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KOMISIJOS IGYVENDINIMO REGLAMENTAS (ES) 2021/808
2021 m. kovo 22 d.

dél maistiniams gyviinams skiriamy farmakologiskai aktyviy medziagy liekany analizés metody
veiksmingumo bei rezultaty aiskinimo ir dél méginiy émimo metody, kuriuo panaikinami
sprendimai 2002/657/EB ir 98/179/EB

(Tekstas svarbus EEE)

EUROPOS KOMISIJA,
atsizvelgdama j Sutartj dél Europos Sajungos veikimo,

atsizvelgdama | 2017 m. kovo 15 d. Europos Parlamento ir Tarybos reglamenta (ES) 2017/625 dél oficialios kontrolés ir
kitos oficialios veiklos, kuri vykdoma siekiant uZtikrinti maisto ir paary srities teisés akty bei gyviiny sveikatos ir gerovés,
augaly sveikatos ir augaly apsaugos produkty taisykliy taikyma, kuriuo i§ dalies keiciami Europos Parlamento ir Tarybos
reglamentai (EB) Nr. 999/2001, (EB) Nr. 396/2005, (EB) Nr. 1069/2009, (EB) Nr. 1107/2009, (ES) Nr. 1151/2012, (ES)
Nr. 652/2014, (ES) 2016/429 ir (ES) 2016/2031, Tarybos reglamentai (EB) Nr. 1/2005 ir (EB) Nr. 1099/2009 bei Tarybos
direktyvos 98/58EB, 1999/74/EB, 2007/43/EB, 2008/119/EB ir 2008/120/EB, ir kuriuo panaikinami Europos Parlamento
ir Tarybos reglamentai (EB) Nr. 854/2004 ir (EB) Nr. 882/2004, Tarybos direktyvos 89/608/EEB, 89/662/EEB, 90/425EEB,
91/496/EEB, 96/23[EB, 96/93/EB ir 97/78/EB bei Tarybos sprendimas 92/438/EEB (Oficialios kontrolés reglamentas) ('),
ypac i jo 34 straipsnio 6 dalj,

kadangi:

(1) Reglamentu (ES) 2017/625 nustatytos oficialios kontrolés ir kitos oficialios veiklos, kurig valstybiy nariy
kompetentingos institucijos vykdo siekdamos patikrinti, ar laikomasi Sajungos teisés akty, inter alia, maisto saugos
srityje visais gamybos, perdirbimo ir platinimo etapais, taisyklés. Jame nustatytos konkrecios medziagy, dél kuriy
naudojimo gali atsirasti lickany maiste ir paSaruose, oficialios kontrolés taisyklés, taip pat nustatomi bendrieji
meéginiy émimo, laboratoriniy analiziy ir tyrimy vykdant oficialia kontrole ir kita oficialia veikla metody
reikalavimai;

(2)  Komisijos sprendime 2002/657/EB () nustatyti analizés metody veiksmingumo ir tam tikry medziagy bei jy liekany
gyvy gyviny organizmuose ir gyviininés kilmés produktuose analizés rezultaty aiskinimo reikalavimai, o Komisijos
sprendime 98/179/EB (}) nustatytos i$samios méginiy, skirty tam tikry medziagy ir jy lickany gyvy gyviny
organizmuose ir gyviininés kilmés produktuose monitoringui vykdyti, oficialaus émimo taisyklés. Abu sprendimai
buvo priimti remiantis Tarybos direktyva 96/23[EB (%), kuri buvo panaikinta Reglamentu (ES) 2017/625.
Atsizvelgiant | naujus mokslo pokycius, tas taisykles reikéty atnaujinti ir jtraukti { Reglamente (ES) 2017/625
nustatytg oficialios kontrolés sistema;

(3)  pagal Sprendimo 2002/657[EB 1 straipsnio 2 dalj tas sprendimas netaikomas medziagoms, kurioms kituose
Sgjungos teisés aktuose nustatytos grieztesnés taisyklés. Sios medziagos yra maisto produktuose aptinkami
mikotoksinai, maisto produktuose aptinkami dioksinai ir dioksiny tipo polichlorintieji bifenilai (PCB) ir maisto
produktuose aptinkami $vinas, kadmis, gyvsidabris ir benzo(a)pirenas. Mikotoksinai maisto produktuose turi atitikti
reikalavimus, iSdéstytus Komisijos reglamente (EB) Nr. 401/2006 (°), nustatanciame éminiy émimo ir analizés
metodus, skirtus oficialiai mikotoksiny kiekio maisto produktuose kontrolei. Komisijos reglamentas (ES)
2017/644 (%), kuriuo nustatomi éminiy émimo ir analizés metodai, taikomi vykdant dioksiny, dioksiny tipo PCB ir

() OLL95,201747,p.1.

() 2002 m. rugpjicio 14 d. Komisijos sprendimas 2002/657/EB dél Tarybos direktyvos 96/23/EB nuostaty dél analizés metody
tinkamumo ir rezultaty aiskinimo jgyvendinimo (OL L 221, 2002 8 17, p. 8).

() 1998 m. vasario 23 d. Komisijos sprendimas 98/179/EB, nustatantis i§samias méginiy, skirty tam tikry medziagy ir jy likuciy gyvuose
gyvinuose ir gyvininés kilmés produktuose monitoringui vykdyti, oficialaus émimo taisykles (OL L 65, 1998 3 5, p. 31).

() 1996 m. balandzio 29 d. Tarybos direktyva 96/23/EB dél kai kuriy medziagy ir jy likuciy gyvuose gyviinuose ir gyvininés kilmeés
produktuose monitoringo priemoniy, panaikinanti Direktyvas 85/358/EEB ir 86/469/EEB bei Sprendimus 89/187/EEB ir 91/664 EEB
(OLL 125,1996 5 23, p. 10).

() 2006 m. vasario 23 d. Komisijos reglamentas (EB) Nr. 401/2006, nustatantis éminiy émimo ir analizés metodus, skirtus oficialiai
mikotoksiny kiekio maisto produktuose kontrolei (OL L 70, 2006 3 9, p. 12).

() 2017 m. balandzio 5 d. Komisijos reglamentas (ES) 2017/644, kuriuo nustatomi éminiy émimo ir analizés metodai, taikomi vykdant
dioksiny, dioksiny tipo PCB ir ne dioksiny tipo PCB koncentracijos tam tikruose maisto produktuose kontrolg, ir panaikinamas
Reglamentas (ES) Nr. 589/2014 (OLL 92,2017 4 6, p. 9).
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ne dioksiny tipo PCB koncentracijos tam tikruose maisto produktuose kontrolg, taikomas dioksiny ir dioksiny tipo
PCB atveju. Méginiy émimo ir analizés vykdant oficialig $§vino, kadmio, gyvsidabrio ir benzo(a)pireno maisto
produktuose kontrole nuostatos yra isdéstytos Komisijos reglamente (EB) Nr. 333/2007 ());

(4)  siekiant aiskumo ir teisinio tikrumo, nuostatas, taikomas farmakologiskai aktyviy medziagy méginiy émimui ir
analizei, tikslinga sujungti j vieng teisés aktg, kaip maisto produktuose esan¢iy mikotoksiny, dioksiny, dioksiny tipo
PCB, $vino, kadmio, gyvsidabrio ir benzo(a)pireno atveju;

(5)  todél sprendimai 98/179/EB ir 2002/657 [EB turéty bati panaikinti ir pakeisti $iuo reglamentu;

(6)  pagal Europos Parlamento ir Tarybos reglamentg (EB) Nr. 1831/2003 (%) kokcidiostatai ir histomonostatai gali biiti
naudojami kaip pasary priedai, todél Komisijos reglamentas (EB) Nr. 152/2009 (°), kuriuo nustatomi oficialiai
pasary kontrolei taikytini Bendrijos éminiy émimo ir analizés metodai, yra taikomas analizuojant jy kiekj pasaruose.
Tadiau $is reglamentas turéty bati taikomas, kai pasarai analizuojami atliekant tolesnius veiksmus tikrinant
reikalavimy neatitinkanciy méginiy $altinj jtariamo ar nustatyto taikytiny farmakologiskai aktyviy medziagy, kurias
leidZiama naudoti veterinariniuose vaistuose ar kaip pasary priedus, naudojimo ar liekany Sajungos taisykliy arba
draudziamy ar neleidZiamy naudoti farmakologiskai aktyviy medziagy naudojimo ar liekany Sgjungos taisykliy
nesilaikymo atvejais;

