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NARIADENIE KOMISIE (EU) ¢&. 589/2014
z 2. juna 2014,

ktorym sa stanovujii metédy odberu vzoriek a analyzy na kontrolu hladin dioxinov, dioxinom
podobnych PCB a dioxinom nepodobnych PCB v urcitych potravinich a ktorym sa zruSuje naria-
denie (EU) & 252/2012

(Text s vyznamom pre EHP)
EUROPSKA KOMISIA,
so zretelom na Zmluvu o fungovani Eurdpskej tnie,

so zretelom na nariadenie Eurépskeho parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 z 29. aprila 2004 o tradnych kontroldch
uskuto¢fiovanych s cielom zabezpecit overenie dodrziavania potravmoveho a krmivového prava a predpisov o zdravi
zvierat a o starostlivosti o zvieratd ('), a najma na jeho ¢ldnok 11 ods. 4,

kedze:

(1) V nariadeni Komisie (ES) ¢. 1881/2006 (?) sa stanovujii maximdlne hladiny dioxinom nepodobnych PCB, dioxinov
a furdnov a sumy dioxinov, furdnov a dioxinom podobnych PCB v ur¢itych potravindch.

(2)  V odporti¢ani Komisie 2013/711/EU () sa stanovujii akéné hladiny s cielom stimulovat proaktivny pristup k
znizovaniu pritomnosti polychlérovanych dibenzo-para-dioxinov a polychlérovanych dibenzofurdnov (PCDDJF)
a dioxinom podobnych PCB v potravinach. Uvedené akéné hladiny poméhaja prislu§nym orgdnom a prevadzkova-
telom identifikovat pripady, ked je vhodné zistit zdroj kontamindcie a prijat opatrenia na jej zniZenie alebo elimi-
novarie.

(3)  Nariadenie Komisie (EU) ¢. 252/2012 z 21. marca 2012 (*) ktorym sa stanovujii metédy odberu vzoriek a analyzy
na ucely tradnych kontrol.

(4)  Ustanovenia tohto nariadenia sa tykaji len odberu vzoriek a analyzy dioxinov, dioxinom podobnych PCB
a dioxinom nepodobnych PCB na tcely vykonavania nariadenia (ES) ¢. 1881/2006 a nariadenia 2013/711/EU.
Nemajii vplyv na stratégiu odberu vzoriek, rozsahy a frekvencie odoberania vzoriek Specifikované v prilohdch III
a IV k smernici Rady 96/23/ES (). Neovplyviiuji ani cielové kritérid pre odber vzoriek, ktoré si stanovené
v rozhodnuti Komisie 98/179ES ().

(5)  Na zistovanie vzoriek obsahujticich vyznamné hladiny PCDD|F a dioxinom podobnych PCB sa moze pouZivat
analytickd skriningovd metdda vyznacujiica sa Siroko akceptovatelnou preukaznostou a vysokou wcinnostou
(prednostne by sa mali vyberat vzorky s prekro¢enymi akénymi hladinami a mal by byt zabezpeceny vyber
vzoriek s prekrocenymi maximalnymi hladinami). Hladiny PCDDJF a dioxinom podobnych PCB v tychto vzor-
kich je potrebné stanovit pomocou potvrdzujicej metddy analyzy. Je preto vhodné stanovit primerané pozia-
davky na skriningovil metédu, ¢im sa zabezpedi, aby podiel merani chybne vykazujticich stilad nebol vy3si ako 5 %,
ako aj prisne poZiadavky na potvrdzujice metddy analyzy. Potvrdzujice metddy s dostato¢nou citlivostou navyse
umoziuji stanovenie hladin takisto v nizkej pozadovej oblasti. To je dolezité z hladiska sledovania Casovych
trendov, postdenia vystavenia a prehodnotenia maximalnych a akénych hladin.

(6)  Pri odoberani vzoriek z velmi velkych ryb je potrebné, aby sa odoberanie vzoriek 3pecifikovalo v zdujme zabez-
pecenia harmonizovaného postupu v rdmci Unie.

() U.v.EUL165,30.4.2004,s. 1.

() Nariadenie Komisie (ES) ¢. 1881/2006 z 19. decembra 2006, ktorym sa ustanovuji maximalne hodnoty obsahu niektorych kontami-
nantov v potravinach (U. v. EU L 364, 20.12.2006, s. 5).

() Odportcanie Komisie 2013/711 /EU z 3. decembra 2013 o zniZeni pritomnosti dioxinov, furdnov a polychlérovanych bifenylov (PCB)
v krmivéch a potravinch (U v.EUL 323, 24.8.2011,s. 37).

(4 Nariadenie Komisie (EU) ¢. 2522012 z 21. marca 2012, ktorym sa stanovujii met6dy odberu vzoriek a analjzy na ucely tradnych
kontrol hladin dioxinov, dioxinom podobnych PCB a dioxinom nepodobnych PCB v urcitych potravindch a ktorym sa zruuje nariadenie
(ES) ¢. 1883/2006 (U.v.EUL 84, 23.3.2012,s. 1).

() Smernica Rady 96/ 23/ ES z 29. aprila 1996 o opatreniach na monitorovanie urcitych ldtok a ich rezidui v zwych zvieratdch a Zivocisnych
produktoch a o zruseni smernic 85/358/EHS a 86/469/EHS a rozhodnuti 89/187/EHS a 91/664[EHS (U. v. ES ¢ 125, 23.5.1996, s. 10).

() Rozhodnutie Komisie 98/179/ES z 23. februdra 1998, ktoré stanovuje podrobné pravidld iradného odberu vzoriek na monitorovanie
urditych ldtok a ich rezidui v Zivych zvieratich a v zivoisnych vyrobkoch (U. v. ES L 65, 5.3.1998, 5. 31).
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(7)  V pripade ryb rovnakych druhov pochddzajicich z tej istej oblasti moze byt hladina dioxinov, dioxinom podob-
nych PCB a dioxinom nepodobnych PCB odlisnd v zdvislosti od velkosti ajalebo veku ryb. Okrem toho hladina
dioxinov, dioxinom podobnych PCB a dioxinom nepodobnych PCB nemusi byt vzdy rovnaka vo vetkych castiach
ryb. Z toho dévodu je potrebné $pecifikovat odber vzoriek a pripravu vzoriek na ucely zabezpecenia harmonizo-
vaného postupu v ramci Unie.

(8)  Je dolezité, aby sa analytické vysledky hlsili a interpretovali rovnakym sposobom, aby sa zabezpecilo harmonizo-
vané vykondvanie postupov v ramci Unie.

(9)  Technicky pokrok a vyvoj ukdzali, Ze okrem plynovej chromatografie/hmotnostnej spektrometrie s vysokym rozli-
Senfm (GC-HRMS) sa moze ako potvrdzujica metdda na kontrolu dodrziavania maximélnej hladiny (ML) pouzit
aj plynovéd chromatografia/tandemovd hmotnostnd spektrometria (GC-MS/MS). Nariadenie (EU) ¢. 252/2012 by
sa preto malo nahradit novym nariadenim stanovujicim pouZivanie plynovej chromatografie/hmotnostnej spek-
trometrie (GC-MS/MS) ako vhodnej potvrdzujiicej metédy na kontrolu dodrziavania maximadlnej hladiny.

(10)  Opatrenia ustanovené v tomto nariadeni st v sdlade so stanoviskom Stdleho vyboru pre potravinovy retazec
a zdravie zvierat.

PRIJALA TOTO NARIADENIE:

Cldnok 1

Na tcely tohto rozhodnutia sa uplatiiuje vymedzenie pojmov a skratky stanovené v prilohe I.

Cldnok 2
Odber vzoriek na tcely dradnej kontroly hladin dioxinov, furdnov, dioxinom podobnych PCB a dioxinom nepodobnych
PCB v potravindch uvedenych v oddiele 5 prilohy k nariadeniu (ES) ¢. 1881/2006 sa vykonava v stilade s metédami
stanovenymi v prilohe II k tomuto narjadeniu.

Cldnok 3

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

Cldnok 4

Analyzy na tcely kontroly hladin dioxinom nepodobnych PCB v potravinach uvedenych v oddiele 5 prilohy k nariadeniu
(ES) ¢. 1881/2006 sa vykonavaju v silade s poziadavkami na analytické metddy stanovené v prilohe IV k tomuto naria-
deniu.

Cldnok 5
Nariadenie (EU) ¢. 252/2012 sa tymto zrusuje.

Odkazy na zruSené nariadenie sa povazuji za odkazy na toto nariadenie.

Cldnok 6

Toto nariadenie nadobtda t¢innost dvadsiatym diiom po jeho uverejneni v Uradnom vestniku Eurdpskej tinie.

Toto nariadenie je zdvdzné v celom rozsahu a priamo uplatnitené vo vietkych clenskych
Stdtoch.

V Bruseli 2. jina 2014

Za Komisiu

predseda
José Manuel BARROSO
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PRILOHA I

VYMEDZENIE POJMOV A SKRATKY

I. VYMEDZENIE POJMOV

Na Ucely 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 met6d a inter-
pretdcie vysledkov (').

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

1.1. ,Akénd hladina“ je hladina predmetnej litky, ako sa stanovuje v prilohe k odpordcaniu 2013/711/EU, ktord je
podnetom k iniciovaniu skimania s cielom zistit zdroj uvedenej latky v pripadoch, ked sa zistia zvysené hladiny
prislusnej latky.

1.2. ,Skriningové metédy* st metédy pouzivané na vyber vzoriek s hladinami PCDDJF a dioxinom podobnych PCB,
ktoré prekracuji maximdlne hladiny alebo akéné hladiny. Tieto metédy umoziujii analyzovat vysoky pocet
vzoriek pri priaznivom pomere efektivity a ndkladov, ¢im sa zvySuje pravdepodobnost zistenia novych pripadov
vysokého vystavenia a zdravotnych rizik pre spotrebitelov. Skriningové metddy st zalozené na bioanalytickych
metddach alebo metddach GC-MS. Vysledky vzoriek prekracujicich medznd hodnotu na kontrolu stladu s maxi-
malnou hladinou sa overuji opitovnou analyzou pévodnej vzorky pomocou potvrdzujicej metddy.

1.3. ,Potvrdzujiice metody” st metddy, ktoré poskytuji iplné alebo dopliujice informdcie, na zéklade ktorych mozno
jednoznacne urcit a kvantifikovat PCDD/F a dioxinom podobné PCB na drovni maximalnej alebo, v pripade
potreby, akénej hladiny. Pri tychto metédach sa vyuZiva plynovd chromatografia/hmotnostnd spektrometria
s vysokym rozliSenim (dalej len ,GC-HRMS®) alebo plynové chromatografia/tandemovd hmotnostnd spektrometria
(dalej len ,GC-MS/MS").

1.4. ,Bioanalytické metédy* st metddy, ktoré sii zaloZené na vyuzivani biologickych principov; prikladmi st bunkové
testy, receptorové testy alebo imunologické testy. Neposkytuji vysledky na tirovni kongenéru, sii len orientaénym
udajom () hladiny toxickych ekvivalentov (TEQ — Toxic Equivalents), vyjadrenych v bioanalytickych ekvivalentoch
(BEQ - Bioanalytical Equivalents), s prihliadnutim na skutoc¢nost, Ze nie vetky zlozky pritomné v extrakte vzorky,
ktoré vykazuju pozitivny vysledok v teste, zodpovedajt vSetkym poziadavkdm principu TEQ.

