej z tetra do okta-chlorowanych homologicznych grup dla PCDDJF (i przynajmniej jeden pier-
wiastek nalezacy do tej samej grupy ukladu okresowego dla kazdgej z homologicznych grup dla dioksynopo-
chodnych PCB, jesli dioksynopodobne PCB musza by¢ ustalone), musza zosta¢ dodane (alternatywnie, przy-
najmniej jeden pierwiastek naFeigcy do tej samej grupy ukladu okresowego dla kazdego wyselekcjonowanego
jonu spektometrycznego masy zapisujacy funkcje wykorzystywana do celow monitorowania PCDD/F i dioksy-
nopochodnych PCB). Istnieje wyrazna preferencja, oczywiscie w przypadku metod zatwierdzania, co do stoso-
wania wszystkich siedemnastu znaczonych *C wewnetrznych norm PCDD/F o podstawionych 2,3,7,8 i wszyst-
kich dwunastu znaczonych »C wewnetrznych norm dioksynopochodnych PCB (jesli dioksynopodobne PCB
musza by¢ ustalone).

Odpowiednie czynniki reakcji powinny takze by¢ ustalone dla tych pierwiastkow nalezacych do tej samej grupg
ukfadu okresowego, dla ktérych nie dodaje si¢ analogu znaczonego *C, za pomocg wykorzystania wlasciwyc
rozwigzan kalibracyjnych.
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7.1.

7.2.

— W odniesieniu do pasz pochodzenia roslinnego oraz pasz pochodzenia zwierzgcego zawierajacych mniej niz
10 % tluszczu, dodanie wewngtrznej normy jest obligatoryjne przed ekstrakcja. W odniesieniu do pasz pocho-
dzenia zwierzgcego zawierajacych ponad 10 % tluszczu, wewnetrzne normy moga by¢ dodane albo przed
ekstrakgja, albo po ekstrakeji thuszczu. Wlasciwe uzasadnienie efektywnosci ekstrakeji powinno zostaé przepro-
wadzone, w zaleznodci od etapu, na ktérym wewnetrzne normy sa wprowadzane i od tego, czy z wyniEéw
sporzadzany jest raport na temat podstawy produktu lub tluszczu.

— Przed analizg GC/MS, jedna lub dwie regeneracyjne (zastepcze) normy muszg zosta¢ dodane.

— Kontrola regeneracji jest konieczna. W odniesieniu do metody zatwierdzania, regeneracja indywidualnych
wewnetrznych norm powinna by¢ w granicach 60 % do 120 %. Nizsze lub wyzsze regeneracje odnosnie do
indywidualnych pierwiastkéw nalezacych do tej samej grupy ukladu okresowego, zwlaszcza niektérych
siedmio- i o$mio- chlorowanych dwugenzodioksyn i dibenzofuranéw, s3 mozliwe do zaakceptowania pod
warunkiem ze ich udzial w wartosci TEQ nie przekracza 10 % calkowitej wartoéci TEQ (w oparciu tylko o
PCDDJF). W odniesieniu do metod przesiewania, regeneracje powinny by¢ w granicach 30 %-140 %.

— Separacja dioksyn od kolidujacych z nimi chlorowanych sktadnikow, takich jak PCB i chlorowane dwufenylowe
etery, powinna by¢ przeprowadzana za pomocg odpowiednich chromatograficznych technik (najlepiej z
kolumna florisilu, aluminium iflub wegla).

— Gazochromatograficzna separacja izomeréw powinna by¢ odpowiednia (< 25 % warto$¢ szczytowa do
wartosci szczytowej migdzy 1,2,3,4,7,8-HxCDF, a 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

— Oznaczanie powinno by¢ przeprowadzane zgodnie z Metodg EPA 1613 rewizji B: cztero - poprzez o$miu -
chlorowane dioksyny i furany przez rozcieficzanie izotopowe HRGC/HRMS lub inng, z réwnowaznymi kryte-
riami wydajnosci.

— Réznica migdzy poziomem ograniczenia gornego a poziomem ograniczenia dolnego nie powinna przekraczaé
20 % w odniesieniu do pasz z zanieczyszczeniem dioksynowym w zakresie lub powyzej maksymalnego

poziomu. W odniesieniu do pasz z poziomami zanieczyszczenia znacznie ponizej poziomu maksymalnego,
réznica moze by¢ w granicach 25 %-40 %.

Przesiewowe metody analizy

Wprowadzenie

Rézne podejscia analityczne moga by¢ przeprowadzane z zastosowaniem metody przesiewania: czysto przesie-
wowe podejscie i podejscie iloSciowe.

