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KOMISIJOS DIREKTYVA 2002/69/EB
2002 m. liepos 30 d.

nustatanti éminiy émimo ir analizés metodus vykdant oficialig dioksiny kontrole ir nustatant dioksiny
tipo PCB koncentracijg maisto produktuose

(tekstas svarbus EEE)

EUROPOS BENDRIJUJ KOMISIJA,

atsizvelgdama j Europos bendrijos steigimo sutartj,

atsizvelgdama | 1985 m. gruodzio 20 d. Tarybos direktyva
85/591/EEB dél Bendrijos bandiniy émimo ir analizés metody
jvedimo vykdant Zmonéms vartoti skirty maisto produkty moni-
toringa ('), ypac i jos 1 ir 4 straipsnius,

kadangi:

(1)

Komisijos reglamentas (EB) Nr. 466/2001 (2) su paskuti-
niais  pakeitimais, padarytais Reglamentu  (EB)
Nr. 563/2002 (%), ir pakeitimais, padarytais Tarybos regla-
mentu (EB) Nr. 2375/2001 (%), nustato didZiausius leisti-
nus dioksiny ir furany tam tikruose maisto produktuose
kiekius.

1989 m. birzelio 14 d. Tarybos direktyva 89/397/EEB deél
oficialios maisto produkty kontrolés (°) nustato bendruo-
sius maisto produkty kontrolés vykdymo principus.
1993 m. spalio 29 d. Tarybos direktyva 93/99/EEB dél
papildomy oficialios maisto produkty kontrolés priemo-
niy (%) jdiegia kokybés standarty sistemg, skirtg laboratori-
joms, kurias valstybés narés jpareigojo vykdyti oficialig
maisto produkty kontrole.

Direktyva 85/591/EEB nustaté bendruosius éminiy émimo
ir analizés metody kriterijus. Taciau kartais batina nustatyti
konkretesnius kriterijus ir (arba) reikalavimus, kuriuos
turéty atitikti analizés metodas, norint uztikrinti, kad labo-
ratorijos taikyty panaSaus veiksmingumo analizés meto-
dus.

Nuostatos dél éminiy émimo ir analizés metody yra sukur-
tos remiantis dabartinémis Ziniomis ir gali biti tikslinamos
atsizvelgiant  mokslo ir technikos Ziniy raida.

Sioje direktyvoje i§déstytos nuostatos, siekiant jgyvendinti
Reglamentg (EB) Nr. 466/2001, taikomos tik dioksiny ir
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dioksiny tipo PCB éminiy émimo ir analizés metodams ir
nesusijusios su éminiy émimo strategija, lygmeniu ir daz-
niu, apibréztais

1996 m. balandzio 29 d. Tarybos direktyvos 96/23/EB dél
kai kuriy medziagy ir jy liku¢iy gyvuose gyvinuose ir
gyvininés kilmés produktuose monitoringo priemoniy,
panaikinancios Direktyvas 85/358/EEB ir 86/469/EEB bei
Sprendimus 89/187/EEB ir 91/664/EEB (7), IIl ir IV prie-
duose. Jos nenagringja tikslinio éminiy émimo kriterijy,
nustatyty 1998 m. vasario 23 d. Komisijos sprendimu
98/179/EB, nustatanciu i§samias méginiy, skirty tam tikry
medziagy ir jy likuciy gyvuose gyviinuose ir gyviininés
kilmés produktuose monitoringui vykdyti, oficialaus
émimo taisykles (8).

Renkant i§samius ir patikimus duomenis apie dioksiny tipo
PCB buvima maisto produktuose, turéty biti laikomasi
aktyvios strategijos. Todél turéty bati nustatyti reikalavi-
mai analizés metodams, kurie turi bati taikomi maisto pro-
duktuose nustatant dioksiny tipo PCB.

Eminiams, turintiems didele dioksiny koncentracija,
atrinkti galéty bati taikomas analize pagristas patikros
metodas, kurio tinkamumas biity patvirtintas ir placiai pri-
pazintas. Reikia, kad dioksiny koncentracija iuose émi-
niuose biity nustatyta patvirtinamuoju analizés metodu.
Todél tikslinga nustatyti grieztus reikalavimus patvirtina-
miesiems analizés metodams ir minimalius reikalavimus
patikros metodui.

Sioje direktyvoje numatytos priemonés atitinka Maisto
grandinés ir gyviiny sveikatos nuolatinio komiteto nuomo-
ne,

PRIEME SIA DIREKTYVA;

1 straipsnis

Valstybés narés uztikrina, kad éminiai, skirti oficialiai dioksiny bei
furany koncentracijos kontrolei ir dioksiny tipo PCB nustatyti
maisto produktuose, biity imami taikant I priede aprasytus
metodus.

()
)

OLL 125,1996 5 23, p. 10.
OLL 65,1998 35, p. 31.
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2 straipsnis

Valstybés narés uztikrinta, kad éminiy ruoSimas ir analizés
metodai, taikomi vykdant oficialig dioksiny bei furany
koncentracijos kontrole ir nustatant dioksiny tipo PCB
koncentracijg maisto produktuose, atitikty II priede aprasytus
kriterijus.