1.5. ,Zdanlivd vytaznost biotestu“ je hladina BEQ vypocitand z kalibra¢nej krivky TCDD alebo PCB 126 korigovand na
slepy pokus a ndsledne vydelend hladinou TEQ stanovenou pomocou potvrdzujiicej metddy. Slazi na korekciu
faktorov, ako st strata PCDD/PCDF a dioxinom podobnych zlicenin pocas procesu extrakcie a Cistenia, spoluextra-
hované zlGceniny zvySujice alebo zniZujice odozvu (agonistické a antagonistické wcinky), kvalita preloZenia
krivky alebo rozdiely medzi hodnotami TEF a REP. Zdanlivd vytaZznost biotestu sa vypocitava z vhodnych refe-
ren¢nych vzoriek s reprezentativnymi kongenérovymi profilmi v oblasti maximalnej alebo akénej hladiny.

1.6. ,Semikvantitativne metédy” st met6dy, ktoré poskytuji priblizny, orientacny ddaj o koncentrdcii uvazovaného
analytu, pricom prislusny ¢iselny vysledok nespliia poziadavky kladené na kvantitativne metddy.

1.7. ,Akceptovany Specificky kvantifikacny kvantifika¢ny limit jednotlivého kongenéru vo vzorke” je najnizsi obsah
analytu, ktory je mozné merat s primeranou Statistickou istotou a ktory spliia identifika¢né kritérid opisané
v medzindrodne uzndvanych normdch, napriklad v norme EN 16215:2012 (Krmivd pre zvieratd. Stanovenie
dioxinov a dioxinom podobnych PCB metédou GC/HRMS a indikitorovych PCB metédou GC/HRMS) afalebo
v metédach EPA 1613 a 1668, v zneni zmien.

Kvantifika¢ny limit jednotlivého kongenéru sa moze identifikovat ako:

a) koncentrdcia analytu v extrakte vzorky, ktord sa prejavi takou odozvou dvoch sledovanych rozli¢nych i6nov,
kongenérpre ktori plati pomer S|N (signal/Sum) 3:1 pre signdl menej intenzivneho iénukongenér;

alebo, ak z technickych dévodov vypocet pomeru signdl-sum neposkytuje spolahlivé vysledky,

b) najniz§i koncentraény bod na kalibracnej krivke, ktord poskytuje prijatelnd (< 30 %) a konzistentnii odchylku
(merand aspon na zaciatku a konci analytickej série vzoriek) od priemerného relativneho odozvového faktora
vypocitaného pre vietky body kalibra¢nej krivky v kazdej sérii vzoriek (%).

(") Rozhodnutie Komisie 2002/657[ES zo 14. augusta 2002, ktorym sa vykondva smernica Rady 96/23ES tykajica sa vykondvania analy-
tickych met6d a interpretécie vysledkov (U. v. ES L 221, 17.8.2002, s. 8).

(*) Bioanalytické metddy nie st $pecifické pre uvedené kongenéry zahrnuté v schéme TEF (Toxic Equivalency Factors). V extrakte vzorky
mozu byt pritomné iné Strukturdlne pribuzné AhR aktivne zlozky prispievajice k celkovejodozve. Preto vysledky bioanalytickych testov
nemoZzu byt odhadom, ale skor indikujii hladiny TEQ vo vzorke.

(}) LOQ sa vypocita z najnizsieho koncentra¢ného bodu pouzitim vytaznosti vnitornych (extra¢nych) standardov a mnozstva vzorky.
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1.8. ,Hornd medza“ je koncept, ktorého vypocet vyzaduje pouzit kvantifika¢ny limit ako prispevok kazdého nekvantifi-
kovaného kongenéru.

1.9. ,Dolnd medza“ je koncept, ktorého vypocet vyzaduje pouzit nulu ako prispevok kazdého nekvantifikovaného
kongenéru.

1.10. ,Strednd medza“ je koncept, ktorého vypocet vyzaduje pouzit polovicu kvantifikacného limitu ako prispevok
kazdého nekvantifikovaného kongenéru.

1.11. ,Sarza“ je identifikovatelné mnozstvo potraviny dorucené naraz, v pripade ktorej je tGradne overené, ze vykazuje
spolo¢né charakteristiky ako je povod, odroda, druh balenia, baliaren, odosielatel alebo znacenia. V pripade ryb
a produktov rybarstva 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 uplatnit osobitny postup
odberu vzorky.

1.12. ,Ciastkov4 Sarza“ je oznacend cast velkej Sarze s cielom uplatnit metédu odberu vzoriek z uvedenej oznacenej
Casti. Kazdd Ciastkovd Sarza musi byt fyzicky oddelend a identifikovatelna.

1.13. ,Ciastkov4 vzorka“ je mnozstvo materidlu odobratého z jedného miesta arze alebo ciastkovej sarze.

1.14. ,Sthrnnd vzorka“ je vzorka ziskand zlicenim vsetkych ciastkovych vzoriek odobratych zo Sarze alebo ciastkovej
SarZe.

1.15. ,Laboratérna vzorka“ je reprezentativna Cast/mnozstvo sihrnnej vzorky uréenej pre laboratérium.

1. POUZITE SKRATKY

BEQ bioanalytické ekvivalenty

GC plynova chromatografia

HRMS hmotnostnd spektrometria s vysokym rozlienim

LRMS hmotnostna spektrometria s nizkym rozli$enim

MS/MS tandemova hmotnostnd spektrometria

PCB polychlérované bifenyly

PCDD polychlérované dibenzo-p-dioxiny

PCDF polychlérované dibenzofurany

QC kontrola kvality

REP relativna G¢innost

TEF faktor toxickej ekvivalencie

TEQ toxické ekvivalenty

TCDD tetrachlérdibenzodioxin

rozsirend neistota merania
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PRILOHA II

METODY ODBERU VZORIEK NA URADNU KONTROLU HLADIN DIOXINOV (PCDD/PCDF), DIOXINOM
PODOBNYCH PCB A DIOXINOM NEPODOBNYCH PCB V URCITYCH POTRAVINACH

I. ROZSAH POSOBNOSTI
Odber vzoriek urCenych na tradni kontrolu hladin dioxinov (PCDD/PCDF), dioxinom podobnych PCB a dioxinom nepo-
dobnych PCB (dalej len ,dioxiny a PCB“) v potravinich sa vykondva v siilade s metédami opisanymi v tejto prilohe.
Sthrnné vzorky ziskané takymto sposobom sa povazuji za reprezentativne pre SarZe alebo ciastkové Sarze, z ktor)’rch
bol odber vykonany. Dodrzanie maximdlnych hladin stanovenych v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006, ktorym sa ustanovuji
maximdlne hodnoty obsahu niektorych kontaminantov v potravinich, sa stanovuje na zdklade hladin stanovenych v labo-
ratornych vzorkdch.
1. VSEOBECNE USTANOVENIA

1. Zamestnanci

Odber vzoriek vykondva opravnend osoba, ktord je uréend ¢lenskym $tatom.

2. Materidl, z ktorého sa md odobrat vzorka

Z kazdej Sarze alebo Ciasto¢nej SarZe, ktord mé byt preskiimand, sa vzorky odoberaji samostatne.

3. Preventivne opatrenia, ktoré sa majd prijat

V priebehu odberu a pripravy vzoriek 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-
zentatfvnosti suhrnnych vzoriek.

4. Ciastkové vzorky
Ciastkové vzorky sa v ¢o najvicSej moznej miere odoberaji z roznych miest rozlozenych v celej Sarzi alebo ciastkovej
Sarzi. Nedodrzanie takéhoto postupu sa zaznamenava zdpisom, ako sa stanovuje v Casti Il bode8 tejto prilohy.

5. Priprava sithrnnej vzorky
Sthrnnd vzorka sa ziskava zli¢enim ciastkovych vzoriek. Md aspoti 1 kg, pokial to nie je nepraktické, napriklad ak
vzorka pochddza z jediného balenia, alebo v pripade, Ze produkt méd velmi vysokii komerént hodnotu.

6. Opakované vzorky
Opakované vzorky sa na Gcely presadzovania prava, obrany a na referenéné tlely odoberaji z homogenizovanej
sthrnnej vzorky za predpokladu, Ze takyto postup nie je v rozpore s predpismi Clenskych §tdtov, pokial ide o prva
prevadzkovatela potravindrskeho podniku. Laboratérne vzorky na tdéely vymdhania by mali byt dostato¢ne velké
nato, aby sa dala vykonat aspofi dvojndsobnd analyza.

7. Balenie a preprava vzoriek
Kazdd vzorka sa vkladd do (istej, inertnej nddoby, ktord poskytuje primerand ochranu pred kontamindciou, pred
stratou analytov adsorpciou do vnutornej steny nddoby a pred poskodenim pocas prepravy. S cielom zabrénit akym-
kolvek zmendm v zloZeni vzorky, ktoré mozu nastat pocas prepravy alebo skladovania, je nutné prijat vSetky
potrebné preventivne opatrenia.

8. Pecatenie a oznacovanie vzoriek

Kazdd vzorka odobratd na dradné Gcely sa zapecati na mieste jej odberu a oznalf podla predpisov prislusnych clen-
skych 3tatov.

O kazdom odbere vzorky sa vedie zdznam, ktory umozni jednozna¢nd identifikdciu kazdej Sarze a v ktorom je
uvedeny ddtum a miesto odberu vzorky spolu so vetkymi dal$imi informdciami, ktoré by mohli byt pre analytika
uzitocné.
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III. PLAN ODBERU VZORIEK

Metdda odberu vzoriek musi zabezpecovat reprezentativnost sihrnnej vzorky pre (Ciastkovd) Sarzu, ktord je predmetom
kontroly.

1. Rozdelenie SarZi na ciastkové Sarze

Ak je mozné fyzicky oddelit ciastkovi Sarzu, velké SarZe sa rozdelia na Ciastocné SarZe. V pripade produktov,
s ktorymi sa obchoduje vo forme vo volne lozenych zésielok (napr. rastlinné oleje), sa uplatiiuje tabulka 1. Na iné
produkty sa uplatiiuje tabulka 2. Vzhladom na to, Ze hmotnost Sarze nie je vZdy presnym ndsobkom hmotnosti
Ciastkovych Sarzi, hmotnost ¢iastkovej Sarze moze presahovat spomenut hmotnost najviac o 20 %.

Tabulka 1
Rozdelenie SarZi na Ciastkové Sarze v pripade produktov, s ktorymi sa obchoduje vo forme volne loZzenych
zasielok
Hmotnost SarZe (v tondch) Hmotnost alebo pocet ¢iastkovych Sarzi
>1 500 500 ton
>300a<1 500 3 Ciastkové Sarze
> 50a £ 300 100 ton
<50 -

Tabulka 2

Rozdelenie Sarzi do Ciastkovych SarZi v pripade inych produktov

Hmotnost SarZe (v tondch)

Hmotnost alebo pocet ¢iastkovych sarzi

>15
<15

15 - 30 ton

2. Pocet Ciastkovych vzoriek

Hmotnost sthrnnej vzorky, ktord obsahuje vetky ¢iastkové vzorky, musi byt najmenej 1 kg (pozri Cast I bod 5 tejto
prilohy).