Podejscie przesiewowe

Reakcja probek jest poréwnywana do reakcji probki referenCﬁjnej na poziomie zainteresowania. Probki o reakcji
nizszej niz referencyjne sg zglaszane jako negatywne, za$ probki o wyzszej reakcji podejrzewa sie, ze s3 pozytywne.
Wymagania:

— zerowe i referencyjne probki musza byé zawarte w kazdej serii testow, ktdra lgodlega ekstrakgji i jednocze$nie
testowane w ramach identycznych warunkéw. Prébka referencyjna musi wykazywaé wyraznie podwyzszona
reakcje w poréwnaniu do zerowej,

— dodatkowe probki referencyjne na 0,5 x i 2 x poziomie zainteresowania powinny by¢ wlaczone, aby dowodzily
wlasciwego przeprowadzenia testu w zakresie zainteresowania w odniesieniu do kontroli poziomu zaintereso-
wania,

— przy testowaniu innych skladnikéw gléwnych, odpowiednio$¢ prébek referencyjnych musi by¢ wykazana, najle-
piej poprzez whaczenie prébek wskazanych przez HRGC/HRMS, aby Zawieragr poziom TEQ bliski poziomowi
probki referencyjnej, albo tez zerowej szczytowej na tym poziomie,

— z uwagi na to, ze wewngtrzne normy nie moga by¢ stosowane w badaniach biologicznych, testy dotyczace
powtarzalnosci s3 bardzo wazne dla celéw uzyskania informacji na temat standardowego odchylenia w ramach
jednej serii testow. Wspotezynnik wahan powinien wynosi¢ ponizej 30 %,

— w odniesieniu do badan biologicznych, powinny zosta¢ okreslone skfadniki docelowe, mozliwe zaktdcenia, i
maksymalnie do zniesienia zerowe poziomy.

[loSciowe podejscie

Podejicie iloSciowe standardowej wymaga serii rozcieficzania, dwukrotnego lub trzykrotnego czyszczenia i
pomiaréw, jak rowniez zerowych i regeneracyjnych kontroli. Wynik moze by¢ wyrazony jako TEQ, tym samym
zakladajac, ze skladniki odpowiedzialne za sygnal odpowiadaja zasadzie TEQ. Mozna to przeprowadzi¢ za pomoca
wykorzystania TCDD (lub standardowej mieszanki dioksyna/furan) do przedtuzenia krzywej wzorcowania do obli-
czania poziomu TEQ w ekstrakcie i w ten spos6b w prébee. Jest ona nastgpnie korygowana do poziomu TEQ obli-
czonego dla zerowej probki (do wyliczenia zanieczyszczen z zastosowanycﬁ rozpuszczalnikow i chemikaliéw), oraz
probki regeneracyjnej (obliczonej z poziomu TEQ w kontroli jakosci probki w poblizu limitu zainteresowania).
Nalezy zauwazy(, ze czg$¢ widocznej straty w regeneracji moze by¢ spowodowana wplywem skladnika glownego
i/lub réznicami miedzy warto$ciami TEF w badaniach biologicznych oraz oficjalnymi wartodciami TEF ustalonymi
przez WHO.

Wymagania dotyczgce metod analizy wykorzystywanej do celéw przesiewania

— Metody analiz GC/MS i badan biologicznych moga by¢ wykorzystane do celéw przesiewania. W odniesieniu do
metod GC/MS stosuje si¢ wymagania ustanowione w punkcie 6. W odniesieniu do badan biologicznych opar-
tych na komorkach, szczegolne wymagania sg ustanowione w punkcie 7.3, w odniesieniu do badan giologicz—
nych opartych na zestawach - w punkcie 7.4.
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— Informacja na temat ilosci falszywych wynikéw pozytywnych i falszywych wynikéw negatywnych duzego
zestawu probek ponizej i powyzej poziomu maksymalnego lub poziomu dzialania jest konieczna, w poréw-
naniu do zawarto$ci TEQ ustalonej za pomoca potwierdzajacej metody analizy. Rzeczywiste falszywe nega-
tywne wyniki powinny by¢ ponizej 1 %. Wynik falszywej pozytywnej prébki powinien by¢ wystarczajaco niski,
aby wykorzysta¢ przesiewowe narzedzie.

— Pozytywne wyniki muszg zawsze by¢ potwierdzane za pomocg zatwierdzajacej metody analizy (HRGC/HRMS).
Ponadto, prébki z szerokim zakresem TEQ powinny by¢ potwierdzane przez HRGC/HRMS (okoto 2 %-10 %
negatywnych probek). Informacja na temat odpowiednio$ci pomiedzy badaniami biologicznymi, a wynikami
HRGC/HRMS powinna by¢ udostgpniona.

Szczeg6lne wymagania dotyczgce badari biologicznych opartych na komdrkach

— Podczas przeprowadzania badania biologicznego, kazda seria testow wymaga serii koncentracji referencyjnej
TCDD lub mieszanki dioksyna/furan (pe%na dawka-krzywa reakcji z R? > 0,95). Jednakze, do celéw przesie-
wania, poszerzona krzywa niskiego-poziomu do celow analizowania prébek niskopoziomowych moglaby
zostaé zastosowana.

