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A BIZOTTSAG 2002/69/EK IRANYELVE
(2002. jdlius 30.)

az élelmiszerek dioxintartalmidnak hatésigi ellendrzésére és a dioxinszerdi PCB-k meghatirozisira
szolgilé mintavételi és vizsgilati modszerek megéllapitdsardl

(EGT vonatkozdsd szoveg)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurdpai Kozosséget létrehozo szerzédésre,

tekintettel az emberi fogyasztasra szant élelmiszerek ellenGrzésére
szolgdld kozosségi mintavételi és vizsgalati modszerek bevezeté-
sérél szol6, 1985. december 20-i 85/591/EGK tandcsi irdnyelv-
re (1) és kiilonosen annak 1. és 4. cikkére,

mivel:

(1) A legutébb az 563/2002/EK rendelettel (2 mbdositott,
illetve a 2375/2001/EK tandcsi rendelettel (3) mddositott
466/2001/EK bizottsagi rendelet (*) megallapitja a dioxin
és a furdn maximadlis mennyiségét egyes élelmiszerekben.

(2) Az élelmiszerek hatésagi ellendrzésérdl szo616, 1989. janius
14-1 89/397/EGK tandcsi irdnyelv (°) megdllapitja az
élelmiszer-ellendrzés lebonyolitdsdnak dltaldnos alapelveit.
Az élelmiszerek hatdsdgi ellendrzésével kapcsolatos
tovabbi intézkedésekrsl sz616, 1993. oktdber 29-i
93/99/EGK tandcsi irdnyelv (6) bevezet egy rendszert a
tagéllamok dltal az élelmiszerek hatdsdgi ellenSrzésével
megbizott laboratériumokra vonatkozé mindségi szabva-
nyokrdl.

(3) A 85/591/EGK irdnyelv rogzitette a mintavételi és vizsga-
lati mddszerekre vonatkozé dltaldnos kovetelményeket.
Egyes esetekben azonban olyan kiilonleges kovetelménye-
ket is meg kell hatdrozni, amelyeknek a vizsgdlati modsze-
reknek meg kell felelniitk ahhoz, hogy az ellenérzéssel
megbizott laboratériumok dltal alkalmazott vizsgalati
modszerek eredményei 6sszehasonlithatok legyenek.

(4) A mintavételi és vizsgalati modszerekre vonatkozo rendel-
kezéseket a jelenlegi ismeretek alapjdn dllapitottdk meg, és
azokat a tudomdanyos és technoldgiai ismeretek fejl6désé-
nek figyelembevételével ki lehet igazitani.

(5) Az ezen irdnyelvben megéllapitott rendelkezések csak a
4662001 EK rendelet végrehajtdsa céljabol vonatkoznak a
dioxinok és a dioxinszer(i PCB-k mintavételére és vizsgala-
tira, és nem érintik az egyes él§ dllatokban és dllati

(1) HLL 372, 1985.12.31, 50.0.
() HLL 86.,2002.4.3., 5. 0.

() HLL 321, 2001.12.6., 1. 0.
(# HLL77.,2001.3.16., 1. 0.

() HLL 186., 1989.6.30., 23. o.
(%) HLL 290, 1993.11.24. 14. o.

termékekben 1évS anyagok és azok maradvanyainak ellen-
Grzésére szolgald intézkedésekrdl, tovabbd a 85/358/EGK
és a 86/469/EGK irdnyelvek, tovabbd a 89/187/EGK és a
91/664/EGK hatdrozatok hatalyon kiviil helyezésérdl szo-
16, 1996. dprilis 29-i 96/23/EK tandcsi irdnyelv (7) IIL és IV.
mellékletében meghatdrozott mintavételi stratégiat, a min-
tavétel nagysagat és gyakorisdgat. Nem érintik tovabbd az
egyes €16 dllatokban és dllati termékekben 1év8 anyagok és
azok maradvanyainak ellendrzésére szolgalé hatdsagi
mintavételes vizsgalatra vonatkozd részletes szabdlyok
megallapitdsarol szo6lo, 1998. februar 23-i 98/179/EK
bizottsdgi hatdrozatban (8) meghatdrozott mintavételi cél-
kovetelményeket.

(6)  Ahhoz, hogy atfogd és megbizhat6 adatokhoz jussunk a
dioxinszer(i PCB-k élelmiszerekben torténg el6forduldsaval
kapcsolatban, aktiv megkozelitést kell alkalmazni. Ennek
érdekében meg kell dllapitani az élelmiszerekben elfor-
dul6 dioxinszeri PCB-k meghatdrozdsihoz alkalmazott
vizsgélati modszerekre vonatkozé kovetelményeket.

(7)  Ajelentés mennyiség dioxint tartalmazé mintdk kivalasz-
tisdhoz egy bizonyitott és széles korben elfogadott hitel-
esitéssel rendelkezd, nagy teljesitményf, szliréses vizsgalati
modszert lehet alkalmazni. E mintdk dioxintartalmat egy
megerdsit§ vizsgdlati modszerrel kell meghatdrozni. Ajan-
latos tehdt szigorti kovetelményeket megallapitani a mege-
r8sit vizsgalati modszer, illetve minimélis kovetelménye-
ket a sz{irési médszer vonatkozasaban.