Minimdlny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat zo Sarze alebo Ciastkovej Sarze, je uvedeny v tabulkdch 3
a4

V pripade volne lozenych tekutych produktov je nutné Sarzu alebo Ciastkovii SarZu ¢o najdokladnejSie premiesat
sposobom, ktory neovplyvni kvalitu produktu, a to manudlnymi alebo mechanickymi prostriedkami bezprostredne
pred odberom vzorky. V tomto pripade sa v danej Sarzi alebo Ciastkovej Sarzi predpokladd homogénne rozloZenie
kontaminantov. Na vytvorenie sthrnnej vzorky preto sta¢i odobrat tri Ciastkové vzorky zo Sarze alebo Ciastkovej
Sarze.

Ciastkové vzorky musia mat podobnt hmotnost. Ciastkova vzorka musi vazit najmenej 100 g.

Nedodrzanie tohto postupu sa musi zaznamenat zdpisom, ako sa stanovuje v Casti Il bode 8 tejto prilohy. V sulade
s ustanoveniami rozhodnutia 97/747|ES stanovujiiceho trovne a frekvencie odberu vzoriek stanovené smernicou
96/23/ES pre monitorovanie niektorych ldtok a ich rezidui v niektorych Zivo¢isnych produktoch je najmensia velkost
sthrnnej vzorky pre slepacie vajcia 12 vajec (v pripade volne lozenych Sarzi, ako aj SarZi pozostdvajicich z jednotli-
vych baleni sa uplatiiuji tabulky 3 a 4).

Tabulka 3

Minimélny pocet &iastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat zo Sarze alebo iastkovej Sarze

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

Minimalny pocet ¢iastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat

<50
50 az 500
> 500

3

10

Ak 3arza alebo ciastkovd Sarza pozostdva zo samostatnych baleni alebo jednotiek, pocet baleni alebo jednotiek, ktoré
musia byt zahrnuté v stthrnnej vzorke, je uvedeny v tabulke 4.
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Tabulka 4

Pocet baleni alebo jednotiek (Ciastkovych vzoriek), z ktorych je nutné vykonat odber na vytvorenie
sihrnnej vzorky, ak SarZa alebo Ciastoénd Sarza pozostiva zo samostatnych baleni alebo jednotiek

Pocet baleni alebo jednotiek v Sarzi/Ciasto¢nej Sarzi Pocet balent alebo jednotiegéjrifﬁch sa mé vykonat odber
1az 25 aspon 1 balenie alebo jednotka
26 az 100 priblizne 5 %, aspon 2 balenia alebo jednotky
> 100 priblizne 5 %, najviac 10 balen{ alebo jednotiek

3. Specifické ustanovenia pre odber vzoriek z SarZi obsahujiicich celé ryby porovnatelnej velkosti a hmotnosti

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

Pocet ciastkovych vzoriek, ktoré sa maji odobrat z Sarze, sa uvddza v tabulke 3. Sthrnnd vzorka, ktord sa skladd
zo vietkych ciastkovych vzoriek, musi mat minimalne 1 kg (pozri ¢ast II bod 5).

— V pripade, Ze Sarza, z ktorej sa md vykonat odber, obsahuje malé ryby (jednotlivé ryby, ktorych hmotnost
je < cca 1 kg), za ¢iastkovt vzorku na vytvorenie stihrnnej vzorky sa povazuje celd ryba. V pripade, Ze vyslednd
sthrnnd vzorka vézi viac ako 3 kg, ¢iastkové vzorky mozu obsahovat strednt, minimdlne 100-gramovd, Cast
z 1yb tvoriacich stihrnni vzorku. Celd Cast, na ktord sa uplatiiuje maximdlna hladina, sa pouZiva na homogeni-
zdciu vzorky.

Strednd cast ryby je miesto, v ktorom sa nachddza tazisko. Vo vacsine pripadov sa toto tazisko nachddza na chrb-
tovej plutve (ak md ryba chrbtovt plutvu) alebo v strede medzi Ziabrovymi otvormi a kone¢nikom.

— V pripade, Ze Sarza, z ktorej sa md vykonat odber, obsahuje vicsie ryby (jednotlivé ryby, ktorych hmotnost je
vys§ia ako cca 1 kg), ciastkovd vzorka sa odoberd z ich strednej casti. Kazdd Cciastkovd vzorka vézi
najmenej 100 g.

Pri rybach strednej velkosti (cca. 1 — 6 kg) sa ako ciastkovd vzorka odoberie platok zo strednej Casti ryby odre-
zany od chrbtovej kosti po brucho.

V pripade velmi velkych ryb (napr. > cca. 6 kg) sa ¢iastkovd vzorka odoberd z pravej strany (¢elny pohlad) dorzo-
laterdlnej svaloviny v strednej Casti ryby. Ak by odber takéhoto kusu zo strednej Casti ryby sposobil zna¢nt
ekonomickd $kodu, méze sa povazovat za dostatocny odber troch Ciastkovych vzoriek, kazdd s hmotnostou
najmenej 350 g, a to nezdvisle od velkosti SarZe, pripadne je mozné odobrat rovnakii ¢ast svaloviny v blizkosti
chvostovej Casti a svaloviny v blizkosti hlavovej Casti jednej ryby na vytvorenie Ciastkovej vzorky, ktord je repre-
zentativna pre hladinu dioxinov v celej rybe.

4. Pokyny na odber vzoriek z celych ryb roznej velkosti ajalebo hmotnosti

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

— V pripade, Ze prevazuje urcitd trieda/kategéria velkosti/hmotnosti (cca 80 % alebo vicsia Cast Sarze), vzorka sa
odoberie z ryb s prevazujicou velkostou alebo hmotnostou. Této vzorka sa povazuje za reprezentativnu pre celi
Sarzu.

— V pripade, Ze neprevaZuje Ziadna konkrétna trieda/kategéria, je nutné zabezpecit, aby boli ryby vybrané na

vzorku reprezentativne pre celti arzu. Specifické pokyny pre takéto pripady sa uvddzaji v Metodike odberu
vzoriek z celych ryb roznej velkosti afalebo hmotnosti ().

5. Odber vzoriek na drovni maloobchodu

Pokial je to mozné, odber vzoriek z potravin na drovni maloobchodu by sa mal uskutoénit v silade s ustanoveniami
tykajicimi sa odberu vzoriek uvedenymi v ¢asti Il bode 2 tejto prilohy.

() http:/[ec.europa.eu/food[food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm.
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Ak to nie je mozné, je mozné vyuzif alternativnu metédu odberu vzoriek na drovni maloobchodu za predpokladu,
ze zaruCuje dostato¢ntl reprezentativnost Sarze alebo ciastkovej Sarze, z ktorej sa realizoval odber vzorky.

IV. SULAD SARZE ALEBO CIASTKOVE] SARZE SO SPECIFIKACIOU
1. Pokial ide o dioxinom nepodobné PCB

Sarza sa prijme, ak analyticky vysledok neprekracuje pri zohladneni neistoty merania maximélnu hladinu dioxinom
nepodobnych PCB stanovent v nariadeni (ES) 1881/2006.

Sarza nie je v sdlade s maximalnou hladinou stanovenou v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006, ak hornd medza analytic-
kého vysledku potvrdeného dvojndsobnou analyzou (*) prekracuje bez akychkolvek pochybnosti maximélnu hladinu
pri zohladneni neistoty merania. Na overenie stladu sa pouzije strednd hodnota tychto dvoch stanoveni s prihliad-
nutim na neistotu merania.

Neistota merania sa moze zohladnit podla jedného z nasledujtcich postupov:

— vypoctom rozsirenej neistoty pomocou koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 %
hladinu spolahlivosti. Sarza alebo Ciastkovd Sarza nie je v silade, ak namerand hodnota minus U je nad stanove-
nou povolenou hladinou,

— 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 ¢iastkovd
Sarza nie v stlade, ak sa namerand hodnota rovnd hodnote CCa alebo je vyssia.

Vyssie uvedené pravidld sa uplatiiujii na analyticky vysledok ziskany na vzorke na dradnt kontrolu. V pripade analyzy
na Gcely obhajoby alebo na referen¢né ticely sa uplatiiuji vndtrostatne predpisy.

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

Sarza sa prijme, ak z vysledku jednej analyzy

— vykonanej skriningovou metédou s mierou merani chybne vykazujicich silad nepresahujicou 5 % vyplyva, Ze
hladina nepresahuje prislusnii maximalnu hladinu PCDD/JF a sumu PCDD/F a dioxinom podobnych PCB, ktoré st
stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006,

— vykonanej konfirma¢nou metdédou nepresahuje s ohladom na neistotu merania prislund maximalnu hladinu
PCDD|F a sumu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB, ktoré st stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006.

V pripade skriningovych testov sa stanovuje medznd hodnota pre rozhodnutie o dodrzani prislusnych maximélnych
hladin stanovenych bud pre PCDD/F alebo pre sumu PCDD/F a dioxinom podobnych PCB.

Sarza nie je v sdlade s maximalnou hladinou stanovenou v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006, ak hornd medza analytic-
kého vysledku ziskaného potvrdzujiicou metédou a potvrdeného dvojndsobnou analyzou (**) pri zohladneni neistoty
merania bezpochyby prekracuje maximdlnu hladinu. Na overenie stladu sa pouzije strednd hodnota tychto dvoch
stanoveni s prihliadnutim na neistotu merania.

Neistota merania sa moZze zohladnit podla jedného z nasledujtcich postupov:

— vypoctom rozsirenej neistoty pomocou koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 %
hladinu spolahlivosti. Sarza alebo &iastkova 3arza nie je v stlade, ak namerand hodnota minus U je nad stanove-
nou povolenou hladinou. V pripade oddeleného stanovenia PCDDJF a dioxinom podobnych PCB sa musi pre
odhadovant rozsirent neistotu sictu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB pouzit sicet odhadovanej rozsirenej
neistoty samostatnych analytickych vysledkov PCDD/F a dioxinom podobnych PCB,

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

Vyssie uvedené pravidld sa uplatfiuji na analyticky vysledok ziskany pre vzorku uréenti na tradnii kontrolu. V pripade
analyzy na acely obhajoby alebo na referen¢né tcely sa uplatiiuji vnatrostatne predpisy.

-

Dvojndsobnd analyza je potrebnd v pripade, Ze vysledok prvého stanovenia pri uplatneni potvrdzujiicich met6d s pouzitim vnitorného
(extra¢ného) $tandardu oznaceného izotopom C pre prislusné analyty nie je v sulade. Dvojndsobnd analyza je potrebnd na vylicenie
moznosti vnttornej krizovej kontamindacie alebo ndhodného pomiesania vzoriek. V pripade, Ze sa analyza vykond v stvislosti s pripadom
kontamindcie, moZe sa potvrdenie prostrednictvom dvojndsobnej analyzy vynechat, ak st vzorky vybrané na analyzu vysledovatelné k
danému pripadu kontamindcie a zistend hladina vyznamne prekracuje maximdlnu hladinu.

(**) To isté vysvetlenie a tie isté poziadavky tykajice sa dvojndsobnej analyzy na kontrolu akénych hladin, ako sa uvddzaji v pozndmke pod
¢iarou (*) tykajtcej sa maximdlnych hladin.



