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SMERNICA KOMISIE 2002/69/ES

z 30. jila 2002,

ktorou sa ustanovuji metédy odberu vzoriek a metddy analyzy pre tiradnd kontrolu dioxinov a pre
stanovenie dioxinom podobnych PCB-ov v potravinich

(Text s vyznamom pre EHP)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV,

so zretefom na Zmluvu o zalozeni Eurdpskeho hospodarskeho
spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady 85/591/EHS z 20. decembra 1985,
ktord sa tyka zavedenia metdd spolocenstva pre odoberanie vzo-
riek a analytickych met6d pre monitoring potravin uréenych pre
ludska spotrebu, (*) a najmd na jej ¢lanky 1 a 4,

kedZe:

(1)  Nariadenie Komisie (ES) ¢. 466/2001 (2), naposledy zme-
nené a doplnené nariadenim (ES) ¢. 563/2002 (3) a zme-
nené a doplnené nariadenim Rady (ES) ¢. 2375/2001 (%),
stanovuje najvyssie pripustné koncentrécie pre obsah dio-
xinov a furdnov v ur¢enych potravinach.

(2)  Smernica Rady 89/397/EHS z 14. jina 1989 o tradnej
kontrole potravin (°) ustanovuje vieobecné zdsady usku-
tocriovania kontroly potravin. Smernica Rady 93/99/EHS
z 29. oktébra 1993 o predmete doplnkovych opatreni
tykajacich sa tradnej kontroly potravin (%) zavddza systém
noriem kvality pre laboratéria poverené clenskymi stdtmi
vykondvanim tradnej kontroly potravin.

(3)  Smernica 85/591/EHS stanovila vSeobecné kritéria pre
met6dy odberu vzoriek a analyzy. V ur¢itych pripadoch je
viak potrebné ustanovit presnejsie kritéria afalebo pozia-
davky, ktoré by mali spliiat met6dy analyzy, aby sa zabez-
pecilo, Ze laboratéria pouzivajice metddy analyzy ich
budii uskutocriovat na porovnatelnej tirovni.

(4)  Ustanovenia na odoberanie vzoriek a metddy analyzy boli
ustanovené na zaklade vtedajsej Grovne poznatkov a mozu
byt prisposobené tak, aby zohladnovali pokrok vo vedec-
kej a technologickej tirovni poznatkov.

(5)  Ustanovenia stanovené v tejto smernici sa vztahuji len
na odoberanie vzoriek a analyzu dioxinov a dioxinom
podobnych PCB-ov pre zavedenie nariadenia (ES)
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¢. 466/2001 a netykaju sa stratégie, Grovne a frekvencie
odberu vzoriek, ako boli $pecifikované v prilohdch Il a IV
k smernici Rady 96/23/ES z 29. aprila 1996 o opatreniach
na monitorovanie urcitych latok a ich rezidui v Zivych
zvieratich a Zivo¢isnych produktoch a o zru$eni smernic
85/358/EHS a 86/469/EHS a rozhodnuti 89/187/EHS
a 91/664/EHS (7). Netykaju sa cielenych kritérif pre odo-
beranie vzoriek, ktoré boli ustanovené rozhodnutim Komi-
sie 98/179(ES z 23. februdra 1998, ktorym sa stanovujt
podrobné pravidld dradného odberu vzoriek na monitoro-
vanie urcitych ldtok a ich rezidui v Zzivych zvieratich
a v Zivo¢isnych vyrobkoch (8).

Mal by sa sledovat aktivny pristup na ziskanie komplex-
nych spolahlivych tdajov o pritomnosti dioxinov a dioxi-
nom podobnym PCB-ov v potravindch. Mali by sa preto
stanovit poziadavky, pokial ide o met6dy analyzy, ktoré sa
pouZiji na stanovenie dioxinom podobnym PCB-om
v potravinach.

Mohla by sa pouzit orienta¢nd metdda analyzy s overenou
Siroko akceptovatelnou preukaznostou a vysokou prie-
pustnostou na vyber vzoriek s vyznamnou drovilou
obsahu dioxinov. Uroven obsahu dioxinov v tychto vzor-
kéch musi byt stanovend potvrdzujticimi metédami analy-
zy. Je preto primerané stanovit presne vymedzené poZia-
davky pre potvrdzujice metddy analyzy a minimum
poziadaviek na orientaénti metddu.

Opatrenia ustanovené v tejto smernici sa v stlade so sta-
noviskom Stéleho vyboru pre potravinovy retazec a zdra-
vie zvierat,

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Clanok 1

Clenské stity zabezpecia, ze odoberanie vzoriek pre tradnd
kontrolu tirovne obsahu dioxinov a furdnov a stanovenie tirovne
obsahu dioxinom podobnych PCB-ov v potravinach sa bude
vykonavat v stlade s metédami opisanymi v prilohe L.

() U.v.ESL125,23.5.1996, s. 10.