(8)  Azezen irdnyelvben el6irt intézkedések 6sszhangban van-
nak az Elelmiszerlinc- és Allat-egészségiigyi Allandé
Bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagillamok meghoznak minden sziikséges intézkedést annak
biztositdsdra, hogy az élelmiszerek dioxin- és furdntartalmanak
hatdsagi ellendrzése és a dioxinszerti PCB-k meghatarozdsa sordn
a mintavételt az ezen irdnyelv I. mellékletében ismertetett
modszerekkel osszhangban végezzék.

() HLL 125, 1996.5.23. 10. o.
() HLL 65, 1998.3.5. 31. o.
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2. cikk

A tagdllamok meghoznak minden sziikséges intézkedést annak
biztositasara, hogy az élelmiszerek dioxin- és furdntartalménak
hatésagi ellenSrzése és a dioxinszerti PCB-k meghatdrozdsa sordn
alkalmazott mintaelSkészités és a vizsgdlati moddszerek
megfeleljenek az ezen irdnyelv II. mellékletében ismertetett
kovetelményeknek.

3. cikk

A tagéllamok hatalyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és
kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ahhoz, hogy
ennek az irdnyelvnek legkésébb 2003. februdr 28-ig
megfeleljenek. Errdl haladéktalanul tdjékoztatjak a Bizottsdgot.

Amikor a tagdllamok elfogadjik ezeket a rendelkezéseket,
azokban hivatkozni kell erre az irdnyelvre, vagy azokhoz hivatalos
kihirdetésiik alkalmaval ilyen hivatkozast kell fizni. A hivatkozas
modjat a tagdllamok hatdrozzdk meg.

4. cikk

Ez az irdnyelv az Eurdpai Kozosségek Hivatalos Lapjdaban vald
kihirdetését kovets 20. napon 1ép hatdlyba.

5. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagéllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 2002. jalius 30-4n.

a Bizottsdg részérdl
David BYRNE

a Bizottsdg tagja
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I. MELLEKLET

EGYES ELELMISZEREK DIOXINTARTALMANAK (PCDD/PCDEF) HATOSAGI ELLENORZESERE
ILLETVE DIOXINSZERU PCB- TARTALMANAK MEGHATAROZASARA SZOLGALO MINTAVETELI
MODSZEREK

Cél és alkalmazisi teriilet

Az élelmiszerek dioxintartalmdnak (PCDD/PCDF) hatésdgi ellenérzésére, valamint dioxinszerd
PCB-tartalménak (') meghatdrozdsara szdnt mintdkat az aldbbiakban ismertetett médszerekkel osszhangban
kell venni. Az igy kapott Gsszesitett mintdkat az adott tételre vagy altételre vonatkozdan reprezentativnak kell
tekinteni. Az élelmiszerekben el6fordulé bizonyos szennyez8 anyagok legmagasabb értékének
meghatdrozdsardl szo6l6 466/2001/EK bizottsdgi rendeletben meghatdrozott maximélis hatdrértékeknek
torténs megfelelésrdl a laboratériumi mintdkban megdllapitott mennyiségek alapjan kell donteni.

Fogalommeghatirozisok

Tétel: egy élelmiszercikk azonosithatd, egyszerre széllitott mennyisége, amelyrdl a hatdsdgi ellenér
megallapitotta, hogy szdrmazds, fajta, csomagoldsi tipus, csomagol6, feladé és jelolések szempontjdbdl kozos
jellemzdkkel bir. Hal és haldszati termékek esetében a hal méretének is dsszehasonlithaténak kell lennie.

Altétel: egy tétel egy kijelolt része, amelyen a mintavételi eljdrast alkalmazzdk. Minden egyes altételnek fizikailag
elkilonitettnek és azonosithatonak kell lennie.

Egyedi minta: a tétel vagy az altétel egyetlen helyérdl vett anyagmennyiség.
Osszesitett minta: a tételb8l vagy altételbsl vett dsszes egyedi minta egyiittese.
Laboratériumi minta: az 6sszesitett minta laboratériumba kiildendd reprezentativ része/mennyisége.
A WHO humén kockazatfelméréshez haszndlt TEF-tdbldzata az Egészségiigyi Vildgszervezet (WHO) 1997. jinius 15-18-i

stockholmi taldlkozéjan elfogadott kovetkeztetések alapjan [Van den Berg és mtsai.,, Toxic Equivalency Factors (TEFs) for PCBs,
PCDDs, PCDFs for Humans and for Wildlife”, Environmental Health Perspectives 106(12), 775 (1989)].

Rokonvegyiiletek TEF-érték Rokonvegyiiletek TEF-érték
Dibenzo-p-dioxinok (PCDD-k) ,Dioxinszerii” PCB-k, nem orto PCB-k, mono-orto PCB-k
2,3,7,8-TCDD 1

Nem orto PCB-k
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 01 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 01
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01

PCB 169 0,01
OCDD 0,0001

Dibenzofurénok (PCDF-ek) Mono-orto PCB-k

2,3,7,8-TCDF 0,1

PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDE 0,05
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 114 0,000
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0.1 PCB 118 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 123 0,0001
1,2,3,7.8,9-HxCDF 0.1

PCB 156 0,0005
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0.1

PCB 157 0,0005
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01 PCB 167 0,00001
OCDF 0,0001 PCB 189 0,0001

Alkalmazott  roviditések: T =tetra; Pe=penta; Hx=hexa; Hp=hepta; O =okta; CDD = kl6r-dibenzo-dioxin;
CDF = kl6r-dibenzo-furdn; CB = klor-bifenil.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

0]

Altaldnos rendelkezések

Személyzet

A mintavételt egy, a tagdllam dltal felhatalmazott személy végzi.