(7)  siekiant uztikrinti oficialios farmakologiskai aktyviy medziagy liekany kontrolés ir kitos oficialios veiklos testinumg
ir siekiant i$vengti poreikio pakartotinai validuoti visus metodus i§ karto, metodai, kurie buvo validuoti iki io
reglamento jsigaliojimo dienos, gali biti toliau taikomi ribotg laikotarpi, laikantis Sprendimo 2002/657/EB I priedo
2 ir 3 punkty reikalavimy. Todél tikslinga valstybéms naréms suteikti pakankamai laiko Siame reglamente
nustatytiems reikalavimams pritaikyti visiems analizés metodams;

(8)  siame reglamente nustatytos priemonés atitinka Augaly, gyviiny, maisto ir pasary nuolatinio komiteto nuomong,

PRIEME S| REGLAMENTA;:

1 straipsnis

Dalykas ir taikymo sritis

Siuo reglamentu nustatomos farmakologiskai aktyviy medziagy liekany gyvy maistiniy gyviiny organizmuose, jy kiino
dalyse ir skysciuose, ekskrementuose, audiniuose, gyvininiuose produktuose, $alutiniuose gyviininiuose produktuose,
pasaruose ir vandenyje analizés metody, naudojamy méginiams imti ir laboratoriniam tyrimui atlikti, taisyklés. Jame taip
pat nustatytos $iy laboratoriniy tyrimy analitiniy rezultaty aiskinimo taisyklés.

Sis reglamentas taikomas oficialiai kontrolei, kuria siekiama patikrinti, ar laikomasi reikalavimy dél farmakologiskai aktyviy
medziagy liekany buvimo.

() 2007 m. kovo 28 d. Komisijos reglamentas (EB) Nr. 333/2007, kuriuo nustatomi méginiy émimo ir analizés metodai vykdant
mikroelementy ir perdirbant maistg susidaranciy tersaly koncentracijos maisto produktuose kontrolg (OL L 88, 2007 3 29, p. 29).

() 2003 m. rugséjo 22 d. Europos Parlamento ir Tarybos reglamentas (EB) Nr. 1831/2003 dél priedy, skirty naudoti gyviiny mityboje (OL
L 268,2003 10 18, p. 29).

(®) 2009 m. sausio 27 d. Komisijos reglamentas (EB) Nr. 152/2009, nustatantis oficialiai pasary kontrolei taikytinus Bendrijos éminiy
émimo ir analizés metodus (OL L 54, 2009 2 26, p. 1).
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2 straipsnis
Terminy apibréZtys

Siame reglamente vartojamy terminy apibréztys nustatytos Komisijos deleguotojo reglamento (ES) 2019/2090 ()
2 straipsnyje, Komisijos reglamente (ES) 2019/1871 ("), Europos Parlamento ir Tarybos reglamento (EB) Nr. 470/2009 ()
2 straipsnyje ir Tarybos reglamente (EEB) Nr. 315/93 (V).

Kity vartojamy terminy apibréztys:

1) absoliucioji i$gava — analités analizés proceso galutinio etapo iSeiga, padalyta i§ analités kiekio pirminiame méginyje,
iSreiksta procentais;

2) tikslumas — tyrimo rezultato ir priimtinos tikrosios pamatinés vertés panaumas, nustatomas nustacius teisinguma ir
glauduma (*%);

3) pirmosios rusies klaida — tikimybé, kad istirtas méginys yra neigiamas, nors buvo gautas teigiamas matavimo
rezultatas;

4)  analité — analizuojamos sistemos komponentas;

5) leidziama naudoti medziaga — farmakologiskai aktyvi medzZiaga, kurig leidZiama naudoti maistiniams gyviinams pagal
Europos Parlamento ir Tarybos direktyva 2001/82/EB (¥*);

6) antrosios riisies klaida — tikimybé, kad istirtas méginys yra teigiamas, nors buvo gautas neigiamas matavimo rezultatas;
7)  sistemingoji paklaida — skirtumas tarp apskaiciuotosios tyrimy rezultato vertés ir priimtinos pamatinés vertés;

8) kalibravimo etalonas — atsekama matavimy nuoroda, kuria isreiskiamas dominancios medziagos kiekis, jo verte
susiejus su pamatine baze;

9) sertifikuotoji pamatiné medziaga (SPM) — pamatiné medziaga, prie kurios pridedami igaliotosios jstaigos i§duoti
dokumentai, kuriuose, taikant galiojancias procediiras, pateikiama viena ar daugiau nurodyty savybiy verCiy ir susijes
neapibréztumas bei susietumas (*°);

10) kochromatografija — metodas, pagal kurj nezZinoma medziaga dedama ant chromatografinio padéklo kartu su vienu ar
daugiau Zinomy junginiy, tikintis, kad nezinomy ir Zinomy medZziagy santykiné elgsena padés nustatyti nezinoma
medZiaga;

11) jungtinis lyginamasis tyrimas — to (-y) paties (-iy) méginio (-iy) analizavimas tuo padiu metodu norint nustatyti to
metodo veiksmingumo poZzymius skirtingose laboratorijose; tokiu tyrimu galima apskaiciuoti atsitikting matavimo
paklaida ir laboratorijos sistemingaja paklaida;

(*) 2019 m. birzelio 19 d. Komisijos deleguotasis reglamentas (ES) 2019/2090, kuriuo Europos Parlamento ir Tarybos reglamentas (ES)
2017/625 papildomas jtariamo ar nustatyto taikytiny farmakologiskai aktyviy medziagy, kurias leidZziama naudoti veterinariniuose
vaistuose ar kaip pasary priedus, naudojimo ar liekany Sajungos taisykliy arba draudziamy ar neleidZiamy naudoti farmakologiskai
aktyviy medziagy naudojimo ar liekany Sajungos taisykliy nesilaikymo atvejais (OLL 317, 2019 12 9, p. 28).

(") 2019 m. lapkric¢io 7 d. Komisijos reglamentas (ES) 2019/1871 dél gyvaniniuose maisto produktuose aptinkamy neleidZiamy
farmakologiskai aktyviy medziagy kontrolés atskaitos tasky, kuriuo panaikinamas Sprendimas 2005/34/EB (OL L 289, 2019 11 8,
p- 41).

(") 2009 m. geguzés 6 d. Europos Parlamento ir Tarybos reglamentas (EB) Nr. 470/2009, nustatantis Bendrijos farmakologiskai aktyviy
medziagy leistiny liekany kiekiy nustatymo gyvininés kilmeés maisto produktuose tvarka, panaikinantis Tarybos reglamenta (EEB)
Nr. 2377/90 ir i§ dalies keiciantis Europos Parlamento ir Tarybos direktyvq 2001/82/EB ir Europos Parlamento ir Tarybos reglamenta
(EB) Nr. 726/2004 (OL L 152, 2009 6 16, p. 11).

(") 1993 m. vasario 8 d. Tarybos reglamentas (EEB) Nr. 315/93, nustatantis Bendrijos procedairas dél maisto tersaly (OLL 37,1993 213,
p- 1).

() 1SO 3534-1: 2006 ,Statistika. Aiskinamasis Zodynas ir simboliai. 1 dalis. Bendrieji statistikos terminai ir tikimybiy terminai“
(1 skyrius).

() 2001 m. lapkricio 6 d. Europos Parlamento ir Tarybos direktyva 2001/82/EB dél Bendrijos kodekso, reglamentuojancio veterinarinius
vaistus (OL L 311, 2001 11 28, p. 1).