3 straipsnis

Valstybés narés priima jstatymus ir kitus teisés aktus, kurie,
jsigalioj¢ iki 2003 m. vasario 28 d., igyvendina $ig direktyva. Apie
tai jos nedelsdamos pranesa Komisijai.

Valstybés narés, priimdamos $ias nuostatas, daro jose nuorods i
$ig direktyva arba tokia nuoroda daroma jas oficialiai skelbiant.
Nuorodos darymo tvarka nustato valstybés narés.

4 straipsnis

Si direktyva isigalioja dvidesimta dieng po jos paskelbimo Europos
Bendrijy oficialiajame leidinyje.

5 straipsnis

Si direktyva skirta valstybéms naréms.

Priimta Briuselyje, 2002 m. liepos 30 d.

Komisijos vardu
David BYRNE

Komisijos narys
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I PRIEDAS

EMINIY EMIMO METODAI VYKDANT OFICIALIA DIOKSINY (PCDD/PCDF) KONCENTRACIJOS
KONTROLE IR NUSTATANT DIOKSINU TIPO PCB KONCENTRACIJA TAM TIKRUOSE MAISTO

PRODUKTUOSE

Tikslas ir taikymo sritis

Eminiai, skirti oficialiai dioksiny (PCDD/PCDF) koncentracijos maisto produktuose kontrolei, be to, dioksiny
tipo PCB (') koncentracijai nustatyti, imami pagal toliau aprasytus metodus. Taip gauti jungtiniai éminiai
laikomi reprezentatyviais siunty arba siunty daliy, i3 kuriy jie yra paimti, éminiais. Pagal gautas laboratoriniy
éminiy koncentracijos vertes daroma i§vada, ar jos atitinka Komisijos reglamente (EB) Nr. 466/2001 nustatytas
didziausias leistinas tam tikry maisto produktuose esanc¢iy nepageidaujamy priemaidy koncentracijos vertes.

Savoky apibréZimai

Siunta — tai identifikuojamas kiekis vienu metu pristatyty maisto produkty, turinciy, kaip nustato pareigtinas,
bendry savybiy, pvz., vienoda kilme, risj, pakuotés tipg, ta patj pakuotoja, siuntéjg arba vienodus Zymenis. Jei
tai Zuvis ar Zuvininkystés produktai, Zuvis yra panasaus dydzio.

Siuntos dalis — tai nustatyta siuntos dalis, kuriai turi bati taikomas éminiy émimo metodas. Kiekviena siuntos
dalis turi bati fiziskai atskira ir identifikuojama.

Pavienis éminys — tai medziagos, paimtos i3 siuntos arba siuntos dalies vienos vietos, kiekis.

Jungtinis éminys — tai visy siuntos arba siuntos dalies pavieniy éminiy suminis kiekis.

Laboratorinis éminys — tai laboratorijai skirta reprezentatyvi jungtinio éminio dalis (kiekis).

Zmoniy rizikos jvertinimo TEF verciy lentelé, PSO sudaryta pagal Pasaulinés sveikatos organizacijos 1997 m. birzelio 15-18 d.
Stokholme (Svedija) vykusio susitikimo i$vadas (Van den Berg et al., (1998) PCBs, PCDDs ir PCDFs toksiskumo ekvivalentiskumo
faktoriai (TEF) Zmonéms, gyvinijai ir augalijai. Aplinkos sveikatos perspektyvos, 106(12), 775).

Giminingas junginys TEF verté Giminingas junginys TEF verté
Dibenzo-p-dioksinai (PCDD) ,Dioksiny tipo“ PCB ne orto-PCB + mono-orto-PCB
2,3,7,8-TCDD 1

Ne orto-PCB
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 pCs 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 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01

PCB 169 0,01
OCDD 0,0001
Dibenzofuranai (PCDF) Mono-orto-PCB
2,3,7,8-TCDF 0,1

PCB 105 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 114 0,0005
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

Vartojamos santrumpos: T = tetra; Pe = penta; Hx =heksa; Hp =hepta; O =okta; CDD = chlordibenzodioksinas;

CDF = chlordibenzofuranas; CB = chlorbifenilas.
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Bendrosios nuostatos

Personalas

Eminius ima turintis leidima tai daryti asmuo, kaip nustato valstybés narés.

Medziaga, i§ kurios reikia imti éminius

I3 kiekvienos tirtinos siuntos éminiai imami atskirai.

Biitinos atsargumo priemonés

Imant ir ruosiant laboratorinius éminius, batina laikytis atsargumo priemoniy, siekiant i$vengti bet kokiy
pokyciy, kurie veliau galéty pakeisti dioksiny ir dioksiny tipo PCB koncentracijg, neigiamai veikty analizinj
nustatyma arba dél kuriy jungtiniai éminiai tapty nereprezentatyvis.