Mintavételezésre szdnt anyag

Minden megvizsgdlandé tételbdl kiilon-kiilon kell mintdt venni.

Ovintézkedések

A mintavétel és a laboratoriumi mintdk el6készitése sordn 6vintézkedéseket kell tenni minden olyan véltozds
elkeriilésére, amely befolydsolnd a dioxin- és a dioxinszer(i PCB-tartalmat, kdrosan befolydsolnd az analitikai
meghatdrozdst vagy csorbitand az Gsszesitett mintdk reprezentativitdsat.

Egyedi mintdk

Az egyedi mintdkat lehetdség szerint a tétel vagy az altétel killonboz6, egymadstdl tavoli helyeirdl kell venni. Az

ezen eljardstol torténd eltéréseket fel kell jegyezni a 3.8. pontban el8irt mintavételi napléba.

Az Osszesitett minta elkészitése

Az Osszesitett mintdt az Osszes egyedi minta egyesitésével kell elGdllitani. Sulya legaldbb 1 kg, kivéve, ha ez
gyakorlatban nem megvalésithaté, pl. ha egyetlen csomagbél vesznek mintét.

Az Gsszesitett mintdk felosztdsa laboratériumi mintdkra megerdsités céljdbdl, illetve védekezési és szakértdi célokra

A homogenizdlt 6sszesitett mintdbdl megerdsités céljabol, illetve szakmai (védekezési) és szakértSi célokra
laborat6riumi mintdkat kell venni, kivéve, ha ez ellentétes a tagdllamok mintavételi szabdlyaival. A
megerdsitésre szant laboratoriumi mintdk nagysdgét tigy kell megvalasztani, hogy az legaldbb két parhuzamos
mérést lehetdvé tegyen.

Az Gsszesitett és a laboratdriumi mintdk csomagoldsa és szdllitdsa

Minden egyesitett és laboratériumi mintat olyan tiszta, inert edénybe kell helyezni, amely védelmet nyuijt a
szennyezGdések, az edény bels§ fala dltali adszorpcié miatti komponensveszteség és a szdllitds okozta
kdrosoddsok ellen. Minden sziikséges 6vintézkedést meg kell tenni a széllitds és a tdrolds sordn az Osszesitett
és a laborat6riumi mintdk osszetételében esetlegesen bekovetkezd valtozasok elkeriilése érdekében.

Az Osszesitett és a laboratdriumi mintdk lezdrdsa és cimkézése

A hat6sdgi felhaszndldsra vett 6sszes mintdt a mintavétel helyszinén le kell zdrni és a tagdllam szabdlyainak
megfelel6en azonosit6val kell ellitni. Minden egyes mintavételrdl naplét kell vezetni — amely alapjn a tétel
egyértelmiien azonosithaté —, feljegyezve benne a mintavétel idSpontjit és helyét, tovibbd minden olyan
informdcidt, amely segitheti a vizsgdlatot végzd$ személy munkdjat.

Mintavételi tervek

Az alkalmazott mintavételi modszernek biztositania kell, hogy az osszesitett minta az ellendrizendd tétel
vonatkozdsdban reprezentativ legyen.

Az egyedi mintdk szdma

Tej és olajok esetében — ahol az adott tételben feltételezhets a kérdéses szennyez8k homogén eloszldsa — az
osszesitett minta elkészitéséhez elég tételenként harom egyedi mintdt venni. Mds termékek esetében a tételbdl
kivételre keriil§ egyedi mintdk minimdlis szdmadt az 1. tabldzat mutatja.

Az dsszes egyedi mintdt egyesitd osszesitett mintanak legalabb 1 kg stlytinak kell lenni (Id. 3.5. pont). Az egyedi
mintdknak hasonld stlytnak kell lenniiik. Egy egyedi minta minimalis stlya 100 gramm. Az egyedi minta stilya
atételben 1év6 részek méretétdl fiigg. Az ettl az eljardstdl torténd eltéréseket fel kell jegyeznia 3.8. pont szerinti
napléba. Az egyes éllati termékekben 1évS bizonyos anyagok és azok maradvényai ellendrzése céljabol a
96/23[EK tandcsi irdnyelvben el8irt mintavétel szintjeinek és gyakorisigdnak a megallapitdsdr6l szolo,
1997. oktéber 27-i 97/747[EK bizottsdgi hatdrozat (') rendelkezéseivel 6sszhangban tytiktojdsok esetében a
minta mennyisége legaldbb 12 tojds (6mlesztett tételek és egyedi csomagokbdl éll6 tételek esetében 1d. az 1.
és 2. tablazatot).

HLL 303, 1997.11.6., 12. 0.
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1. TABLAZAT

A tételb6l kivételre keriil§ egyedi mintdk minimdlis szima

A tétel sulya (kg-ban) Az egyedi mintdk minimalis szdma
<50 3
50-500 5
> 500 10

Amennyiben a tétel egyedi csomagokbdl dll, az Gsszesitett mintdt adé csomagok szdma a 2. tdbldzatban
talalhaté.

