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II

(Nelegislativne akty)

NARIADENIA

NARIADENIE KOMISIE (Elj) ¢ 2522012
z 21. marca 2012,

ktorym sa stanovuji metédy odberu vzoriek a analyzy na dely dradnych kontrol hladin dioxinov,
PCB podobnych dioxinom a PCB nepodobnych dioxinom v urditych potravinich a ktorym sa
zru$uje nariadenie (ES) & 1883/2006

(Text s vyznamom pre EHP)

EUROPSKA KOMISIA, (3)  V nariadeni Komisie (ES) ¢. 18832006 z 19. decembra
2006, ktorym sa stanovuji metédy odberu vzoriek
a analyzy na dradnd kontrolu hladiny dioxinov
a dioxinom podobnych PCB v urcitych potravinach (%),
so zretefom na Zmluvu o fungovani Eurépskej tinie, sa stanovujﬁ' osobitné usFan?venia t)’fkajt’lce sa_postupu
odberu vzoriek a analytickych metdd, ktoré sa maja
uplatiovat pri dradnej kontrole.
so zretelom na nariadenie Eurépskeho parlamentu a Rady (ES)
¢. 882/2004 z 29. aprila 2004 o tradnych kontrolidch usku-
to¢iiovanych s cieflom zabezpedit overenie dodrziavania potra-
vinového a krmivového préva a predpisov o zdravi zvierat a o . i ) L )
starostlivosti o zvieratd (1), a najmi na jeho ¢ldnok 11 ods. 4, ) Uplatngvaple novych/maxu}nalnych hl;}dm PCB ne/podob—
nych dioxinom, ktoré budi stanovené po ziskani vedec-
kého stanoviska Eurdpskeho tradu pre bezpecnost
potravin (EFSA) v otdzke PCB nepodobnych dioxinom,
. ako aj zabezpecenie harmonizicie na trovni Unie a aktua-
kedZe: lizdcia kritérii skriningovych metéd si vyzaduji znaéné
govych metdd si vyzaduji znacné
zmeny a doplnenia. V zdujme jasnosti je preto vhodné
nahradit nariadenie (ES) ¢. 1883/2006 tymto nariadenim.
(1) V nariadeni Komisie (ES) ¢. 1881/2006 z 19. decembra
2006, ktorym sa ustanovuji maximdlne hodnoty obsahu
niektorych kontaminantov v potravindch (?), sa stanovujt
maximdlne hlading PCB nepodobnych dioxinom,
diO).(fn?V a furénov,a celkovi suvr.né,l dioxinov., furénov (5) Ustanovenia tohto nariadenia sa tykaji len odberu
a dioxinom podobnych PCB v urcitjch potravinich. vzoriek a analyzy dioxinov, dioxinom podobnych PCB
a dioxinom nepodobnych PCB na vykondvanie naria-
denia (ES) ¢. 1881/2006. Tieto ustanovenia nemaji
vplyv na stratégiu odberu vzoriek, trovne odberu vzoriek
(2)  V odporicani Komisie 2011/516/EU z 23. augusta 2011 a frekvenciu, ktoré st $pecifikované v prilohdch III a IV
o znizen{ pritomnosti dioxinov, furdnov a polychlérova- k smernici Rady 96/23[ES z 29. aprila 1996 o opatre-
nych bifenylov (PCB) v krmivich a potravindch () sd niach na monitorovanie urditych latok a ich rezidui
stanovené akéné hladiny s cielom stimulovat proaktivny v Zivych zvieratich a Zivo¢i§nych produktoch a o zruseni
pristup k zniZzovaniu pritomnosti polychlérovanych smernic 85/358/EHS a 86[469/EHS a rozhodnuti
dibenzo-para-dioxinov a polychlérovanych dibenzofu- 89/187/EHS a 91/664[EHS (°). Nemajii vplyv na cielové
ranov (PCDDJF) a PCB podobnych dioxinom v potravi- kritérid na odber vzoriek, ktoré st stanovené v rozhodnutf
nich. Uvedené akéné hladiny pomdhaji prislusnym Komisie 98/179[ES z 23. februdra 1998, ktoré stanovuje
orgdinom a prevddzkovatelom identifikovat pripady, podrobné pravidld dradného odberu vzoriek na monito-
kedy je vhodné zistit zdroj kontamindcie a uskutocnit rovanie urcitych latok a ich rezidui v Zivych zvieratich
opatrenia na jej zniZenie alebo eliminovanie. a v Zivocisnych vyrobkoch (9).
() U.v. EU L 165, 30.4.2004, s. 1. (9 U. v. EU L 364, 20.12.2006, s. 32.
() U. v. EU L 364, 20.12.2006, s. 5. () U. v. ES L 125, 23.5.1996, s. 10.
() U.v. EU L 218, 24.8.2011, 5. 23. (4 U.v. ES L 65, 5.3.1998, s. 31.
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(6)

(10)

Na zistovanie vzoriek obsahujtcich vyznamné mnozstvd
PCDDJF a PCB podobnych dioxinom sa moéze pouzivat
analytickd skriningovd metéda vyznaCujica sa Siroko
akceptovatelnou preukaznostou a vysokou vykonnostou
(prednostne by sa mali vyberat vzorky s prekrocenymi
akénymi hladinami, a mal by byt zabezpeceny vyber
vzorieck s prekroenymi maximalnymi hladinami).
Hladiny PCDDJF a dioxinom podobnych PCB v tychto
vzorkdch je potrebné uréovat pomocou konfirmacnej
metbédy analyzy. Je preto vhodné stanovif primerané
poziadavky na skriningovi metddu, ¢im sa zabezpedi,
aby mnoZstvo nepresnych merani  vykazujicich
dodrzanie maximélnych hladin nebolo vyssie ako 5 %,
ako aj prisne poziadavky na konfirma¢né metddy
analyzy. Konfirma¢né metédy navySe umoziluji stano-
venie hladin takisto v nizkej pozadovej oblasti. To je
dolezité z hladiska sledovania Casovych trendov, posi-
denia vystavenia a prehodnotenia maximalnych a akénych
hladin.

Pri odoberani vzoriek z velmi velkych ryb je potrebné,
aby sa odoberanie vzoriek $pecifikovalo na zabezpecenie
harmonizovaného postupu v rdmci Unie.

V pripade ryb identickych druhov pochddzajicich z tej
istej oblasti moze byt hladina dioxinov, dioxinom podob-
nych PCB a dioxinom nepodobnych PCB odlisnd v zédvi-
slosti od velkosti afalebo veku ryb. Okrem toho hladina
dioxinov, dioxinom podobnych PCB a dioxinom nepo-
dobnych PCB nie je vidy takd istd vo vietkych castiach
ryb. Z toho doévodu je potrebné Specifikovat odber
vzoriek a pripravu vzoriek na ucely zabezpecenia harmo-
nizovaného postupu v rdamci Unie.

Je dolezité, aby sa analytické vysledky hldsili a interpreto-
vali rovnakym sposobom, aby sa zabezpecilo harmoni-
zované vykondvanie postupov v ramci Unie.

Opatrenia stanovené v tomto nariadeni si v silade so
stanoviskom Stdleho vyboru pre potravinovy retazec
a zdravie zvierat a Eurdpsky parlament ani Rada proti
nim nevzniesli ndmietku,

PRIJALA TOTO NARIADENIE:

Clanok 1

Na téely tohto rozhodnutia sa uplatiiuje vymedzenie pojmov
a skratky stanovené v prilohe L

Clanok 2

Odber vzoriek na éely tiradnej kontroly hladin dioxinov, fur-
nov, dioxinom podobnych PCB a dioxinom nepodobnych PCB
v potravinach uvedenych v oddiele 5 prilohy k nariadeniu (ES)
¢. 1881/2006 sa vykondva v stlade s metédami stanovenymi
v prilohe II k tomuto nariadeniu.

Cldnok 3

Priprava vzoriek a analyzy na tGradnd kontrolu hladin dioxinov,
furdnov a dioxinom podobnych PCB v potravinich uvedenych
v oddiele 5 prilohy k nariadeniu (ES) ¢. 1881/2006 sa vykona-
vaji v stlade s metédami stanovenymi v prilohe III k tomuto
nariadeniu.

Cldnok 4

Analyzy na tGcely dradnej kontroly hladin dioxinom nepodob-
nych PCB v potravindch uvedenych v oddiele 5 prilohy k naria-
deniu (ES) ¢. 18812006 sa vykondvaji v stlade s poZziadavkami
na analytické postupy stanovenymi v prilohe IV k tomuto naria-
deniu.

Cldnok 5
Nariadenie (ES) ¢. 1883/2006 sa tymto zruduje.

Odkazy na zru$ené nariadenie sa povazuju za odkazy na toto
nariadenie.

Cldnok 6
Toto nariadenie nadobtida Gcinnost dvadsiatym diiom po jeho

uverejneni v Uradnom vestniku Eurdpskej tinie.

Uplatiiuje sa od ddtumu nadobudnutia G¢innosti.

Toto nariadenie je zdvdzné v celom rozsahu a priamo uplatnitelné vo vsetkych clenskych

statoch.

V Bruseli 21. marca 2012

Za Komisiu
predseda
José Manuel BARROSO
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PRILOHA 1

Vymedzenie pojmov a skratky

I. VYMEDZENIE POJMOV

Na tcely tohto nariadenia sa uplatiiuje vymedzenie pojmov stanovené v prilohe I k rozhodnutiu Komisie 2002/657[ES zo
14. augusta 2002, ktorym sa vykondva smernica Rady 96/23[ES tykajica sa vykondvania analytickych metéd a inter-
pretacie vysledkov (').

Okrem tohto vymedzenia pojmov sa na tcely tohto nariadenia uplatiiuje toto vymedzenie pojmov:

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

1.7.

1.8.

1.9.

1.10.

BEQ

GC

() U. v. ES L 221, 17.8.2002, s. 8.

Akénd hladina je hladina predmetnej ldtky, ako sa stanovuje v prilohe k odportcaniu 2011/516/EU, podla ktorého
je, v sulade s druhym odpordcanim uvedenym v danom odporicani, potrebné iniciovat presetrovanie s cielom
identifikovat zdroj uvedenej ldtky v pripadoch zistenia zvySenych hladin prislusnej latky.

Bioanalytické metddy st metddy na bdze pouzitia biologickych principov, ako st bunkové testy, receptorové testy
alebo imunologické testy. Neposkytuji vysledky na trovni kongenéru, sii len orientacnym tdajom (3 hladiny
toxickych ekvivalentov (TEQ — Toxic Equivalents), vyjadrenych v bioanalytickych ekvivalentoch (BEQ — Bioanalytical
Equivalents), s prihliadnutim na skutocnost, Ze nie vetky zlozky pritomné vo vzorkovom extrakte vykazujiicom
pozitivny vysledok v teste zodpovedajii vetkym poziadavkdm principu TEQ.

Biotestovd zdanlivd vytaznost je hladina BEQ vypocitand z kalibra¢nej krivky TCDD alebo PCB 126 korigovand na
slepy pokus a ndsledne vydelend hladinou TEQ stanovenou pomocou GC/HRMS. Cielom je korekcia faktorov, ako
st strata PCDD/PCDF a dioxinom podobnych zlicenin pocas extrakcie a procesu Cistenia, spoluextrahované
zlGéeniny zvysujiice alebo zniZujiice odpoved (agonistické a antagonistické tcinky), kvalita prelozenia krivky
alebo rozdiely medzi hodnotami TEF a REP. Biotestova zdanlivd vytaznost sa vypocitava z vhodnych referencnych
vzoriek s reprezentativnym kongenérovym profilom v oblasti sledovanych hladin.