(') JCGM 200:2008, International vocabulary of metrology — Basic and general concepts and associated terms (VIM), Third Edition 2008
(Tarptautinis metrologijos Zodynas — Pagrindinés ir bendrosios savokos ir susij¢ terminai (VIM), treciasis leidimas, 2008 m.): https:/|
www.iso.org/sites[JCGM/VIM-JCGM200.htm (Chapter 5 Measurement standards (Etalons) (5 skyrius. Matavimo etalonai).
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12) patvirtinamasis metodas — metodas, suteikiantis visg ar papildoma informacija, pagal kurig galima neabejotinai
identifikuoti medziaga, o prireikus nustatyti jos kiekj vienu i$ $iy budy:

a) esant didZiausiai leidZiamai liekany koncentracijai arba didZiausiai leidZiamy naudoti medziagy koncentracijai;

b) uzdrausty arba neleidziamy naudoti medziagy, kuriy kontrolés atskaitos taskas (KAT) nustatytas, koncentracijai
esant lygiai kontrolés atskaitos taskui;

) esant kiek praktiskai jmanoma mazesnei draudziamos arba neleidziamos naudoti medZiagos, kurios kontrolés
atskaitos taskas nenustatytas, koncentracijai;

13) aprépties faktorius (k) — skaicius, kuriuo iSreiskiamas pageidaujamas pasikliovimo lygis ir kuris siejamas su i$pléstine
matavimo neapibréztimi;

14) patvirtinimo sprendimo riba (CCa) — riba, kurig pasiekus arba virsijus galima pirmosios risies klaidos patikimumu
spresti, kad méginys yra teigiamas, o verté 1 — a reiskia statistinj patikimuma procentais, kad buvo virsyta leistina riba;

15) atrankinés patikros aptikimo geba (CCp) — maZiausias analités kiekis, kurj su f paklaidos tikimybe galima aptikti arba
nustatyti meginyje:

a) draudziamy arba neleidziamy naudoti veikliyjy medziagy atveju CCf yra tokia maziausia koncentracija, kuriai
esant tuo metodu 1 — [ statistiniu patikimumu galima aptikti arba nustatyti méginius, kuriuose yra draudziamy ar
neleidziamy naudoti medziagy liekany;

b) leidZiamy naudoti medziagy atveju CCP yra tokia koncentracija, kuriai esant tuo metodu 1 — B statistiniu
patikimumu galima aptikti maZesne nei ribinis leistinas kiekis koncentracija;

16) sodrinta méginio medziaga — méginys, i kurj pridétas tam tikras Zinomas kiekis analités, kurig reikia aptikti arba
nustatyti;

17) tarplaboratorinis lyginamasis tyrimas — to (-y) paties (-iy) méginio (-iy) tyrimy organizavimas, atlikimas ir jvertinimas
dviejose ar daugiau laboratorijy i§ anksto nustatytomis sglygomis tyrimo tinkamumui nustatyti, atliekamas kaip
jungtinis lyginamasis arba tyrimo kokybés patikrinimo tyrimas;

18) vidinis etalonas (VE) — méginyje nesanti medziaga, kurios fizinés ir cheminés savybés yra kiek jmanoma panasesnés i
tos analités, kurig reikia identifikuoti ir kurios kiekj reikia nustatyti;

19) dominantis lygis — medziagos ar analités koncentracija méginyje, kuri yra svarbi nustatant medziagos atitikimga teisés
akty reikalavimams, kiek tai susije su:

a) didziausia leidziama lickany koncentracija arba didZiausia leidZiamy naudoti medZiagy koncentracija pagal
Komisijos reglamenta (EB) Nr. 124/2009 (V) ir Komisijos reglamenta (ES) Nr. 37/2010 (*%);

b) uzdrausty arba neleidZziamy naudoti medziagy, kuriy kontrolés atskaitos taskas nustatytas pagal Reglamenta (ES)
2019/1871, kontrolés atskaitos tasku;

¢) kiek praktiskai jmanoma maZesne draudziamos arba neleidziamos naudoti medziagos, kurios kontrolés atskaitos
taskas nenustatytas, koncentracija;

20) Zemiausiasis kalibruotas lygis (ZKL) — maziausia koncentracija, kuriai esant matavimo sistema buvo sukalibruota;
21) matrica — medziaga, i§ kurios paimamas méginys;

22) matricos poveikis — analizés reakcijos skirtumas tarp tirpiklyje iStirpusio etalono ir matricg atitinkancio etalono be
pataisos naudojant vidinj etalong arba su pataisa naudojant vidinj etalona;

(") 2009 m. vasario 10 d. Komisijos reglamentas (EB) Nr. 1242009, nustatantis didZiausig leidZziama kokcidiostaty arba histomonostaty
koncentracija maisto produktuose, atsirandancig dél nei$vengiamy $iy medziagy liekany netiksliniuose pasaruose (OL L 40,
2009211, p. 7).

(**) 2009 m. gruodzio 22 d. Komisijos reglamentas (ES) Nr. 37/2010 dél farmakologiskai aktyviy medziagy, jy klasifikacijos ir didziausios
leidZiamosios koncentracijos gyviininiuose maisto produktuose (OL L 15, 2010 1 20, p. 1).
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23) matricg atitinkantis etalonas — tus¢ioji analités neturinti matrica, j kuria, esant tam tikram koncentracijos verciy
intervalui, po méginio apdorojimo pridedama analités;

24) matrica sodrintas etalonas — tuscioji analités neturinti matrica, kuri prie§ ekstrahavimg tirpikliu ir méginiy apdorojima
analités prisodrinama esant jvairioms koncentracijoms;

25) matuojamasis dydis — konkretus matuojamas dydis;

26) matavimo neapibréztis — su matavimo rezultatu susijes ne neigiamas parametras, kuriuo apibiidinama verciy, kurias
galima pagristai priskirti matuojamam dydziui, sklaida, remiantis naudojama informacija;

27) veiksmingumo kriterijai — veiksmingumo poZymio reikalavimai, pagal kuriuos galima spresti, ar analizés metodas yra
tinkamas numatomam naudojimui ir ar jj taikant gaunami patikimi rezultatai;

28) glaudumas — nepriklausomy tyrimy rezultaty, gauty pagal nurodytas salygas, pana§umas, iSreiskiamas kaip tyrimo
rezultaty standartinis nuokrypis arba variacijos koeficientas;

29) kokybinis metodas — toks analizés metodas, kuriuo medziaga arba medziagy grupé aptinkama arba identifikuojama
pagal jos chemines, biologines ar fizines savybes;

30) kiekybinis metodas — toks analizés metodas, kuriuo medziagos kiekis ar masés dalis nustatomi taip, kad juos bty
galima i§reiksti atitinkamy vienety skaitmenine verte;

31) iSgava — pagal iSgava pakoreguotas analités kiekis, padalytas i§ sodrintos analités kiekio matricos méginyje, iSreikstas
procentais;

32) iSgavos pataisa — vidiniy etalony naudojimas, matricos kalibravimo kreivés naudojimas, taip pat iSgavos pataisos
koeficiento naudojimas ir $iy metody derinys;

33) pamatiné medZiaga — pakankamai vienalyté ir stabili vienos ar keliy nurodyty savybiy atzvilgiu medziaga, kuri, kaip
nustatyta, yra tinkama naudoti matavimo procese arba tiriant vardines savybes (**).