2. TABLAZAT

Egyedi csomagokbol 4ll6 tétel esetén az §sszesitett mintdt ado csomagok (egyedi mintdk) szdma

A tételben taldlhaté csomagok vagy egységek szdma A mintavételezésre szant csomagok vagy egységek szama
1-25 1 csomag vagy egység
26-100 kortlbeliil 5 %, legaldbb 2 csomag vagy egység
>100 koriilbeliil 5 %, maximum 10 csomag vagy egység
5. A tétel vagy altétel az elGirdsoknak torténd megfelelése

Az ellen6rzé laboratérium két parhuzamos mérésben elvégzi a megerdsitésre szolgdlé laborat6riumi minta
vizsgélatdt, ha az els§ vizsgalat eredménye kevesebb, mint 20 %-kal tér el a maximélis szintt6l, és kiszdmitja
az eredmények atlagdt. A tételt akkor lehet elfogadni, ha az els6 vizsgdlat eredménye tobb mint 20 %-kal van
a maximalis szint alatt, vagy amennyiben parhuzamos vizsgélatra van sziikség, akkor abban az esetben, ha az
atlag megfelel a 466/2001/EK rendeletben megéllapitott vonatkozé maximadlis szintnek.
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II. MELLEKLET

EGYES ELELMISZEREK DIOXINTARTALMANAK (PCDD/PCDF) HATOSAGI ELLENORZESEKOR,
ILLETVE  DIOXINSZERU PCB-TARTALMANAK MEGHATAROZASAKOR ~ ALKALMAZOTT

MINTAELOKESZITESRE ES VIZSGALATI MODSZEREKRE VONATKOZO KOVETELMENYEK

Targy és alkalmazisi teriilet

E kovetelményeket kell alkalmazni az élelmiszerek dioxintartalmanak (poliklérozott dibenzo-p-dioxinok
(PCDD) és poliklorozott dibenzo-p-furdnok (PCDF)) hatésdgi ellendrzése, illetve dioxinszerti PCB-tartalmanak
meghatdrozdsa sordn.

A dioxinok élelmiszerekben torténd el6forduldsdt egy olyan sztirési mddszert magdba foglald stratégidval
vizsgdlhatjuk, amely segitségével kivdlaszthatjuk azokat a mintdkat, amelyekben a dioxinok és a dioxinszer(
PCB-k mennyisége 30-40 %-kal tér el a kérdéses szinttSl. A jelentGs mennyiséget tartalmazé mintdk

s sz

A sziirési modszerekkel a dioxinoknak és dioxinszerti PCB-knek a kérdéses koncentriciéban torténd
eléforduldsa mutathaté ki. E modszerek nagy teljesitménytek, és nagyszdmi minta koziil a potencidlisan
pozitiv mintak kisztirésére alkalmazzak Gket. Specilis kialakitdsuknak koszonhetSen a fals negativ eredmények
elkeriilhetdek.

A megerdsité médszerek olyan teljes vagy kiegészitd informéciokkal szolgilnak, amelyek lehet6vé teszik a
dioxinok és a dioxinszerti PCB-k a kérdéses koncentraciéban torténd azonositdsat és egyértelmii mennyiségi
mérését.

Hattérinformdaciok

Mivel a kornyezeti és bioldgiai mintdk (ideértve az élelmiszermintdkat is) dltalaban kiilonboz6 rokon dioxinok
komplex keverékeit tartalmazzdk, a kockdzatfelmérés megkonnyitése érdekében kidolgoztdk a toxicitdsi
egyenérték-tényezd (TEF) koncepcidjat. A TEF-ek a 2,3,7,8-szubsztitudlt PCDD-ket és PCDF-eket tartalmazd
egyes nem orto és mono-orto klorszubsztitudlt PCB-knek a 2,3,7,8-TCDD toxicitdsi egyenértékekben (TEQ-k)
torténd kifejezésére is (Id. 1. melléklet, 1. ldbjegyzet).

Az egyes anyagok adott mintdban mért koncentraciéit megszorozzuk a hozzdjuk tartozé TEF-értékkel, majd

A fels6 hatdr” koncepcidja szerint a szamszer(sitési hatdrt kell haszndlni minden egyes nem szamszerdsitett
rokonvegyiilet TEQ-hoz torténd hozzdjaruldsdnak a kiszamitdsanal.

Az ,als6 hatdr” koncepcidja szerint nulldt kell haszndlni minden egyes nem szdmszerdsitett rokonvegyiilet
TEQ-hoz torténd hozzdjarulasdnak a kiszdmitdsanal.

A ,kozéps6 értékek” koncepcidja szerint a szdmszerdsitési hatdr felét kell haszndlni minden egyes nem
szamszerdsitett rokonvegyiilet TEQ-hoz torténd hozzdjaruldsdnak a kiszdmitdsanal.

A minta elkészitésére vonatkozé mindségbiztositisi kovetelmények

— Intézkedéseket kell hozni a mintavétel és a vizsgdlati eljirds minden egyes szakaszdban a mintdk
keresztszennyez&désének megelGzése érdekében.

- A mintdkat iiveg-, aluminium-, polipropilén- vagy polietilénedényekben kell tirolni és szallitani. A
papirpor-maradékokat el kell tdvolitani a mintatartokbol. Az tivegeszkozoket dioxin jelenlétére el6zetesen
ellendrzott oldészerekkel kell kiobliteni.

- A mintdk tdroldsa és szdllitdsa sordn gondoskodni kell az élelmiszerminta épségének meg6rzésérdl.