Pavieniai éminiai

Pavieniai éminiai turéty bati imami, kiek tai jmanoma, i§ jvairiy siuntos arba siuntos dalies viety. Nukrypimai
nuo sios metodikos turi biti uzrayti ataskaitoje, numatytoje 3.8 punkte.

Jungtinio éminio ruosimas

Jungtinis éminys sudaromas sujungiant visus pavienius éminius. Jo masé turi bati bent 1 kg, iSskyrus kai tai
nejmanoma, pvz., kai éminj sudaro viena pakuoté.

Jungtiniy éminiy padalijimas j laboratorinius éminius vykdymo, gynybos ir arbitraZo tikslams

Laboratoriniai éminiai sprendimy vykdymo prieZitros, prekybos (gynybos) ir arbitrazo tikslams imami i3
homogenizuoto éminio, jei tai nepriestarauja valstybiy nariy éminiy émimo taisyklems. Laboratorinio éminio,
skirto vykdymui, turi pakakti bent dviem lygiagre¢ioms analizéms.

Jungtiniy ir laboratoriniy méginiy pakavimas ir veZimas

Kiekvienas jungtinis ir laboratorinis éminys dedamas i $varig, i inertiskos medZziagos pagamintg talpykla,
tinkamai apsaugancig nuo uZzter§imo, analités praradimo dél adsorbcijos ant vidiniy sieneliy ir pakenkimo
vezant. Reikia laikytis visy atsargumo priemoniy, kad biity i§vengta bet kokio jungtinio ir laboratorinio éminio
sudéties pokycio, galin¢io pasitaikyti vezant arba laikant.

Jungtiniy ir laboratoriniy éminiy plombavimas ir Zenklinimas

Kiekvienas oficialiai kontrolei paimtas éminys plombuojamas jo émimo vietoje ir Zenklinamas laikantis
valstybiy nariy taisykliy. Kiekvienas éminiy émimas turi bati registruojamas, kad biity galima vienareik$miskai
nustatyti siuntos tapatybe ir Zinoti éminio paémimo data bei vieta, ir kita informacija, galincig padéti analiz¢
daranc¢iam asmeniui.

Eminiy émimo schemos

Taikomas éminiy émimo metodas turi uztikrinti, kad jungtinis éminys atitikty kontroliuojama siuntg.

Pavieniy éminiy skaicius

Jei tai pienas ir alicjai, apie kuriuos galima daryti prielaidg, kad aptariamos priemaiSos siuntoje pasiskirsto
tolygiai, i§ vienos siuntos pakanka paimti tris pavienius éminius, kurie sudaro jungtinj éminj. Turi bati
nurodomas siuntos numeris. Kity produkty vienos siuntos pavieniy éminiy maziausias skaiCius pateiktas
1 lenteléje.

Jungtinio éminio, sujungiancio visus pavienius éminius, masé turi biiti bent 1 kg (zr. 3.5 punkta). Pavieniy
éminiy masé turi bati panasi. Pavienio éminio masé turéty bati bent 100 gramy. Pavienio éminio masé
priklauso nuo siuntos daleliy dydzio. Nukrypimai nuo $ios metodikos turi baiti uzrasyti ataskaitoje, numatytoje
3.8 punkte pagal 1997 m. spalio 27 d. Komisijos sprendima 97/747[EB, nustatantj éminiy émimo lygmenj ir
daznj, numatytus Tarybos direktyva 96/23/EB dél kai kuriy medziagy ir jy likuciy gyviininés kilmés
produktuose monitoringo ('), visty kiausiniy éminio dydis yra bent 12 kiausiniy (nepakuoty siunty, taip pat
siunty, sudaryty i atskiry pakuociy, zr. 1 ir 2 lenteles).

OLL 303,1997 11 6, p. 12.
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1 LENTELE

MaZiausias i§ vienos siuntos imamy pavieniy éminiy skaicius

Siuntos masé (kg) Maziausias imamy pavieniy éminiy skaicius
<50 3
50-500 5
> 500 10

Jei siuntg sudaro atskiros pakuotés, pakuociy skai¢ius jungtiniam éminiui sudaryti pateiktas 2 lenteléje.

2 LENTELE
Pakuodiy (pavieniy éminiy), imamy jungtiniam éminiui sudaryti, skai¢ius, jei siuntg sudaro atskiros
pakuotés
Pakuociy arba vienety skaicius siuntoje Imamy pakuociy arba vienety skaicius
1-25 1 pakuoté arba vienetas
26-100 apie 5 %, maziausiai 2 pakuotés arba vienetai
>100 apie 5 %, ne daugiau kaip 10 pakuociy arba vienety
5. Siuntos arba siuntos dalies atitiktis specifikacijai