34) santykinis matricos poveikis — analizés reakcijos skirtumas tarp tirpiklyje istirpusio etalono ir matricg atitinkancio
etalono be pataisos naudojant vidinj etalong arba su pataisa naudojant vidinj etalona;

35) pakartojamumas — glaudumas sglygomis, kai praéjus nedideliam laiko tarpui toje pacioje laboratorijoje tas pats
operatorius, taikydamas tg patj metods, tyrimui naudodamas tapacius meéginius ir ta pacig jranga, gauna atskiry
tyrimy rezultatus;

36) atkuriamumas - glaudumas salygomis, kuriomis tyrimy rezultatai gaunami skirtingose laboratorijose, dirbant
skirtingiems operatoriams, naudojant skirtingg jranga, taikant tg patj metoda ir tiriant tapacius méginius (*°);

37) atsparumas — analizés metodo jautrumas eksperimentiniy salygy, kurioms esant metoda galima taikyti pagal
nurodymus arba su nurodytais nedideliais pakeitimais, pokyciams;

38) atrankinis metodas — tyrimo metodas, naudojamas tikrinti medZiagas ar medziagy klase dominanciu lygiu;

39) atrankinés patikros tiksliné koncentracija (STC) — uz CCP mazZesné arba jai lygi koncentracija, kuriai esant atlikus
atrankinj matavima méginys laikomas galimai abejotinu ,teigiamu atrankinés patikros rezultatu” ir dél to atlickamas
patvirtinamasis tyrimas;

40) atrankumas — metodo geba i$skirti matuojamg analite ir kitas medZiagas;

41) vienos laboratorijos tyrimas arba vietinis validavimas — analitinis tyrimas, kurj atlieka viena laboratorija, taikydama
vieng metodg tai paciai arba skirtingoms tirlamosioms medziagoms tirti skirtingomis salygomis ir pagristai ilgais
laiko tarpais;

(") Maisto kodekso komisija, Jungtiniy Tauty Maisto ir Zemés Gikio organizacija, Pasaulio sveikatos organizacija, ,Analiziy terminijos
gairés* (CAC/GL 72-2009).

(*) ISO 5725-1:1994 ,Matavimo metody tikslumas (teisingumas ir glaudumas) ir jvertinimo rezultatai. 1 dalis. Bendrieji principai ir
apibrézimai* (3 skyrius).
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42) etalono pridéjimo metodas — procediira, pagal kurig viena méginio dalis analizuojama tokia, kokia yra, o j kitas
tiriamgasias dalis pries analiz¢ pridedamas tam tikras Zinomas kiekis etaloninés analités;

43) etaloniné analité — Zinomos ir patvirtintos sudéties bei grynumo analité, skirta naudoti kaip analizés etalonas;
44) medziaga — pastovios sudéties medZiaga, kuriai biidingos ja sudarancios dalys ir tam tikros fizinés savybés;
45) tiriamoji dalis — i§ méginio paimtas medziagos kiekis atlikti tyrimg ar steb¢jima;

46) teisingumas — didelés tyrimy rezultaty serijos vertés vidurkio panasumas i priimting pamating verte;

47) vienetai — standarte ISO 80000 (*') ir Direktyvoje 80/181/EEB (*) aprasyti vienetai;

48) validavimas — jrodymas istiriant ir akivaizdziy jrodymy to, kad yra jvykdyti atitinkami tam tikros naudojimo paskirties
reikalavimai (*%), pateikimas atliekant vienos laboratorijos arba jungtinj lyginamajj tyrima;

49) atkuriamumas laboratorijoje arba tarpinis glaudumas (vidinis atkuriamumas) — matavimo glaudumas vienos
laboratorijos salygomis konkrecioje laboratorijoje.

3 straipsnis

Analizés metodai

Valstybés narés uztikrina, kad pagal Reglamento (ES) 2017/625 34 straipsnj paimti méginiai biity analizuojami taikant
metodus, atitinkancius Siuos reikalavimus:

1) jie yra dokumentuoti tyrimy instrukcijose, pageidautina pagal standarto ISO 78-2:1999 ,Chemija. Standarty sandara.
2 dalis. Cheminés analizés metodai (**)* priedus;

2) jie atitinka $io reglamento I priedo 1 skyriuje nustatytus analizés metody veiksmingumo kriterijus ir kitus reikalavimus;
3) jie buvo validuoti pagal $io reglamento I priedo 2 ir 4 skyriuose nustatytus reikalavimus;

4) jie leidzia uztikrinti Reglamente (ES) 2019/1871 nustatyty kontrolés atskaitos tasky taikyma, nustatyti draudziamy ir
neleidziamy naudoti medziagy buvima ir uZztikrinti, kad baty laikomasi didZiausiy leidZiamyjy koncentracijy (DLK),
nustatyty remiantis Reglamentu (EEB) Nr. 315/93 ir Reglamentu (EB) Nr. 124/2009, ir didZiausiy leidziamyjy liekany
koncentracijy (DLLK), nustatyty remiantis reglamentais (EB) Nr. 1831/2003 ir (EB) Nr. 470/2009.

4 straipsnis

Kokybés kontrolé

Valstybés narés uztikrina pagal Reglamenta (ES) 2017/625 atlikty tyrimy rezultaty kokybe, visy pirma stebédamos tyrimus
arba kalibravimo rezultatus pagal standartg ISO/IEC 17025:2017 ,Tyrimy, bandymy ir kalibravimo laboratorijy
kompetencijai keliami bendrieji reikalavimai“ ir pagal kokybés kontrolés atliekant jprasting analizg reikalavimus, nustatytus
Sio reglamento I priedo 3 skyriuje.

(*) 1SO 80000-1:2009 ,Dydziai ir vienetai. 1 dalis. Bendrieji dalykai“ ([vadas).

(*») 1979 m. gruodzio 20 d. Tarybos direktyva 80/181/EEB dél valstybiy nariy jstatymy, susijusiy su matavimo vienetais, suderinimo ir
Direktyvos 71/354/EEB panaikinimo (OL L 39, 1980 2 15, p. 40).

(**) ISOJIEC 17025:2017 ,Tyrimy, bandymy ir kalibravimo laboratorijy kompetencijai keliami bendrieji reikalavimai“ (3 skyrius).

(*) 1SO 78-2:1999 ,Chemija. Standarty sandara. 2 dalis. Cheminés analizés metodai“ (priedai).
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5 straipsnis
Rezultaty aiskinimas
1. Analizés rezultatas laikomas teigiamu, jei jis yra lygus patvirtinimo sprendimo ribai (CCa) arba ja virsija.

2. Leidziamy naudoti medziagy, kuriy DLLK ir DLK nustatytos, patvirtinimo sprendimo riba (CCa) yra koncentracija,
kurig pasiekus arba virsijus galima 1 — a skaitinés vertés statistiniu patikimumu nustatyti, kad buvo vir$yta leistina riba.

3. Neleidziamy naudoti, draudziamy medziagy arba leidZiamy naudoti medziagy, kuriy DLLK ir DLK konkre¢iose
rasyse arba produkte nebuvo nustatytos, patvirtinimo sprendimo riba (CCa) yra Zemiausias koncentracijos lygis, kuriam
esant 1 — a skaitinés vertés statistiniu patikimumu biity galima teigti, kad esama batent tos analités.
4. Neleidziamy naudoti arba uzdrausty farmakologiskai aktyviy medziagy pirmosios rusies klaida yra ne didesné kaip
1 %. Visy kity medziagy pirmosios risies klaida yra ne didesné kaip 5 %.

6 straipsnis

Méginio émimo metodai

Valstybés narés uztikrina, kad méginiai bty imami, tvarkomi ir Zenklinami pagal $io reglamento II priede nustatytus
i§samius méginiy émimo metodus.

7 straipsnis

Panaikinimas ir pereinamojo laikotarpio priemonés

Sprendimai 2002/657EB ir 98/179/EB panaikinami nuo $io reglamento jsigaliojimo dienos.

Tadiau iki 2026 m. birZelio 10 d. Sprendimo 2002/657EB I priedo 2 ir 3 punktuose nustatyti reikalavimai toliau taikomi
metodams, kurie buvo validuoti iki $io reglamento isigaliojimo dienos.

8 straipsnis
Isigaliojimas

Sis reglamentas jsigalioja dvidesimta dieng po jo paskelbimo Europos Sgjungos oficialiajame leidinyje.

Sis reglamentas privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Briuselyje 2021 m. kovo 22 d.