- Szitkség esetén Groljink finomra és alaposan keverjiink 6ssze minden egyes laboratériumi mintat egy
bizonyitottan teljes homogenizdciét eredményezd eljards alkalmazdsaval (pl. 6roljitk olyan finomsdgira,
hogy dtmenjen egy 1 mm-es szitdn); a tdl nagy nedvességtartalmi mintdkat Grlés eltt meg kell szdritani.

- Végezziink el egy vakprobat tgy, hogy elvégezziik az egész analitikai eljardst és csak a mintdt hagyjuk ki
beldle.
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4.

Az extrakciohoz haszndlt minta stlyanak meg kell felelnie az érzékenységre vonatkoz6 kovetelményeknek.

Sok olyan megfelel§ mintael6készitési eljdrds létezik, amely alkalmazhat6 a kérdéses termékekhez. Az
eljdrdsnak nemzetkozileg elfogadott irdnyelvek szerint hitelesitett eljarsnak kell lennie.

A laboratériumokra vonatkoz6 kévetelmények

A laboratériumoknak tigy kell bizonyitaniuk egy médszer teljesitményét, hogy az a kérdéses tartomdnyban
- pl. a kérdéses koncentraci6 felénél, egyszeresénél és kétszeresénél — elfogadhaté varidcids egyiitthat6t
adjon ismételt elemzésekben. Az elfogaddsi kovetelményeket 1d. az 5. pontban.

Egy megerGsité modszer esetében a szdmszerGsitési hatdrnak a kérdéses koncentrdcié koriilbeliil
egyotodéténél kell lennie ahhoz, hogy a kérdéses tartomanyban elfogadhatd varidcids egyiitthatokat
kapjunk.

Bels6 mindségellendrzési intézkedésként rendszeresen kell vakprébdkat és gyarapitott mintdkkal torténd
kisérleteket vagy ellenérzd mintdkkal (lehetSleg hitelesitett referenciaanyagokkal) végzett vizsgalatokat
végezni.

Adott vizsgélatok vonatkozdsdban a kompetencia igazoldsinak legjobb médja a laboratériumok szakmai
felkésziiltségét felmérd laboratériumok kozotti vizsgalatokon torténd sikeres részvétel. A laboratériumok
kozotti vizsgalatokon torténd sikeres részvétel pl. a talaj- vagy szennyvizmintdk esetében nem feltétleniil
bizonyitja az 4ltaldban alacsonyabb szennyezSanyag-koncentrdcidt tartalmazé élelmiszer- vagy
takarmdnymintdk teriiletén val6 jartassagot. Kotelezd tehdt folyamatosan részt venni olyan laboratériumok
kozotti vizsgdlatokban, amelyekben megfelel élelmiszer/takarmdny madtrixokban mérik a dioxinok és
dioxinszer(i PCB-k mennyiségét.

A 93/99/EGK irdnyelv rendelkezéseivel dsszhangban az analitikai mindségbiztositds alkalmazdsdnak
biztositdsa érdekében a laboratériumokat elismert és az ISO 58 Irdnyelvvel osszhangban miikods
testiileteknek kell akkreditdlniuk. A laboratériumokat az ISO[IEC/17025:1999 szabviny szerint kell
akkreditalni.

A dioxinokhoz és dioxinszerii PCB-khez hasznilt elemzési eljirisokra vonatkoz6 kévetelmények

Az elemzési eljdrds elfogaddsdra vonatkozé alapkivetelmények

Nagy érzékenység és alacsony kimutatdsi hatdr. A PCDD-k és PCDF-ek vonatkozdsdban a kimutatdsi hatdrnak
a pikogramm (107'2 g) TEQ tartoményban kell lennie, mivel ezen vegyiiletek némelyike nagyon mérgezd.
Ismert, hogy a PCB-k nagyobb koncentraciéban fordulnak el8, mint a PCDD-k és PCDF-ek. A legtobb PCB
rokonvegyiilet esetében mar a nanogrammos (10 g) érzékenység is elegendd. A mérgezébb dioxinszer
PCB rokonvegyiiletek (és kiilonésen a nem orto szubsztitudlt rokonvegyiiletek) meghatdrozdsdhoz azonban
ugyanolyan érzékenységre van szitkség, mint a PCDD-k és PCDF-ek esetében.

Nagy szelektivitds (specificitds). Meg kell tudni kiilonboztetni a PCDD-ket, PCDF-eket és dioxinszerti PCB-ket
attol a sokféle, egyiitt extrahdlodo és a mérést esetleg zavard mds vegyiilettdl, amely tobb nagysagrenddel
magasabb  koncentrdciéban  lehet  jelen, mint a  kérdéses  komponensek. A
gazkromatografids/tomegspektrometrids (GC/MS) mddszerekhez a kiilonb6zd rokonvegyiileteket, igy
példdul a mérgezd (pl. a tizenhét 2,3,7,8-szubsztitudlt PCDD-t és PCDF-et és a dioxinszer(i PCB-ket) és a
nem mérgez§ tipusokat is meg kell tudni kiillonboztetni egymadstdl. A bioldgiai tesztekkel szelektiven meg
kell tudni hatdrozni a TEQ-értékeket, mint a PCDD-k, a PCDF-ek és a dioxinszer(i PCB-k 0sszegét.