)

U.v.ESL 65, 5.3.1998, s. 31.
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Cldnok 2

Clenské stéty zabezpecia, Ze priprava vzoriek a metédy ich
analyzy pouzivané pre dradnt kontrolu trovne obsahu dioxinov
a furdnov a stanovenie obsahu dioxinom podobnych PCB-ov
v potravindch budt zodpovedat kritéridm opisanym v prilohe IL

Cldnok 3

Clenské staty prijmt zdkony, iné prévne predpisy a spravne
opatrenia potrebné na dosiahnutie sdladu s touto smernicou
najneskor do 28. februdra 2003. Bezodkladne o tom informuju
Komisiu.

Clenské staty uvedd priamo v prijatych ustanoveniach alebo pri
ich tradnom uverejneni odkaz na tdto smernicu. Podrobnosti
o odkaze upravia ¢lenské 3taty.

Cldnok 4

Téato smernica nadobtida tcinnost 20. den po jej uverejneni
v Uradnom vestniku Eurdpskych spolocenstiev.

Cldnok 5

Této smernica je adresovand ¢lenskym $tatom.

V Bruseli 30. jala 2002

Za Komisiu
David BYRNE

clen Komisie
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PRILOHA I

METODY ODBERU VZORIEK PRE I'JRADNlj KONTROLU E'IROVNE OBSAHU DIOXfNOV
(PCDD/PCDF) A PRE STANOVENIE DIOXINOM PODOBNYCH PCB-OV V NIEKTORYCH
POTRAVINACH

Ciel a pdsobnost

Vzorky urcené pre dradnd kontrolu tirovne obsahu dioxinov (PCDD/PCDEF), ako aj stanovenie obsahu dioxinom
podobnych PCB-ov (') v potravinich sa odoberaji podla nizsie uvedenych metdd. Sthrn takto ziskanych
vzoriek sa povaZuje za reprezentativny zo sibornych doddvok alebo podsibornych dodédvok, z ktorych bol
odobraty. Stlad s najvy$simi povolenymi troviiami obsahu stanovenymi nariadenim Komisie (ES)
¢. 466/2001, ktord urcuje najvyssie povolené irovne obsahu niektorych kontaminujiicich ldtok v potravindch,
sa urcuje na zdklade Grovni obsahu stanovenymi v laboratérnych vzorkach.

Vymedzenie pojmov

Sabornd doddvka: identifikované mnozstvo potraviny dorucené naraz a dradne overené, Ze mé spolo¢né
charakteristiky ako je povod, typ, druh balenia, bali¢, odosielatel alebo znacka. V pripade ryb alebo produktov
z 1yb je porovnatelnd aj velkost ryb.

Podstbornd doddvka: urcéend cast velkého stiboru s ciefom uplatnit metoédu odberu vzoriek z urcenych Casti.
Kazdy podsibor musi byt fyzicky oddeleny a identifikovatelny.

Prirastkovd vzorka: mnozstvo materidlu odobratého z jedného miesta sibornej doddvky alebo podsiibornej

dodavky.

Saborné vzorka: kombinovany stbor vietkych prirastkovych vzoriek odobratych zo sibornej doddvky alebo
podstbornej doddvky.

Laboratérna vzorka: reprezentativna ¢ast/mnozstvo zo stibornej vzorky urcend/-é pre laboratérium.

Tabulka hodnot TEF WHO pre odhad rizika u ludi na zdklade zdverov konferencie Svetovej zdravotnickej organizdcie

v Stokholme, Svédsko, 15.— 18.jina 1997 (Van der Berg a kol. (1998), Faktory ekvivalentnosti toxicity (TEF) pre PCB-y, PCDD-y,
PCDF-y pre Iudi a volne Zijicu zver. Enviromental Health Perspectives, 106(12), 775.)

Pribuznd latka Hodnota TEF Pribuznd latka Hodnota TEF

Dibenzo-p-dioxiny (PCDD-y) Dioxinom podobné PCB-y: nie-orto — PCB-y + mono-orto

— PCB-y
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 Nie-orto — PCB-y
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 00001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1

PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 126 0.1
OCDD 0,0001 PCB 169 0,01
Dibenzofuriny (PCDF-y)
2,3,7,8-TCDF 0,1 Mono-orto — PCB-y
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05 PCB 105 0,0001
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
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 123 0,0001
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 156 0,0005
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01 PCB 157 0,0005
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01

PCB 167 0,00001
OCDF 0,0001

PCB 189 0,0001

Pouzité skratky: T = tetra, Pe = penta, Hx = hexa, Hp = hepta, O = okta, CDF = chlérdibenzofurdn, CB = chlérbifenyl.
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Vseobecné ustanovenia

Persondl

Odoberanie vzoriek vykondva autorizovand kvalifikovand osoba, ako blizsie urcia ¢lenské 3taty.

Materidl k odoberaniu vzoriek

Z kazdej stibornej dodévky urcenej na preskiimanie musia byt vzorky odoberané oddelene.

Preventivne opatrenia

Pocas odberu vzoriek a pripravy laboratérnych vzoriek musia byt vykonané také preventivne opatrenia, ktoré
zabrédnia akymkolvek zmendm, ktoré by mohli ovplyvnit obsah dioxinov a dioxinom podobnych PCB-ov,
nepriaznivo ovplyvnit analytické stanovenie alebo reprezentativnost sibornych vzoriek.