Laboratorinj éminj, skirta vykdymui, kontroliné laboratorija analizuoja, darydama du lygiagrecius nustatymus,
jei pirmos analizés rezultatas yra maziau kaip 20 % mazesnis arba didesnis nei didZiausia leistina koncentracija,
ir apskaiciuoja rezultaty vidurki. Siunta priimama, jei pirmos analizés rezultatas yra daugiau kaip 20 % maZesnis
nei didZiausia leistina koncentracija arba, prireikus daroma lygiagreti analizé, jei vidurkis atitinka didZiausig
leisting koncentracija, kaip nustato Reglamentas (EB) Nr. 466/2001.
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IT PRIEDAS

EMINIY RUOSIMAS IR ANALIZES, DAROMOS ATLIEKANT OFICIALIA DIOKSINY (PCDD/PCDF)
KONCENTRACIJOS KONTROLE IR NUSTATANT DIOKSINY TIPO PCB TAM TIKRUOSE MAISTO
PRODUKTUOSE, METODU REIKALAVIMAI

1. Tikslas ir taikymo sritis

Sie reikalavimai turéty biiti taikomi, jei maisto produktai analizuojami vykdant oficialig dioksiny (polichlorinty
dibenzo-p-dioksiny (PCDD) ir polichlorinty dibenzofurany (PCDF) kontrolg ir dioksiny tipo PCB nustatyma.

Dioksiny buvimui maisto produktuose kontroliuoti galima jgyvendinti strategija, kuri pagrista éminiy patikros
metodu, siekiant atrinkti tuos éminius, kuriuose dioksiny ir dioksiny tipo PCB koncentracija baty 30-40 %
mazesné arba didesné nei tiriamos koncentracijos verté. Dioksiny koncentracija éminiuose, turin¢iuose didelj
ju kieki, turi bati nustatyta (patvirtinta) patvirtinamuoju metodu.

Patikros metodai — tai metodai, taikomi nustatyti tiriamos koncentracijos dioksiny ir dioksiny tipo PCB
buvima. Siy metody éminiy analizés na§umas yra didelis ir jie taikomi dideliam skai¢iui éminiy atsijoti nustatant
teigiamus éminius. Jie yra specialiai skirti tam, kad bty i§vengta klaidingy ir neigiamy rezultaty.

Patvirtinamieji metodai — tai metodai, suteikiantys visa arba papildoma informacija, padedancia
vienareik$miskai identifikuoti ir kiekybiskai nustatyti tiriamos koncentracijos dioksinus ir dioksiny tipo PCB.

2. Pagrindimas

Kadangi aplinkos ir biologiniuose éminiuose (jskaitant maisto produkty éminius) paprastai yra sudétingy jvairiy
giminingy dioksiny misiniy, rizikos jvertinimui palengvinti buvo sukurta Toksiskumo ekvivalentiskumo
faktoriy (TEF) savoka. Sios TEF vertés yra nustatytos norint i 2,3,7,8-padétj pakeisty PCDD bei PCDF ir visai
neseniai — dioksiny tipo aktyvumg turinciy kai kuriy ne j orto-padétj ir i orto-padétj monochlorinty PCB
misiniy koncentracijg ireiksti 2,3,7,8-TCDD toksiskumo ekvivalentais (TEQ) (zr. [ priedo 1 i$nasa).

Atskiry cheminiy medziagy koncentracija konkreciame éminyje yra dauginama i§ jy atitinkamo TEF ir
sandaugos, po to jos sudedamos suminei dioksiny tipo junginiy koncentracijai, iSreikstai kaip TEQ, gauti.

Pagal ,virutinio ribinio jvercio” koncepcija kiekvieno kiekybiskai nejvertinto giminingo junginio indélis | TEQ
yra prilyginamas kiekybinio nustatymo ribinei vertei.

Pagal ,apatininio ribinio jvercio* koncepcija kiekvieno kiekybiskai nejvertinto giminingo junginio indélis | TEQ
prilyginamas nuliui.

Pagal ,vidurinio ribinio jver¢io“ koncepcija kiekvieno kiekybiskai nejvertinto giminingo junginio indélis { TEQ
prilyginamas pusei kiekybinio nustatymo ribinés vertés.

3. Kokybés uztikrinimo reikalavimai ruo$iant éminius

— Turi bati imtasi priemoniy iSvengti terSaly pernesimo vykdant kiekvieng taikomos éminiy émimo ir analizés
metodikos stadijg.

— Eminiai turi biiti laikomi ir vezami talpyklose i§ stiklo, aliuminio, polipropileno arba polietileno. I§ éminiy
talpyklos turi bati pasalinti popieriaus dulkiy pédsakai. Stiklo indai turéty bati plaunami tirpikliais pries tai
patikrintais dél dioksiny buvimo.

— Eminiai turi bti laikomi ir vezami taip, kad maisto produktas islikty vientisas.

— Jei reikia, kiekviena laboratorinj éminj smulkiai sumalkite ir gerai i§maiykite, taikydami tokj procesa, kuris
pasirodyty tinkamas éminiui visiskai homogenizuoti (pvz., sumalkite sijoti per 1 mm sieta); jei éminiuose
daug drégmés, prie§ malima jie turi bati i§dZiovinti.