Nagy pontossdg (megbizhatdsdg és precizitds). A meghatdrozdsnak megalapozott becslést kell adnia a minta
val6s koncentracidjar6l. A nagy pontossagra azért van sziikség, hogy elkeriilhetd legyen egy mintaanalizis
eredményének visszautasitdsa a TEQ becslésének alacsony megbizhatdsdga miatt (a mérés pontossaga: egy
mérés eredménye és a mérés valds vagy megjelolt értéke kozotti egyezés kozelsége). A pontossigot a
megbizhatdsiggal (egy hitelesitett anyagban az adott komponensre mért dtlagérték és a hitelesitett érték
kozotti killonbség, ez utdbbi szdzalékdban kifejezve) és a precizitdssal fejezziik ki (a precizitdst dltaldban
standard eltérésként szamitjuk, amely magdban foglalja a megismételhetGséget és a reprodukalhatdsagot is,
és azt fejezi ki, hogy az el6irt kortilmények kozott tobbszor elvégezve a kisérletet a kapott eredmények
mennyire vannak kozel egymadshoz).

A sziirési modszerek lehetnek bioldgiai tesztek vagy GC/MS moddszerek; a megerdsité modszerek
nagyfelbontdst gdzkromatografids/nagyfelbontdsd tomegspektrometrids (HRGC/HRMS) modszerek. Az
osszesitett TEQ-értéknek az aldbbi kovetelményeknek kell megfelelnie:

Sziirési médszer Meger6sité modszer

Fals negativ ardny <1%

Megbizhatdsdg —20 % és + 20 % kozott

cv <30 % <15%
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A sziirési vagy megerGsitési célra alkalmazott GC/MS moédszerekre vonatkozé kiilonleges
kovetelmények

Az elemzési eljards hitelesitéséhez a 13C-jel'(')lt 2,3,7,8-klorszubsztitudlt bels¢ PCDD/F-standardok (és a
13Cjeldlt belss dioxinszerd PCB-standardok, ha dioxinszer(i PCB-ket is meg kell hatdrozni) hozzdaddsat az
elemzési modszer legelején, pl. az extrakeié el6tt kell elvégezni. A PCDD/F-ek tetra-oktaklorozott homolog
csoportjai mindegyikébdl legaldbb egy rokonvegyiiletet (és ha dioxinszerti PCB-ket is meg kell hatdrozni,
akkor a dioxinszerti PCB-k homoldg csoportjai mindegyikébdl is legalabb egy rokonvegyiiletet) hozzd kell
adni (alternativ megolddsként a PCDD[F és dioxinszerti PCB-k méréséhez haszndlt minden egyes
tomegspektrometrids valasztott ionmér$ funkciohoz legaldbb egy rokonvegyiiletet). A megerdsitd
modszerek esetében mindenképpen elényosebb, ha mind a tizenhét 13C-jel(ilt 2,3,7,8-klorszubsztitudlt
belsé PCDD|F-standardot és (ha dioxinszeri PCB-ket is meg kell hatdrozni) mind a tizenkettd '*>C-jelslt
belsé dioxinszeri PCB-standardot alkalmazzuk.

Megfelels kalibracids oldatok alkalmazdsaval a relativ vélaszfaktorokat is meg kell hatdrozni azokra a
rokonvegyiiletekre, amelyek '*C-jelélt analégjat nem adtuk hozz4 a standardhoz.

A novényi eredetd élelmiszerek és a 10 %-nal kevesebb zsirt tartalmazo, allati eredet( élelmiszerek esetében
abelsd standardokat kotelezd az extrakei6 elStt hozzdadni. A 10 %-ndl magasabb zsirtartalmd, allati eredetd
élelmiszerek esetében a belsd standardokat az extrakci el6tt vagy a zsirextrakcié utdn is hozzdadhatjuk.
Az extrakeid hatékonysdgat is megfelelGen hitelesiteni kell attdl figgéen, hogy a belsé standardokat melyik
szakaszban adjuk a mintdkhoz, illetve hogy az eredményeket termékre vagy zsirra adjuk-e meg.

A GC/MS elemzés eldtt egy vagy két visszanyerési (helyettesitd) standardot is hozza kell adni.

A visszanyerést is ellenrizni kell. A megerGsité mddszerek esetében az egyes belsd standardok
visszanyerésének a 60-120 %-os tartomdnyban kell lennie. Az egyes rokonvegyiiletek vonatkozasdban —
killonosen a hepta- és oktaklérozott dibenzo-dioxinok és dibenzo-furdnok esetében — ennél alacsonyabb
vagy magasabb visszanyerés is elfogadhatd, feltéve, hogy a TEQ-értékhez val6 hozzdjaruldsuk nem haladja
meg az Osszesitett TEQ-érték 10 %-dt (csak PCDD[F-re alapozva). A szlirési modszerek esetében a
visszanyerésnek a 30-140 %-os tartomanyban kell lennie.

A zavaré Kklérozott vegyiiletek, igy példdul PCB-k és klorozott difenil-éterek dioxinoktdl torténd
elvélasztdsahoz megfelel§ kromatogréfids eljardst kell alkalmazni (lehet6leg florisil-, aluminium-oxid-
és[vagy szénoszlopon).

Megfelels ehhez az izomerek gdzkromatogrifids elvilasztdsa (< 25 % csticsok kozti elvdlasztds az
1,2,3,4,7,8-HxCDF és az 1,2,3,6,7,8-HxCDF kozott).