L 164/26 Uradny vestnik Eurépskej tinie 3.6.2014

V. PREKROCENIE AKCNYCH HLADIN

Akéné hladiny slizia ako ndstroj na vyber vzoriek v pripadoch, ked je vhodné zistit zdroj kontamindcie a prijat
opatrenia na jej zniZenie alebo eliminovanie. Pomocou skriningovych metdd sa stanovuji vhodné medzné hodnoty na
vyber tychto vzoriek. V pripade, Ze je potrebné vyvinif znacné usilie na zistenie zdroja a zniZenie alebo eliminaciu
kontamindcie, mdze byt vhodné potvrdif prekrocenie akénej hladiny dvojndsobnou analyzou pouzitim potvrdzujiicej
metddy zohladiujiic neistotu merania(**).
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PRILOHA III

PRIPRAVA VZORIEK A POZIADAVKY NA METODY ANALYZY KTORE SA VYUZIVAJU NA KONTROLU

HLADIN DIOXINOV (PCDD/PCDF) A DIOXINOM PODOBNYCH PCB V URCITYCH POTRAVINACH

OBLAST POUZITIA

Poziadavky, ktoré st stanovené v tejto prilohe, sa uplatiuji v pripadoch, ked sa vykondva analyza potravin na
tradnt 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 regula¢né ucely.

Monitorovanie pritomnosti PCDD[F a dioxinom podobnych PCB sa moze vykondvat pomocou dvoch rozli¢-
nych druhov analytickych metéd:

a) Skriningové metody

Ciefom skriningovych metéd je vyber vzoriek s hladinami PCDDJF a dioxinom podobnych PCB, ktoré
prekracujii maximdlne hladiny alebo ak¢né hladiny. Skriningové metédy by mali umoznit analyzu vysokého
poctu vzoriek pri priaznivom pomere efektivity a ndkladov, ¢im sa zvySuje pravdepodobnost zistenia novych
pripadov vysokej expozicie a zdravotnych rizik pre spotrebitelov. Ich pouzitie by malo mat za ciel predché-
dzat vysledkom chybne vykazujicim stilad. M6Zu zahfiat bioanalytické met6dy a metédy GC/MS.

Skriningovymi metédami sa porovndva analyticky vysledok s medznou hodnotou, na zéklade ¢oho sa urcuje
mozné prekrocenie/neprekrocenie maximalnej alebo akénej hladiny. Koncentrdcia PCDDJF a suma PCDD/F
a dioxinom podobnych PCB vo vzorkéch, pri ktorych existuje podozrenie, Ze nie si v stilade s maximalnou
hladinou, sa musi stanovit/potvrdit potvrdzujiicou met6dou.

Skriningové metédy mozu navyse poskytnit informédciu o hladinich PCDDJF a dioxinom podobnych PCB
pritomnych vo vzorke. V pripade uplatiovania bioanalytickych skriningovych metdd sa vysledok vyjadruje
v bioanalytickych ekvivalentoch (BEQ), zatial ¢o v pripade uplatiiovania fyzikdlno-chemickych met6d GC-MS
sa vyjadruje v toxickych ekvivalentoch (TEQ). Ciselné vysledky skriningovych metéd st vhodné na preukd-
zanie sdladu, podozrenia na nesdlad alebo prekrocenia akénych hladin a poskytuji informdciu o rozsahu
hladin v pripade nasledovného pouzitia potvrdzujicich metdd. Nie st vhodné na hodnotenie pozadovych
hladin, odhad prijmu, sledovanie dlhodobého vyvoja hladin ani na prehodnotenie akénych a maximalnych
hladin.

b) Potvrdzujiice metédy

Potvrdzujiice metddy umoziuji jednozna¢nd identifikdciu a kvantifikdciu PCDD/F a dioxinom podobnych
PCB pritomnych vo vzorke a poskytujii tplné informdcie o jednotlivych kongenéroch. Preto tieto metddy
umoziiujd kontrolu maximalnych a akénych hladin, vrdtane potvrdenia vysledkov ziskanych skriningovymi
metédami. Okrem toho sa vysledky mozu pouzit na iné Gcely, ako napriklad na stanovenie nizkych pozado-
vych hladin pri monitorovani potravin, sledovanie dlhodobého vyvoja hladin, postidenie expozicie obyvatel-
stva a vytvaranie databdzy na tcely mozného prehodnotenia akénych a maximalnych hladin. Takisto st dole-
zité z doévodu stanovenia kongenérovych profilov na tcely identifikicie zdroja moznej kontamindcie. Pri
tychto metddach sa pouziva GC-HRMS. Na potvrdenie stladu alebo nestladu s maximédlnymi hladinami sa
moze pouZif aj metéda GC-MS/MS.

SUVISLOSTI

Pri vypocte koncentracii toxickych ekvivalentov (TEQ) sa ndsobia koncentracie jednotlivych litok v predmetnej
vzorke prislusnym faktorom toxickej ekvivalencie (TEF) stanovenym Svetovou zdravotnickou organiziciou,
ktory sa uvddza v dodatku k tejto prilohe, a ndsledne sa spocitavajii, aby sa dospelo k celkovej koncentracii
dioxinom podobnych zli¢enin, vyjadrenej v toxickych ekvivalentoch (TEQ).

Skriningové a potvrdzujice metédy sa moZu pouzif na kontrolu urcitej matrice iba za predpokladu, ze prislusné
metddy st dostatocne citlivé na to, aby sa nimi dala spolahlivo zistif maximalna alebo ak¢nd hladina.

POZIADAVKY NA ZABEZPECENIE KVALITY

— Musia sa prijat opatrenia na zabradnenie krizovej kontamindcii na kazdom stupni odberu vzoriek a procesu
analyzy.

— Vzorky musia byt skladované a prepravované v sklenenych, hlinikovych, polypropylénovych alebo polyetylé-
novych nddobdch vhodnych na skladovanie, ktoré neovplyviuji hladiny PCDD/F a dioxinom podobnych
PCB vo vzorkdch. Z nddoby so vzorkami je nutné odstrdnit stopy papierovych smietok.
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— Potravinové vzorky sa musia skladovat a prepravovat tak, aby sa zachovala ich celistvost.

— V pripade potreby sa kazda laboratérna vzorka jemne rozmelie a dokladne premiesa, a to postupom, ktory
preukdzatelne zabezpeci dokonald homogenizdciu (napr. rozomielanie do stupfia prechodu 1 mm sitom);
ak je obsah vlhkosti vo vzorkdch prili§ vysoky, pred rozomletim sa musia vzorky vysusit.

— Je dolezité skontrolovat reagenty, sklo a vybavenie na mozny vplyv vysledkov na zédklade TEQ alebo BEQ.
— Vykona sa slepd skaska, a to uskuto¢nenim celého postupu analyzy, pri ktorom sa vynecha iba vzorka.

— Pokial ide o bioanalytické metddy, je velmi dolezité, aby bola v pripade vSetkého laboratérneho skla a v3et-
kych rozpustadiel pouzivanych pri analyze testom potvrdend nepritomnost zliienin rusiacich detekciu
cielovych zlG¢enin v pracovnom rozsahu. Sklo sa oplichne rozpustadlami alebofa zahreje na teplotu
vhodnti na odstrdnenie stop PCDD/F, dioxinom podobnych zliicenin a zlienin sposobujicich interferenciu
z jeho povrchu.

— Na extrakciu sa musi zvolit také mnozZstvo vzorky, aby sa splnili poZiadavky dostato¢ne nizkeho pracovného
rozsahu zahriiujiiceho maximadlne alebo akéné hladiny.

— Specifické postupy pripravy vzoriek pouzité pri skimanych produktoch musia byt v stlade s medzindrodne
prijatymi usmerneniami.

— V pripade ryb je nutné odstranit koZu, pretoZe maximdlna hladina sa vzfahuje na svalovinu bez koZe.
Vetku zvy$na svalovinu a tukové tkanivo z vnitornej strany koZe je vSak nutné dokladne a kompletne
zoskriabat z koZe a pridat do vzorky na analyzu.

4. POZIADAVKY NA LABORATORIA

— Akrediticiu laboratérii uskutociiuje v silade s ustanoveniami nariadenia Eurépskeho parlamentu a Rady
(ES) ¢. 882/2004 (') uznavany organ, ktory posobi v siilade s pokynom ISO 58 s cielom zaistit, Ze labora-
térid zabezpecuju analyticktl kvalitu. Akreditdcia laboratérii sa uskuto¢nuje v stlade s normou EN ISO/IEC
17025.

— Laboratérna sposobilost sa dokazuje pravidelnou dspesnou tcastou v medzilaboratérnych $tadidch na
stanovenie PCDD(F a dioxinom podobnych PCB v prislusnych potravinovych matriciach a rozsahoch
koncentracif.

— Laboratoérid uplatiujice skriningové met6dy na beznd kontrolu vzoriek nadviazu tzku spolupricu s labora-
tériami pouzivajicimi potvrdzujiicu met6du, a to tak na acely kontroly kvality, ako aj potvrdenia analytic-
kého vysledku podozrivych vzoriek.

5. ZAKLADNE POZIADAVKY, KTORE MA SPLNAT ANALYTICKY POSTUP PRE DIOXINY (PCDD/F) A DIOXINOM PODOBNE
PCB
5.1. Nizky pracovny rozsah a limity kvantifikdcie

— V pripade PCDDJF sa vzhladom na mimoriadnu toxicitu niektorych z tychto zli¢enin musia detektovatelné
mnozstvd nachddzat na vyssej femtogramovej (10-13g) Grovni. V pripade vicsiny kongenérov PCB postacuje
uz kvantifika¢ny limit na drovni nanogramov (10-%g). Pri merani toxickejsich kongenérov dioxinom podob-
nych PCB (predovSetkym non-orto substituovanych kongenérov) musi dolnd hranica pracovného rozsahu
dosiahnut nizke pikogramové (10-'2g) hladiny.

5.2. Vysokd selektivnost (Specifickost)

— Ziada sa rozlisenie PCDDJF a dioxfnom podobnych PCB od mnozstva inych koextrahovanych a potencidlne
vzdjomne interferujicich zldcenin pritomnych v koncentrécidch az niekolkorddovo vyssich ako je koncen-
tricia skiimanych analytov. V pripade metdd plynovej chromatografie/hmotnostnej spektrometrie (GC-MS)
je potrebné rozliSenie medzi roznymi kongenérmi, ako napriklad medzi toxickymi (napr. sedemnd-
stimi 2,3,7,8-substituovanymi PCDD/F a dvandstimi dioxinom podobnymi PCB) a ostatnymi kongenérmi.

— Pomocou bioanalytickych met6d je moznd detekcia cielovych zlicenin ako sumy PCDD/F afalebo dioxinom
podobnych PCB. Cistenie vzorky md za ciel odstrdnenie zldcenin sposobujicich vysledky chybne vykazujice
stlad alebo zlticenin, ktoré mozu znizit odozvu, ¢im spdsobuji vysledky chybne vykazujtce stlad.

(") Nariadenie Eur6pskeho parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 z 29. aprila 2004 o tradnych kontroldch uskutoctiovanych s cielom zabez-
pecit overenie dodrZiavania potravinového a krmivového prva a predpisov o zdravi zvierat a o starostlivosti o zvieratd(U. v. EU L 165,
30.4.2004, 5. 1).
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5.3. Vysokd miera spravnosti (pravdivost a presnost, zdanlivd vytaznost biotestu)

— V pripade metéd GC-MS musi stanovenie poskytnit validny odhad skuto¢nej koncentricie vo vzorke.
Vysokd miera spravnosti (spravnost merania: tesnost stladu medzi vysledkom merania a skuto¢nou alebo
urenou hodnotou meranej veli¢iny) je potrebnd, aby nedoslo k odmietnutiu vysledku analyzy vzorky
z dovodu nizkej spolahlivosti stanovenej hladiny TEQ. Sprévnost sa vyjadruje ako pravdivost (rozdiel medzi
nameranou priemernou hodnotou analytu v certifikovanom materidli a jej certifikovanou hodnotou vyja-
drenou ako percentudlny podiel tejto hodnoty) a presnost (relativna Standardnd odchylka RSD, vypocitand
z vysledkov nameranych za podmienok reprodukovatelnosti).