Semikvantitativne metédy st metédy, ktoré poskytuji priblizny, orientacny ddaj o koncentracii uvazovaného
analytu, pricom prislusny ciselny vysledok nesplna poziadavky kladené na kvantitativne metddy.

Prijatd $pecifickd medza stanovitelnosti individudlneho kongenéra je koncentrdcia analytu v extrakte vzorky, ktord
poskytuje pristrojovii odozvu pri dvoch roznych idnoch uréenych na monitorovanie, pricom pomer signdl — Sum
(S/N) je 3: 1 pre i6n s menej citlivym signdlom a st splnené identifikacné kritérid, ako s opisané napriklad
v norme prEN 16215 (Zivotisne krmivd — Stanovenie dioxinov a dioxfnom podobnych PCB pomocou GC/HRMS
a indikdtorovych PCB pomocou GC/HRMS) a/alebo v metéde EPA 1613, revizia B.

Hornd medza je koncepcia, ktord si vyzaduje pouzitie medze stanovitelnosti pre prispevok kazdého nekvantifiko-
vaného kongenéru.

Dolnd medza je koncepcia, ktord si vyzaduje pouzitie nuly pre prispevok kazdého nekvantifikovaného kongenéru.

Strednd medza je koncepcia, ktord si vyZzaduje pouzitie polovice medze stanovitelnosti pre vypocet prispevku
kazdého nekvantifikovaného kongenéru.

Sarza je identifikovatelné mnozstvo potraviny doruéené naraz, v pripade ktorej je tradne overené, Ze vykazuje
spolocné charakteristiky ako je povod, typ, druh balenia, baliareri, odosiclatel alebo znacenia. V pripade ryb
a produktov rybolovu musi byt aj velkost ryb porovnatelnd. V pripade, Ze velkost afalebo hmotnost ryb nie je
v rdmci zdsielky porovnatelnd, zdsielka sa moze stile povazovat za Sarzu, ale musi sa uplatnif osobitny postup
odberu vzorky.

Podsarza je oznacend Cast velkej SarZe s cielom uplatnif metédu odberu vzoriek z uvedenej oznacenej casti. Kazdd
podsarza musi byt fyzicky oddelend a identifikovatelnd.

. Prirastkova vzorka je mnozZstvo materidlu odobratého z jedného miesta zo Sarze alebo podsarze.
. Sthrnna vzorka je vzorka ziskand zmieSanim vsetkych prirastkovych vzoriek odobratych zo Sarze alebo podsarze.

. Laboratérna vzorka je reprezentativna Cast/mnozstvo sthrnnej vzorky, ktoré je urcené pre laboratérium.

II. POUZITE SKRATKY

bioanalytické ekvivalenty (Bioanalytical Equivalents)

plynova chromatografia (Gas chromatography)

(?) Bioanalytické metody nie st $pecifické pre uvedené kongenéry zahrnuté v schéme TEF (Toxic Equivalency Factors). Vo vzorkovom
extrakte mozu byt pritomné iné $trukturdlne pribuzné AhR aktivne zlozky prispievajice k celkovej odpovedi. Vysledky bioanalytickych
testov nemodzu byt preto predbeznym odhadom, skor iba orienta¢nym indikdtorom hladiny TEQ vo vzorke.
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HRMS hmotnostnd spektrometria s vysokym rozliSenim (High resolution mass spectrometry)
LRMS hmotnostnd spektrometria s nizkym rozliSenim (Low resolution mass spectrometry)
PCB  polychlérované bifenyly

PCDD polychlérované dibenzo-p-dioxiny

PCDF  polychlérované dibenzofurdny

QC  kontrola kvality (Quality control)

REP  relativna tic¢innost (Relative potency)

TEF  faktor toxickej ekvivalencie (Toxic Equivalency Factor)

TEQ  toxické ekvivalenty (Toxic Equivalents)

TCDD tetrachlérdibenzodioxin

U roz§irend neistota merania (Expanded measurement uncertainty)
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PRILOHA II

Metédy odberu vzoriek na tradnid kontrolu hladin dioxinov (PCDD/PCDF), dioxinom podobnych PCB
a dioxinom nepodobnych PCB v ur¢itych potravinich
I. ROZSAH POSOBNOSTI

Odber vzoriek uréenych na dradnt kontrolu hladin dioxinov (PCDD/PCDF), dioxinom podobnych PCB a dioxinom
nepodobnych PCB (dalej len ,dioxiny a PCB*) v potravindch sa vykondva v stilade s metédami opisanymi v tejto prilohe.
Sahrnné vzorky ziskané takymto sposobom sa povazuji za reprezentativne pre Sarze alebo podsarze, z ktorych bol odber
vykonany. Dodrzanie maximélnych hladin stanovenych v nariadeni Komisie (ES) ¢. 1881/2006, ktorym sa ustanovuji
maximdalne hodnoty obsahu niektorych kontaminantov v potravindch, sa stanovuje na bdze hladin stanovenych v labo-
ratérnych vzorkach.

II. VSEOBECNE USTANOVENIA
1. Zamestnanci

Odber vzorick vykondva oprévnend osoba, ktord je uréend clenskym $tdtom.

2. Materidl, z ktorého sa md odobraf vzorka

Z kazdej Sarze alebo podsarze, ktord md byt preskiimand, sa vzorky odoberaji samostatne.

3. Preventivne opatrenia, ktoré sa maji prijat

V priebehu odberu a pripravy vzorick je nutné prijat opatrenia, ktoré zabrdnia akymkolvek zmendm, ktoré by
ovplyvnili obsah dioxinov a PCB, nepriaznivo ovplyvnili analytické stanovovanie, pripadne by zapri¢inili stratu repre-
zentativnosti sahrnnych vzoriek.

4. Prirastkové vzorky

Prirastkové vzorky sa v Co najvicSej moznej miere odoberaji z roznych miest rozlozenych v celej Sarzi alebo podsarZi.
Nedodrzanie takéhoto postupu sa zaznamendva zdpisom, ako sa stanovuje v Casti Il bode 8 tejto prilohy.

5. Priprava sithrnnej vzorky

Sdhrnnd vzorka sa ziskava kombindciou prirastkovych vzoriek. Md asponi 1 kg, pokial to nie je nepraktické, napriklad
ak vzorka pochddza z jediného balenia, alebo v pripade, ze produkt méd velmi vysokd komerént hodnotu.

6. Duplicitné vzorky

Duplicitné vzorky na tcely vymahania, obrany a na referencné ticely sa odoberajii z homogenizovanej sahrnnej vzorky
za predpokladu, Ze takyto postup nie je v rozpore s predpismi ¢lenskych Stitov, pokial ide o prdva prevddzkovatela
potravindrskeho podniku. Velkost laboratérnych vzoriek na vymdhanie by mala byt dostatocnd, aby bola umoznend
prinajmensom duplicitnd analyza.

7. Balenie a preprava vzoriek

Kazdd vzorka sa vkladd do cistej inertnej nddoby, ktord poskytuje primerant ochranu pred kontamindciou, pred
stratou analytov adsorpciou do vnitornej steny nddoby a pred poskodenim pocas prepravy. S cielom zabranit
akymkolvek zmendm v zlozeni vzorky, ktoré moZu nastat pocas prepravy alebo skladovania, je nutné prijat vietky
potrebné preventivne opatrenia.

8. Pecatenie a oznaovanie vzoriek

Kazdd vzorka odobratd na tradné dcely sa zapecati na mieste odberu vzorky a oznadi podla predpisov prislusnych
¢lenskych statov.

O kazdom odbere vzorky sa vedie zdznam, ktory umozni jednozna¢ni identifikiciu kazdej Sarze a v ktorom je
uvedeny ddtum a miesto odberu vzorky spolu so vietkymi daldimi informdciami, ktoré by mohli byt pre analytika
uzitocné.

II. PLAN ODBERU VZORIEK

Uplatiiovand metdda odberu vzorick musi zabezpecovat reprezentativnost stthrnnej vzorky pre (pod)sarzu, ktord je
predmetom kontroly.
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. Rozdelenie $arZzi do podsarzi

Ak je mozné fyzicky oddelit podsarzu, velké SarZe sa rozdelia do podsarzi. V pripade produktov, ktoré sa predavaji vo
velkych volne lozenych zdsielkach (napr. rastlinné oleje), sa uplatiuje tabulka 1. Na iné produkty sa uplatiiuje tabulka
2. Vzhladom na to, Ze nie je vZdy mozné stanovit hmotnost SarZe tak, aby sa rovnala presnému ndsobku hmotnosti
podsarzi, hmotnost podsarze moze presahovat spomenutd hmotnost, najviac viak o 20 %.

Tabulka 1
Rozdelovanie Sarzi do podSarZi v pripade produktov, s ktorymi sa obchoduje vo forme volne loZenych
zéasielok
Hmotnost SarZe (t) Hmotnost alebo pocet podsarzi
>1500 500 ton
> 300 a <1500 3 podsarze
>50 a <300 100 ton
< 50 _
Tabulka 2

Rozdelovanie $arzi do podSarzi v pripade inych produktov

Hmotnost Sarze (t) Hmotnost alebo pocet podsarzi

> 15 15 - 30 ton

<15 —

. Pocet prirastkovych vzoriek

Hmotnost stthrnnej vzorky, ktord zdruzuje vSetky prirastkové vzorky, musi byt najmenej 1 kg (pozri ¢ast Il bod 5 tejto
prilohy).

Minimélny pocet prirastkovych vzoriek, ktoré sa majii odobrat zo 3arze alebo podsarze, je uvedeny v tabulkéch 3 a 4.

V pripade volne lozenych tekutych produktov je nutné sarzu alebo podsariu ¢o najdokladnejsie premiesat sposobom,
ktory neovplyvni kvalitu produktu, a to manudlnymi alebo mechanickymi prostriedkami bezprostredne pred odberom
vzorky. V tomto pripade sa v danej 3arzi alebo podsarzi predpokladd homogénne rozdelenie kontaminantov. Z toho
dovodu sa odber troch prirastkovych vzoriek zo Sarze alebo podsarze povazuje za dostatocny na vytvorenie sihrnnej
vzorky.

Hmotnost prirastkovych vzoriek musi byt podobnd. Hmotnost prirastkovej vzorky musi byt najmenej 100 g.

Nedodrzanie tohto postupu sa musi zaznamenat zdpisom, ako sa stanovuje v casti II bode 8 tejto prilohy. V sidlade
s ustanoveniami rozhodnutia Komisie 97/747[ES z 27. oktobra 1997 stanovujiceho trovne a frekvencie odberu
vzoriek stanovené smernicou Rady 96/23/ES pre monitorovanie niektorych ldtok a ich rezidui v niektorych zivolss-
nych produktoch (!) je najmensia velkost stthrnnej vzorky pre slepacie vajcia 12 vajec (v pripade volne lozenych Sarzi,
ako aj Sarzi pozostdvajicich z jednotlivych baleni sa uplatiujii tabulky 3 a 4).

Tabulka 3

Minimdlny pocet prirastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat zo Sarze alebo podsarze

Hmotnost alebo objem Sarze/podsarze (v kg alebo 1)

Minimdlny pocet prirastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat

< 50 3
50 az 500 5
> 500 10

Ak 3arza alebo podsarza pozostiva zo samostatnych baleni alebo kusov, pocet baleni alebo kusov, ktoré musia byt
zahrnuté v sthrnnej vzorke, je uvedeny v tabulke 4.