Komisijos vardu
Pirmininké
Ursula VON DER LEYEN
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I PRIEDAS

1 SKYRIUS
ANALIZES METODU VEIKSMINGUMO KRITERIJAI IR KITI REIKALAVIMAI
1.1. Atrankiniy metody reikalavimai

1.1.1.  Tinkamy atrankiniy metody kategorijos

Kaip tinkami atrankiniai metodai taikomi kokybiniai, pusiau kiekybiniai arba kiekybiniai metodai.

1.1.2.  Biologiniy, biocheminiy arba fiziniy ir cheminiy atrankiniy metody reikalavimai

Draudziamy ar neleidziamy naudoti medziagy CCp yra kiek praktiskai jmanoma mazesné ir bet kuriuo atveju
maZesné uz cheminiy medziagy, kuriy kontrolés atskaitos taskai (KAT) nustatyti pagal Reglamentg (ES)
2019/1871, KAT.

Leidziamy naudoti farmakologiskai aktyviy medziagy CC[ yra maZesné uz DLLK arba DLK.

Atrankinei patikrai galima naudoti tik tokius analizés metodus, kurie yra validuoti ir kuriy neteisingy sprendimy
dél neigiamo rezultato koeficientas yra ne didesnis kaip 5 % (antrosios riiSies klaida), o tai patvirtina dokumentai,
kuriuos galima patikrinti. Jei gaunamas abejotinas teigiamas rezultatas, jis patikrinamas patvirtinamuoju metodu.

Kiekybiniai atrankos metodai, naudojami ir atrankinei patikrai, ir patvirtinimui, atitinka tuos pacius tikslumo,
intervalo ir glaudumo reikalavimus, kaip aprasyta 1.2.2.1 ir 1.2.2.2 skirsniuose.

1.2. Patvirtinamyjy metody reikalavimai

1.2.1.  Specialieji patvirtinamyjy metody reikalavimai

Draudziamy arba neleidZiamy naudoti medziagy CCa yra mazesné kiek praktiskai jmanoma. Draudziamy arba
neleidziamy naudoti medziagy, kuriy KAT nustatytas pagal Reglamenta (ES) 2019/1871, CCa yra maZesné uz
kontrolés atskaitos taskg arba jam lygi.

Leidziamy naudoti medziagy CCa yra didesné nei DLLK arba DLK, bet kuo artimesné.

Patvirtinimui galima naudoti tik tokius analizés metodus, kurie yra validuoti ir kuriy neteisingy sprendimy dél
teigiamo rezultato koeficientas (pirmosios rusies klaida) yra ne didesnis kaip 1 % draudziamy ar neleidZziamy
naudoti medziagy arba ne didesnis kaip 5 % leidZiamy naudoti medziagy atveju.

Taikant patvirtinamuosius metodus gaunama informacijos apie struktiiring cheming analités sandara. Todél vien
chromatografine analize pagristy patvirtinamyjy metody, nenaudojant spektrografinés masés detekcijos, netinka
taikyti kaip draudziamy ar neleidZiamy naudoti farmakologiskai aktyviy medziagy patvirtinamyjy metody. Jeigu
masiy spektrometrija netinkama leidZiamoms naudoti medziagoms, galima taikyti kitus metodus, pvz., HPLC-
DAD ir -FLD arba jy derinij.

Kai reikalaujama pagal patvirtinamajj metoda, tinkamo vidinio etalono pridedama i tiriamaja dalj pradedant
isskyrimo procediira. Naudojamos stabiliais izotopais Zymétos analités formos, kurios ypac tinka spektrometrinei
masés detekcijai, arba labai panasios i analite sandaros analoginiai junginiai (atsiZvelgiant i tai, kuriuos lengviau
gauti). Kai tinkamu vidiniu etalonu naudotis negalima, pageidautina, kad analités identifikacija biity patvirtinta
kochromatografija ('). Tokiu atveju gaunama tik viena smailé, o padidintas smailés aukstis (arba plotas) atitinka
pridétos analités kieki. Jei tai nejmanoma, naudojami matrica atitinkantys etalonai arba matrica sodrinti etalonai.

(") Kochromatografija — tai procediira, kurig taikant méginio ekstraktas prie§ chromatografavimo etapus padalijamas i dvi dalis. Viena
dalis ekstrakto chromatografuojama. Antra dalis sumaiSoma su etalonine analite, kurios kiekj ir reikia i§matuoti. Tuomet $is misinys
taip pat chromatografuojamas. Etaloninés analités pridedama mazdaug tiek, kiek jo turéty bati ekstrakte. Kochromatografija
naudojama norint geriau identifikuoti analite taikant chromatografijos metodika, ypa¢ tuomet, kai negalima naudotis jokiu tinkamu
vidiniu etalonu.



L 180/92

Europos Sajungos oficialusis leidinys

1.2.2.

1.2.2.1.

1.2.2.2.

1.2.3.

Bendrieji patvirtinamyjy metody veiksmingumo kriterijai

Teisingumas pagal iSgava

Atliekant pakartoting sertifikuotosios pamatinés medziagos analize, eksperimentiniu bidu nustatytos pagal iSgava
pakoreguotos vidutinés masés dalies nuokrypis nuo patvirtintos vertés atitinka maZiausius teisingumo intervalus,
nurodytus 1 lenteléje.

1 lentelé

MaZiausiasis kiekybiniy metody teisingumas

Masés dalis Intervalas

< 1 pglkg Nuo 50 % iki +20 %

Nuo > 1 pg/kg iki 10 pg/kg

Nuo -30 % iki +20 %

> 10 pg/kg Nuo -20 % iki +20 %

Jei néra sertifikuoty pamatiniy medziagy, priimtina, kad matavimy teisingumas biity vertinamas kitais badais,
pvz., naudojant medziagas su tarplaboratoriniuose lyginamuosiuose tyrimuose priskirtomis vertémis arba |
tus¢igjg matricg pridedant Zinomy analités (-iy) kiekiy.

Glaudumas

Daugiakartés pamatinés arba sodrintos medZiagos analizés variacijos koeficientas (VK) atkuriamumo
laboratorijoje salygomis turi nevir§yti Horvico lygtimi apskaiciuoto lygio. Taikoma tokia lygtis:

CV = 2(1—0,5 log C)
¢ia C yra masés dalis, iSreiksta skaiCiaus 10 laipsnio rodikliu (pvz., 1 mg/g = 10-3). Jei masés dalis yra mazZesné

kaip 120 pg/kg, taikant Horvico lygti gaunamos nepriimtinai didelés vertés. Todél didziausias leidziamas
variacijos koeficientas neturi bati didesnis uz 2 lenteléje pateiktas vertes.

2 lentelé

Priimtinas variacijos koeficientas

2021 5 21

Masés dalis

Atkuriamumo VK (proc.)

> 1000 pg/kg

16 (pritaikyta pagal Horvico lygtj)

> 120 pglkg-1 000 ug/kg

22 (pritaikyta pagal Horvico lygti)

10-120 pg/kg

25

30 *

<10 pglkg

* * Pateiktas VK (%) yra rekomendacija ir turéty bati kiek praktiskai jmanoma mazesnis.

Kai analizé atlieckama pakartojamumo sglygomis, variacijos koeficientas pakartojamumo salygomis turi biiti ne
didesnis nei du trecdaliai 2 lenteléje iSvardyty verciy.

Chromatografinio atskyrimo reikalavimai

Skysciy arba dujy chromatografijos atveju trumpiausia priimtina tiriamos (-y) analités (-iy) sulaikymo trukmé turi
bati dvigubai trumpesné uz tg sulaikymo trukme, kuri atitinka tu$¢io kapiliarinio vamzdelio tarj. Analités
sulaikymo trukmé ekstrakte turi atitikti kalibravimo etalono, matrica atitinkancio etalono arba matrica sodrinto
etalono sulaikymo trukme su + 0,1 minutés leidZziamu nuokrypiu. Jei taikoma greitoji chromatografija, kai
sulaikymo trukmé yra trumpesné nei 2 minutés, priimtinas mazesnis nei 5 % sulaikymo trukmés nuokrypis. Jeigu
naudojamas vidinis etalonas, analités chromatografinio sulaikymo trukmeés santykis su vidinio etalono sulaikymo
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trukme, t. y. analités santykiné sulaikymo trukmé, turi atitikti kalibravimo etalono, matrica atitinkancio etalono
arba matrica sodrinto etalono santyking trukme taikant 0,5 % didZiausia leidZiama nuokrypj dujy
chromatografijos atveju ir 1 % — skysciy chromatografijos atveju, taikant metodus, validuotus nuo $io reglamento
jsigaliojimo dienos.