— Darykite tucigjj analizés bandyma, jvykdydami viska pagal analizés metodika nededami éminio.
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— Ekstrakcijai naudojamo éminio masés turi pakakti jautrio reikalavimams jvykdyti.

— Yra daug gana gery konkreCiy éminiy ruodimo metodiky, kurias galima taikyti nagrinéjamiems

produktams. Metodikos turi biiti patvirtintos lakantis tarptautiniy priimty rekomendacijy.

Reikalavimai laboratorijoms

Laboratorijos parodo metodo tinkamumg tiriamy koncentracijos verciy, pvz., 0,5, 1 ir 2 kartus didesniy
nei tiriama koncentracija, intervalui esant priimtinam pakartotinés analizés variacijos koeficientui. Apie
priimtinumo kriterijy detales Zr. 5 punkte.

Patvirtinamojo metodo kiekybinio apskai¢iavimo ribiné verté neturéty bati didesné uz viena penktaja
tirlamos koncentracijos vertés, kad galima biity uztikrinti variacijos koeficienty priimtinuma tiriamos
koncentracijos intervale.

Vidinés kokybes kontrolés priemonéms jgyvendinti reguliariai turéty bati daroma tus¢iyjy ir analite
sodrinty éminiy bandymai arba kontroliniy éminiy (geriau, jei jmanoma, sertifikuotos pamatinés
medziagos) analizé.

Geriausias budas jrodyti geb¢jimag daryti konkrecias analizes — se¢kmingai dalyvauti laboratorijos
kvalifikacija jvertinanciuose tarplaboratoriniuose tyrimuose. TaCiau sékmingas dalyvavimas, pvz.,
dirvozemio arba nuoteky éminiy, tarplaboratoriniuose tyrimuose nebdtinai patvirtina geb¢jima analizuoti
mazesnio uZterStumo lygio maisto produkty arba paSary éminius. Todél privaloma nuolat dalyvauti
tarplaboratoriniuose tyrimuose nustatant dioksiny ir dioksiny tipo PCB koncentracijg atitinkamy pasary
(maisto produkty) matricose.

Laikantis Direktyvos 93/99/EEB nuostaty, laboratorijas turi akredituoti patvirtinta institucija, veikianti
pagal ISO Vadova 58, siekiant uztikrinti, kad laboratorijos taikyty analizes kokybés garantija. Laboratorijos
turi bati akredituotos pagal ISO[IEB/17025:1999 standartg.

Reikalavimai, kuriuos turi atitikti dioksiny ir dioksiny tipo PCB analizés metodas

Pagrindiniai analizés metody priimtinumo reikalavimai:

— Didelis jautris ir maZos aptikimo ribos. PCDD ir PCDF aptinkamas kiekis turi biiti pikogramo TEQ (107'? g)

eiles dél ypatingo kai kuriy i§ $iy junginiy toksiskumo. inoma, kad PCB koncentracija biina didesné nei
PCDD ir PCDF junginiy. Didesnei daliai PCB giminingy junginiy pakanka nanogramo (10~ g) eilés jautrio.
Taciau nustatant labiau toksiskus dioksiny tipo PCB giminingus junginius (ypa¢ ne i orto-padétj pakeistus
giminingus junginius), turi baiti pasiektas jautris, atitinkantis PCDD ir PCDF junginiy nustatymo jautrj.

Didelis selektyvumas (specifiskumas). Reikia atskirti PCDD, PCDF ir dioksiny tipo PCB nuo didelio skai¢iaus
kity kartu ekstrahuojamy ir galbit analizei trukdanciy junginiy, kuriy koncentracija gali biti keliomis
eilémis didesné nei tiriamy anali¢iy. Taikant dujy chromatografijos/masiy spektrometrijos (GC/MS)
metodus, biitina atskirti jvairius giminingus junginius, pvz., toksiskus (pvz., septyniolika i 2,3,7,8-padét]
pakeisty PCDD bei PCDF junginiy ir dioksiny tipo PCB) ir kitus giminingus junginius. Biologiniais tyrimais
taip pat turi biiti jmanoma selektyviai nustatyti TEQ vertes, kaip PCDD, PCDF ir dioksiny tipo PCB junginiy
suminj kiekj.

Didelis tikslumas (tikrumas ir preciziSkumas). Turi baiti nustatytas patikimas tikrosios koncentracijos éminyje
jvertis. Didelis tikslumas (matavimo tikslumas: matavimo rezultato ir tikrosios arba priskirtosios matavimo
vertés turi beveik sutapti) yra biitinas siekiant isvengti éminio analizés rezultato atmetimo dél menko TEQ
jvercio patikimumo. Tikslumas i§reiskiamas kaip tikrumas (iSmatuotos vidutinés analités koncentracijos
sertifikuotoje medziagoje vertés ir analités koncentracijos sertifikuotos vertés skirtumas, iSreikstas $ios
vertés procentine dalimi) ir kaip preciziskumas (preciziskumas paprastai apskaiciuojamas kaip standartinis
nuokrypis, jskaitant pakartojamumga ir atkuriamuma, ir rodo kelis kartus nustatytomis salygomis taikyto
eksperimentinio metodo rezultaty panasuma).