(" U.v. ES L 303, 6.11.1997, s. 12.
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Tabulka 4

Pocet baleni alebo kusov (prirastkovych vzoriek), z ktorych je nutné vykonat odber na zostavenie sithrnnej
vzorky, ak Sarza alebo podSarZa pozostiva zo samostatnych baleni alebo jednotiek

Pocet baleni alebo jednotiek v Sarzifpodsarzi Pocet balent alebo jedn"ﬁd“]‘zzrif‘yd“ sa md vykonat odber
1 az 25 aspon 1 balenie alebo jednotka
26 az 100 priblizne 5 %, aponi 2 balenia alebo jednotky
> 100 priblizne 5 %, najviac 10 baleni alebo jednotiek

3. Specifické ustanovenia pre odber vzoriek zo SarZi obsahujticich celé ryby porovnatelnej velkosti a hmotnosti

Ryby sa povazuji za ryby porovnatelnej velkosti a hmotnosti, ak rozdiel vo velkosti a hmotnosti nepresahuje
priblizne 50 %.

Pocet prirastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat zo SarZe, sa uvddza v tabulke 3. Sihrnnd vzorka, ktord sa skladd
zo vietkych prirastkovych vzoriek, musi mat minimélne 1 kg (pozri ¢ast Il bod 5).

— V pripade, Ze SarZa, z ktorej sa md vykonat odber, obsahuje malé ryby (jednotlivé ryby, ktorych hmotnost je < cca
1 kg), za prirastkovii vzorku na vytvorenie sihrnnej vzorky sa povazuje celd ryba. V pripade, Ze vyslednd sthrnnd
vzorka vazi viac ako 3 kg, prirastkové vzorky mozu obsahovat strednt cast z ryby tvoriacu sthrnni vzorku
vaziacu kazdd minimdlne 100 gramov. Celd cast, na ktorti sa uplatiiuje maximdlna hladina, sa pouziva na
homogenizaciu vzorky.

vy$sia ako cca 1kg), prirastkovd vzorka obsahuje strednii Cast ryby. Hmotnost kazdej prirastkovej vzorky je
najmenej 100 g.

Pri rybéach strednej velkosti (cca 1 — 6 kg) sa na prirastkovi vzorku vykond odber plitku ryby od chrbtovej kosti
k brusnej Casti v strednej Casti ryby.

V pripade velmi velkych ryb (napr. > cca 6 kg) sa odber prirastkovej vzorky uskuto¢ni z pravej strany (Celny
pohlad) dorzolaterdlnej svaloviny v strednej Casti ryby. Ak by odber takéhoto kusu zo strednej Casti ryby sposobil
znacni ekonomickd skodu, moze sa uskutocnenie odberu troch prirastkovych vzoriek s hmotnostou najmenej
350 g kazdd povazovat za dostatocné, nezdvisle od velkosti Sarze, pripadne je mozné uskuto¢nit odber rovnakej
Casti svaloviny v blizkosti chvostovej casti a svaloviny v blizkosti hlavovej casti jednej ryby na vytvorenie prirast-
kovej vzorky, ktord je reprezentativna pre hladinu dioxinov v celej rybe.

4. Odber vzoriek zo $arZi ryb s obsahom celych ryb rdznej velkosti ajalebo hmotnosti

— Pokial ide o zloZenie vzorky, uplatiuji sa ustanovenia Casti Il bodu 3.

— V pripade, Ze prevazuje urcitd trieda/kategéria velkosti/hmotnosti (cca 80 % alebo vicsia Cast 3arze), vzorka sa
odoberie z ryb s prevazujiicou velkostou alebo hmotnostou. Tdto vzorka sa povazuje za reprezentativnu pre celd
Sarzu.

— V pripade, Ze neprevazuje Ziadna konkrétna trieda/kategoria, je nutné zabezpecit, aby boli ryby vybrané na vzorku
reprezentativne pre celd Sarzu. Specifické pokyny pre takéto pripady sa uvddzaji v Metodike na odber vzoriek
z celych ryb roznej velkosti ajalebo hmotnosti (3).

5. Odber vzoriek na drovni maloobchodu

Pokial je to mozné, odber vzoriek potravin na trovni maloobchodu by mal byt realizovany v stlade s ustanoveniami
tykajiicimi sa odberu vzoriek uvedenymi v casti IIl bode 2 tejto prilohy.

Ak to nie je mozné, je mozné vyuzit alternativnu metédu odberu vzoriek na trovni maloobchodu za predpokladu, Ze
zaruCuje dostatoént reprezentativnost Sarze alebo podsarze, z ktorej sa realizoval odber vzorky.

(3) http:/[ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm.
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IV. SULAD SARZE ALEBO PODSARZE SO SPECIFIKACIOU

1. Pokial ide o PCB nepodobné dioxinom

Sarza sa prijme, ak analyticky vysledok neprekra¢uje maximédlnu hladinu PCB nepodobnych dioxinom, ako je stano-
vend v nariadeni (ES) 1881/2006, bertic do dvahy moznost nepresnosti v merani.

Sarza nie je v stilade s maximalnou hladinou stanovenou v nariadenf (ES) ¢. 1881/2006, ak hornd medza analytického
vysledku potvrdeného duplicitnou analyzou (}), po zohladneni moZnej nepresnosti merania bez pochybnosti prekra-
¢uje maximélnu hladinu.

Moznost nepresnosti merania sa moze zohladnit podla jedného z nasledujiicich postupov:

— vypoctom rozirenej nepresnosti pomocou koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95-
percentnii Groveri spolahlivosti. Sarza alebo podsarza nie je v stilade, ak namerand hodnota minus U je nad
stanovenou povolenou hladinou,

— stanovenim rozhodovacieho limitu (CCa) podla ustanoveni rozhodnutia Komisie 2002/657[ES (bod 3.1.2.5
prilohy k uvedenému rozhodnutiu — pripad litok so stanovenou povolenou hladinou). Sarza alebo podsarza nie
je vyhovujtica, ak sa namerand hodnota rovnd hodnote CCa alebo je vyssia.

Vyssie uvedené pravidld sa uplatiujii na analyticky vysledok ziskany na vzorke na dradnd kontrolu. V pripade analyzy
na dcely obhajoby alebo na referencné téely sa uplatiujii vnitrostitne predpisy.

. Pokial ide o dioxiny (PCDD/PCDF) a PCB podobné dioxinom

Sarza sa prijme, ak:

— z vysledku jednej analyzy vykonanej skriningovou metédou s pravdepodobnostou nepresného merania vykazuji-
ceho dodrzanie maximdlnych hladin nepresahujicou 5 % vyplyva, Ze hladina nepresahuje prislusnd maximdlnu
hladinu PCDDJF a sumu PCDD/F a PCB podobnych dioxinom stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006,

— vysledok jednej analyzy vykonanej konfirmacnou metédou nepresahuje prislusni maximédlnu hladinu PCDD/[F
a sumu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006, s ohladom na nepresnost
merania.

V pripade skriningovych testov sa stanovuje medznd hodnota pre rozhodnutie o dodrzani prislusnych skiimanych
hladin stanovenych bud pre PCDDJF, alebo pre sumu PCDDJF a PCB podobnych dioxinom.

Sarza nie je v stilade s maximalnou hladinou stanovenou v nariadenf (ES) ¢. 1881/2006, ak hornd medza analytického
vysledku potvrdeného duplicitnou analyzou (*) po zohladneni nepresnosti merania bez pochybnosti prekracuje maxi-
mélnu hladinu.

Moznost nepresnosti merania sa moze zohladnit podla jedného z nasledujiicich postupov:

— vypoctom rozsirenej nepresnosti pomocou koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95-
percentd droveti spolahlivosti. Sarza alebo podsarza nie je v stlade, ak namerand hodnota minus U je nad
stanovenou povolenou hladinou. V pripade oddeleného stanovovania PCDD[F a dioxinom podobnych PCB sa
musi pre odhadovani rozsirent neistotu sti¢tu PCDD|F a PCB podobnych dioxinom pouzit sicet odhadovanej
rozirenej neistoty samostatnych vysledkov pre PCDDJF a pre PCB podobné dioxinom,

— stanovenim rozhodovacieho limitu (CCa) podla ustanoveni rozhodnutia Komisie 2002/657[ES (bod 3.1.2.5
prilohy I k uvedenému rozhodnutiu — pripad litok so stanovenou povolenou hladinou); Sarza alebo podsarza
nie je vyhovujica, ak sa namerand hodnota rovnd hodnote CCa alebo je vyssia.

Vyssie uvedené pravidld sa uplatiiuji na analyticky vysledok ziskany na vzorke na tradnd kontrolu. V pripade analyzy
na dcely obhajoby alebo na referenéné tcely sa uplatiujii vnitrostitne predpisy.

Duplicitnd analyza je potrebnd na vylicenie moznosti vnitornej krizovej kontaminacie alebo ndhodného pomiesania vzoriek. Prvd

analyza sa pouziva na verifikdciu stladu s prihliadnutim na mozni nepresnost merania. V pripade, Ze sa analyza vykond v ramci
pripadu kontamindcie, moze sa konfirmdcia formou duplicitnej analyzy vynechat, ak st vzorky vybrané na analyzu vysledovatelné
k danému pripadu kontamindcie.
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V. PREKROCENIE AKCNYCH HLADIN

Akéné hladiny sldzia ako ndstroj pre vyber vzoriek v pripadoch, kedy je vhodné zistit zdroj kontamindcie a prijat
opatrenia na jej zniZenie alebo eliminovanie. Pomocou skriningovych metdd sa stanovuje primerand medznd hodnota
na vyber tychto vzoriek. Iba v pripade, Ze sa prekrocenie akénej hladiny potvrdi prostrednictvom duplicitnej analyzy pri
pouziti konfima¢nej metddy a so zretelom na nepresnost merania, vyvinie sa potrebné usilie na zistenie zdroja konta-
mindcie a jej redukciu alebo elimindciu (4.

() To isté vysvetlenie a tie isté poziadavky tykajice sa duplicitnej analyzy na kontrolu akénych hladin, ako sa uvddzaji v pozndmke pod
Ciarou ¢. 3 tykajicej sa maximalnych hladin.
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PRILOHA III

Priprava vzoriek a poziadavky na metédy analyzy, ktoré sa vyuZivaji pri tiradnej kontrole hladin dioxinov

(PCDD/PCDF) a dioxinom podobnych PCB v ur¢itych potravinich

OBLAST POUZITIA

Poziadavky, ktoré si stanovené v tejto prilohe, sa uplatiiuji v pripadoch, ked sa vykondva analyza potravin na
tradnd kontrolu hladin 2,3,7,8-substituovanych polychlérovanych dibenzo-p-dioxinov a polychlérovanych
dibenzofurdnov (PCDDJF) a dioxinom podobnych polychlérovanych bifenylov (dioxinom podobnych PCB)
a na iné regulacné ucely.