Prirastkové vzorky

Co sa tyka praktickych prirastkovych vzoriek, odoberajt sa z roznych miest sibornej alebo podstibornej
dodévky. Odchylka od tohto postupu sa musi zaznamenat do protokolu ustanoveného v bode 3.8.

Priprava siibornej vzorky

Sabornd vzorka sa vytvdra zjednotenim vsetkych prirastkovych vzoriek. Md aspon 1 kg pokial to nie je
nepraktické, napriklad ked sa vzorka vytvéra z jediného balenia.

Rozdelenie siibornej vzorky na laboratrne vzorky na vykonanie analyzy, ochranné a referencné ticely

Laboratérne vzorky navykonanie analyzy, obchodné [ochranné a referencné ducely sa odoberaju
z homogenizovanej sibornej vzorky s vynimkou toho, ak je to v rozpore s predpismi clenskych $titov
o odoberani vzoriek. Velkost laboratérnych vzoriek na vykonanie analyzy je dostato¢nd na to, aby umoznila
vykonat analyzu aspon dvojmo.

Balenie a preprava siibornych a laboratérnych vzoriek

Kazdd sibornd a laboratdrna vzorka sa umiestni do ¢istého inertného obalu poskytujticeho primerant ochranu
pred zne¢istenim, stratou analytov adsorpciou do vntitornych stien obalu a pred poskodenim pri preprave. Je
potrebné urobit vietky preventivne opatrenia nato, aby sa zabrdnilo zmene zloZenia stibornych
a laborat6rnych vzoriek, ktord by mohla vznikniit pocas prepravy alebo skladovania.

Zatavovanie a oznacovanie stibornych a laboratérmych vzoriek

Kazdd tradne odobratd vzorka sa zatavi na mieste odberu a oznaci v stlade s predpismi ¢lenskych $tatov.
O kazdom odbere vzorick sa vystavi protokol umoziujici jednoznaéne identifikovat kazdi sibornt dodavku
s uvedenim ddtumu a miesta odberu vzoriek a akejkolvek doplnkovej informacie, ktord moze byt ndpomocnd
analytikovi.

Metédy odberu vzoriek

Pouzitd metdda odberu vzoriek zabezpedi, Ze stibornd vzorka je reprezentativna pre danti siborni dodavku
urcenti na kontrolu.

Pocet prirastkovych vzoriek

V pripade mlieka a olejov, pre ktoré sa predpokladd homogénne rozdelenie sledovanych znecistujticich primesi
v ramci danej sibornej dodavky, je postacujiici odber troch prirastkovych vzoriek na kazda sibornd dodavku,
ktoré potom vytvdraju stibornii vzorku. Je potrebné uviest odkaz na ¢islo sabornej dodavky. Pre iné produkty
je minimdlny pocet prirastkovych vzoriek, ktoré sa odoberaji, uvedeny v tabulke 1.

Stbornd vzorka zjednocujtica vietky prirastkové vzorky ma aspon 1 kg (pozri bod 3.5.). Prirastkové vzorky
maji podobni hmotnost. Hmotnost prirastkovej vzorky by mala byt aspon 100 gramov. Hmotnost
prirastkovych vzoriek zdvisi od velkosti zloziek stibornej doddvky. Odchylka od tohto postupu musi byt
zaznamenand do protokolu ustanoveného vbode 3.8. V stlade s ustanoveniami rozhodnutia Komisie
97(747[ES z 27. oktébra 1997, ktorym sa urCujii Grovne a frekvencia pre odoberanie vzoriek ustanovené
v smernici Rady 96/23/ES pre monitorovanie niektorych latok aich rezidui v niektorych Zzivocisnych
produktoch (), velkost vzorky slepacich vajec je aspori 12 vajec (pre velké siborné dodavky, ako aj pre stiborné
dodédvky pozostévajice z individudlnych baleni, tabulka 1 a 2).

U.v. ESL 303, 6.11.1997, 5. 12.
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TABULKA 1

Minimdlny pocet prirastkovych vzoriek odoberanych zo siibornej dodivky

Hmotnost sibornej dodavky (v kg) Minimélny pocet odoberanych prirastkovych vzoriek
<50 3
50 az 500 5
> 500 10

Ak stibornd dodévka pozostéva z individudlnych baleni, potom je pocet balent, ktoré sa odoberti na vytvorenie
subornej vzorky, uvedeny v tabulke 2.