— Koncentracja referencyjna TCDD (Srednio trzykrotno§¢ limitu kwantyfikacji) na arkuszu kontroli jakosci

gowinna by¢ zastosowana dla wyniku badan biologicznych przez pewien ciggly okres. AItematEWQ moglab

y¢ relatywna reakcja probki referencyjnej w pordwnaniu do linii kalibracji TCDD, jako ze reakcja komore!
moze zaleze¢ od wielu czynnikéw.

— Wykresy kontroli jakosci (QC) na kazdy typ materiatu referencyjnego powinny by¢ rejestrowane i sprawdzane
w celu zagwarantowania, ze sa one zgodne z zadeklarowanymi wytycznymi.

— Zwlaszcza w odniesieniu do obliczen ilosciowych, indukcja rozcienczania wykorzystanej probki musi by¢ w
ramach liniowej czesci krzywej reakeji. Probki powyzej liniowej czesci krzywej reakcji musza by¢ rozcieficzone
i poddane ponownemu testowi. Wobec tego, zaleca si¢ do przetestowania przynajmniej trzy lub wigcej rozcien-
czenia jednoczesnie.

— Odchylenie normﬁf procentowej nie powinno by¢ powyzej 15 % w trzykrotnym oznaczaniu dla kazdego
rozcieficzenia prébek, ani powyzej 30 % miedzy trzema niezaleznymi do$wiadczeniami.

— Limit wykrywania moze by¢ ustalony jako trzykrotnos§¢ standardowego odchylenia rozpuszczalnika zerowego
lub reakeji tla. Innym podejSciem jest zastosowanie reakcji, ktéra jest powyzej tla (wskaznik indukgji jest
pieciokrotnoscia rozpuszczalnika zerowego) obliczonego z krzywej odwzorowania dnia. Limit kwantyfikacji
moze by¢ ustalony jako piecio - lub szesciokrotno$¢ standardowego odchylenia rozpuszczalnika zerowego lub
reakcji ta lub stosowaé reakcje, ktora jest wyraznie powyzej tla (wskaznik indukgji jest dziesigciokrotnoscia
rozpuszczalnika zerowego) obﬂiczonego z krzywej odwzorowania dnia.

Szczegdlne wymagania dotyczgce badas biologicznych opartych na zestawie (')

— Zalecenia producenta dotyczace przygotowania prébek i analiz musza by¢ przestrzegane.
— Zestawy testowe nie powinny by¢ uzywane po wygasnieciu daty.
— Materialy lub skladniki przeznaczone do zastosowania z innymi zestawami nie powinny by¢ wykorzystywane.

— Zestawy testowe powinny by¢ przechowywane w ramach okreslonego zakresu temperatury przechowywania i
uzywane w okreslonej temperaturze operacyjnej.

— Limit wykrywania dla badafi immunologicznych jest ustalany jako suma $redniej i trzykrotnosci standardowego
odchylenia, oparty na dziesigciokrotnie powtdrzonej analizie zerowej, podzielony przez warto$¢ nachylenia
réwnania regresyjnego pierwszego stopnia.

— Normy referencyjne powinny by¢ stosowane w odniesieniu do testow w laboratorium w celu zagwarantowania,
ze odpowiednio§¢ wobec normy jest w mozliwym do zaakceptowania zakresie.

Sprawozdania z wynikéw

Na tyle, na ile pozwala zastosowana procedura analityczna, wyniki analityczne powinny zawiera¢ poziomy indywi-
dualnych pierwiastkéw nalezacych do tej samej grupy ukladu okresowego PCDD/F i PCB oraz pojawiaé si¢ w spra-
wozdaniach jako nizsze zwigzanie, wyzsze zwiazanie i Srednie zwigzanie, w celu zawarcia maksymalnej ilosci infor-
macji w sprawozdaniu z wynikow i tym samym umozliwienia interpretacji wynikéw zgodnie ze szczegdlnymi
wymaganiami.

1Spr;wozdanie powinno takze zawiera¢ skladnik lipidowy prébki, jak réwniez metode wykorzystang do ekstrakcji
ipidowe;.

Regeneracje indywidualnych wewnetrznych norm musza by¢ udostgpnione w przypadku gdy regeneracje wykra-
czaja poza zakres wspomniany w punkcie 6, w przypadku gdy poziom maksymalny jest przekroczony i w innych
przypadkach na zadanie.

() Nie przedstawiono dowodéw na temat dostepnych na rynku badan biologicznych opartych na zestawach o wystarczajacej czutosci i

wiarygodnosci, aby byly wykorzystywane do celéw przesiewania pod wzgledem obecnosci dioksyn na wymaganych poziomach w
prébkach srodkéw spozywezych i pasz.