Monitorovanie na pritomnost PCDDJF a dioxinom podobnych PCB sa moze vykondvat s dvoma rozlicnymi
cielmi:

a) vyber vzoriek s hladinami PCDDJF a dioxinom podobnych PCB prekracujicimi maximdlne hladiny alebo
akéné hladiny. Tento pristup moze zahffiat skriningovi metédu umoziiujicu analyzovat vysoky pocet
vzoriek pri priaznivom pomere efektivity a ndkladov, ¢im sa zvy3uje Sanca objavit nové pripady vysokého
vystavenia a zdravotnych rizik spotrebitela. Skriningové metédy mozu zahfiat bioanalytické met6dy a met6dy
GC/MS. Ich pouzitie by malo mat za ciel predchddzanie vysledkom falosného stladu. Prostrednictvom
konfirma¢nej metddy je potrebné stanovit/potvrdit koncentraciu PCDDJF a sumu PCDDJF a dioxinom podob-
nych PCB vo vzorkdch vykazujicich zna¢né hladiny;

=z

stanovenie hladin PCDDJF a dioxinom podobnych PCB vo vzorkidch potravin v oblasti nizkych pozadovych
hladin. Je to délezité v zdujme sledovania Casovych trendov, postdenia vystavenia populdcie a budovania
databdzy na tcely mozného prehodnotenia opatreni a maximdlnych hladin. Tento ciel sa dosiahne pomocou
konfirma¢nych metéd umoziujicich jednoznaénd identifikiciu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB a ich
stanovenie na poZzadovanej trovni. Tieto metédy modzu byt pouzité na konfirmdciu vysledkov ziskanych
skriningovymi metédami a na stanovenie nizkych pozadovych hladin pri monitoringu potravin. Tie st takisto
dolezité na stanovenie kongenérovych profilov na ucely identifikcie zdroja moznej kontamindcie. V sticas-
nosti sa pri tychto metédach pouziva vysokorozliSovacia plynovd chromatografia/vysokorozlisovacia hmot-
nostnd spektroskopia (GC/HRMS).

KLASIFIKACIA ANALYTICKYCH METOD PODLA CIELA ANALYZY ()

JKvalitativnymi metédami“ sa zisti pritomnost/nepritomnost skimanych analytov, pricom ale neposkytuji
¢iselnt indikdciu koncentrdcie uvazovaného analytu. Tieto metédy mozu byt schopné poskytnit ciastocné
Ciselné (semikvantitativne) vysledky, ale pouZivaji sa jedine na zistenie pritomnosti/nepritomnosti ldtky, ako
indikdtory hladin nad urcitym rozpitim alebo pod nim, napr. nad alebo pod medzou detekcie, medzou stano-
vitelnosti alebo medznymi hodnotami.

Na kontrolu maximdlnych a akénych hladin PCDDJF a dioxinom podobnych zldcenin v potravindch sa mozu
pouzivat skriningové metddy, ktoré st zaloZené na porovndvani analytického vysledku s medznou hodnotou
a poskytuji indikdciu mozného prekrocenia skiimanej hladiny. Na tento wcel boli zavedené bioanalytické
metddy. Vo vseobecnosti by sa mohli vyvinit aj fyzikdlno—chemické metddy, avsak pokial ide o maximédlne
a akéné hladiny zaloZené na TEQ a komplexni analyzu s pozadovanym stanovenim relevantnych individudlnych
kongenérov, neexistuji praktické priklady.

,Semikvantitativne metody“ poskytuji pribliznt indikdciu koncentracie, ktord moze byt uzitoénd ako informécia
o oblasti koncentrdcie analytu a ndpomocnd pre analytika pri vybere kalibratného rozpitia pre pripadny
nésledny konfirmacny test, ako aj na tGcely kontroly kvality. Ako priklad mozno uviest:

— bioanalytické metédy so schopnostou detekcie skiimanych analytov zahfnaji kalibra¢nd krivku, poskytuja
indikdciu mozného prekrocenia/neprekrocenia predmetnej hladiny a umoziiuji vyjadrit vysledok v bioanaly-
tickych ekvivalentoch (BEQ), ktoré st indikdtormi hodnoty TEQ vo vzorke,

— fyzikdlno—chemicky test (napr. GC-MS/MS alebo GC/LRMS); v pripade tejto metédy charakteristika presnosti
merania nesplna poziadavky na kvantitativne testy.

() Prisposobené na PCDD/F a zliceniny podobné dioxinom na zdklade Usmerneni pre validdciu met6d skriningu rezidui veterindrnych
liekov, Referencné laboratérid EU (EURL) pre rezidud veterindrnych liekov a kontaminantov v potravindch Zivoéisneho povodu vo
Fougeres, v Berline a Bilthovene, 20.1.2010, http://ec.europa.cu/food/food/chemicalsafety/residues/lab_analysis_en.htm.
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Kvantitativne metédy* splfiajti tie isté poziadavky na spravnost, dynamicky rozsah a presnost ako konfirmaéné
testy. V pripade pozadovaného stanovenia sa tieto met6dy validuji ako konfirmacné metédy, ako je opisané
v tomto dokumente, pokial ide o PCDD/F a PCB podobné dioxinom.

3, SUVISLOSTI

Pri vypocitavani koncentrécii toxickych ekvivalentov (TEQ) sa ndsobia koncentracie jednotlivych litok v pred-
metnej vzorke im prislichajicim faktorom toxickej ekvivalencie (TEF) stanovenym Svetovou zdravotnickou
organizdciou a nachddzajicim sa na zozname v dodatku k tejto prilohe, a ndsledne sa spocitavaji, aby spolu
vyjadrili celkovii koncentraciu zlicenin podobnych dioxinom, vyjadrent v toxickych ekvivalentoch (TEQ).

Skriningové a konfirmacné metédy sa mozu pouzit iba na kontrolu urcitej matrice, ak prislusné metddy nie st
dostatocne citlivé na to, aby bola detekcia skimanych hladin spolahlivd (akénd alebo maximdlna hladina).

4. POZIADAVKY ZABEZPECENIA KVALITY

— Musia byt prijaté opatrenia, ktoré zabrdnia krizovej kontamindcii v kazdom stupni odberu vzoriek a procesov
analyzy.

— Vzorky musia byt skladované a prepravované v sklenenych, hlinikovych, polypropylénovych alebo polyety-
lénovych nddobdch vhodnych na skladovanie a neovplyviujicich hladiny PCDD/F a PCB podobnych
dioxinom vo vzorkich. Z nddoby so vzorkami je nutné odstrénit stopy papierovych smietok.

— Skladovanie a preprava vzoriek sa musi uskuto¢fiovat sposobom, ktory zachovdva celistvost potravinovej
vzorky.

— V pripade potreby je potrebné jemne rozomliet a dokladne premiesat kazdd laboratérnu vzorku, a to
postupom, ktory preukazatelne zabezpedi dokonalti homogenizdciu (napr. rozomielanie do stupia schop-
nosti prechodu 1 mm sitom); ak je obsah vlhkosti vo vzorkdch prili§ vysoky, pred rozomletim sa musia
Vysusit.

— Je dolezité skontrolovat reagenty, sklo a vybavenie na mozny vplyv vysledkov na zaklade TEQ alebo BEQ.
— Vykonanim celého postupu analyzy bez vzorky sa vykondva slepd skuska.

— Pokial' ide o bioanalytické metddy, je velmi dolezité, aby bola v pripade vietkého laboratérneho skla
a vietkych rozpustadiel pouzivanych pri analyze testom potvrdend nepritomnost zlicenin rusiacich detekciu
cielovych zlti¢enin v pracovnej koncentracnej oblasti. Sklo sa oplichne rozptistadlami alebofa zahreje na
teplotu vhodnd na odstrénenie stop PCDDJF, zlacenin podobnych dioxinom a zlicenin sposobujicich
interferenciu z jeho povrchu.

— Na extrakciu sa musi zvolit také mnozstvo vzorky, aby sa splnili poziadavky tykajice sa dostatocne nizkej
pracovnej koncentracnej oblasti.

— Specifické postupy pripravky vzoriek pouzité pri skimanych produktoch splhaji medzindrodne prijaté
usmernenia.

— V pripade ryb je nutné odstrdnit kozu vzhladom na to, Ze maximdlna hladina sa vztahuje na svalovinu bez
koze. Je vSak nevyhnutné, aby bola vietka zvysnd svalovina a tukové tkanivo z vnitornej strany koZze
dokladne a kompletne zoskrabané z koze a pridané do vzorky na analyzu.

5. POZIADAVKY NA LABORATORIA

— V silade s ustanoveniami nariadenia (ES) ¢. 882/2004 akreditdciu laboratérii uskuto¢niuje uzndvany orgdn,
ktory posobi v stilade s pokynom ISO 58 s cielom zaistit uplatiiovanie zabezpecenia analytickej kvality.
Akreditdcia laboratorif sa uskutociiuje v stilade s normou EN ISOJIEC 17025.

— Laboratérna sposobilost sa dokazuje nepretrzitou Gspe$nou tcastou v medzilaboratérnych stadidch na
stanovenie PCDDJF a dioxinom podobnych PCB v prislusnych potravinovych matriciach a koncentraénych
oblastiach.

— Laboratérid uplatiujice skriningové metddy na rutinnd kontrolu vzoriek nadvizuji tzku spoluprdcu s labo-
ratériami uplatiiujicimi konfirmaénd metddu tak na tcely kontroly kvality, ako aj konfirmécie analytického
vysledku podozrivych vzoriek.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

ZAKLADNE POZIADAVKY, KTORE MA SPLNAT ANALYTICKY POSTUP PRE DIOXINY (PCDD/F) A DIOXINOM
PODOBNE PCB

Nizke pracovnd rozpitie a medze stanovitelnosti

— V pripade PCDDJF sa vzhladom na mimoriadnu toxicitu niektorych z tychto zlicenin detekovatelné mnoz-
stvo musi{ nachidzaf na vyssej femtogramovej (107> g) Grovni. Pre vicsinu kongenérov PCB je medza
stanovitelnosti na Grovni nanogramov (10~ g) uz dostatoénd. Pri merani toxickejsich dioxinom podobnych
kongenérov PCB (predovietkym non-orto substituovanych kongenérov) musi viak nizsia hranica pracovného
rozpitia dosiahnuf nizke pikogramové (107'? g) hladiny.

Vysoka selektivnost (Specifickost)

— Ziada sa rozlisenie PCDD/F a dioxfnom podobnjch PCB od mnozstva inych koextrahovanych a potencidlne
vzdjomne interferujicich zlicenin pritomnych v koncentricidch az niekolkorddovo vyssich ako je koncen-
tricia skimanych analytov. V pripade met6d plynovej chromatografie/hmotnostnej spektrometrie (GC/MS) je
potrebné rozliSenie medzi roznymi kongenérmi, ako napriklad medzi toxickymi (napr. sedemndstimi 2,3,7,8-
substituovanymi PCDD/F a PCB podobnymi dioxinom) a ostatnymi kongenérmi.

— Pomocou bioanalytickych metdd je moznd detekcia cielovych zlacenin ako sumy PCDDJF afalebo PCB
podobnych dioxinom. PreCistenie vzorky mé za ciel odstrdnenie zliicenin sposobujicich falosné vysledky
stladu alebo zlacenin, ktoré mozu znizit odpoved, ¢im sposobia falosné vysledky stladu.