TABULKA 2

Pocet baleni (prirastkovych vzoriek), ktoré sa odoberajii na vytvorenie siibornej vzorky v pripade,
Ze stibornd dodivka pozostdva z individudlnych baleni

Pocet baleni alebo zloZiek v sibornej doddvke Pocet odoberanych baleni alebo zloziek
1az25 1 balenie alebo zlozka
26 az 100 okolo 5 %, najmenej 2 balenia alebo zlozky
> 100 okolo 5 %, najviac 10 baleni alebo zloziek

5. Zhoda stbornej doddvky alebo podsibornej dodavky s blizsim urcenim

Kontrolné laboratérium uskutocni analyzu laboratérnej vzorky urCenej na vykonanie analyzy dvojmo
v pripade, Ze vysledok prvej analyzy je menej ako 20 % pod alebo nad najvysSou povolenou tiroviiou obsahu
a vypocita priemernt hodnotu vysledku. Sibornd dodavka sa povazuje za prijatd, ak vysledok prvej analyzy
je viac ako 20 % pod najvysSou povolenou troviiou obsahu alebo ked bola potrebnd dvojitd analyza, ak
priemernd hodnota vysledku vyhovuje prislusnej najvyssej povolenej trovni obsahu stanovenej v nariadeni (ES)
<. 466/2001.
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PRILOHA I

PRIPRAVA VZORKY A POZIADAVKY NA METODY ANALYZY POUZIVAEJ PRE URADNU KONTROLU
UROVNE OBSAHU DIOXINOV (PCDD/PCDF) A PRE STANOVENIE DIOXINOM PODOBNYCH PCB-OV

V NIEKTORYCH POTRAVINACH

Utel a oblast uplatiiovania

Tieto poziadavky by sa mali uplatiovat, ak si potraviny analyzované pre tGradnt kontrolu Grovne obsahu
dioxinov (polychlérovanych dibenzo-p — dioxinov (PCDD) a polychlérovanych dibenzofurdnov (PCDF)) a pre
stanovenie dioxinom podobnych PCB-ov.

Monitorovanie pritomnosti dioxinov v potravindch sa moze uskutoctiovat stratégiou zahfiajiicou orientacni
metddu, aby sa vyclenili také vzorky, v ktorych je Groven obsahu dioxinov a dioxinom podobnych PCB-ov
menej ako 30 — 40 % pod alebo nad predmetnou droviiou ich obsahu. Obsah dioxinov v tychto vzorkich
s vyznamnymi hodnotami Grovne obsahu je potrebné stanovit/potvrdit potvrdzujiicou metédou.

Orienta¢né met6dy st metddy, ktoré sa pouzivaju na zistenie pritomnosti dioxinov a dioxinom podobnych
PCB-ov v predmetnych drovniach obsahu. Tieto metédy majui kapacitu s vysokou priepustnostou vzoriek
a pouzivaju sa na orienta¢né otestovanie velkého poctu potencidlne pozitivnych vzoriek. St osobitne navrhnuté
tak, aby zabranili chybne negativnym vysledkom.

Potvrdzujice metddy st metddy poskytujiice Gplnii alebo rozsirend informdciu umoznujicu identifikovat
dioxiny a dioxinom podobné PCB-y a jednoznaé¢ne kvantifikovat ich pritomnost v predmetnej tirovni obsahu.

Zaklady analyzy

Pretoze environmentdlne a biologické vzorky (vratane vzoriek potravin) obsahuji vo veobecnosti zloZitti zmes
roznych dioxinom pribuznych ldtok, bola vyvinutd koncepcia faktorov ekvivalentnosti toxicity (TEF)
na umoznenie odhadu rizika. Hodnoty TEF boli stanovené na vyjadrenie koncentrdcii zmesi
2,3,7,8-substituovanych PCDD-ov a PCDF-ov a najnovsie aj niektorych nie-orto — a mono-orto — chlérom
substituovanych PCB-ov, ktoré majt dioxinom podobnii aktivitu v ekvivalentoch toxicity (TEQ) 2,3,7,8-TCDD
(pozri prilohu I pozndmku pod ¢iarou 1).

Koncentrécie jednotlivych ldtok v danej vzorke sa vyndsobia ich prislusnymi hodnotami TEF a ndsledne scitaju,
aby dali celkovii koncentriciu dioxinom podobnych zlicenin vyjadrenych ako TEQ.

Koncepcia horného odhadu vyzaduje pouzitie medze stanovitelnosti prispevku kazdej nekvantifikovanej
pribuznej latky k TEQ.

Koncepcia dolného odhadu vyZzaduje pouzitie nulového prispevku kazdej nekvantifikovanej pribuznej latky
k TEQ.

Koncepcia stredného odhadu vyzaduje pouzitie polovicnej hodnoty medze stanovitelnosti prispevku kazdej
nekvantifikovanej pribuznej latky k TEQ.

Zavizné poziadavky na zabezpecenie kvality pri priprave vzoriek

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

— Vzorky sa musia skladovat a prepravovat v sklenych, hlinikovych, polypropylénovych alebo
polyetylénovych obaloch. Z obalov na vzorky sa musia odstranit zvysky prachu z papiera. Pouzivané sklo
sa oplachuje rozpustadlami, ktoré boli dopredu testované na pritomnost dioxinov.

— Skladovanie a preprava vzorky sa musi uskuto¢iiovat sposobom, ktory zachovéva celistvost potravinovej
vzorky.