— V pripade bioanalytickych met6d sa stanovuje zdanlivd vytaznost biotestu.

5.4.  Validdcia v rozsahu maximadlnej hladiny a vSeobecné opatrenia na kontrolu kvality

— Laboratérid musia pocas validacného postupu afalebo rutinnej analyzy preukdzat d¢innost met6dy v rozsahu
maximdlnej hladiny, napr. na drovni 0,5-ndsobku, 1-ndsobku a 2-ndsobku maximdlnej hladiny s prija-
telnym variaénym koeficientom pre opakovanti analyzu.

— Pravidelné slepé kontroly a pokusy na vzorkich s pridanymi analytmi alebo analyzy kontrolnych vzoriek
(ak je to mozné, tak najlepsie certifikovaného referenéného materidlu) sa vykondvaji v rdmci vniitornych
opatreni na kontrolu kvality. Diagramy kontroly kvality (QC — quality control) pre slepé kontroly, pokusy na
vzorkdch s pridanymi analytmi alebo analyzy kontrolnych vzoriek sa zaznamendavaji a kontroluji s cielom
zabezpecit vykonanie analyzy v stlade s poziadavkami.

5.5. Kvantifikaény limit

— Pri bioanalytickej skriningovej metdde nie je stanovenie kvantifika¢ného limitu (LOQ — limit of quantifica-
tion) nevyhnutnou poziadavkou, ale pomocou tejto metdédy musi byt mozné rozliovat medzi slepou
a medznou hodnotou. Pri stanovovani hladiny BEQ sa stanovuje referenénd hladina pre zaobchddzanie
so vzorkami vykazujicimi odozvu pod touto hladinou. Musi sa preukdzat, Ze prislusnd referenénd hladina
sa asponl trojndsobne odliSuje od slepych vzoriek pouzitych pri postupe, ktoré vykazuji odozvu pod
pracovnym rozsahom. Vypocitava sa preto zo vzoriek obsahujticich cielové zliceniny v koncentracii pribli-
Zujlcej sa pozadovanej minimdlnej hladine, a nie na zdklade pomeru signdl-sum (S/N) alebo slepého
pokusu.

— Kvantifika¢ny limit (LOQ) pre potvrdzujiicu metédu musi byt cca 1/5 maximalnej hladiny.

5.6.  Analytické kritérid

— V zédujme dosiahnutia spolahlivych vysledkov pomocou potvrdzujticich alebo skriningovych met6d je nutné
splnit tieto kritérid v rozsahu maximdlnej alebo ak¢nej hladiny, pokial ide o hodnotu TEQ a BEQ, ¢i uz
stanoventl ako celkovy TEQ (ako suma PCDDJF a dioxinom podobnych PCB), alebo samostatne pre PCDD/F
a dioxinom podobné PCB.

Skrining pomocou
bioanalytickych alebo . ,
fyzikdlno-chemickych Potvrdzujlice metody
metdd
Miera merani chybne vykazujucich silad (*) <5%
Pravdivost -20 % az +20 %
Opakovatelnost (RSD,) <20%
Vnitrolaboratérna reprodukovatelnost (RSDy) <25% <15%

(*) pokial ide o maximdlne hladiny

5.7. Specifické poziadavky na skriningové metédy

— Pri skriningu je mozné pouzit metédy GC-MS, ako aj bioanalytické metddy. Na metdédy GC-MS sa uplatiiujii
poziadavky stanovené v bode 6 tejto prilohy. V stvislosti s bunkovymi bioanalytickymi metdédami st v bo-
de 7 tejto prilohy stanovené osobitné poziadavky.

— Laboratoérid uplatiujice skriningové metddy na beznd kontrolu vzoriek nadviazu uzku spoluprécu s labora-
tériami pouZivajiicimi potvrdzujiicu metédu.
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6.1.

6.2.

— Opverenie G¢innosti skriningovej metddy sa pozaduje pocas rutinnej analyzy kontrolou kvality analyzy a prie-
beznou validdciou met6dy. Musi prebiehat nepretrzity program kontroly vysledkov vykazujuicich silad.

— Kontrola moznej supresie bunkovej odozvy a cytotoxicity

Uskutoé¢ni sa meranim 20 % extraktov vzoriek rutinnym skriningom bez pridania a s pridanim 2,3,7,8-tetra-
chlérdibenzo-p-dioxinu v mnozstve zodpovedajicom maximdilnej alebo akénej hladine s cieflom zistit, ¢
moze byt odozva potencidlne potlacend z dovodu interferujicich latok pritomnych v extrakte vzorky.
Namerand koncentrdcia vzorky s pridavkom analytov sa porovnd so sictom koncentricie extraktu bez
pridavku a koncentrdcie pridavku. Ak je tito namerand koncentrdcia o viac ako 25 % niZsia ako vypocitand
(s¢itand) koncentrécia, je mozné, Ze ide o pripad potlacenia (supresie) signdlu (odozvy) a prislusnd vzorka sa
musi predloZif na potvrdzujiicu analyzu. Vysledky sa monitoruji pomocou diagramov kontroly kvality.

— Kontrola kvality vzoriek vykazujicich stlad

Priblizne 2 az 10 % vzoriek vykazujtcich stlad (v zavislosti od matrice vzorky a laboratérnych skiisenosti)
sa md overit potvrdzujiicou metédou.

— Stanovenie miery merani chybne vykazujtcich stlad na zdklade Gdajov ziskanych v rdmci kontroly kvality

Stanovuje sa podiel vysledkov chybne vykazujicich sdlad pri skriningu vzoriek pod a nad maximélnou
hladinou alebo akénou hladinou. Skuto¢ny podiel merani chybne vykazujtcich silad musi byt nizsi ako 5 %.

Po ziskani asponi 20 potvrdenych vysledkov na matricu/skupinu matric prostrednictvom kontroly kvality
vzoriek vykazujiicich stlad sa na zdklade tohto siboru tdajov vyvodzuji zdvery o podiele merani chybne
vykazujacich stlad. Vysledky zo vzoriek analyzovanych v kruhovych testoch alebo v pripadoch kontami-
nacie, ktoré sa nachddzaju v koncentraénom rozpiti az do napr. 2x maximdlna hladina (ML), mézu byt
takisto zahrnuté medzi prislusné minimdlne mnozZstvo 20 vysledkov pre vyhodnocovanie podielu merani
chybne vykazujicich stilad. Vzorky musia pokryt najcastejsie kongenérové profily a reprezentovat rozli¢né
zdroje.

Hoci skriningové testy majii v prvom rade za ciel detekciu vzoriek prekracujicich akénd hladinu, kritériom
pre stanovenie podielu merani chybne vykazujicich stlad je maximdlna hladina, bertic do tvahy neistotu
merania potvrdzujicej metddy.

— Mozné pozitivne vysledky skriningu sa vidy overuji prostrednictvom tplnej opdtovnej analyzy povodnej
vzorky potvrdzujicou metédou. Tieto vzorky sa mozu takisto pouzit na hodnotenie podielu vysledkov
chybne vykazujicich nesilad. V pripade skriningovych metéd je miera vysledkov chybne vykazujicich
nestlad cast vysledkov, v pripade ktorych potvrdzujica analyza vykdzala stlad (dodrzanie stanovenych
hladin), hoci vzorka bola na zédklade predchddzajiiceho skriningu oznacend za vzorku, pri ktorej existuje
podozrenie na nestilad (nedodrzanie stanovenych hladin). Vyhodnotenie vyhodnosti skriningovej met6dy sa
viak zakladd na porovnani vzoriek chybne vykazujicich nesilad s celkovym poctom skontrolovanych
vzoriek. Tdto miera musi byt dostatoéne nizka nato, aby bolo mozné povazovat ndstroj skriningu za
vyhodny.

— Bioanalytické metédy musia poskytovat aspoil pri podmienkach validdcie spravnu indikdciu hladiny TEQ,
vypocitanej a vyjadrenej ako BEQ.

— Takisto v pripade bioanalytickych met6d vykonanych za podmienok opakovatelnosti by mala byt vnttrola-
boratérna RSD, mensia ako RSD,(reprodukovatelnost).

SPECIFICKE POZIADAVKY NA METODY GC-MS, KTORE JE POTREBNE SPLNIT NA UCELY SKRININGU ALEBO
POTVRDZOVANIA

Prijatené rozdiely medzi hornou a dolnou medzou hladin WHO-TEQ

— Rozdiel medzi hornou a dolnou medzou nesmie presiahnut 20 % na potvrdenie prekrocenia maximélnych
p p p ¥

alebo v pripade potreby akénych hladin.

Kontrola vytaznosti

— Na Ucely validacie analytického postupu sa musia na dplnom zaciatku analytickej metddy, napr. pred extrak-
ciou, pridat *C-oznacené 2,3,7,8-chlérsubstituované vniitorné (extrakéné) standardy PCDDJF a 13C-oznacené
vnatorné $tandardy dioxinom podobnych PCB. Pre kazdu tetra- az okta-chlérovani homolégovi skupinu
PCDDJF je nutné pridat aspon jeden kongenér a aspori jeden kongenér pre kazdid homolégovi skupinu
dioxinom podobnych PCB (pripadne asponi jeden kongenér pre kazdy sledovany hmotnostno-spektrome-
tricky i6n pouzity na monitorovanie PCDD/F a dioxinom podobnych PCB). V pripade potvrdzujicich metéd
je potrebné pouzit vietkych 17 '*C-oznacenych 2,3,7,8-substituovanych vnatornych (extrakénych) Stan-
dardov PCDDJF a vsetkych 12 3C-oznacenych vnitornych dioxinom podobnych standardov PCB.
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— Pouzitim vhodnych kalibra¢nych roztokov sa stanovuji relativne odozvové faktory aj pre tie kongenéry, pre
ktoré nebol pridany '*C-oznaceny ekvivalent.

— Pridanie vnuatornych standardov je povinné pred extrakciou pri potravindch rastlinného pdévodu a pri potra-
vindch zivo¢i$neho povodu obsahujicich menej ako 10 % tuku. Pri potravindch Zivociineho pdévodu obsa-
hujucich viac ako 10 % tuku je mozné pridat vnitorné Standardy pred alebo po extrakcii tuku. V zdvislosti
od toho, v ktorej fize sa priddvaji vnatorné $tandardy a ¢&i sa vysledky uvadzaji na produkt alebo na tuk,
sa vykond vhodnd validdcia G¢innosti extrakcie.

— Pred analyzou pomocou GC-MS sa musia pridat 1 alebo 2 (ndhradné) Standardy na vypocet vytaznosti
(davkovacie $tandardy).

— Kontrola vytaznosti je nevyhnutnd. Vytaznosti individudlnych vnatornych standardov by sa mali v pripade
potvrdzujicej metddy pohybovat v rozsahu 60 az 120 %. Vyssie alebo nizsie vytaznosti pre individudlne
kongenéry, najmi pre niektoré hepta- a okta- chlérované dibenzo-p-dioxiny a dibenzofurdny, st prijatelné
za podmienky, Ze ich prispevok k hodnote TEQ neprekro¢i 10 % z celkovej hodnoty TEQ (vyjadrenej ako
stucet PCDDJF a dioxinom podobnych PCB). Pri skriningovych metédach pomocou GC-MS sa musi hodnota
vytaznosti pohybovat v rozpiti 30 az 140 %.