Patikros metodais gali biiti biologiniai tyrimai ir GC/MS metodai; patvirtinamieji metodai — didelés
skiriamosios gebos dujy chromatografijos/didelés skiriamosios gebos masiy spektrometrijos
(HRGC/HRMS) metodai. Suminé TEQ verté turi atitikti Siuos kriterijus:

Patikros metodai Patvirtinamieji metodai

Klaidingy neigiamy rodiklis <1%

Tikrumas nuo -20 % iki + 20 %

VK <30 % <15%
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6.  Konkretiis reikalavimai GC/MS metodams, taikomiems patikrai arba patvirtinimui

— Siekiant patvirtinti analizés metodika, prie§ pat analizés pradzig arba ja tik pradéjus, pvz., pries

ekstrahavimg, turi biiti dedama j 2,3,7,8-padétis chlorinty PCDD/F vidiniy etalony su Zymétaisiais '>C
atomais (ir dioksiny tipo PCB vidiniy etalony su zZymétaisiais ' >C atomais, jei reikia nustatyti dioksiny tipo
PCB junginius). Turi bati dedama bent vieno giminingo junginio kiekvienai nuo tetra- iki oktachlorinty
PCDD/F homology grupei (ir bent vieno giminingo junginio kickvienai dioksiny tipo PCB homology grupei,
jei reikia nustatyti dioksiny tipo PCB junginius) (kita vertus, dedama bent vieno giminingo junginio
kiekvienai masiy spektrometrijai, taikomai kontroliuoti PCDD/F ir dioksiny tipo PCB, pasirinkto jono
registravimo funkcijai). Bty labai gerai, ypa¢ taikant patvirtinimo metodus, naudoti visus 17 i
2,3,7,8-padétj pakeisty PCDD/F vidiniy etalony su Zymétaisiais ' *C atomais ir visus 12 dioksiny tipo PCB
vidiniy etalony su Zymétaisiais '*C atomais (jei reikia nustatyti dioksiny tipo PCB junginius).

Naudojant atitinkamus kalibravimo tirpalus, turéty biti nustatyti ir giminingy junginiy, kuriy analogo su
Zymétaisiais >C atomais nededama, santykiniai atsako faktoriai.

Jei augalinés ir gyvininés kilmés maisto produktai turi maziau kaip 10 % riebaly, vidinius etalonus biitina
pridéti prie$ ekstrahavima. Jei gyviininés kilmés maisto produktai turi daugiau kaip 10 % riebaly, vidinius
etalonus galima pridéti arba prie§ arba po riebaly ekstrahavimo. Reikéty atitinkamai patvirtinti
ekstrahavimo efektyvuma pagal tai, kurioje stadijoje pridedama vidinio etalono ir pagal kieno kieki,
produkto ar riebaly, registruojami rezultatai.

Prie§ GC/MS analizg turi bati pridedama 1 arba 2 regeneravimo (pakeitimo) etalonas (-ai).

Bitina regeneravimo kontrolé. Taikant patvirtinamuosius metodus, atskiry vidiniy etalony regeneravimo
laipsnis turéty bati 60-120 %. Priimtinos didesnés arba mazesnés atskiry giminingy junginiy regeneravimo
vertés, ypac kai kuriy hepta- ir oktachlorinty dibenzodioksiny ir dibenzofurany, jei jy indélis j TEQ verte
yra ne didesnis kaip 10 % suminés TEQ vertés (gautos tik PCDD/F). Patikros metody atveju regeneravimo
laipsnis turéty bati 30-140 %.

Dioksiny ir trukdanciy chlorinty junginiy, pvz., PCB ir chlorinty difenileteriy, atskyrimas turéty bati
vykdomas taikant tinkamas chromatografijos metodikas (tinkamiausia bty florisilo, aliuminio oksido ir
(arba) aktyvinty angliy kolonéle).

Izomery atskyrimas, taikant dujy chromatografija, turéty bati pakankamas (< 25 % tarp 1,2,3,4,7,8-HxCDF
ir 1,2,3,6,7,8-HxCDF smailiy).

Nustatymui turéty biti taikoma JAV Aplinkos apsaugos agentiiros EPA metodo 1613 B modifikacija , Tetra-
through octa-chlorinated dioxins and furans by isotope dilution HRGC/HRMS* arba kitas lygiavertes
charakteristikas turintis metodas.

Maisto produkty, kuriy uzterSimas dioksinais yra mazdaug 1 pg PSO-TEQ/g riebaly, virSutinés ir apatinés
ribinés koncentracijos skirtumas neturéty virsyti 20 % (atsizvelgiant tik { PCDD/PCDF). Maisto produktams
su mazu riebaly kiekiu tie patys reikalavimai turi bati taikomi, jei uZtersimo koncentracija yra apie 1 pg
PSO-TEQ/g produkto. Jei uzter§imas maZesnis, pvz., 0,50 pg PSO-TEQ/g produkto, virfutinés ir apatinés
ribinés koncentracijos skirtumas gali biti 25-40 %.