1.2.4.  Specialieji masiy spektroskopijos veiksmingumo kriterijai

1.2.4.1. Spektrometriné masés detekcija
Spektrometriné masés detekcija atliekama taikant kai kurias i§ $iy galimybiy:
1) nuodugniojo skenavimo (NS) masés spektro registravima;
2) pasirinkty jony stebésena (PJS);
3) daugelio stadijy masiy spektrometrijos (MS®) metodus, pvz., pasirinktos reakcijos stebésena (PRS);

4) masiy spektrometrijos (MS) arba daugelio stadijy masiy spektrometrijos (MS") metody derinj su reikiamu
jonizavimu.

Tinka tiek mazos skiriamosios gebos masiy spektrometrija (MSGMS, naudojant vieneto masés skiriamaja geba),
tiek didelés skiriamosios gebos masiy spektrometrija (DSGMS), iskaitant, pvz., dvigubo fokusavimo sektoriy,
skriejimo laiko (SL) ir ,Orbitrap“ masiy spektrometrus.

Siekiant patvirtinti analités tapatumg atliekant didelés skiriamosios gebos masiy spektrometrijg (DSGMS), visy
diagnostiniy jony masés nuokrypis turi bati maZesnis nei 5 ppm (arba, jei m/z < 200, maZesnis nei 1 mDa).
Atsizvelgiant j tai, efektyvioji skiriamoji geba turéty biiti parenkama pagal paskirtj ir skirjamoji geba visame
masés diapazone esant 10 % minimumui paprastai turi bati didesné kaip 10 000 arba esant juostos plociui
pusiniame aukstyje (FWHM) — 20 000.

Kai masé spektroskopiskai nustatoma registruojant nuodugniojo skenavimo spektrg (tieck MSGMS, tick DSGMS),
tinkami tik diagnostiniai jonai, kuriy santykinis intensyvumas kalibravimo etalono, matricg atitinkancio etalono
arba matrica sodrinto etalono pamatiniame spektre yra didesnis kaip 10 %. Diagnostiniai jonai apima molekulinj
jona (jei yra), kurio intensyvumas sudaro = 10 % bazinés smailés, ir badingus skeveldrinius arba susidariusius
jonus.

Jono pirmtako atranka: kai masé spektroskopiskai nustatoma atliekant fragmentacija po jono pirmtako atrinkimo,
jono pirmtako atranka atliekama naudojant vieneto masés skiriamaja geba arba uz ja didesne skiriamaja geba.
Pasirinktas jonas pirmtakas yra molekulinis jonas, molekuliniams jonams badingi aduktai, budingi susidare jonai
arba vienas i§ jy izotopiniy jony. Jei jono pirmtako atrankos masiy atrankos intervalas siekia daugiau nei vieng
daltong (pvz., nuo duomeny nepriklausomo aptikimo atveju), metodas laikomas nuodugnaus skenavimo
patvirtinamaja analize.

Skeveldriniai ir susidare jonai: pasirinkti susidare arba skeveldriniai jonai yra diagnostiniai matuotos analités ir
(arba) produkto fragmentai. Jeigu jmanoma, neselektyvios pereigos (pvz., tropilio katijonas arba vandens
nuostoliai) nejtraukiamos. Diagnostiniy jony gausa nustatoma pagal integruoty ekstrahuoty jony
chromatogramy smailés plota arba aukstj. Tai taip pat taikoma, kai identifikavimui naudojami nuodugniojo
skenavimo matavimai. Visy diagnostiniy jony signalo ir triuksmo santykis (S/N) turi baiti ne maZesnis kaip trys su
vienu (3:1).

Santykinis intensyvumas: diagnostiniy jony santykinis intensyvumas (jony koeficientas), isreikstas gausiausio jono
intensyvumo procentine dalimi arba pereiga. Jony koeficientas turi biiti nustatomas lyginant spektrus arba
integruojant ekstrahuoty jony masés pédsaky signalus. Analités jony koeficientas, kuris turi bati patvirtintas, turi
atitikti tokiomis paciomis sglygomis iSmatuotus panasios koncentracijos matricg atitinkanciy etalony, matrica
sodrinty etalony arba etaloniniy tirpaly koeficientus, o santykinis nuokrypis neturi bati didesnis nei + 40 %.

Atliekant bet kokia masiy spektrometring analizg, turi biiti nustatomas bent vienas jony koeficientas. Parankiausia,
jei Sie jonai gaunami atlikus viena skenavima, taciau jonai taip pat gali baiti gaunami atliekant skirtingus to paties
jpurskimo skenavimus (t. y. nuodugnyjj skenavima ir fragmentacijos skenavima).
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1.2.4.2. Identifikavimas

Tinkamiems duomeny rinkimo rezimams ir vertinimo kriterijams parinkti turi bati naudojama identifikavimo
tasky sistema. Siekiant patvirtinti matricoje esanciy medziagy, kuriy DLLK nustatyta, tapatumg (leidZiamas
naudojimas), biitina nustatyti ne maziau kaip 4 identifikavimo taskus. Jeigu tai neleidZiamos naudoti arba
draudziamos medziagos, reikia nustatyti 5 identifikavimo taskus. Vienas taskas gali bati gaunamas atlikus
chromatografinj atskyrima. 3 lenteléje pateiktas kiekvienu i§ metody galimy gauti identifikavimo tasky skaicius.
Tam, kad reikiami identifikacijos taskai galéty bati patvirtinti, galima pridéti identifikavimo taskus, gautus taikant
skirtingus metodus.

1. Visos masés spektrometrinés analizés turi biiti derinamos su atskyrimo metodu, kuris parodo pakankama
atskyrimo galig ir atrankumg konkre¢iai taikymo sri¢iai. Tinkami atskyrimo metodai, be kita ko, yra skysciy ir
dujy chromatografija, kapiliariné elektroforezé ir superkritiné chromatografija. Analités, kurios sudétyje yra
izobaro arba izomero junginio, sulaikymo trukmeés priimtinumas (t. y. £ 0,5 % DC ir £ 1 % SC ir SSC) yra
privalomas jos tapatumui patvirtinti.

2. Maziausiam biitinam identifikavimo tasky skai¢iui surinkti galima derinti ne daugiau kaip tris atskirus
metodus.

3. Skirtingos jonizacijos basenos (pvz., elektrony jonizacija ir cheminé jonizacija) yra laikomos skirtingais

metodais.
3 lentelé
Identifikavimo taskai pagal metoda
Metodas Identifikavimo tagkai
Atskyrimas (DC, SC, SSC, KE metodai) 1
MSG-MS jonas 1
Jono pirmtako atranka esant < 0,5 Da masés intervalui 1 (netiesioginis)
MSG-MS* susidares jonas 1,5
DSG-MS jonas 1,5
DSG-MS* susidares jonas 2,5
4 lentelé

Konkrec¢iy identifikavimo tasky skai¢iaus metody ir metody deriniy pavyzdZiai (n - sveikas skaicius)

Metodas (-ai) Atskyrimas Jony skaicius Identifikavimo taskai
DC-MS (E] arba CJ) DC n 1+n
DC-MS (E] ir C)) DC 2 (E)) + 2 () 1+4=5
DC-MS (E] arba (J) 2 DC 2 (darinys A) + 2 (darinys B) 1+4=5
dariniai
SC-MS sC n (MS) 1+n
DC- arba SC-MS/MS DC arba SC 1 pirmtakas + 2 susidare jonai 1+1+2x1,5=5
DC- arba SC-MS/MS DC arba SC 2 pirmtakai + 2 susidare jonai 1+2+2x1,5=6
DC- arba SC-MS® DC arba SC 1 pirmtakas + 1 MS?susidargsjonas+1 | 1+1+1,5+1,5=5

MS? susidares jonas

DC- arba SC-DSGMS DC arba SC n 1+nx1,5
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DC- arba SC-DSGMS/MS DC arba SC 1 pirmtakas (<0,5 Da masés 1+1+25=45
intervalas) + 1 susidares jonas

DC- arba SC-DSGMS/MS DC arba SC 1 nuodugnaus skenavimo jonas + 1 1+1,5+25=5
DSGMS susidares jonas *

DC-ir SC-MS DCir SC 2 jonai (DCMS) + 1 jonas (SCMS) 1+1+2+1+1=6

* « Papildomy jono pirmtako atrankos identifikavimo tasky nenustatoma, jei $is jonas pirmtakas yra tas pats jonas (arba
aduktas ar izotopas), kaip ir DSGMS jonas, stebimas atliekant nuodugnuyji skenavima.