6.3. Odstranenie interferujiicich litok
— Separéacia PCDDJF od interferujiicich chlérovanych zlicenin, ako s dioxinom nepodobné PCB a chlérované
difenylétery, sa vykondva vhodnymi chromatografickymi postupmi (pokial mozno na koldne s florisilom,

oxidom hlinitym afalebo aktivnym uhlim).

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

6.4.  Kalibricia na ziklade Standardnej krivky

— Rozsah kalibra¢nej krivky musi pokryvat prislusnt oblast maximélnych alebo akénych hladin.

6.5. Specifické kritérid pre potvrdzujice metédy
— Pre GC-HRMS:
Pri HRMS md byt rozliSenie vacsie alebo rovné 10 000 pre cely rozsah hmotnosti pri 10 % tdoli.

Splnenie dalsich identifikaénych a potvrdzujicich kritérii opisanych v medzindrodne uzndvanych norméch,
napriklad v norme EN 16215:2012 (Krmivd pre zvieratd. Stanovenie dioxinov a dioxinom podobnych PCB
metédou GC/HRMS a indikdtorovych PCB metdédou GC/HRMS) afalebo v metddach EPA 1613 a 1668,
v zneni zmien.

— Pre GC-MS/MS:

Monitorovanie minimélne 2 3$pecifickych prekurzorovych iénov, kazdy s jednym konkrétnym zodpoveda-
jlicim produktovym iénom, pre vietky oznacené a neoznacené analyty v rozsahu analyzy.

Maximalna povolend odchylka relativnych intenzit iénov je £ 15 % pre vybrané produktové i6ny v porov-
nan{ s vypocitanymi alebo nameranymi hodnotami (priemer kalibra¢nych Standardov) za rovnakych
podmienok MS/MS, najmi pokial ide o koliznu energiu a tlak plynu pri zrdzke, pre kazdy prechod analytu.

RozliSenie kazdého kvadrupdlu mé byt rovnaké alebo lepsie ako rozliSenie hmotnostnej jednotky (rozlienie
hmotnostnej jednotky: rozliSenie dostatotné na oddelenie dvoch pikov s rozdielom jednej hmotnostnej
jednotky), aby sa minimalizovali mozné interferencie so sledovanymi analytmi.

Splnenie dalsich kritérii je opisané v medzinirodne uzndvanych normdch, napriklad v norme
EN 16215:2012 (Krmivé pre zvieratd. Stanovenie dioxinov a dioxinom podobnych PCB metédou GC/HRMS
a indikdtorovych PCB metédou GC/HRMS) afalebo v metédach EPA 1613 a 1668, v zneni zmien, okrem
povinnosti pouzivat metédu GC-HRMS.

7. SPECIFICKE POZIADAVKY NA BIOANALYTICKE METODY

Bioanalytické metddy st metddy zaloZené na vyuzivani biologickych principov, ako st bunkové testy, recepto-
rové testy alebo imunologické testy. V tomto bode 7 st stanovené poziadavky na bioanalytické metédy ako
také.
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Skriningovd metdda v zdsade klasifikuje vzorku ako vzorku, v ktorej sii stanovené hladiny dodrzané, alebo ako
vzorku, u ktorej existuje podozrenie na nedodrzanie stanovenych hladin. Na tieto Gcely sa vypocitand hladina
BEQ porovnd s medznou hodnotou (pozri bod 7.3). Vzorky pod medznou hodnotou sa vyhldsia za vzorky,
u ktorych je dodrzand stanovend hladina, vzorky s medznou hodnotou alebo nad medznou hodnotou za
vzorky, u ktorych existuje podozrenie na prekrocenie stanovenych hladin a ktoré si vyzaduja analyzu prostred-
nictvom potvrdzujiicej met6dy. Hladina BEQ zodpovedajiica 2/3 maximadlnej hladiny méze v praxi poslizit ako
medznd hodnota, pokial je zabezpecené, Ze podiel merani chybne vykazujicich sdlad je nizsi ako 5 % a podiel
vysledkov chybne vykazujtcich nestilad je prijatelny. Pri pouziti samostatnych maximdlnych hladin pre PCDD/F
a pre sumu PCDDJF a dioxinom podobnych PCB si overenie dodrzania stanovenych hladin u vzoriek bez frak-
ciondcie vyZzaduje vhodné medzné hodnoty pre biologické testy na PCDD/F. Na kontrolu vzoriek prekracujicich
akéné hladiny by bolo vhodné pouzit ako medznii hodnotu primerané percento prislusnej akénej hladiny.

Okrem toho sa v pripade urcitych bioanalytickych metéd moze pri vzorkich v pracovnom rozsahu, ktoré
prekracuji medzu oznamovania (pozri 7.1.1 a 7.1.6), pouzit indikativna hladina vyjadrena v BEQ.

7.1. Hodnotenie reakcie na test

7.1.1.  Vseobecné poZiadavky

— Pri vyjpocte koncentrdcii z kalibracnej krivky TCDD vykazu dolné a horné medzné hodnoty krivky velkd
odchylku (vysoky variacny koeficient, dalej len ,CV“). Pracovny rozsah je oblast, v ktorej je CV mensi
ako 15 %. Dolnd hranica pracovného rozsahu (hranica oznamovania) musi byt vyznamne (najmenej trojné-
sobne) vyssia ako slepé vzorky. Horni medzu pracovného rozsahu obvykle predstavuje hodnota EC,, (70 %
maximaélnej Gcinnej koncentracie), ale je nizsia, ak je CV vyssi ako 15 % v tomto rozsahu. Pracovny rozsah
sa stanovuje pri validdcii. Medzné hodnoty (bod 7.3) musia byt jasne v pracovnom rozsahu.

— Standardné roztoky a extrakty vzoriek sa testuji aspon dvakrit. Odozva alebo koncentrdcia (v pracovnom
rozsahu) Standardnych roztokov alebo kontrolnych extraktov pri dvojndsobnom testovani v 4 aZ 6 jamkach
rozloZenych na platni by mala mat CV < 15 %.

7.1.2.  Kalibrdcia

7.1.2.1. Kalibrdcia na zdklade Standardnej krivky

— Odhad hladin vo vzorkdch sa moze vykonat na zdklade porovnania odozvy testu s kalibracnou krivkou pre
TCDD (alebo PCB 126 alebo Standardnii zmes PCDD/F/dioxinom podobnych PCB) s cielom vypocitat
hladinu BEQ v extrakte a ndsledne vo vzorke.

— Kalibra¢né krivky obsahujii 8 az 12 koncentracii (aspoii dvojmo) s dostatoénym poctom koncentracii
v nizej casti krivky (pracovnom rozsahu). Specidlna pozornost je venovand kvalite prelozenia krivky
v pracovnom rozsahu. Ako takd md hodnota R2 mald alebo Ziadnu hodnotu pre odhad spravnosti prelo-
Zenia pri nelinedrnej regresii. Lepsie preloZenie krivky sa dosiahne minimalizdciou rozdielu medzi vypocita-
nymi a pozorovanymi hladinami v pracovnom rozsahu krivky (napr. metédou najmensich $tvorcov).

— Pri odhade hladiny v extrakte vzorky sa ndsledne vykond korekcia na hladinu BEQ vypocitanii pre slept
vzorku matrice/rozpustadla (aby sa zohladnili necistoty pochddzajice z pouzitych rozpustadiel a chemikalif)
a zdanliva vytaznost (vypocitand z hladiny BEQ vhodnych referenénych vzoriek s reprezentativnymi konge-
nérovymi profilmi v oblasti maximélnych alebo akénych hladin). Na vykonanie korekcie vytaznosti musi byt
zdanlivd vytaznost vidy v pozadovanom rozsahu (pozri bod 7.1.4). Referencné vzorky pouzité na korekciu
vytaznosti musia byt v stlade s poziadavkami uvedenymi v bode 7.2.

7.1.2.2. Kalibrdcia pomocou referen¢nych vzoriek

Alternativne sa moZze pouzit kalibra¢nd krivka vyhotovend z aspon 4 referenénych vzoriek (pozri bod 7.2):
jedna slepd matrica plus tri referenc¢né vzorky s 0,5-, 1,0 a 2,0- ndsobkom maximadlnej alebo ak¢nej hladiny,
pricom nie je potrebné vykonat korekciu na slept vzorku a vytaznost. V tomto pripade méze byt odozva testu
zodpovedajiica 2/3 maximdlnej hladiny (pozri bod 7.3) vypocitand priamo z tychto vzoriek a pouzitd ako
medznd hodnota. Na kontrolu vzoriek prekracujicich akéné hladiny by ako medznid hodnotu bolo vhodné
pouzit primerany percentudlny podiel z tychto akénych hladin.

7.1.3.  Oddelené stanovenie PCDD/F a dioxinom podobnych PCB

Extrakty sa mozu rozdelit do frakcii obsahujicich PCDDJF a dioxinom podobné PCB, ¢im sa umozni samo-
statné stanovenie hladin TEQ (v BEQ) pre PCDDJF a dioxinom podobné PCB. Na hodnotenie vysledkov pre
frakciu obsahujicu dioxinom podobné PCB sa prednostne pouziva $tandardnd kalibra¢nd krivka PCB 126.
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7.1.4.  Zdanlivé vyfaznosti biotestu

Zdanlivé vytaznost biotestu sa vypocitava z vhodnych referen¢nych vzoriek s reprezentativnymi kongenérovymi
profilmi v oblasti maximalnej a akénej hladiny a vyjadruje sa ako percentudlny podiel hladiny BEQ v porovnani
s hladinou TEQ. V zdvislosti od pouzitého typu testu a TEF (') mozu rozdiely medzi faktormi TEF a REP pre
dioxinom podobné PCB sposobovat nizke zdanlivé vytaznosti pre dioxinom podobné PCB v porovnani
s PCDDJF. Preto v pripade samostatného stanovovania PCDD/F a dioxinom podobnych PCB st biotestové zdan-
livé vytaznosti: pre dioxinom podobné PCB na trovni 20 az 60 %, pre PCDD/F 50 az 130 % (pri pouziti kali-
bra¢nej krivky TCDD). KedZe prispevok dioxinom podobnych PCB k sume PCDD/F a dioxinom podobnych
PCB moze byt rozny u rozlicnych matric a vzoriek, zdanlivé vytaznosti biotestu pre stthrnny parameter odzrka-
dl'ujti tieto rozsahy a musia sa nachddzat sa medzi 30 az 130 %.

7.1.5.  Kontrola vytaznosti Cistenia

Pri validdcii sa kontroluje strata zlicenin, ku ktorej doslo pri ¢isteni. Slepd vzorka s pridavkom zmesi rozli¢nych
kongenérov sa podrobuje Cisteniu (aspoit n=3) a pomocou potvrdzujiicej met6dy sa overuje vytaznost a variabi-
lita. Vytaznost sa nachddza v rozpdti 60 az 120 % predovSetkym v pripade kongenérov prispievajicich viac
nez 10 % k hladine TEQ v rozli¢nych zmesiach.

7.1.6.  Medza oznamovania

Pri uvddzani hladin BEQ sa medza oznamovania stanovuje z prislusnych vzoriek matric vykazujtcich typické
kongenérové profily, nie vSak z kalibra¢nej krivky $tandardov vzhladom na mald presnost v nizsej oblasti
krivky. Musia sa zohladnit G¢inky extrakcie a istenia. Medza oznamovania musi byt stanovend vyznamne
(aspoii trojndsobne) nad slepymi vzorkami.