Vysokd miera spravnosti (pravdivost vysledku merania a presnost, biotestovd zdanlivd vytaZnost)

— V pripade met6d GC/MS stanovenie poskytuje validny odhad skutocnej koncentrécie vo vzorke. Vysokd miera
spravnosti (sprdvnost merania: tesnost stladu medzi vysledkom merania a skuto¢nou alebo urcenou
hodnotou meranej veli¢iny) je potrebnd, aby nedoslo k odmietnutiu vysledku analyzy vzorky z dévodu
nizkej spolahlivosti stanovenej hladiny TEQ. Sprdvnost sa vyjadruje ako ,pravdivost vysledku merania“
(rozdiel medzi strednou hodnotou meranou pre analyt v certifikovanom materidli a jej certifikovanou
hodnotou, vyjadreny ako percento tejto hodnoty) a ,presnost* (relativna Standardnd odchylka RSDy, ktord
sa vypocita z vysledkov generovanych za podmienok reprodukovatelnosti).

— V pripade bioanalytickych metdd sa stanovuje biotestovd zdanlivd vytaznost.

Validicia v oblasti skimanej hladiny a vSeobecné opatrenia kontroly kvality

— Laboratérid pocas valida¢ného postupu afalebo pocas rutinnej analyzy preukazujii vikonnost metédy v oblasti
skiimanej hladiny napr. na drovni 0,5-ndsobku, 1-ndsobku a 2-ndsobku prislusného pripustného mnozstva
s prijatelnym variatnym koeficientom pre opakovani analyzu.

— Pravidelné slepé kontroly a pokusy na umelo kontaminovanych vzorkich alebo analyza kontrolnych vzoriek
(ak je to mozné, tak najlepsie certifikovaného referencného materidlu) sa vykondvaji v rdmci vndtornych
opatreni kontroly kvality. Tabulky kontroly kvality (QC — quality control) pre slepé kontroly alebo analyzu
kontrolnych vzoriek sa zaznamendvaji a kontrolujii s cielom zabezpecit, aby bolo vykonanie analyzy v stlade
s poziadavkami.

Medza stanovitelnosti

— Pri bioanalytickej skriningovej metdde nie je stanovenie medze stanovitelnosti (LOQ — limit of quantification)
nevyhnutnou poziadavkou, ale pomocou tejto metédy musi byt mozné rozliSovat medzi slepou a medznou
hodnotou. Pri stanovovani hladiny BEQ sa stanovuje referencnd hladina pre nakladanie so vzorkami vyka-
zujicimi odpoved pod touto hladinou. Musi sa preukdzat, Ze sa prislusnd referen¢nd hladina aspon trojna-
sobne odlisuje od slepych vzoriek pouzitych pri postupe, ktoré vykazuji odpoved pod pracovnou koncen-
tratnou oblastou. Vypocitava sa preto zo vzoriek obsahujtcich cielové zldceniny v koncentrécii priblizujticej
sa pozadovanej minimélnej drovni, a nie na zdklade pomeru signdl-sum (S/N) alebo testu naslepo.

— Medza stanovitelnosti (LOQ) pre konfirmaénd metédu musi byt cca 1/5 skdmanej hladiny.

Analytické kritérid

— V zéujme dosiahnutia spolahlivych vysledkov pomocou konfirmac¢nych alebo skriningovych metéd je nutné
splnit tieto kritérid, pokial ide o hodnotu TEQ a BEQ, ¢i uZ stanovent ako celkovy TEQ (ako suma PCDD/F
a PCB podobnych dioxinom), alebo samostatne pre PCDDJF a PCB podobné dioxinom.
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6.7.

Skrining pomocou bioanalytic-
kych alebo fyzikdlno—chemickych Konfirma¢né metody
metdd

Frekvencia nepresnych merani vykazujicich <5%
salad (%)
Pravdivost vysledku merania -20% az + 20 %
Opakovatelnost (RSD,) <20%
Vndtrolaboratérna reprodukovatelnost (RSDy) <25% <15%

(*) s maximdlnymi hladinami.

Specifické poziadavky na skriningové metédy

Pri skriningu je mozné vyuzivat GC/MS, ako aj bioanalytické metddy. V pripade metéd GC/MS sa musia
redpektovat poziadavky stanovené v bode 7 tejto prilohy. Pre bunkové bioanalytické metédy st v bode 8
tejto prilohy stanovené osobitné poziadavky.

Laboratdrid uplatiiujice skriningové metddy na rutinnd kontrolu vzoriek nadvizuji tzku spolupricu s labo-
ratériami uplatiujicimi konfirma¢ni metddu.

Overenie vykonnosti skriningovej metédy sa poZaduje pocas rutinnej analyzy kontrolou kvality analyzy
a priebeznou validdciou metddy. Musi fungovat nepretrzity program kontroly vysledkov vykazujicich stlad.

Kontrola moznej supresie bunkovej odpovede a cytotoxicity

20 % vzorkovych extraktov sa meria rutinnym skriningom bez pridania a s pridanim 2,3,7,8-tetrachlorodi-
benzo-p-dioxinu v mnozstve zodpovedajiicom skimanej hladine s cielom zistit, ¢i moze byt odpoved
potencidlne potlacend z dovodu interferujicich latok pritomnych v extrakte vzorky. Namerand koncentricia
vzorky s pridavkom analytu sa porovnd so sictom koncentricie extraktu bez pridavku a koncentricie
pridavku. Ak je tdto namerand koncentrcia o viac ako 25 % niZia ako vypocitand (s¢itand) koncentrécia,
je mozné, Ze ide o pripad potlacenia (supresie) signdlu a prislusnd vzorka sa musi predlozit na konfirmacnd
analyzu GC/HRMS. Vysledky sa monitoruji v tabulkdch kontroly kvality.

Kontrola kvality vzoriek vykazujiicich siilad (negativnych vzoriek)

Priblizne 2 az 10 % negativnych vzoriek (v zévislosti od vzorkovej matrice a laboratérnych skisenosti) sa
potvrdzuje pomocou GC/HRMS.

Stanovenie frekvencie nepresnych merani vykazujiicich silad na zdklade iidajov ziskanych v rdmci kontroly kvality

Stanovuje sa frekvencia falo$nych negativnych vysledkov pri skriningu vzoriek pod a nad maximalnou
hladinou alebo akénou hladinou. Skutocné chybné negativne hodnoty musia byt nizsie ako 5 %.

Po ziskani aspori 20 potvrdenych vysledkov na matricu/skupinu matric na zdklade kontroly kvality negativ-
nych vzoriek sa na zdklade tohto stiboru tdajov vyvodzuji zdvery o frekvencii chybnych merani vykazuji-
cich stlad. Vysledky zo vzoriek analyzovanych v kruhovych testoch alebo pri pripadoch kontamindcie, ktoré
sa nachddzaji v koncentratnom rozpit{ az do napr. 2 x maximélna hladina (ML), moZu byt takisto zahrnuté
medzi prislusné minimalne mnozstvo 20 vysledkov pre vyhodnocovanie frekvencie chybnych merani vyka-
zujucich sdlad. Vzorky musia pokryt najcastejsie kongenérové profily a reprezentovat rozliéné zdroje.

Hoci skriningové testy maji v prvom rade za ciel detekciu vzoriek prekracujicich akénd hladinu, kritériom
pre stanovenie frekvencie nepresnych merani vykazujicich sdlad je maximdlna hladina, bertic do dvahy
nepresnost merania konfirmacnej metddy.

Potencidlne vysledky vykazujiice nedodrzanie stanovenych hladin zistené na zédklade skriningu sa vidy
overuju konfirmac¢nou analytickou metédou (GC/HRMS). Tieto vzorky sa mozu takisto pouzit na hodnotenie
frekvencie falosnych vysledkov nestiladu. V pripade skriningovych metdd je frekvencia ,falosnych vysledkov
nestladu Cast vysledkov, v pripade ktorych konfirmacnd analyza pomocou GC/HRMS vykdzala stilad
(dodrzanie stanovenych hladin), hoci vzorka bola na zdklade predchddzajiceho skriningu oznacend za
vzorku, pri ktorej existuje podozrenie na nestlad (nedodrzanie stanovenych hladin). Vyhodnotenie vyhod-
nosti skriningovej metddy sa vSak zakladd na porovnani vzoriek nespravne vykazujicich nestlad s celkovym
poctom odkontrolovanych vzoriek. Tento pomer musi byt dostato¢ne nizky na to, aby bolo mozné pova-
zovat ndstroj skriningu za vyhodny.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

— Bioanalytické met6dy poskytujii aspon pri podmienkach validdcie platnt indikdciu hladiny TEQ, vypocitanej
a vyjadrenej ako BEQ.

— Takisto v pripade bioanalytickych met6éd vykonanych za podmienok opakovatelnosti by mala byt vnitro-
laboratérna RSD, mensia ako RSDy (reprodukovatelnost).

SPECIFICKE POZIADAVKY NA METODY GC/HRMS, KTORE JE POTREBNE SPLNIT NA UCELY SKRININGU
A KONFIRMACIE

Vseobecné poziadavky

— Rozdiel medzi hornou a dolnou medzou nesmie presiahnut 20 % v pripade potravin kontaminovanych
v miere priblizne 1 pg WHO-TEQ/g tuku (na zdklade sictu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB). Pri
potravindch s nizkym obsahom tuku je nutné uplatiiovat tie isté poziadavky tykajiice sa miery kontamindcie
(na drovni priblizne 1 pg WHO-TEQ/g produktu). Pri nizsich hladindch kontamindcie, napr. 0,5 pg WHO-
TEQ[g produktu, sa moze rozdiel medzi hornou a dolnou medzou pohybovat v rozsahu 25 — 40 %.

Kontrola vytaznosti

— Na Ucely validicie analytického postupu sa musia na dplnom zaciatku analytickej metddy, napr. }i)red
extrakciou, pridat 13C-oznacené 2,3,7,8-chlérsubstituované vnitorné (extrakéné) Standardy PCDDJF a 3C-
oznacené vnutorné Standardy dioxinom podobnych PCB. Pre kazdi tetra- az okta-chlérovant homolégovanii
skupinu PCDDJF je nutné pridat asponn jeden kongenér a aspon jeden kongenér pre kazdi homolégovii
skupinu dioxinom podobnych PCB (pripadne aspon jeden kongenér pre kazdy sledovany hmotnostno-spek-
trometricky i6n pouzity na monitorovanie PCDD/F a dioxinom podobnych PCB). V pripade konfirma¢nych
met6d je potrebné pouzit vietkych 17 '3C-oznacenych 2,3,7,8-substituovanych vniitornych (extrakénych)
standardov PCDDJF a vietkych 12 *C-oznagenych vnatornych dioxinom podobnych standardov PCB.

— Pouzitim vhodnych kalibra¢nych roztokov sa stanovuji relativne odozvové faktory aj pre tie kongenéry, pre
ktoré nebol pridany '3C-oznaceny ekvivalent.

— Pridanie internych Standardov je povinné pred extrakciou pri potravindch rastlinného poévodu a pri potravi-
néch zivo¢ineho povodu obsahujicich menej ako 10 % tuku. Pre potraviny Zivoc¢i$neho povodu obsahujiice
viac ako 10 % tuku je mozné pridat vnitorné Standardy pred alebo po extrakcii tuku. V zévislosti od toho,
v ktorej fdze sa priddva vnatorny Standard a ¢i sa vysledky uvddzaji na produkt alebo na tuk, sa vykond
vhodnd validdcia Gc¢innosti extrakcie.

— Pred GC/MS analyzou musia byt pridané 1 alebo 2 $tandardy na vypocet vytaznosti (ddvkovacie Standardy).