— V pripade potreby sa jemné rozomletie a dokladné premiesanie kazdej laboratérnej vzorky uskutocriuje
postupom, ktory preukdzatelne zabezpeci dokonald homogenizdciu (napr. rozomielanie do stupia
schopnosti prechodu 1 mm sitom); vzorky musia byt pred rozomielanim vysusené, ak obsahuju prilis vela
vlhkosti.

— Uskutociiovanie slepej analyzy tak, Ze z tplného postupu analyzy sa vynechd len pridanie vzorky.
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Hmotnost vzorky pouzitej na extrakciu musi byt dostatocnd na splnenie poziadaviek so zretelom
na citlivost.

Existuje mnoZstvo uspokojivych postupov na pripravu Specifickych vzoriek, ktoré sa mozu uplatiovat
na sledované produkty. Musi byt potvrdend opravnenost postupov v silade s medzindrodne prijatymi
usmerneniami.

Poziadavky na laboratérid

Laboratdrid preukazuji schopnost realizovat metddu v rozsahu predmetnej tirovne obsahu, napr. 0,5-, 1-
a 2-ndsobku predmetnej Grovne obsahu s prijatelnym koeficientom varidcie pre opakovand analyzu. Pre
podrobnosti o prijatelnych kritéridch pozri bod 5.

Medza stanovitelnosti pre potvrdzujiicu metédu by mala byt v rozsahu priblizne okolo jednej pitiny
predmetnej trovne obsahu, aby bolo isté, Ze v rozsahu predmetnej trovne obsahu sa ziskajii prijatelné
hodnoty koeficientov varidcie.

Mali by sa uskuto¢novat pravidelné slepé kontrolné a ndmatkové experimenty alebo analyzy kontrolnych
vzoriek (prednostne certifikovanych referenénych materidlov, ak st dostupné) ako opatrenia na internt
kontrolu kvality.

Najlepsi sposob na potvrdenie prislusnosti laboratérii v $pecifickych analyzach je ich tdspesnd Gcast
v medzilaboratérnych $tadidch, ktoré ohodnocujii odbornost laboratérif. Ale ani Gspe$nd tcast
v medzilaboratérnych $tadidch, napr. vzoriek pody alebo odpadovych vod, nepotvrdzuje nevyhnutne
prislusnost aj v oblasti vzoriek potravin alebo krmiv, v ktorych st pritomné mensie Grovne obsahu
znecistujicich ldtok. Preto je povinnd trvald Gcast v medzilaboratrnych stadidch stanovenia dioxinov
a dioxinom podobnych PCB-ov v prislusnych krmivovych/potravinovych matriciach.

V stilade s ustanoveniami smernice 93/99/EHS by mali byt laboratorid akreditované uzndvanou
organizdciou postupujicou v silade s priruckou ISO 58 na zabezpecenie toho, Ze tieto uplatiuji
zabezpecenie analytickej kvality. Laboratérid by mali byt akreditované podla normy ISO/IEC/17025:1999.

Poziadavky, ktorym md vyhovovat analyticky postup pre dioxiny a dioxinom podobné PCB-y

Zdkladné poZiadavky pre prijatelnost analytickych postupov:

Vysokd citlivost’ a nizke limity detekcie. Pre PCDD-y a PCDF-y musia byt detekovatelné mnozstvd v rozsahu
pikogramov TEQ (10~ '? g) z dovodu extrémnej toxicity niektorych z tychto zlGcenin. Je zndme, 7e PCB-y
postacujica medza dokazu v uz nanogramovom rozsahu (10~ ? g). Pre meranie viac toxickych pribuznych
litok — dioxinom podobnych PCB-ov (najmd nie-orto — substituovanych pribuznych latok) vsak musi byt
dosiahnutd rovnakd medza dokazu ako pre PCDD-y a PCDF-y.

Vysokd selektivita (Specificita). Vyzaduje sa rozliSenie pre PCDD-y, PCDF-y a dioxinom podobné PCB-y
z mnozstva inych ldtok, s ktorymi sii spolo¢ne extrahované a pravdepodobne interferujice a ktoré st
pritomné v koncentrécidch aj o niekolko poriadkov vyssich nez tie, ktorych analyty st predmetom zdujmu.
Pre metddy plynovej chromatografie/hmotnostnej spektroskopie (GC/MS) je potrebnd diferencidcia medzi
roznymi pribuznymi ldtkami, tak ako medzi toxickymi (napr. sedemndst 2,3,7,8-substituovanych
PCDD-ov, PCDF-ov a dioxinom podobnych PCB-ov) a ostatnymi pribuznymi latkami. Biologické skasky
by mali byt schopné stanovit hodnoty TEQ selektivne ako stacet PCDD-ov, PCDF-ov a dioxinom podobnych
PCB-ov.