A meghatdrozdst az EPA 1613 (B. mddositds) modszerrel (tetra-oktaklorozott dioxinok és furdnok
izotophigitisos HRGC/HRMS-sel vagy mads, egyenértéki teljesitmény-kritériumokkal rendelkezd
modszerrel) osszhangban kell elvégezni.

A fels6 hatdr és az alsé hatdr kozotti kiilonbség nem haladhatja meg a 20 %-ot olyan élelmiszerekben,
amelyek dioxinszennyezettsége koriilbeliil 1 pg WHO-TEQ/g zsir (csak PCDD/PCDF-re alapozva). Az
alacsony zsirtartalmu élelmiszerek esetében a koriilbelill 1 pg WHO-TEQ/g termék szennyezettségi szintre
ugyanezt a kovetelményt kell alkalmazni. Az ennél alacsonyabb szennyezettségi szintek — pl. 0,50 pg
WHO-TEQ/g termék — esetében a fels6 hatdr és az als6 hatdr kozotti kiilonbség a 25-40 %-os tartomanyban
mozoghat.

Sziiréses vizsgdlati modszerek

Bevezetés

A sziirési mddszerekhez kiillonboz6 vizsgalati megkozelitések alkalmazhatok: a tisztdn sziiréses és a kvantitativ
megkozelités.

Sziiréses megkozelités

A mintdk eredményeit osszehasonlitjuk egy, a kérdéses szinthez alkalmazott referenciaminta eredményével. A
referencidndl kisebb eredményt adé mintdkat negativnak mindsitjiik, a nagyobb eredményt addkat pedig
feltételezett pozitivaknak. Kovetelmények:

minden kisérletsorozatnak tartalmaznia kell egy vak- és egy referenciamintdt is, amelyeket azonos
koriilmények kozott és egyidejtleg extrahdlunk és teszteliink. A referenciamintdnak egyértelmden
magasabb eredményt kell adnia, mint a vakminténak,

akérdéses szint ellenSrzésére a kérdéses szint felének és kétszeresének megfeleld tovabbi referenciamintdkat
is alkalmazni kell annak igazoldsdra, hogy a teszt a kérdéses tartomdnyban megfelel§ teljesitményt,

amikor mds matrixokat teszteliink, a referenciaminta vagy referenciamintdk megfelelségét is bizonyitani
kell lehet6leg tgy, hogy olyan mintdkat is bevesziink, amelyek HRGC/HRMS-sel mért TEQ-értéke hasonld
a referenciaminta értékéhez vagy pedig egy vakmintat, amely erre a szintre van kihegyezve,
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— mivel a bioldgiai tesztekben nem haszndlhatok belsd standardok, a kisérletsorozatokon beliili standard
eltérés megdllapitisdhoz nagyon fontosak a megismételhetGségi tesztek. A varidcios egyiitthaténak 30 %
alatt kell lennie,

- abioldgiai tesztek esetében meg kell hatdrozni a célvegyiileteket, az esetleges zavard komponenseket és a
maximélisan tolerdlhaté vakszinteket.

Kvantitativ megkozelités

A kvantitativ megkozelités sordn standard higitdsi sorokat kell késziteni két vagy harom parhuzamos méréssel,
valamint vak- és visszanyerési probakkal. Az eredmények kifejezhet6k TEQ-ban, feltételezve, hogy a szigndlért
felel6s vegyiletek megfelelnek a TEQ-alapelvnek. Ezt TCDD (vagy egy dioxin/furdn standard keverék)
alkalmazdsdval végezhetjiik, amellyel felvesziink egy kalibracios gorbét, hogy ez alapjan ki tudjuk szdmolni az
extraktumra és ezen keresztiil a mintdra jellemz$ TEQ-szintet. Ezt azutdn korrigdljuk a vakmintdra szdmitott
TEQ-szinttel (hogy figyelembe vegyiik az alkalmazott oldészerekbdl és vegyszerekbdl szdrmazd
szennyezéseket) és egy visszanyerésre szdmitott TEQ-szinttel (amelyet a kérdéses szint koriili értékd
mindségellen6rzé minta TEQ-szintjébdl szamolunk). Fontos megjegyezni, hogy a ldtszélagos visszanyerési
veszteség egy része matrixhatdsokbol és[vagy a bioldgiai tesztekben kapott TEF-értékek és a WHO dltal rogzitett
hivatalos TEF-értékek kiilonbségébdl is eredhet.

A sziirésre haszndlt vizsgdlati mddszerekre vonatkozd kovetelmények

— A szliréshez haszndlhatok GC/MS vizsgilati médszerek és biologiai tesztek. A GC/MS modszerek
vonatkozdsdban a 6. pontban megallapitott kovetelményeket kell alkalmazni. A sejtalapti bioldgiai tesztek
vonatkozdsaban a 7.3. pontban, a reagenskészlet-alapt bioldgiai tesztek vonatkozdsiban pedig a 7.4.
pontban megillapitott kilonleges kovetelményeket kell alkalmazni.

- Egy nagyszdmu — a maximalis vagy akcios szint alatti vagy feletti mintdt tartalmazé sorozatban — sziikség
van a fals pozitiv és a fals negativ eredmények szdmadval kapcsolatos informdcidkra a megerdsité modszerrel
meghatdrozott TEQ-tartalommal torténd dsszehasonlitisban. A tényleges fals negativ ardnynak 1 % alatt
kell lennie. A fals pozitiv mintdk ardnydnak elég alacsonynak kell lenni ahhoz, hogy a sziiréeszkoz
alkalmazdsa el6nyossé valjon.