7.2. PouZivanie referencnych vzoriek

— Referencné vzorky predstavujii matricu, kongenérové profily a koncentraéné rozsahy pre PCDD/F a dioxinom
podobné PCB v oblasti maximdlnej alebo ak¢nej hladiny.

— V kazdej testovacej sérii musi byt zahrnutd slepd vzorka, alebo pokial mozno slepd matrica, ako aj refe-
rencnd vzorka vykazujica maximdlnu alebo akénd hladinu. Tieto vzorky sa musia extrahovat a testovat
sucasne a pri identickych podmienkach. Referencnd vzorka musi vykdzat zretelne vyssiu odozvu v porovnani
so slepou vzorkou, ¢im sa zabezpe¢i vhodnost prislusného testu. Tieto vzorky sa musia pouzif na korekciu
slepych vzoriek a vytaznosti.

— Referen¢né vzorky vybrané na korekciu vytaznosti musia byt reprezentativne pre testovacie vzorky, CiZe
kongenérové profily nesmi viest k podhodnoteniu hladin.

— Na preukazanie spravnej funkcie testu v skimanej oblasti sa na kontrolu maximdlnej alebo aké¢nej hladiny
mozu pouzit dodatocné referenéné vzorky vykazujice napr. 0,5- a 2,00— ndsobok maximalnej alebo
akénej hladiny. Kombindcia tychto vzoriek moze poslazit na vypocet hladin BEQ v testovacich vzorkach
(bod 7.1.2.2).

7.3. Stanovenie medznych hodnét

Stanovuje sa pomer medzi bioanalytickymi vysledkami v BEQ a vysledkami potvrdzujicich metéd v TEQ (napr.
pomocou kalibraénych experimentov zohladfiujic prislusnd matricu, pri pouziti referenénych vzoriek
s pridavkom analytov 0-, 0,5-, 1,00- a 2,00- ndsobkom maximalnej hladiny (ML), so 6 opakovaniami pri
kazdej hladine (n=24)). Korekéné faktory (slepy pokus a vytaznost) sa mozZu urcit z tohto vztahu, ale overuji
sa v kazdej testovacej sérii zahrnutim slepych vzoriek postupu/matrice a vzoriek na stanovenie vytaZnosti
(bod 7.2).

Medzné hodnoty sa stanovuji na Gcely rozhodovania o tom, ¢i st vzorky v stilade s maximéalnymi hladinami,
resp. na tcely kontroly akénych hladin, ak st sledované, a to s prislu§nymi maximalnymi alebo akénymi hladi-
nami stanovenymi bud zvlast pre PCDDJF a pre dioxinom podobné PCB, alebo pre sumu PCDDJF a dioxinom
podobnych PCB. Predstavuji dolnii hranicu distribacie bioanalytickych vysledkov (korigovanych na slepy pokus
a vytaznost) zodpovedajticich rozhodovaciemu limitu potvrdzujiicej metddy pri 95 % hladine spolahlivosti, ¢ize
pri nizsej ako 5 % udrovni vyskytu miery merani chybne vykazujicich stlad (falosné negativne merania), a pri
RSD,< 25 %. Rozhodovaci limit potvrdzujiicej metdédy je maximdlnou hladinou, s ohladom na neistotu
merania.

(') Sacasné poziadavky st zaloZzené na TEF uverejnenych v publikdcii: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).
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V praxi je mozné medzni hodnotu (v BEQ) vypocitat na zdklade tychto postupov (pozri obrdzok 1):
7.3.1.  Poutzitie dolného pasma 95 % predikéného intervalu rozhodovacieho limitu potvrdzujiicej metédy
Medznéhodnota = BEQp; =Sy * tyfm- 2\/1 /n+1/m+ (x,-%)°/Qu
pricom:
BEQ,  BEQ zodpovedajice rozhodovaciemu limitu potvrdzujicej metddy, ktory je scasne maximdlnou
hladinou pri zohladneni neistoty merania
Sy Standardnd odchylka rezidui
t emo  Studentov koeficient (a = 5 %, f = pocet stupfiov volnosti, jednostranny)
m celkovy pocet kalibra¢nych bodov (index j)
n pocet opakovani pri kazdej hladine
X; Koncentracia vzorky (v TEQ) kalibra¢ného bodu i stanovend potvrdzujiicou metédou
X priemernd hodnota koncentrécii (v TEQ) v3etkych kalibra¢nych vzoriek
Q. = Z(xi -%)* parameter stictu §tvorcov,
j=1
i = index pre kalibra¢ny bod i
7.3.2.  Vypocet z bioanalytickych vysledkov (korigovanych na slepy pokus a vytaznost) viacndsobne opakovanych
analyz vzoriek (nz6) kontaminovanych na trovni rozhodovacieho limitu potvrdzujicej metddy predstavujiceho
dolnti hranicu distribtcie dét pri zodpovedajticej priemernej hodnote BEQ:
Medzndhodnota = BEQp, - 1,64 x SDy
pre
SD, tandardnd odchylka vysledkov biotestu BEQ,, nameranych za podmienok vnitrolaboratornej repro-
dukovatelnosti
7.3.3.  Vypocet ako priemernd hodnota bioanalytickych vysledkov (v BEQ, korigovanych na slepy pokus a vytaznost)

viacndsobne opakovanych analyz vzoriek (nz6) kontaminovanych na drovni 2/3 maximélnej alebo akénej
hladiny. Vychddza sa z pozorovania, Ze tito hladina bude okolo medze stanovenej v bodoch 7.3.1 alebo 7.3.2.
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Vypocet medznych hodnot pri 95 %-nej hladine spolahlivosti, ¢ize pri 5 %-nej miere vyskytu merani chybne
vykazujtcich stlad, a pri RSD, < 25 %:

1. na zdklade dolného pasma 95 % predik¢ného intervalu pri rozhodovacom limite potvrdzujtcej metody;

2. na zéklade radu analyz vzoriek (n > 6) kontaminovanych na trovni rozhodovacieho limitu potvrdzujicej
met6dy ako dolnd hranica datovej distribticie (zndzornenej na obrazku zvonovitou krivkou) pri zodpoveda-
jlicej priemernej hodnote BEQ.

7.3.4.  Obmedzenia tykajice sa medznych hodnot:

medzné hodnoty vychddzajiice z BEQ a vypocitané z RSD;, ziskanej pri validacii pouzitim obmedzeného poctu
vzoriek s rozliénymi matricamijkongenérovymi profilmi mozu byt vy$sie ako maximélne alebo akéné hladiny
vyjadrené v TEQ z dovodu vysSej presnosti, nez akii mozno bezne docielit v pripade, Ze sa analyzuje
nezndme spektrum moznych kongenérovych profilov. V takychto pripadoch sa medzné hodnoty vypocitavaja
z RSDy = 25 %, alebo sa zvoli vypocet odvodeny z dvoch tretin maximaélnej alebo akénej hladiny.

7.4.  Charakteristiky @¢innosti

— KedZe pri bioanalytickych metédach nie je mozné vyuzivat Ziadne vniatorné standardy, je nutné vykondvat
testy opakovatelnosti na ziskanie informdcif o Standardnej odchylke v rdmci jednej testovacej série, ako aj
medzi jednotlivymi testovacimi sériami. Opakovatelnost musi byt nizia ako 20 %, vnutrolaboratérna repro-
dukovatelnost nizgia ako 25 %. Vychddza sa z vypocitanych hladin v BEQ korigovanych na slepé vzorky
a vytaznost.

— Stcastou procesu validicie je preukdzanie toho, Ze odozva testu slepej vzorky a je odlisnd od odozvy
hladiny na trovni medznej hodnoty, aby bolo mozné identifikovat vzorky s vysSou hladinou, ako je prislus-
nd medznd hodnota (pozri 7.1.2).

— Je nutné definovat cielové zliCeniny, mozné interferencie a maximélne pripustné hladiny v slepych vzor-

kéach.

— Percento $tandardnej odchylky tykajice sa odozvy alebo koncentricie vypocitanej na zdklade odozvy
(mozné len v pracovnom rozsahu) nesmie byt pri trojndsobnom stanovovani extraktu vzorky vyssie
ako 15 %.

— Nekorigované vysledky referen¢nej(-ych) vzorky(-iek) vyjadrené v BEQ (slepy pokus a maximélna alebo
ak¢nd hladina) sa pouzivaji na vyhodnotenie G¢innosti prislusnej bioanalytickej metédy pocas konstantného
¢asového obdobia.

— Diagramy kontroly kvality (QC — quality control) pre slepé vzorky a kazdy typ referencnej vzorky sa zazna-
mendvaju a kontroluji s cielom zabezpecit, aby bolo vykonanie analyzy v stilade s poziadavkami, predovset-
kym pokial ide o slepé vzorky a v stvislosti s nimi o pozadovany minimédlny odstup od dolnej medze
pracovného rozsahu, ako aj o referencné vzorky a v stvislosti s nimi o vndtrolaboratérnu reprodukovatel-
nost. Slepé vzorky sa musia dokladne skontrolovat s cielom predist vyskytu vysledkov chybne vykazujticich
stlad po odpocitani.

— Vysledky analyz podozrivych vzoriek a 2 az 10 % vzoriek vykazujicich stlad (minimdlne 20 vzoriek na
matricu) pomocou potvrdzujiicich metéd sa zhromazdujii a pouzivaji na vyhodnotenie t¢innosti skrinin-
govej met6dy a vztahu medzi BEQ a TEQ. Tento stibor tidajov sa mdze pouZit na prehodnotenie medznych
hodnot aplikovatelnych na bezné vzorky v pripade validovanych matric.

— Uspesnost metody sa moze preukdzat takisto castou na kruhovych testoch. Vysledky zo vzoriek analyzova-
nych v rdmci kruhovych testov nachddzajiice sa v koncentraénom rozpiti az do napr. 2x ML (dvojndsobok
maximélnej hladiny) moézu byt takisto zahrnuté do vyhodnocovania podielu merani chybne vykazujicich
sulad, ak je laboratérium schopné preukdzat tspesnd dcinnost metédy. Vzorky musia pokryt najcastejsie
kongenérové profily a reprezentovat rozli¢né zdroje.

— V pripadoch kontamindcie sa moéZu medzné hodnoty prehodnotit tym sposobom, Ze sa zohladni Specifickd
matrica a kongenérové profily tohto konkrétneho pripadu.

8. OZNAMOVANIE VYSLEDKU

Potvrdzujice metody

— Pokial to pouzity analyticky postup umoziuje, analytické vysledky musia zahffia¢ hladiny jednotlivych
kongenérov PCDDJF a dioxinom podobnych PCB a musia byt uvedené ako dolnd, hornd a strednd medza,
aby sa pri uvadzani vysledkov zahrnulo ¢o najviac informdcii, a tak umoznilo interpretovat vysledky v stlade
s osobitnymi poziadavkami.
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— Spréava zahfia takisto metédu pouzitii na extrakciu PCDDJF, dioxinom podobnych PCB a lipidov. Obsah
lipidov vo vzorke sa stanovuje a uvddza v pripade potravinovych vzoriek s maximalnymi hladinami vyjadre-
nymi na tuk a s ofakdvanou koncentrdciou tuku v rozmedzi 0 az 2 % (v stlade s existujicimi pravnymi
predpismi), pre ostatné vzorky nie je stanovenie obsahu lipidov povinné.