— Kontrola vytaznosti je nevyhnutnd. Vytaznosti individudlnych vnitornych $tandardov by sa mali v pripade
konfirmacnej metody pohybovat v rozsahu 60 az 120 %. Vyssie alebo niZie vytaznosti pre individudlne
kongenéry, najmi pre niektoré hepta- a okta- chlérované dibenzo-p-dioxiny a dibenzofurdny, si akceptova-
telné za podmienky, ze ich prispevok k hodnote TEQ neprekro¢i 10 % z celkovej hodnoty TEQ (vyjadrenej
ako sacet PCDDJF a dioxinom podobnych PCB). Pri skriningovych metédach GC/MS sa musia vytaznosti
pohybovat v rozpdti 30 az 140 %.

Odstranenie interferujicich litok

— Separdcia PCDDJF od interferujticich chlérovanych zlacenin, ako st PCB nepodobné dioxinom a chlérované
difenylétery, sa vykondva vhodnymi chromatografickymi postupmi (pokial mozno na koléne s florisilom,
hlinfkom a/alebo aktivnym uhlim).

— Separdcia izomérov plynovou chromatografiou ma byt dostatocnd (ddolie medzi pikmi 1,2,3,4,7,8-HxCDF
a 1,2,3,6,7,8-HxCDF md byt < 25 %).

Kalibrdcia na zdklade Standardnej krivky

— Rozsah kalibra¢nej krivky pokryva prislusnd oblast skimanych hladin.

OSOBITNE POZIADAVKY NA BIOANALYTICKE METODY

Bioanalytické metddy si metddy na bdze pouzitia biologickych principov, ako st bunkové testy, receptorové
testy alebo imunologické testy. V tomto bode 8 st stanovené poziadavky na bioanalytické metédy ako také.
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Skriningovd metdda klasifikuje v principe vzorku ako vzorku, v pripade ktorej sii stanovené hladiny dodrzané,
alebo ako vzorku, v pripade ktorej existuje podozrenie na nedodrzanie stanovenych hladin. Na tieto tcely sa
vypocitand hladina BEQ porovnd s medznou hodnotou (pozri bod 8.3). Vzorky pod medznou hodnotou sa
vyhldsia za vzorky, v pripade ktorych je dodrzand stanovend hladina, vzorky rovnajice sa medznej hodnote
alebo nad medznou hodnotou za vzorky, v pripade ktorych existuje podozrenie na prekrocenie stanovenych
hladin a vyzadujice si analyzu pomocou konfirmac¢nej metddy. Hladina BEQ zodpovedajiica 2/3 maximalnej
hladiny moze prakticky poslazit ako najvhodnejsia medznd hodnota, a tak sa zabezpeli vyskyt chybnych meran{
vykazujiicich dodrzanie stanovenych hladin pod troviiou 5 % a prijatelnd mieru vyskytu chybnych vysledkov
poukazujiicich na nedodrzanie stanovenych hladin. Pri pouziti samostatnych maximdlnych hladin pre PCDD/F
a pre sumu PCDDJF a PCB podobné dioxinom si overenie dodrzania stanovenych hladin u vzoriek bez frak-
ciondcie vyzaduje vhodné medzné hodnoty pre biologické testy na PCDD/F. Na kontrolu vzoriek prekracujicich
akéné hladiny by ako medznd hodnotu bolo vhodné pouzit primerany percentudlny podiel z prislusnej skiimanej
hladiny.

Dalej, v pripade urcitych bioanalytickych metéd sa moze pre vzorky v pracovnej oblasti a prekracujiice medzu
oznamovania (pozri body 8.1.1 a 8.1.6) pouzit indikativna hladina vyjadrend v BEQ.

8.1. Hodnotenie reakcie na test
8.1.1.  Vseobecné poZiadavky

— Pri vypocte koncentrdcii z kalibracnej krivky TCDD vykdzu dolné a horné medzné hodnoty krivky velka
odchylku (vysoky variacny koeficient — CV). Pracovnd oblast je oblast, v ktorej je CV mensi ako 15 %. Dolnd
hranica pracovného rozsahu (medza oznamovania) musi byt signifikantne (najmenej trojndsobne) vyssia ako
slepé vzorky. Horntt medzu pracovnej oblasti obvykle predstavuje hodnota EC;, (70 % maximalnej Gcinnej
koncentrdcie), ale je nizsia, ak je CV vyssi ako 15 % v tejto oblasti. Pracovnd oblast sa stanovuje pri validcii.
Medzné hodnoty (bod 8.3) musia byt jasne v rdmci pracovnej oblasti.

— Standardné roztoky a vzorkové extrakty sa testujti asponi dvakrdt. Odozva alebo koncentricia $tandardnych
roztokov alebo kontrolnych extraktov pri dvojitom testovani v 4 aZ 6 jamkach rozlozenych na platni by
mala mat CV < 15 %.

8.1.2.  Kalibrdcia
8.1.2.1. Kalibrdcia na zdklade $tandardnej krivky

— Odhad hladin vo vzorkdch sa moze vykonat na zdklade porovnania reakcie na test s kalibra¢nou krivkou pre
TCDD (alebo PCB 126 alebo standardnti zmes PCDD/F/PCB podobnych dioxinom) s cielom vypocitat
hladinu BEQ v extrakte a ndsledne vo vzorke.

— Kalibra¢né krivky obsahujii 8 az 12 koncentrdcif (aspofi dvojmo) s dostato¢nym poctom koncentracii v nizsej
¢asti krivky (pracovnej oblasti). Specidlna pozornost je venovand kvalite prelozenia krivky v pracovnej oblasti.
Ako takd m4 hodnota R? malti alebo Ziadnu hodnotu pre odhad spravnosti preloZenia pri nelinedrnej regresii.
Lepsie prelozenie krivky sa dosiahne minimalizdciou rozdielu medzi vypocitanymi a pozorovanymi hladinami
v pracovnej oblasti krivky (napr. metédou najmensich $tvorcov).

— Odhad hladiny vo vzorkovom extrakte sa ndsledne upravi o hladinu BEQ vypocitant pre slepi vzorku
matrice/rozptstadla (aby sa zohladnili necistoty pochddzajiice z pouzitych rozpustadiel a chemikdlif) a o
zdanlivi vytaznost (vypocitant z hladiny BEQ vhodnych referen¢nych vzoriek s reprezentativnymi konge-
nérovymi profilmi v oblasti sledovanych hladin). Na vykonanie korekcie vytaznosti musi byt zdanlivd
vytaznost vidy v rdmci pozadovanej oblasti (pozri bod 8.1.4). Referenc¢né vzorky pouzité na korekciu
vytaznosti musia byt v silade s poziadavkami uvedenymi v bode 8.2.

8.1.2.2. Kalibrdcia pomocou referen¢nych vzoriek

Alternativne sa moze pouzit kalibra¢nd krivka zostrojend z aspon 4 referencnych vzoriek (pozri bod 8.2: jedna
slepd matrica plus tri referencné vzorky s 0,5-, 1,0- a 2,0-ndsobkom skiimanej hladiny) v oblasti skiimanej
hladiny, pricom nie je potrebné vykonat korekciu na slepti vzorku a vytaznost. V tomto pripade moze byt
reakcia na test zodpovedajiica 2/3 maximadlnej hladiny (pozri bod 8.3) vypocitand priamo z tychto vzoriek
a pouzitd ako medznd hodnota. Na kontrolu vzoriek prekracujiicich akéné hladiny by ako medznt hodnotu bolo
vhodné pouzit primerany percentudlny podiel z tychto akénych hladin.

8.1.3.  Oddelené stanovovanie PCDD/F a PCB podobnych dioxinom

Extrakty sa mozu rozdelit do frakcii obsahujtcich PCDDJF a PCB podobné dioxinom, ¢im sa umozni samostatné
stanovenie hladin TEQ (v BEQ) pre PCDD/F a PCB podobné dioxinom. Standardn4 kalibra¢n4 krivka PCB 126 sa
preferenéne pouziva na hodnotenie vysledkov pre frakciu obsahujicu PCB podobné dioxinom.



L 84/16

Uradny vestnik Eur6pskej tinie

23.3.2012

8.2.

8.3.

Biotestové zdanlivé vytaznosti

,Biotestovd zdanlivd vytaznost“ sa vypocitava z vhodnych referencnych vzoriek s reprezentativnym kongené-
rovym profilom v oblasti sledovanych hladin a vyjadruje sa ako percentudlny podiel hladiny BEQ v porovnani
s hladinou TEQ. V zévislosti od pouzitého typu testu a TEF (') mozu rozdiely medzi faktormi TEF a REP pre PCB
podobné dioxinom spdsobovat nizke zdanlivé vytaznosti pre PCB podobné dioxinom v porovnani s PCDD/F.
Preto v pripade oddeleného stanovovania PCDD[F a PCB podobnych dioxinom st biotestové zdanlivé vytaznosti:
pre PCB podobné dioxinom na drovni 25 aZ 60 %, pre PCDDJF 50 az 130 % (pri pouziti kalibracnej krivky
TCDD). KedZe prispevok PCB podobnych dioxinom k sume PCDDJF a PCB podobnych dioxinom méze byt
rozny u rozlicnych matric a vzoriek, biotestové zdanlivé vytaznosti pre stihrnny parameter odzrkadluja tieto
rozpitia a nachddzaju sa medzi 30 az 130 %.

Kontrola vytaznosti cistenia

— Pri validdcii sa kontroluje strata zldcenin, ku ktorej doslo pri precistovani. Slepa vzorka s pridavkom rozlic-
nych kongenérov sa podrobuje precisteniu (aspont n = 3) a pomocou analyzy GC/[HRMS sa overuje variabilita.
Vytaznost sa nachddza v rozpiti 60 az 120 % predovietkym v pripade kongenérov prispievajicich viac nez
10 % k hladine TEQ v rozlicnych zmesiach.

Medza oznamovania

— Pri uvddzani hladin BEQ sa medza oznamovania stanovuje z prislusnych vzoriek matric vykazujicich typické
kongenérové profily, nie viak zo kalibracnej krivky $tandardov vzhladom na malii presnost v niz3ej oblasti
krivky. Zohladnit sa musia ti¢inky extrakcie a precistenia. Medza oznamovania musf byt stanovend vyznamne
(aspon trojndsobne) nad slepymi vzorkami.

PouZivanie referencnych vzoriek

— Referen¢né vzorky predstavuji vzorkovii matricu, kongenérové profily a koncentraéné oblasti pre PCDD/F
a PCB podobné dioxinom v oblasti sledovanych hladin (maximélnych alebo akénych hladin).

— V kazdej testovacej sérii musi byt zahrnutd slepd vzorka, alebo pokial mozno slepd matrica, ako aj referencnd
vzorka vykazujica skiimand hladinu. Tieto vzorky sa musia extrahovat a testovat sicasne a pri identickych
podmienkach. Referen¢nd vzorka musi vykdzat zretelne silnejsiu reakciu v porovnani so slepou vzorkou, ¢im
sa zabezpe¢i vhodnost prislusného testu. Tieto vzorky sa musia pouzit na korekciu slepych vzoriek a vytaz-
nosti.

— Referen¢né vzorky vybrané na korekciu vytaznosti st reprezentativne pre testovacie vzorky, ¢ize kongenérové
profily nevedi k podhodnoteniu hladin.

— Na preukdzanie spravnej funkcie testu v skdmanej oblasti sa na kontrolu skiimanej hladiny mozu pouzit
dodatocné referencné vzorky vykazujice napr. 0,5- a 2,00-ndsobok skimanej hladiny. Kombindcia tychto
vzorick moze poslazit na vypocet hladin BEQ v testovacich vzorkich (bod 8.1.2.2).