Vysokd spravnost (pravdivost a presnost merania). Stanovenie by malo umoznit spolahlivy odhad skuto¢nych
koncentracii vo vzorke. Je potrebné dosahovat vysokt spravnost (spradvnost merania: blizkost k zhode
medzi vysledkom merania a meranim so skuto¢nou alebo urc¢enou hodnotou z merania), aby sa predislo
odmietnutiu analytického vysledku zo vzorky na zdklade nizkej spolahlivosti odhadu TEQ. Presnost je
vyjadrend pravdivostou (rozdielom medzi priemernou hodnotou z merania analytu v certifikovanom
materidle a certifikovanou hodnotou, vyjadrenym v percentdch z tejto hodnoty) a presnostou (presnost je
zvyCajne vypocitand ako smerodajnd odchylka zahriiujtica opakovatelnost a reprodukovatelnost; indikuje
blizkost k zhode medzi vysledkami ziskanymi uplatiiovanim experimentdlneho postupu niekolkokrit za
predpisanych podmienok).

Orienta¢né met6dy mozu zahfnat biologické skisky a GC/MS metddy; potvrdzujice metddy st met6dy
vysokorozlidovacej  plynovej  chromatografie/vysokorozliovacej — hmotnostnej  spektroskopie
(HRGC/HRMS). Tieto kritéria musia byt v stlade s celkovou hodnotou TEQ:

Orienta¢né met6dy Potvrdzujiice metody
Podiel chybne negativnych <1%
vysledkov
Pravdivost -20%az+20%
Variacny koeficient <30% <15%
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6.

7.1.

Specifické poziadavky na metédy GC/MS, aby boli vyhovujtice na orientaéné a potvrdzovacie tcely

— Na Gplnom zaciatku alebo zapocati analyzy musia byt pridané '’C-oznacené 2,3,7,8-chlérom

substituované interné standardy PCDD/PCDF-ov (a '>C-oznacené interné $tandardy dioxinom podobnych
PCB-ov, ak maju byt stanovované dioxinom podobné PCB-y), napriklad pred extrakciou, aby sa potvrdila
platnost analytického postupu. Pridand musi byt aspon jedna z pribuznych litok pre kazda z tetra- az
oktachlérovanych homologickych skupin pre PCDD/PCDEF-y (a aspon jedna z pribuznych ldtok pre kazda
homologickd skupinu dioxinom podobnych PCB-ov, ak maji byt stanovované dioxinom podobné PCB-y);
alternativne aspori jedna z pribuznych ldtok pre kazdy vybrany ion (v hmotnostnom spektre) s registracnou
funkciou vyuzivany pri monitorovani PCDD/PCDF-ov a dioxinom podobnych PCB-ov. Jednoznacne sa
preferuje, urcite v pripade potvrdzujicich metéd, pouzitie vietkych 17 '*C-oznacenych 2,3,7,8-chlérom
substituovanych internych $tandardov PCDD/PCDF-ov a vietkych 12 '’C-oznacenych internych
Standardov dioxinom podobnych PCB-ov (ak maji byt stanovované dioxinom podobné PCB-y).

Faktory relativnej medze dokazu mozu byt stanovené tiez pre tie pribuzné ldtky, pre ktoré sa nepridali
13C-oznacené analégy, a to pouzitim zodpovedajicich kalibra¢nych roztokov.

Pridanie internych Standardov je povinné pred extrakciou pri potravindch rastlinného povodu a pri
potravindch Zivo¢iSneho povodu obsahujicich menej ako 10 % tuku. Pri potravindch zivocisneho povodu
obsahujicich viac ako 10 % tuku moZzu byt interné Standardy pridané bud pred extrakciou, alebo po
extrakcii tuku. Malo by sa uskuto¢nit primerané overenie efektivnosti extrakcie v zédvislosti na $tddiu,
v ktorom sa priddvajti interné $tandardy a na tom, ¢i sa vysledky uvddzajt vo vztahu k produktu alebo tuku.

Pred GC/MS analyzami musia byt pridané 1 alebo 2 obnovené (ndhradné) standardy.

Potrebnd je kontrola vytaznosti $tandardov. Pre potvrdzujiice metddy, vytaznosti Standardov by mali byt
v intervale od 60 % do 120 %. Nizsie alebo vyssie vytaznosti individudlnych pribuznych latok, najmi
niektorych hepta- alebo oktachlérovanych dibenzodioxinov a dibenzofurdnov, st akceptovatelné za
podmienky, Ze ich prispevok k hodnote TEQ nepresahuje 10 % z celkovej hodnoty TEQ (zaloZenej len iba
na PCDD/PCDF-och). Pre orienta¢né metddy by vytaznost mala byt v intervale od 30 % do 140 %.

Oddelenie dioxinov od interferujtcich chlérovanych zlicenin ako st PCB-y a chlérované difenylétery by
malo byt uskutocnené vhodnymi chromatografickymi postupmi (pokial mozno s florsilovou,
oxido-hlinitou afalebo uhlikovou kol6nou).

Rozdelenie izomérov pomocou plynovej chromatografie by malo byt postacujiice (< 25 % prekrytia pikov
medzi 1,2,3,4,7,8-HxCDF a 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

Stanovenie by sa malo uskuto¢nit podla metédy EPA 1613, revizia B: tetra- az po oktachlérované dioxiny
a furdny pomocou izotopového zriedenia HRGC/HRMS alebo inou metédou s porovnatelnymi kritériami
ucinnosti.