- A pozitiv eredményeket mindig meg kell erésiteni egy megerdsits elemzési médszerrel (HRGC/HRMS).
HRGC/HRMS-sel kell megerdsiteni ezen kiviil a széles TEQ-tartomanybdl szdrmazd mintdkat is (a negativ
mintdk koriilbelil 2-10 %-a). A bioldgiai tesztek és a HRGC/HRMS eredményei kozotti megfeleléssel
kapcsolatos informdcidkat is meg kell adni.

A sejtalapi biolégiai tesztekre vonatkozd killonleges kovetelmények

— A bioldgiai tesztek végzése soran minden teszthez sziikség van a TCDD vagy egy dioxin/furdn-keverék

egy kibdvitett, alacsony szint(i mintdk mérésére alkalmas alacsony szint(i gorbét alkalmazhatunk.

- A mindségellendrzési lapon egy (a szdmszerdsitési hatdr kortlbelil hiromszorosdnak megfelels)
TCDD-referenciakoncentraciot kell alkalmazni a konstans idStartami bioldgiai tesztek eredményeihez.
Alternativa lehet egy referenciamintdnak a TCDD kalibréciés vonalhoz viszonyitott relativ valasza, mivel
a sejtek vélasza sok tényez6td] fugghet.

- Minden egyes referenciaanyag-tipushoz fel kell venni egy mindségellendrzési (QC) diagramot, amelynek
ellenSrzésével igazolhatd, hogy az eredmények valoban oOsszhangban vannak a megfogalmazott
irdnyelvekkel.

- Kiilonosen a kvantitativ szdmitdsok esetében, az alkalmazott mintahigitds indukci6jnak a valaszgorbe
linedris szakaszdra kell esnie. A vélaszgorbe linedris szakasza feletti mintdkat meg kell higitani és Gjra meg
kell mérni. Ajanlott tehdt egyszerre legaldbb két vagy hdrom higitdst mérni.

— Az egyes higitdsok hirom parhuzamosban torténé mérése esetén a szdzalékos standard eltérés nem lehet
15 % felett, hdrom fiiggetlen kisérlet kozott pedig nem haladhatja meg a 30 %-ot.

- A kimutatdsi hatdrt az olddszeres vak- vagy a hdttér dltal adott vélasz standard eltérésének
hdromszorosdban lehet megéllapitani. Egy mdsik megkozelités szerint alkalmazhatunk egy, a napi
kalibracios gorbébdl szamolt hdttér (az indukcids faktor az olddszeres vak otszorose) feletti valaszt is. A
szamszer(sitési hatdrt az olddszeres vak- vagy a héttér dltal adott vilasz standard eltérésének
ot-hatszorosdban lehet megéllapitani, vagy alkalmazhatunk a napi kalibraciés gorbébdl szamolt hattér (az
indukcids faktor az old6szeres vak tizszerese) feletti valaszt is.
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7.4. A reagenskészlet-alapti bioldgiai tesztekre vonatkozd kiilonleges kovetelmények (')
- Kovetni kell a gydrté mintaelSkészitésre és mintaelemzésre vonatkozo utasitdsait.
— A szavatossagi id6 lejarta utdn a reagenskészleteket nem szabad felhasznalni.
- Nem alkalmazhatok mds reagenskészletekkel torténd alkalmazasra szdnt anyagok vagy komponensek.

— A reagenskészleteket a megadott tdroldsi h6mérsékleti tartomdnyban kell tartani, és a megadott mikodési
hémérsékleten kell haszndlni.

- Az immuntesztek kimutatdsi hatdrdt a 10 pdrhuzamosan mért vakprébéval kapott standard eltérés
héromszorosdban kell megdllapitani, amelyet el kell osztani a linedris regresszids egyenlet meredekségével.

A laboratériumban végzett tesztekhez referenciastandardokat kell haszndlni annak ellenSrzésére, hogy a
standardra adott vélasz valéban elfogadhaté tartomanyba esik-e.

8. Az eredmények jelentése

Amennyiben az alkalmazott analitikai eljdrds lehetGvé teszi, az analitikai eredmények kozott fel kell tiintetni
az egyes PCDD/F- és PCB-rokonvegyiiletek mennyiségét is, és ki kell fejezni azokat als6 hatdrral, felsg hatdrral,
és kozépsé értékekkel is ahhoz, hogy a jelentés az eredmények tekintetében maximaélis mennyiség informéciot
tartalmazzon, és igy lehetGvé tegye az eredmények kiilonleges kovetelmények szerinti értelmezését.

A jelentésben meg kell adni a minta lipidtartalmdt, valamint a lipidextrakciéhoz alkalmazott mddszert is.

Abban az esetben, ha a visszanyerések a 6. pontban emlitett tartomanyon kiviil esnek, vagy ha az eredmények
a maximdlis szintet meghaladjik, vagy egyéb esetekben kérés alapjan, az egyes belsd standardok visszanyerését
is meg kell adni.

(")  Eddig még nincs bizonyiték arra vonatkozolag, hogy a kereskedelmi forgalomban kaphat6 reagenskészlet-alapti bioldgiai tesztek
kell8en érzékenyek és megbizhatbak lennének ahhoz, hogy azokkal élelmiszerekben vagy takarmdnyokban a sziikséges szinten
dioxinok jelenlétére lehessen sztirni.