Stanovenie medznych hodnét

Stanovuje sa pomer medzi bioanalytickymi vysledkami v BEQ a vysledkami GC/HRMS v TEQ [napr. pomocou
kalibra¢nych experimentov prisposobenych na prislusni matricu, pri pouZiti referen¢nych vzoriek umelo nakon-
taminovanych 0-, 0,5-, 1,00- a 2,00- ndsobkom maximélnej hladiny (ML), so 6 opakovaniami pri kazdej hladine
(n = 24)]. Korekéné faktory (slepy pokus a vytaznost) sa mozu urCit z tohto vztahu, ale overuji sa v kazdej
testovacej sérii zahrnutim slepych vzoriek postupu/matrice a vzoriek na stanovenie vytaznosti (bod 8.2).

Medzné hodnoty sa stanovujii na tcely rozhodovania o tom, ¢i st vzorky v stlade s maximdlnymi hladinami,
resp. na Gcely kontroly akénych hladin, ak st sledované, a to s prislusnymi skimanymi hladinami stanovenymi
bud zvldst pre PCDD[F a pre PCB podobné dioxinom, alebo pre sumu PCDD/F a PCB podobnych dioxinom.
Predstavuje dolnii hranicu distribticie bioanalytickych vysledkov (korigovanych na slepy pokus a vytaznost)
zodpovedajiicich rozhodovaciemu limitu GC/HRMS na zdklade 95 % tdrovne spolahlivosti, ¢ize pri nizsej ako
5% urovni vyskytu merania nespravne indikujiceho sdlad (falosné negativne merania), a pri RSDy < 25 %.
Rozhodovaci limit GC/HRMS je maximélnou hladinou zohladiiujiicou nepresnost merania.

V praxi je mozné medznd hodnotu (v BEQ) vypocitat na zdklade tychto postupov (pozri obrdzok 1):

(") Sucasné poziadavky st zalozené na TEF uverejnenom v publikdcii: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223 — 241 (2006).
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8.3.1.

8.3.2.

8.3.3.

Pouzitie dolného pésma 95 % predikéného intervalu pre rozhodovaci limit GC/HRMS

Medzna hodnota = BEQpy, — Syx * taf=m-2 \/l/n +1/m+ (% - X)Z/Qxx

pricom:

BEQp.  BEQ zodpovedajice rozhodovaciemu limitu (DL — decision limit) GC/HRMS, ktory je sticasne maxi-
mélnou hladinou pri zohladneni moZnosti nepresného merania

Syx Standardnd odchylka rezidui

t of=m2 Studentov koeficient (a = 5 %, f = pocet stupfiov volnosti, jednostranny)

m celkovy pocet kalibracnych bodov (index j)

n pocet opakovani pri kazdej hladine

X; koncentrdcia vzorky kalibra¢ného bodu i stanovend GC/[HRMS (v TEQ)

X priemernd hodnota koncentrécii (v TEQ) vetkych kalibraénych vzoriek

m
Qu = Z(xi — %)% parameter stctu $tvorcov, i = index pre kalibraény bod i
=

Vypocet stvisiaci s celym radom analyz vzoriek (n > 6) z bioanalytickych vysledkov (korigovanych na slepy
pokus a vytaznost), kontaminovanych na trovni rozhodovacicho limitu GC/HRMS predstavujiceho dolnii
hranicu datovej distribiicie pri zodpovedajicej priemernej hodnote BEQ:

Medznd hodnota = BEQp, — 1,64 x SDy
pricom

SDg  Standardnd odchylka vysledkov biotestu BEQp; nameranych za podmienok vnutrolaboratérnej reprodu-
kovatelnosti

Vypocet ako priemernd hodnota bioanalytickych vysledkov (v BEQ, korigovanych na slepy pokus a vytaznost)
z radu analyz vzoriek (n > 6) kontaminovanych na drovni 2/3 skdmanej hladiny. Vychddza sa z pozorovania, ze
tato hladina bude okolo medze stanovenej v bodoch 8.3.1 alebo 8.3.2.
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8.4.

Vypocet medznych hodnoét na zdklade 95 % drovne spolahlivosti, ¢ize pri 5% pravdepodobnosti vyskytu
merania nespravne indikujiceho dodrzanie hladin, a pri RSDy < 25 %: 1. z dolného pasma 95 % predikéného
intervalu pre rozhodovaci limit HRGC/HRMS; 2. z celého radu analyz vzoriek (n > 6) kontaminovanych na
trovni rozhodovacicho limitu HRGC/HRMS predstavujiceho dolnii hranicu distribiicie dat (zobrazeny na obrdzku
krivkou zvonovitého tvaru) pri zodpovedajiicej priemernej hodnote BEQ.

Obmedzenia tykajiice sa medznych hodnot:

medzné hodnoty zaloZené na BEQ a vypocitané z RSDy ziskanej pri procese validdcie pouzitim obmedzeného
poctu vzoriek s rozlicnymi matricami/kongenérovymi profilmi mozu byt vyssie ako skimané hladiny zalozené
na TEQ z dovodu vyssej presnosti, nez akd mozno bezne docielit v pripade, Ze sa musi kontrolovat nezniame
spektrum moznych kongenérovych profilov. V takychto pripadoch sa medzné hodnoty vypocitavaji z RSDy =
25 %, alebo sa zvoli vypocet odvodeny z dvoch tretin skiimanej hladiny.

Charakteristiky vykonnosti

— KedZe pri biologickych metddach nie je mozné vyuzivat Ziadne interné normy, je nutné vykondvat testy
opakovatelnosti na ziskanie informdacie o Standardnej odchylke v rdmci jednej testovacej série, ako aj medzi
jednotlivymi testovacimi sériami. Opakovatelnost musi byt nizsia ako 20 %, intralaboratérna reprodukova-
telnost nizsia ako 25 %. Vychddza sa z vypocitanych hladin v BEQ korigovanych na slepé vzorky a vytaz-
nost.

— Stcastou postupu validicie je preukdzanie toho, Ze testy rozli§uji medzi slepou vzorkou a hladinou na
trovni medznej hodnoty, aby bolo mozné identifikovat vzorky s vysSou hladinou, ako je prislusnd medznd
hodnota (pozri 8.1.2).

— Je nutné definovat cielové zliceniny, mozné interferencie a maximalne pripustné hladiny v slepych vzorkach.

— Percento $tandardnej odchylky tykajtce sa reakcie alebo koncentracie vypocitanej na zdklade reakcie (mozné
len v pracovnej oblasti) nesmie byt pri trojndsobnom stanovovani na vzorkovom extrakte vyssie ako 15 %.

— Nekorigované vysledky referencnej(-ych) vzorky(-iek) vyjadrené v BEQ (slepy pokus a skimand hladina) sa
pouzivajii na vyhodnotenie vykonnosti prislusnej bioanalytickej metédy pocas neprerusovaného casového
obdobia.

— Tabulky kontroly kvality (QC — quality control) pre slepé vzorky metddy a kazdy typ referen¢nej vzorky sa
zaznamendvaji a kontroluji s ciefom zabezpecit, aby bolo vykonanie analyzy v stlade s poziadavkami,
predovietkym pokial ide o slepé vzorky a v stvislosti s nimi o pozadovany minimalny odstup od dolnej
medze pracovnej oblasti, ako aj pokial ide o referencné vzorky a v savislosti s nimi o vnttralaboratérnu
reprodukovatelnost. Slepé vzorky metddy sa musia dokladne skontrolovat s cielom predist vyskytu chybnych
vysledkov indikujicich po odpocitani dodrzanie stanovenych hladin.

— Vysledky analyz podozrivych vzoriek a 2 az 10 % vzoriek vykazujiicich sdlad (minimdlne 20 vzoriek na
matricu) pomocou GC/HRMS sa zhromazd'uji a pouzivaji na vyhodnotenie vykonnosti skriningovej met6dy
a vztahu medzi BEQ a TEQ. Tento stibor ddajov sa modze pouzit na prehodnotenie medznych hodnot
uplatnitelnych na rutinné vzorky v pripade validovanych matric.

— Uspesnost vykonnosti metédy sa moze preukazat takisto Gcastou na kruhovych testoch. Vysledky zo vzoriek
analyzovanych v rdmci kruhovych testov nachddzajice sa v koncentratnom rozpiti az do napr. 2 x ML
(dvojndsobok maximalnej hladiny) mozu byt takisto zahrnuté do vyhodnocovania frekvencie chybnych
merani vykazujiicich silad, ak je laboratérium schopné preukdzat svoju dspesnd vykonnost. Vzorky musia
pokryt najcastejsie kongenérové profily a reprezentovat rozlicné zdroje.

— Pri pripadoch kontamindcie sa mézu medzné hodnoty prehodnotit tym sposobom, zZe sa zohladni $pecifickd
matrica a kongenérové profily tohto konkrétneho pripadu.

OZNAMOVANIE VYSLEDKU
Konfirmaéné metédy

— Pokial' to pouzity analyticky postup umoziuje, analytické vysledky musia zahffiat hladiny jednotlivych
kongenérov PCDDJF a PCB podobnych dioxinom a musia byt uvedené ako dolnd, hornd a strednd medza,
aby sa pri uvddzani vysledkov zahrnulo ¢o najviac informdcii, a tak umoznilo interpretovat vysledky v stlade
s osobitnymi poziadavkami.

— Spréva zahffia takisto metédu pouziti na extrahovanie PCDD/F, PCB podobnych dioxinom a lipidov. Obsah
lipidov vo vzorke sa stanovuje a uvddza v pripade potravinovych vzoriek s maximalnymi alebo akénymi
hladinami vyjadrenymi vo vztahu k tuku a s o¢akdvanou koncentriciou tuku v rozmedzi 0 az 2 % (v stilade
s existujicimi prévnymi predpismi), pre ostatné vzorky nie je stanovenie obsahu lipidov povinné.
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— Udaje o vytaznostiach jednotlivich vnitornych $tandardov sa musia poskytnit v pripade, Ze vytaznosti sa
pohybuji mimo oblasti uvedenej v bode 7.2, v pripade, Ze sa prekro¢i maximdlna hladina, ako aj v ostatnych
pripadoch na poziadanie.

— Kedze je nutné pri rozhodovani o silade vzorky zohladnif moZznd nepresnost merania, tento parameter musi
byt tiez k dispozicii. Preto sa analytické vysledky uvadzajii ako ,x +/- U, pricom x je analyticky vysledok a U
je rozirend neistota merania pri pouziti koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95-
percentnd Groven spolahlivosti. V pripade oddeleného stanovovania PCDDJF a dioxinom podobnych PCB,
pre PCDDJF a dioxinom podobné PCB sa musi pouzit sicet odhadovanej rozirenej neistoty samostatnych
analytickych vysledkov pre PCDDJF a dioxinom podobné PCB.

— Ak sa nepresnost merania zohladni uplatnenim CCa (ako je uvedené v casti IV bode 2 prilohy II ), je nutné
uviest aj tento parameter.

— Vysledky sa vyjadruja v identickych jednotkéch a s (najmenej) rovnakym poctom podstatnych hodnot, ako st
maximdlne hladiny stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006.

Bioanalytické skriningové metédy

— Vysledok skriningu sa vyjadruje ako ,v stlade* alebo ,podozrenie na nestilad” (,podozrenie®).