Rozdiel medzi Groviiami obsahu pri koncepcii horného odhadu a dolného odhadu by nemal prekrocit 20 %
pri potravindch so znecistenim dioxinmi okolo 1 pg TEQ WHO/g tuku (zaloZenej iba na PCDD/PCDF-och).
Pre potraviny s nizkym obsahom tuku sa musia uplatiiovat rovnaké poziadavky na drovne obsahu
znecistujucich litok — okolo 1 pg TEQ WHO/g produktu. Pre niZsie tirovne obsahu znecistujicich latok,
napriklad 0,50 pg TEQ WHO/g produktu, rozdiel medzi troviiou obsahu pri koncepcii horného odhadu
a dolného odhadu moze byt v intervale od 25 do 40 %.

Orientaéné met6dy analyzy

Uvod
Pri pouziti orientatnej metddy sa mozu realizovat rozne analytické pristupy: Cisto orientacny pristup
a kvantitativny pristup.

Orientacny pristup

Vysledok zo vzoriek sa porovndva s vysledkami referencnej vzorky s predmetnou droviiou obsahu. Vzorky
s vysledkom mensim nezZ z referen¢nej vzorky sa vyhldsia za negativne, tie s vi¢sim vysledkom sa pokladaji
za pozitivne. PoZiadavky:

— Slepé a referencnd vzorka/-y musia byt zahrnuté do kazdej série testov, ktord je extrahovand a testovand

stcasne za rovnakych podmienok. Referen¢nd vzorka musi jasne preukazat vyssi vysledok v porovnani so
slepou.

Mozu byt zahrnuté dalie referen¢né vzorky s 0,5- a 2-ndsobkom predmetnej irovne obsahu na dokdzanie
zodpovedajticeho vykondvania testu v predmetnom intervale kontroly predmetnej tirovne obsahu.

Pri testovani inych matric musi byt preukdzand vhodnost referencnej vzorky/vzoriek, prednostne
zahrnutim vzoriek vykazujicich podla HRGC/HRMS, Ze obsahuji trovne obsahu TEQ okolo hodnoty
referencnej vzorky alebo este, Ze slepd vzorka nevykazuje tito Groven obsahu.



13[zv. 29 Uradny vestnik Eurépskej tinie

533

7.2.

7.3.

— KedZe interné Standardy nemdzu byt pouzité pri biologickych skaskach, testy opakovatelnosti si velmi
dolezité na ziskanie informdcie o smerodajnej odchylke v ramci jednej série testov. Koeficient varidcie by
mal byt pod 30 %.

— Pri biologickych testoch by pre cielené zliceniny mali byt definované mozné interferencie a najvyssie
tolerovatelné vysledky pre slepé tirovne obsahu.

Kvantitativny pristup

Kvantitativny pristup vyzaduje Standardne zriedené série, dvakrat az trikrat opakované Cistenie a meranie, ako
aj slepé kontroly a kontroly vytaznosti. Vysledok moze byt vyjadreny ako TEQ, vychddzajic z predpokladu,
Ze zliceniny zodpovedné za signdl zodpovedaji TEQ principu. Toto sa moze uskutocnit pouzitim TCDD (alebo
dioxinovo-furdnovej $tandardnej zmesi) na vytvorenie kalibracnej krivky pre vypocet trovne obsahu TEQ
v extrakte a tym aj vo vzorke. Vypocitand hodnota sa ndsledne koriguje podla tdrovne obsahu TEQ vypocitanej
pre slept vzorku (aby sa zahrnuli nedistoty z pouzitych rozpustadiel a chemikalii) a podla vytaznosti
(vypocitaného z tdrovne obsahu TEQ vo vzorke na kontrolu kvality s hodnotou okolo predmetnej trovne
obsahu). Je dolezité poznamenat, Ze Cast strdt vytaznosti moze byt spdsobend matrixovym efektom afalebo
rozdielmi medzi hodnotami TEF z biologickych testov a oficidlnymi hodnotami TEF podla WHO.

Poziadavky na metddy analyzy pouZivané na orientacné testovanie

— Met6dy GC/MS analyzy a biologické skiisky sa mozu pouzit na orientacné testovanie. Pre metddy GC/MS
sti poziadavky, ktoré majt byt naplnené, stanovené v bode 6. Specifické poziadavky pre bunkové biologické
skusky st stanovené v bode 7.3. a pre biologické skasky pomocou stprav v bode 7.4.

— Je potrebnd informécia o pocte chybne pozitivnych a chybne negativnych vysledkov z velkého siiboru
vzoriek pod a nad najvyssou pripustnou tiroviiou obsahu alebo t¢inkujticou tiroviiou obsahu v porovnani
s obsahom TEQ, aky bol stanoveny potvrdzovacou metédou analyzy. Bezny podiel chybne negativnych
vysledkov by mal byt pod 1 %. Podiel chybne pozitivnych vysledkov by mal byt dostato¢ne nizky, aby bolo
vyhodné pouzivat dant orientacnd metddu.