1.2.5.  Specialieji analités nustatymo naudojant skysciy chromatografijg ir taikant kitus aptikimo metodus, iSskyrus masiy
spektrometrijg, veiksmingumo kriterijai

Tik leidZziamy naudoti medZiagy atveju kaip alternatyva masiy spektrometrija pagristiems metodams, galima
taikyti $iuos metodus, jeigu laikomasi atitinkamy Siems metodams taikomy kriterijy:

1) aptikimo nuodugniojo skenavimo diody matrica spektrometrija (DDM), jeigu naudojama su ESC;
2) fluorescencinio aptikimo spektrometrijg, jeigu naudojama su ESC.

Vien skys¢iy chromatografija su UV/MS detekcija (vienas bangos ilgis) negali biiti taikomos kaip patvirtinamasis
metodas.

1.2.5.1. Nuodugniojo skenavimo diody matricos spektrometrijos veiksmingumo kriterijai
Laikomasi 1.2.3 skirsnyje nustatyty chromatografinio atskyrimo veiksmingumo kriterijy.

Absorbcijos maksimumas analités UV spektre turi biiti ties tomis paciomis bangos ilgio vertémis, kaip ir matricoje
esancio kalibravimo etalono; didZiausias leistinas nuokrypis priklauso nuo aptikimo sistemos skiriamosios gebos.
Aptikimo diody matrica atveju $is didZiausias leistinas nuokrypis paprastai yra * 2 nm. Tos vir§ 220 nm esancios
analités spektro dalys, kuriy dV1e]121 spektry santykiné absorbcija yra ne mazesné kaip 10 %, vizualiai nesiskiria nuo
kalibravimo etalono spektro. Sio kriterijaus reikalavimy laikomasi, jei yra vienodi maksimumai, o skirtumai tarp
abiejy spektry né viename taske néra didesni uz 10 % kalibravimo etalono absorbcijos. Jei naudojamasi
kompiuterizuota paieska bibliotekoje ir taikomas sulyginimas, oficialiyjy méginiy ir kalibravimo tirpalo spektro
duomeny atitiktis turi vir$yti ribinj atitikties koeficients. Sis koeficientas nustatomas atliekant kiekvienos analités
validavimo procesg, remiantis spektru, kuris atitinka toliau aprasytus kriterijus. Kontroliuojama spektro kaita
méginio matricos ir detektoriaus veikimo charakteristiky atzvilgiu.

1.2.5.2. Fluorescencinio aptikimo spektrometrijos veiksmingumo kriterijai
Turi bti laikomasi 1.2.3 skirsnyje nustatyty chromatografinio atskyrimo veiksmingumo kriterijy.

Suzadinimo ir emisijos bangy ilgiai pagal chromatografijos salygas parenkami taip, kad tusciy méginiy
ekstraktuose biity kuo labiau sumazintas interferuojanciy komponenty poveikis. Tarp suzadinimo ir emisijos
bangos ilgio turéty biiti ne maziau kaip 50 nanometry.

Tarp artimiausio smailés maksimumo chromatogramoje ir priskirtosios analités smailés ties 10 % analités smailés
maksimalaus aukscio turi bati maziausiai vienos visos smailés plocio tarpas.

Naudojama analizuoti molekuléms, kurios natiiraliai fluorescuoja, arba kurios fluorescuoja po transformavimosi
arba derivatizacijos.
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2 SKYRIUS
VALIDAVIMAS
2.1. Nustatomi analizés metody veiksmingumo poZymiai
Metodo validavimu jrodoma, kad analizés metodas atitinka tam tikriems veiksmingumo poZymiams taikomus
kriterijus. [vairiais kontrolés tikslais taikomi skirtingy kategorijy metodai. 5 lenteléje nurodoma, kokie
veiksmingumo poZzymiai tikrinami pagal kokio tipo metods; kiekvienas parametras i$samiau paaiskintas Siame
skirsnyje.
5 lentelé
Analizés metody klasifikacija pagal tuos veiksmingumo poZymius, kuriuos reikia nustatyti
Patvirtinimas Atrankiné patikra
Metodas .
. . . .. Pusiau . .
Kokybinis Kiekybinis Kokybinis Kiekybinis Kiekybinis
Medziagos A A, B A, B A, B A, B
Identifikavimas pagal 1.2 skirsnj X X
CCa X X
CCP - X X X
Teisingumas X X
Glaudumas X x) X
Santykinis matricos poveikis/ X X
absoliucioji isgava *

Atrankumas (specifiskumas) X X X X
Stabilumas * X b X X
Atsparumas X X X X

x: Validavimu turi bati jrodyta, kad veiksmingumo pozymiams keliami reikalavimai yra jvykdyti.

x) Taikant pusiau kiekybinius atrankinés patikros metodus, 1.2.2.2 skirsnyje nustatyty glaudumo reikalavimy jvykdyti nebitina.

Tac¢iau glaudumas nustatomas siekiant jrodyti metodo tinkamuma, kad biity i§vengta klaidingy sprendimy dél neigiamy analizés

rezultaty.

A: draudziamos arba neleidziamos naudoti medziagos

B: leidZiamos naudoti medziagos

# Jei matricoje esanciy anali¢iy stabilumo duomenys yra prieinami mokslinéje literatiiroje arba kitoje laboratorijoje, atitinkama
laboratorija $iy duomeny neturi nustatyti i§ naujo. TaCiau turimais tirpale esanciy anali¢iy stabilumo duomenimis galima
remtis tik tuo atveju, jeigu taikomos vienodos sglygos.

* Svarbu taikant MS metodus, siekiant validavimu jrodyti, kad laikomasi veiksmingumo pozZymiy reikalavimy. Santykinis
metodo matricos poveikis nustatomas tada, kai $is poveikis nebuvo jvertintas atliekant validavimo procediira. Absoliu¢ioji
metodo i$gava nustatoma, kai nenaudojamas vidinis etalonas arba matrica sodrintas kalibravimas.

2.2. Teisingumas, pakartojamumas ir atkuriamumas laboratorijoje

Siame skirsnyje pateikti validavimo procediiry pavyzdziai ir nuorodos. Gali biiti taikomi kiti biidai, kuriais
jrodoma, kad metodas atitinka veiksmingumo kriterijus, su salyga, kad jais pasiekiamas toks pat informacijos
lygis ir kokybé.
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2.2.1.  [prastinis validavimas
Skai¢iuojant parametrus jprastiniais metodais, reikia atlikti keletg atskiry eksperimenty. Reikia nustatyti kiekvieno
zymaus pokycio kiekvieng veiksmingumo pozymj (Zr. 2.4 skirsnj). Daugiaanalitiniais analizés metodais vienu
metu galima analizuoti keletg anali¢iy, jeigu panaikinta galin¢ios trukdyti interferencijos galimybé. Panasiu bidu
galima nustatyti keletg veiksmingumo poZymiy. Todél tam, kad biity kuo maziau darbo, patartina kuo labiau

sujungti eksperimentus (pvz., pakartojamumo ir atkuriamumo vienoje laboratorijoje su specifiskumu, tus¢iyjy
méginiy analizés patvirtinimo sprendimo ribai nustatyti ir specifiSkumo tyrimo).