— Udaje o vytaznostiach jednotlivych vndtornych standardov sa musia poskytndt v pripade, Ze vytaznosti sa
pohybuji mimo oblasti uvedenej v bode 6.2, v pripade, Ze sa prekro¢i maximdlna hladina (v tomto pripade
sa poskytuji tdaje o vytaznosti jednej z dvoch dvojndsobnych analyz), ako aj v ostatnych pripadoch na
poziadanie.

— KedZe je nutné pri rozhodovani o stilade vzorky zohladnit neistotu merania, tento parameter musi byt tiez
k dispozicii. Preto sa analytické vysledky uvddzaju ako ,x +/- U“, pri¢om x je analyticky vysledok a U je
roz§irend neistota merania pri pouziti koeficientu pokrytia v hodnote 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 %
hladinu spolahlivosti. V pripade oddeleného stanovenia PCDD|F a dioxinom podobnych PCB, pre PCDD/F
a dioxinom podobné PCB sa musi pouzit sicet odhadovanej rozsirenej neistoty samostatnych analytickych
vysledkov pre PCDD/F a dioxinom podobné PCB.

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

— Vysledky sa vyjadruji v identickych jednotkdch a s (najmenej) rovnakym poctom platnych &islic, ako s
maximélne hladiny stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006.

Bioanalytické skriningové metédy
— Vysledok skriningu sa vyjadruje ako ,v stlade” alebo ,podozrenie na nesilad” (,podozrenie).

— Okrem toho sa méze uvddzat vysledok pre PCDDJF a/alebo dioxinom podobné PCB vyjadreny v bioanalytic-
kych ekvivalentoch (BEQ) (nie TEQ) (pozri bod 1 prilohy III). Vzorky vykazujiice odozvu pod medzou ozna-
movania sa musia oznacit ako vzorky pod medzou oznamovania.

— Pre kazdy typ matrice sa v sprave uvaddza maximdlna alebo ak¢nd hladina, z ktorej vychddza hodnotenie.
— Uvddza sa aj druh pouzitého testu, zdkladny princip a druh kalibracie.

— Sprava musi zahffat takisto metédu pouziti na extrakciu PCDDJF, dioxinom podobnych PCB a lipidov.
Obsah lipidov vo vzorke sa stanovuje a uvddza v pripade potravinovych vzoriek s maximdlnymi alebo
akénymi hladinami vyjadrenymi na tuk a s o¢akdvanou koncentrdciou tuku v rozmedzi 0 azZ 2 % (v stlade
s existujicimi pravnymi predpismi), pre ostatné vzorky nie je stanovenie obsahu lipidov povinné.

— V pripade vzoriek, pri ktorych je podozrenie na nestlad, musi sprava obsahovat poznimku o opatreniach,
ktoré je potrebné prijat. Prostrednictvom potvrdzujiicej metddy je potrebné stanovit/potvrdit koncentréiciu
PCDDJF a sumu koncentrécii PCDDJF a dioxinom podobnych PCB vo vzorkdch so zvySenymi hladinami
tychto latok.
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Dodatok k PRILOHE III

WHO TEF na posudzovanie rizika pre ludi na zdklade zéverov stretnutia odbornikov Svetovej zdravotnickej organizacie
(WHO), Medzindrodného programu chemickej bezpecnosti (IPCS) v Zeneve v jini 2005 [Martin van den Berg a kol,,
The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic Equivalency Factors for Dioxins
and Dioxin-like Compounds — Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)]

Kongenér Hodnota TEF Kongenér Hodnota TEF

dibenzo-p-dioxiny (PCDD) non-orto PCB + mono-orto PCB
2,3,7,8-TCDD 1

non-orto PCB
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8 — HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003
Dibenzofurdny (PCDF) mono-orto PCB

2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 105 0,00003
1,2,3,7,8-PeCDF 0,03 PCB 114 0,00003
2,3,4,7,8-PeCDF 0,3 PCB 118 0,00003
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,00003
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,00003
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 157 0,00003
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00003
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 189 0,00003
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF 0,0003

Pouzité skratky: T = tetra; Pe = penta; Hx = hexa; Hp = hepta; O = okta; CDD = chlérdibenzodioxin; CDF = chlérdiben-

zofurdn; CB = chlérbifenyl.
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PRILOHA IV

PRIPRAVA VZORIEK A POZIADAVKY NA ANALYTICKE METODY POUZIVANE PRI KONTROLE HLADIN
DIOXINOM NEPODOBNYCH PCB (PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180) V URCITYCH POTRAVINACH

Poziadavky, ktoré s stanovené v tejto prilohe, sa uplatriuji v pripadoch, ked sa vykondva analyza potravin na dradnd
kontrolu hladin dioxinom nepodobnych polychlérovanych bifenylov (dioxinom nepodobnych PCB) a na iné regulacné

ucely.

1. PouziteIné metédy detekcie:

2. Identifikicia a potvrdzovanie skiimanych analytov:

ka +[- 0,25 %).

Plynovd chromatografia/detekcia elektrénového zachytu (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS alebo rovno-
cenné metddy.

— Relativny reten¢ny ¢as vo vztahu k vniitornym $tandardom alebo referenénym $tandardom (prijatelnd odchyl-

— Separdcia vetkych $iestich indikdtorovych PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 a PCB 180) od

interferujicich latok, predovsetkym koelujtcich PCB, najma ak st hladiny vzoriek v oblasti zdkonom stanovenych

medzi a nestlad sa musi potvrdzovat.

(Kongenéry, v pripade ktorych je <casto zaznamenand koeldcia,

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.)

— V pripade technik GC-MS:

— Monitorovanie aspori:

— dvoch 3pecifickych iénov v pripade HRMS,

— dvoch 3pecifickych iénov (m/z > 200) alebo troch $pecifickych i6nov (m/z >100) v pripade LRMS,

— 1 prekurzorového a 2 produktovych iénov v pripade MS-MS.

— Maximdlne povolené tolerancie pomerov odoziev pre vybrané fragmenty hmotnosti:

Relativna odchylka pomeru odoziev vybranych fragmentov hmotnosti od teoretickych pomerov odoziev alebo
od pomerov odoziev kalibra¢nych standardov pre kvantifikaény i6n (najintenzivnejsi sledovany idn) a doka-

zovy(-€) i6n(-y):

Relativna intenzita dokazového(-ych)
ionu(-ov) v porovnani
s kvantifika¢nym iénom

GC-EI-MS
(relativna odchylka)

GC-CI-MS, GC-MS»
(relativna odchylka)

> 50 % £10 % £20 %
>20 % az 50 % £15 % 25 %
>10 % az 20 % £20 % £30 %

<10 % £ 50 % () £ 50 % (%)

(*) Je dostupny dostato¢ny pocet fragmentov hmotnosti s relativnou intenzitou > 10 %, preto sa neodportica pouzivat
dokazovy(-é) i6n(-y) s relativnou intenzitou menej ako 10 % v porovnani s kvantifika¢nym iénom.

— V pripade GC-ECD:

potvrdenie vysledkov prekracujicich toleranciu na dvoch kolénach GC so staciondrnymi fizami rozli¢nej polarity.

3. Preukdzanie dcinnosti metddy:

Validdcia v oblasti maximalnej hladiny (0,5 az 2-ndsobok maximalnej hladiny) s prijatelnym variatnym koeficientom
pre opakované analyzy (pozri poziadavky na vniitrolaboratérnu presnost v bode 8 dalej).
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4. Kvantifika¢ny limit:

Slepé hodnoty nesmu byt vyssie ako 30 % drovne kontamindcie zodpovedajicej maximalnej hladine (').

5. Kontrola kvality:

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

6. Kontrola vytaznosti:

— Pouzivanie vhodnych vniitornych tandardov s fyzikdlno—chemickymi vlastnostami porovnatelnymi so skiimanymi
analytmi.

— Priddvanie vnuatornych standardov:

— priddvanie do vzoriek (pred extrakciou a istenim),

— pridanie je tiez mozné do vyextrahovaného tuku (pred ¢istenim), ak je maximdlna hladina vyjadrend na tuk.
— Poziadavky na metddy pouzivajice vietkych Sest izotopicky oznacenych kongenérov PCB:

— korekcia vysledkov na vytaznost vnitornych $tandardov,

— vieobecne prijatelné vytaznosti izotopicky oznaenych vnudtornych Standardov sa pohybuji medzi 50
a 120 %,

— nizie alebo vyssie vytaznosti individudlnych kongenérov s prispevkom k sume Siestich indikatorovych PCB
pod drovitou 10 % st prijatelné.

— Poziadavky na metddy, pri ktorych sa nepouziva vietkych Sest izotopicky oznalenych vnitornych standardov
alebo iné vnuatorné standardy:

— kontrola vytaznosti vniitorného(-ych) standardu(-ov) pre kazda vzorku,
— prijate[né vytaznosti vnitorného(-ych) standardu(-ov) medzi 60 a 120 %,
— korekcia vysledkov na vytaznost vnitornych Standardov.

— Vytaznosti neoznacenych kongenérov sa overuji vzorkami s pridavkom analytov alebo vzorkami kontroly kvality
s koncentrdciami v rozsahu maximalnej hladiny. Prijatelné vytaznosti tychto kongenérov st medzi 70 a 120 %.

7. Poziadavky na laboraté6ria:
Akrediticiu laboratérii uskuto¢niuje v stlade s ustanoveniami nariadenia (ES) ¢. 882/2004 uzndvany organ, ktory

posobi v stilade s pokynom ISO 58 s cielom zaistit, Ze laboratérid zabezpecujii analytickd kvalitu. Akreditdcia labora-
torif sa uskutocniuje v stilade s normou EN ISO/IEC 17025.

8. Charakteristiky dcinnosti: Kritérid pre sumu $iestich indikdtorovych PCB na maximadlnej hladine:

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

9. Podavanie spriv o vysledkoch

— Pokial to pouzity analyticky postup umoziuje, analytické vysledky musia zahfnat hladiny jednotlivych konge-
nérov 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 stlade s osobitnymi poziadavkami.

— Sprava zahfa takisto metddu pouZitii na extrakciu PCB a lipidov. Obsah lipidov vo vzorke sa stanovuje a uvadza
v pripade potravinovych vzoriek s maximdlnymi hladinami vyjadrenymi na tuk a s ocakdvanou koncentraciou
tuku v rozmedzi 0 az 2 % (v stlade s existujiicimi pravnymi predpismi), pre ostatné vzorky nie je stanovenie
obsahu lipidov povinné.

Odportica sa, aby bol prispevok hladiny reagen¢nej slepej vzorky nizsi ako hladina kontaminantu vo vzorke. Laboratérium je zodpo-
vedné za kontrolu kolisania hladin slepych vzoriek, najma ak sa hladiny slepych vzoriek odpocitavaji.

-
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— Udaje o vytaznostiach jednotlivych vnttornych standardov sa musia poskytniit v pripade, Ze vytaznosti 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 siilade vzorky zohladnit neistotu merania, tento parameter musi byt tieZ
k dispozicii. Preto sa analytické vysledky uvadzaja ako ,x +/- U“, pri¢om x je analyticky vysledok a U je rozsirend
neistota merania pri pouzit{ koeficientu pokrytia 2, ktory zabezpecuje priblizne 95 % hladinu spolahlivosti.

— Ak sa neistota merania zohladni pouzitim CCa (ako je uvedené v Casti IV bode 1 prilohy 1II), je nutné uviest aj
tento parameter.

— Vysledky sa vyjadruji v identickych jednotkdch a s (najmenej) rovnakym poctom platnych Eislic, ako st maxi-
mélne hladiny stanovené v nariadeni (ES) ¢. 1881/2006.
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