7. Analiziniai patikros metodai

7.1.  Ivadas

Taikant patikros metoda, analiz¢ galima vykdyti skirtingais badais: tik patikra ir kiekybinio jvercio metoda.

Patikros badas

Eminiy atsakas lyginamas su tiriama koncentracija atitinkancio etaloninio éminio atsaku. Eminiai, kuriy atsakas
mazesnis uZ etaloninio éminio, skelbiami neigiamais, éminiai, kuriy atsakas yra didesnis, laikomi teigiamais.
Reikalavimai:

— [ kiekvieno bandymo serijg turi bati jtrauktas tusCiasis ir etaloninis (-iai) éminys (-iai), kuris (-ie)

ekstrahuojamas (-i) ir analizuojamas (-i) tuo pat metu ir tomis paciomis salygomis. Etaloninio éminio
atsakas turi bati aiSkiai didesnis nei tus¢iojo éminio atsakas.

— Turéty bati jtraukti papildomi etaloniniai éminiai, kuriy koncentracija bty 0,5 ir 2 kartus didesné nei

tirlama koncentracija, siekiant parodyti bandymo tinkamuma koncentracijos intervale, atitinkanc¢iame
kontroliuojamg koncentracijg.

— Turi bati parodytas etaloninio (-iy) éminio (-iy) tinkamumas bandant kitas matricas, visy pirma jtraukiant

tuos éminius, kuriy HRGC/HRMS analizé parodé¢, kad jy TEQ koncentracija yra artima etaloninio éminio
koncentracijai arba, jei jo néra, iki tokios koncentracijos analite sodrinto tus¢iojo éminio koncentracijai.
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7.3.

— Kadangi darant biologinius tyrimus negalima naudoti vidiniy etalony, labai svarbiis pakartojamumo
bandymai norint turéti informacija apie tos pacios bandymy serijos standartinj nuokrypj. Variacijos
koeficientas turéty bati mazesnis kaip 30 %.

— Darant biologinius tyrimus turéty bati apibrézti tiksliniai junginiai, galimi trukdziai ir didZiausios leistinos
tus¢iojo éminio koncentracijos vertés.

Kiekybinis badas

Taikant kiekybinj metodg biitinai naudojama etaloniné praskiedimo serija, dvigubas arba trigubas valymas ir
matavimas, taip pat tustieji ir regeneravimo kontroliniai bandymai. Rezultatas gali biti iSreikstas kaip TEQ, tuo
darant prielaid, kad signalg duodantys junginiai atitinka TEQ principa. Tai galima padaryti naudojant TCDD
(arba dioksino/furano etaloninj misinj) kalibracinei kreivei gauti, pagal kurig apskai¢iuojama TEQ koncentracija
ekstrakte, taigi ir éminyje. Véliau daroma Sios koncentracijos pataisa, atsizvelgiant | TEQ koncentracija
tu$Ciajame éminyje (norint jvertinti naudotuose tirpikliuose ir cheminése medziagose esancias priemaias), ir
i regeneravimo laipsnj (apskai¢iuotg pagal TEQ koncentracija kokybés kontrolés éminyje, artimg tiriamai
koncentracijai). Svarbu pazyméti, kad tariamo regeneravimo nuostolio priezastimi i§ dalies gali biiti matricos
poveikis ir TEF ver¢iy, darant biologinius tyrimus, bei PSO nustatyty oficialiyjy TEF verciy skirtumas.

Reikalavimai patikrai taikomiems analizés metodams

— Patikrai gali bati taikomi GC/MS analizés metodai ir biologiniai tyrimai. GC/MS metodams taikomi
reikalavimai, nustatyti 6 punkte. Reikalavimai lasteliy biologiniams tyrimams nustatyti 7.3 punkte,
rinkinius naudojantiems biologiniams tyrimams — 7.4 punkte.

— Bitina turéti klaidingy teigiamy ir klaidingy neigiamy rezultaty skaic¢iaus duomenis, gautus dideliam
éminiy, kuriy koncentracija biity mazesné ir didesné¢ uz didziausig leisting arba veiksmy reikalaujancia
koncentracijos verte, rinkiniui, rezultatus lyginant su TEQ koncentracija, gauta patvirtinamuoju analizés
metodu. Tikroji klaidingy neigiamy éminiy dalis turéty biti mazesné 1 %. Klaidingai teigiamy éminiy dalis
turéty biti gana maza, kad patikros priemonés taikymas duoty naudos.

— Teigiamus rezultatus visuomet biitina patvirtinti patvirtinamuoju analizés metodu (HRGC/HRMS). Be to,
plataus TEQ intervalo éminiai turéty bati patvirtinti HRGC/HRMS (mazdaug 2-10 % neigiamy éminiy).
Turéty bati pateikiama informacija apie biologinio tyrimo ir HRGC/HRMS rezultaty atitiktj.