— Pozitivne vysledky musia byt vidy potvrdené potvrdzovacou metédou analyzy (HRGC/HRMS). Okrem
toho vzorky so Sirokym intervalom TEQ hodnot by mali byt potvrdené HRGC/HRMS (priblizne 2 % az 10 %
negativnych vzoriek). Mala by byt dostupnd informdcia o vzdjomnom stlade medzi biologickymi sktiskami
a vysledkami HRGC/HRMS.

Specifické poziadavky na bunkové biologické skiisky

— Pri uskuto¢novani biologickej skasky kazdy prevddzany test vyZzaduje sériu referenc¢nych koncentracif
TCDD alebo dioxinovo-furdnovej zmesi (krivka vysledkov s plnou dévkou s R? > 0.95). Ale na orienta¢né
tcely sa moze pouzit krivka rozsirend o ¢ast s oblastou nizkych drovni obsahu pre analyzu vzoriek s nizkou
droviiou obsahu.

— Na harku kontroly kvality by mala byt uvedena referencnd koncentracia TCDD (priblizne 3-ndsobok medze
stanovitelnosti) pre vystup biologickej sktisky za rovnaky casovy usek. Alternativou moze byt relativny
vysledok referen¢nej vzorky porovnany s kalibra¢nou krivkou TCDD, pretoze vysledok na bunkidch moze
zdvisiet od mnozstva faktorov.

— Grafy kontroly kvality pre kazdy typ referenéného materidlu by sa mali zaznamenavat a overovat, aby sa
ubezpecilo, Ze vysledky si v stlade s uréenymi usmerneniami.

— Najmd v pripade kvantitativnych vypoctov musi pociatocnd cast vysledkov na krivke, zodpovedajiica
zriedenym vzorkdm, ddvat linedrnu zdvislost. Vzorky, ktorych vysledky st nad linedrnou castou krivky,
musia byt zriedené a znova testované. Preto sa odportica naraz testovat aspon tri alebo viac roznych
zriedeni.

— Percento smerodajnej odchylky by nemalo byt nad 15 % pri trojndsobnom urceni pre kazdé zriedenie
vzorky a nie nad 30 % medzi tromi nezdvislymi experimentmi.

— Detekény limit mozZe byt nastaveny ako 3-ndsobok smerodajnej odchylky slepého pokusu s rozptistadlom
alebo vysledku pozadia. Iny pristup vyuZziva vysledok, ktory je nad pozadim (pociato¢ny 5-ndsobny faktor
oproti slepému pokusu s rozpustadlom), vypocitany z dennej kalibracnej krivky. Medza stanovitelnosti
moze byt nastavend ako 5- aZ 6-ndsobok smerodajnej odchylky slepého pokusu s rozpastadlom alebo
vysledku pozadia alebo uplatnenim vysledku, ktory je nad pozadim (pociato¢ny 10-ndsobny faktor oproti
slepému pokusu s rozpustadlom), vypocitany z kalibra¢nej krivky z daného dna.
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7.4.  Specifické poziadavky na biologické skiisky so stipravou (1)
— Musia sa dodrziavat pokyny vyrobcu pre pripravu vzoriek a uskuto¢nenie analyz.
— Testovacie stpravy by sa nemali pouzivat po zdru¢nej dobe.
— Materidly alebo stcasti urcené na pouzitie v inych sipravich by sa nemali pouzivat.

— Testovacie stpravy by sa mali uschovévat v ur¢enom intervale skladovacich teplot a pouzivat pri urenej
pracovnej teplote.

— Detekény limit pre imunologické skiisky je stanoveny ako 3-ndsobok smerodajnej odchylky odvodenej z 10
opakovani analyz slepej vzorky, vydelenej hodnotou smernice linedrnej regresnej zdvislosti.

— Pre testy v laboratoridch by sa mali pouzivat referencné Standardy na overenie, ¢i citlivost k Standardu je
v rdmci prijatelného intervalu.

8. Sprdva o vysledku

Pokial to pouzité analytické postupy umoznujd, analytické vysledky by mali obsahovat Grovne obsahu
jednotlivych PCDD/PCDF a PCB pribuznych litok a mali by byt uvedené podla koncepcie dolného, horného
a stredného odhadu, aby zahfnali ¢o najviac informdcii pri dokladovani vysledkov a aby vdaka tomu
umozniovali vyklad vysledkov podla Specifickych poziadaviek.

Spréva by mala tiez obsahovat informéciu o obsahu tukov vo vzorke, rovnako ako o metdde pouzitej
na extrakciu tukov.

Udaje o vytaznosti jednotlivych internych standardov musia byt spristupnené v pripade, Ze jeho hodnoty lezia
mimo intervalu uvedeného v bode 6, v pripade presiahnutia najvyssej povolenej hodnoty a na poziadanie aj
v ostatnych pripadoch.

()  Doteraz nebola zaznamenand infomdcia o komer¢ne dostupnej stiprave na biologické skasky, ktord by mala dostatoénti medzu
dokazu a spolahlivost na pouzitie pre orientacné testovanie pritomnosti dioxinov vo vyzadovanych trovniach obsahu vo
vzorkich potravin a krmiv.