— Okrem toho sa moze uvddzat vysledok pre PCDDJF afalebo PCB vyjadreny v bioanalytickych ekvivalentoch
(BEQ) (nie TEQ) (pozri bod 2 prilohy III).

— Ak sa uvedie neistota merania, pokial ide o vypo¢itant hladinu v BEQ, napr. ako $tandardnd odchylka, musi
sa vychddzat z aspon trojndsobnej analyzy vzorky (vrdtane extrakcie, precistenia a stanovenia reakcie na test).

— Vzorky vykazujice reakciu pod medzou oznamovania sa musia oznacit ako vzorky pod medzou oznamo-
vania.

— Pre kazdy typ matrice sa uvddza skiimand hladina (maximdlna hladina, ak¢nd hladina), z ktorej vychddza
hodnotenie.

— Uvddza sa druh pouzitého testu, zdkladnd testovacia zdsada a druh kalibracie.

— Sprava zahffia takisto metodu pouzitii na extrahovanie PCDD/F, PCB podobnych dioxinom a lipidov. Obsah
lipidov vo vzorke sa stanovuje a uvddza v pripade potravinovych vzoriek s maximalnymi alebo akénymi
hladinami vyjadrenymi vo vztahu k tuku a s o¢akdvanou koncentriciou tuku v rozmedzi 0 az 2 % (v stlade
s existujicimi pravnymi predpismi), pre ostatné vzorky nie je stanovenie obsahu lipidov povinné.
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Dodatok k PRILOHE III

Tabulka WHO TEF na posudzovanie rizika pre ludi na zdklade zdverov kongresu Svetovej zdravotnickej organizdcie
v Zeneve v jini 2005 [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 — Martin van den Berg a kol, Prehod-
notenie faktorov toxickej ekvivalencie pre dioxiny a zliceniny podobné dioxinom vo vztahu k ¢loveku a cicavcom
vypracované Svetovou zdravotnickou organizdciou v roku 2005. Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)].

Kongenér

Hodnota TEF

Kongenér

Hodnota TEF

Dibenzo-p-dioxiny (PCDD)

2,3,7,8-TCDD
1,2,3,7,8-PeCDD
1,2,3,4,7,8-HxCDD
1,2,3,6,7,8-HxCDD
1,2,3,7,8,9-HxCDD
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD
OCDD
Dibenzofuriny (PCDF)
2,3,7,8-TCDF
1,2,3,7,8-PeCDF
2,3,4,7,8-PeCDF
1,2,3,4,7,8-HxCDF
1,2,3,6,7,8-HxCDF
1,2,3,7,8,9-HxCDF
2,3,4,6,7,8-HxCDF
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF
OCDF

0,1

0,1

0,1
0,01
0,0003

0,1
0,03
0,3

0,1

0,1

0,1

0,1
0,01
0,01
0,0003

Dioxinom podobné PCB Non-
orto PCB + Mono-orto PCB

Non-orto PCB
PCB 77

PCB 81

PCB 126
PCB 169

Mono-orto PCB
PCB 105
PCB 114
PCB 118
PCB 123
PCB 156
PCB 157
PCB 167
PCB 189

0,0001
0,0003
0,1
0,03

0,00003
0,00003
0,00003
0,00003
0,00003
0,00003
0,00003
0,00003

Pouzité skratky: ,T“ = tetra; ,Pe“ = penta; ,Hx“ = hexa; ,Hp“ = hepta; ,0“ = okta; ,CDD* = chlérdibenzodioxin; ,CDF* = chlérdibenzofurdn;

,CB“ = chlérbifenyl.
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PRILOHA IV

Priprava vzoriek a poZiadavky na analytické metdédy pouZivané pri dradnej kontrole hladin PCB nepodobnych

dioxinom (PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180) v ur¢itych potravinich

1. Uplatnitelné detekéné metédy

Plynovad chromatografia | detekcia elektrénového zachytu (GC/ECD), GC/LRMS, GC/MS-MS, GC/HRMS alebo ekviva-
lentné metddy.

. Identifikdcia a potvrdzovanie skamanych analytov

— Relativny retenény Cas vo vztahu k internym Standardom alebo referenénym $tandardom (prijatelnd odchylka
+-0,25 %).

— Separdcia vsetkych Siestich indikdtorovych PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 and PCB 180) od
interferujicich latok, osobitne koeluovanych PCB, najmd ak st hladiny vzoriek v oblasti zdkonom stanovenych

medzi a nesilad sa musi potvrdzovat.

Poundmka: Kongenéry, v pripade ktorych je ¢asto zaznamenand koeludcia, st napr. PCB 28/31, PCB 52/69 a PCB 138/163/164.
V pripade GC/MS je takisto nevyhnutné uvazovat o moznych interferencidch fragmentov vyssich chlérovanych kongenérov.

— Pri technikdch GC/MS:
— Monitoring aspon:
— dvoch $pecifickych i6nov pre HRMS,
— dvoch $pecifickych iénov (m/z > 200) alebo troch 3pecifickych iénov (m/z > 100) pre LRMS,
— 1 prekurzorového a 2 produktovych iénov pre MS-MS.
— Maximdlne povolené tolerancie pomeru odoziev vybranych fragmentov hmotnosti:

Relativna odchylka pomeru odozviev vybranych fragmentov hmotnosti od teoretickych odozviev alebo od
kalibra¢nych Standardov pre kvantifika¢ny i6n (najintenzivnejsi sledovany i6n) a dokazovy(-é) i6n(-y):

Relativna intenzita dokazového(-ych) idénu(-ov) GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS"
v porovnani s kvantifikatnym iénom (relativna odchylka) (relativna odchylka)
>50 % +10% +20%
>20% az 50 % +15% +25%
>10% az 20 % +20% +30%
<10% £50 % (% £50 % (%

(*) Dostato¢ny pocet fragmentov hmotnosti s relativnou intenzitou > 10 % k dispozicii, neodporica sa preto pouzit identi-
fikacny(-€) idn(-y) s relativnou intenzitou nizSou ako 10 % v porovnani s cielovym i6nom.

— Pri GC/ECD:

Potvrdenie vysledkov prekracujicich toleranciu na dvoch kolénach GC so staciondrnymi fdzami rozli¢nej polarity.

. Preukdzanie vykonnosti met6dy

Validdcia v oblasti skimanej hladiny (0,5- az 2,00-ndsobok skiimanej hladiny) s akceptovatelnym variacnym koefi-
cientom pre opakovand analyzu (pozri poziadavky na vniitrolaboratérnu presnost v bode 8 dalej).

. Medza stanovitel'nosti

Slepé hodnoty nie st vyssie ako 30 % hladiny kontamindcie zodpovedajiicej maximdlnej hladine (7).

. Kontrola kvality

Pravidelné kontroly slepych vzoriek, analyzy vzoriek s pridavkom analytu, vzoriek na kontrolu kvality, G¢ast v medzi-
laboratérnych $tididch relevantnych matric.

Odportca sa, aby bol prispevok hladiny reagencnej slepej vzorky k hladine kontaminantu vo vzorke niz$i. Laboratérium je zodpovedné

za kontrolu kolisania hladin slepych vzoriek, najma ak sa hladiny slepych vzorick odpocitavaji.
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6. Kontrola vytaZnosti

Pouzivanie vhodnych vnitornych standardov s fyzikdlno—chemickymi vlastnostami porovnatelnymi so skiimanymi
analytmi.

Pridévanie vnuatornych Standardov:
— priddvanie do produktov (pred extrakciou a Eistenim),

— pridanie tiez mozné do vyextrahovaného tuku (pred ¢istenim), ak je maximdlna hladina vyjadrend vo vztahu
k tuku.

Poziadavky na metédy pouzivajice vietkych Sest izotopom oznacenych indikdtorovych kongenérov PCB:
— korekcia vysledkov na vytaznosti vndtornych Standardov,

— vseobecne akceptovatelné vytaznosti izotopom oznacenych vniitornych Standardov sa pohybuji medzi 50
a 120 %,

— nizsie alebo vysSie vytaznosti pre individudlne kongenéry s prispevkom k sume Siestich indikdtorovych PCB
pod trovitou 10 % st akceptovatelné.

Poziadavky na metddy vyuZivajuce nie vietkych 3est izotopom oznacenych vnitornych Standardov alebo iné
vniatorné $tandardy:

— kontrola vytaznosti vnitorného(-ych) standardu(-ov) pre kazda vzorku,
— prijatelné vytaznosti vnitorného(-ych) Standardu(-ov) medzi 60 a 120 %,
— korekcia vysledkov na vytaznosti vndtornych Standardov.

Vytaznosti neoznaCenych kongenérov sa overuji umelo nakontaminovanymi vzorkami alebo vzorkami kontroly
kvality s koncentrdciami v oblasti skiimanej hladiny. Prijatelné vytaznosti pre tieto kongenéry st medzi 70
a 120 %.

7. Poziadavky na laboratdrid

A%

stilade s ustanoveniami nariadenia (ES) ¢. 882/2004 akreditdciu laboratérii uskutociiuje uzndvany orgdn, ktory

posobi v silade s pokynom ISO 58 s cielom zaistit uplatiovanie zabezpecenia analytickej kvality. Akreditdcia labo-
ratérii sa uskutocniuje v stlade s normou EN ISO/IEC 17025.

8. Charakteristiky vykonnosti: Kritérid pre sumu Siestich indikitorovych PCB v sledovanej oblasti

Pravdivost -30az +30%
Vndtrolaboratérna presnost (RSD %) <20 %
Rozdiel medzi vypoctom hornej a dolnej medze <20%

9. Podédvanie sprav o vysledkoch

Pokial to pouzity analyticky postup umoznuje, analytické vysledky musia zahfnat hladiny jednotlivych kongenérov
PCB a musia byt uvedené ako dolnd, hornd a strednd medza, aby sa pri uvddzani vysledkov zahrnulo ¢o najviac
informdcii, a tak umoznilo interpretovat vysledky v sdlade s osobitnymi poziadavkami.

Sprava zahffia takisto metddu pouZiti na extrahovanie PCB a lipidov. Obsah lipidov vo vzorke sa stanovuje
a uvadza v pripade potravinovych vzoriek s maximdlnymi hladinami vyjadrenymi vo vzfahu k tuku a s ocaké-
vanou koncentrdciou tuku v rozmedzi 0 az 2 % (v sdlade s existujiicimi pravnymi predpismi), pre ostatné vzorky
nie je stanovenie obsahu lipidov povinné.

Udaje o vytaznostiach jednotlivych vnitornych standardov sa musia poskytnit v pripade, Ze vyfaznosti sa pohy-
buji mimo oblasti uvedenej v bode 6, v pripade, Ze sa prekro¢i maximdlna hladina, ako aj v ostatnych pripadoch
na poziadanie.

KedZe je nutné pri rozhodovani o stlade vzorky zohladnit nepresnost merania, tento parameter musi byt tiez
k dispozicii. Preto sa analytické vysledky uvddzaju ako ,x +/- U, priCom x je analyticky vysledok a U je rozsirend
neistota merania pri pouziti koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95-percentnii tiroven
spolahlivosti.

Ak sa moznost nepresnosti merania zohladni uplatnenim CCa (ako je uvedené v ¢asti IV bode 1 prilohy 1I), je
nutné uviest aj tento parameter.

Vysledky sa vyjadruji v identickych jednotkdch a s (najmenej) rovnakym poctom podstatnych hodnot, ako sii
maximélne hladiny stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006.
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