Konkretiis reikalavimai lgsteliy biologiniams tyrimams

— Darant biologinj tyrima, kiekvienam bandymui reikalinga etaloniniy TCDD arba dioksino/furano misinio
koncentracijos verciy serija (visa koncentracijos ir atsako priklausomybés kreivé, kai R* > 0,95). Taciau
patikrai analizuojant mazos koncentracijos éminius, galima naudoti didesnio mastelio mazy koncentracijos
verciy kreives dalj.

— Vienodos trukmés biologinio tyrimo rezultatams kokybés kontrolés lenteléje gauti turéty biti naudojama
TCDD etaloniné koncentracija (apie 3 kartus didesné nei apskaiciavimo ribiné verté). Be to, galima bty
naudoti etaloninio éminio santykinj atsakg, lyginama su TCDD kalibracine kreive, nes lasteliy atsakas gali
priklausyti nuo daugelio veiksniy.

— Siekiant uztikrinti, kad rezultatas atitikty nustatytas rekomendacijas, turi biti uzraSomi ir tikrinami
kiekvieno etaloninés medziagos tipo kokybés kontrolés (KK) grafikai.

— Praskiesto éminio indukcija turi biti tiesiojoje atsako kreivés dalyje, ypa¢ darant kiekybinius
apskai¢iavimus. Eminiai, esantys vir§ atsako kreivés tiesiosios dalies, turi biti praskiesti ir bandymas
pakartotas. Todél vienu metu rekomenduojama tirti bent tris praskiestus tirpalus arba daugiau.

— Kiekvieno éminio to paties praskiedimo tris kartus kartojamo nustatymo standartinis nuokrypis neturi bati
didesnis kaip 15 % ir ne didesnis kaip 30 % darant tris nepriklausomus bandymus.

— Aptikimo riba gali baiti nustatyta kaip trigubas tirpiklio tui¢iojo bandinio standartinis nuokrypis arba kaip
koncentracija, atitinkanti fono atsakg. Kitas biidas — imti koncentracijg, atitinkancia atsaka, kuris biity
didesnis uz fono atsakg, apskai¢iuotg pagal tos dienos kalibracing kreive (indukcijos faktorius penkis kartus
didesnis uz tirpiklio tus¢iojo bandinio). Apskai¢iavimo ribiné verté gali baiti nustatyta kaip verté, penkis Sesis
kartus didesné uz tirpiklio tusciojo bandinio standartinj nuokrypi, arba kaip koncentracija, atitinkanti fono
atsaka, arba kaip koncentracija, atitinkanti atsaka, kuris baity didesnis uz fono atsakg, apskaiciuotg pagal tos
dienos kalibracing kreive (indukcijos faktorius desimt karty didesnis uz tirpiklio tusciojo bandinio).



534 Europos Sajungos oficialusis leidinys 13/29 t.

7.4.  Konkretils reikalavimai rinkinius naudojantiems biologiniams tyrimams (1)
— Turi bati laikomasi gamintojo nurodyty éminiy ruosimo ir analizés instrukcijy.
— Bandymuy rinkiniai neturéty bati naudojami pasibaigus jy tinkamumo laikui.
— Neturéty bati naudojamos medziagos arba komponentai, skirti naudoti su kitais rinkiniais.

— Bandymy rinkiniai turéty bati laikomi esant temperatiirai, atitinkanciai nurodyta laikymo temperatiiros
intervala, ir naudojami esant nurodytai darbinei temperatirai.

— Imunologiniy bandymy aptikimo riba yra nustatoma kaip 3 x standartinis nuokrypis, gautas darant 10
tusciyjy éminiy serijos analize, padalytas i§ regresijos lygties tiesés krypties koeficiento vertés.

— Laboratorija turi naudoti palyginamuosius etalonus, kad baity galima patikrinti, ar atsakas i etalong atitinka
priimting intervala.

8. Rezultaty ataskaita

Kiek leidzia taikyta analizés metodika, analizés rezultatuose turéty buti atskiry PCDD/F ir PCB giminingy
junginiy koncentracija, kuri pateikiama kaip apatinis, vir§utinis ir vidurinis ribiniai jverciai, siekiant rezultaty
ataskaitoje nurodyti kuo daugiau informacijos ir tuo badu leisti interpretuoti rezultatus pagal konkrecius
reikalavimus.

Ataskaitoje turi biiti nurodytas ir éminio lipidy kiekis bei jy ekstrahavimo metodas.

Turi bati pateikti atskiry vidiniy etalony regeneravimo duomenys, jei regeneravimo vertés yra uz 6 punkte
nurodyto intervalo riby, jei virSijama didZiausia regeneravimo verté ir paprasius visais kitais atvejais.

(")  Dar néra duomeny apie galimybe isigyti rinkini, skirtg biologiniams bandymams, turintiems pakankamag jautrj ir patikimuma,
kad juos baty galima naudoti darant maisto produkty ir pasary éminiy patikra dél reikalaujamos koncentracijos dioksiny buvimo.