2.2.1.1. Teisingumas remiantis sertifikuota pamatine medziaga

Pageidautina analizés metodo teisinguma nustatyti naudojant sertifikuota pamating medziaga (SPM). Si procediira
iSsamiai aprasyta standarte ISO 5725-4:1994 (3.

Toliau pateikiamas pavyzdys:

1) laikantis tyrimo taikant tam tikrg metoda nurodymy, iSanalizuojamos $esios SPM kopijos;
2) nustatomas kiekviename kopijy méginyje esancios analités kiekis;

3) apskaiciuojamas iy Sesiy kopijy vidurkis, standartinis nuokrypis ir variacijos koeficientas (%);

4) teisingumas apskai¢iuojamas padalinant nustatytg koncentracijos vidurkj i§ patvirtintos vertés (iSmatuotos
kaip koncentracija) ir padauginant i§ 100, kad rezultatas buty iSreikstas procentais.

Teisingumas (%) = (koncentracijos vidurkis, pakoreguotas pagal iSgava), x 100/pridétos analités kiekis.

2.2.1.2. Teisingumas, pagristas sodrintais méginiais

Jeigu sertifikuotos pamatinés medziagos néra, metodo teisingumas nustatomas eksperimentais, naudojant

sodrintg tuiciaja matrica, bent pagal $ig schema:

1) taikant metodus, kurie buvo validuoti nuo $io reglamento jsigaliojimo dienos, pasirenkama tus¢ioji medziaga
ir sodrinama, kai koncentracija yra:

a) 0,5 (%), 1,01ir 1,5 karto didesné uz KAT, arba

b) 0,1 (%), 1,0ir 1,5 karto didesné uz DLLK arba DLK leidZiamy naudoti medziagy atveju, arba

¢) 1,0, 2,0 ir 3,0 karto didesné uz leidZiamy naudoti medziagy (kuriy KAT buvo nustatytas) ZKL;
2) kiekvienu lygiu analiz¢ atliekama su $esiomis kopijomis;
3) méginiai i$analizuojami;
4) apskaiCiuojama nustatyta kiekvieno méginio koncentracija;

5) kiekvieno méginio teisingumas apskai¢iuojamas pagal toliau pateikta lygtj ir véliau kiekvienu koncentracijos
lygiu apskai¢iuojamas Sesiy rezultaty teisingumo vidurkis ir variacijos koeficientas.

Teisingumas (%) = koncentracijos vidurkis, pakoreguotas pagal iSgava, x 100/pridétos analités kiekis.

Leidziamy naudoti medZiagy atveju taikant metodus, kurie buvo validuoti iki $io reglamento taikymo pradzios
dienos, pakanka metodo teisingumg nustatyti naudojant 6 sodrintus méginius, 0,5, 1,0 ir 1,5 karto virSijant
DLLK arba DLK.

() ISO 5725-4:2020 ,Matavimo metody tikslumas (teisingumas ir glaudumas) ir jvertinimo rezultatai. 4 dalis. Pagrindiniai metodai
standartinio matavimo metodo teisingumui nustatyti“ (3 straipsnis).

() Jeigu neleidziamos farmakologiskai aktyvios medziagos validavimas, kai koncentracija yra 0,5 karto didesné uz KAT, yra nejmanomas,
0,5 karto didesne uz KAT koncentracijg galima pakeisti maziausia praktiskai pasiekiama koncentracija, nuo 0,5 iki 1,0 karto virsijancia
KAT.

() Jeigu konkrecios farmakologiskai aktyvios medziagos validavimas, kai koncentracija yra 0,1 karto didesné uz DLLK, yra nejmanomas,
0,1 karto didesn¢ uz KAT koncentracijg galima pakeisti maziausia praktiskai pasickiama koncentracija, nuo 0,1 iki 0,5 karto
virsijancia DLLK.
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2.2.1.3. Pakartojamumas

1. Taikant metodus, kurie buvo validuoti nuo 3io reglamento jsigaliojimo dienos, ruosiamas tos pacios
rusies identisky tus¢iyjy matricy méginiy rinkinys. Jie sodrinami analite, kad susidaryty tokia
koncentracija:

a) 0,5 (%), 1,0ir 1,5 karto didesné uz KAT;
b) 0,1 (), 1,0 ir 1,5 karto didesné uz DLLK arba DLK leidZiamy naudoti medziagy atveju;

o 1,0, 2,0 ir 3,0 karto didesné¢ uz neleidziamy naudoti arba draudZiamy medziagy, kurioms
netaikomas joks KAT, ZKL.

2. Kiekvienu lygiu analizé atliekama ne maZiau kaip su SeSiomis kopijomis.

3. Meéginiai iSanalizuojami.

4, Apskai¢iuojama nustatyta kiekvieno méginio koncentracija.

5. Nustatomas sodrinty méginiy koncentracijos vidurkis, standartinis nuokrypis ir variacijos koeficientas
(%).

6. Si procediira pakartojama maziausiai du kartus.

7. Apskaiciuojamas bendras koncentracijos vidurkis, standartiniai nuokrypiai (apskaiciuojant atskiry atvejy
standartinio nuokrypio kvadrato vidurkj ir i§ jo iStraukiant Saknj) ir sodrinty méginiy variacijos
koeficientai.

Leidziamy naudoti medziagy atveju taikant metodus, kurie buvo validuoti iki $io reglamento jsigaliojimo dienos,
pakanka pakartojamuma nustatyti naudojant sodrintas matricas, 0,5, 1,0 ir 1,5 karto vir§ijjant DLLK arba DLK.

Pakartojamumo apskai¢iavimas taip pat gali bati atliekamas pagal standarta ISO 5725-2:2019 ().

2.2.1.4. Atkuriamumas laboratorijoje

0)

()

()

1. Siekiant atlikti validavimg po $io reglamento jsigaliojimo dienos, paruo$iamas nurodytos bandomosios
medziagos (identisky arba skirtingy matricy) méginiy rinkinys, sodrintas analite (-émis), kad susidaryty
tokia koncentracija:

a) 0,5(), 1,01ir 1,5 karto didesné uz KAT;
b) 0,1(%), 1,0 ir 1,5 karto didesné uz DLLK arba DLK leidZziamy naudoti medziagy atveju;

¢ 1,0, 2,0 ir 3,0 karto didesné uZ neleidzZiamy naudoti arba draudziamy medziagy, kurioms
netaikomas joks KAT, ZKL.

2. Kiekvienu koncentracijos lygiu analizé atlickama ne maziau kaip su $eSiomis tusCiosios medziagos
kopijomis.

3. Meéginiai iSanalizuojami.

4. Apskai¢iuojama nustatyta kiekvieno méginio koncentracija.

Jeigu neleidziamos farmakologiskai aktyvios medziagos validavimas, kai koncentracija yra 0,5 karto didesné uz KAT, yra nejmanomas,
0,5 karto didesng¢ uz KAT koncentracija galima pakeisti maziausia praktiskai pasiekiama koncentracija, nuo 0,5 iki 1,0 karto virijancia
KAT.

Jeigu konkrecios farmakologiskai aktyvios medziagos validavimas, kai koncentracija yra 0,1 karto didesné uz DLLK, yra nejmanomas,
0,1 karto didesne uz KAT koncentracija galima pakeisti maZiausia praktiskai pasiekiama koncentracija, nuo 0,1 iki 0,5 karto
virsijancia DLLK.

ISO 5725-2:2019 ,Matavimo metody tikslumas (teisingumas ir glaudumas) ir jvertinimo rezultatai. 2 dalis. Pagrindinis metodas
standartinio matavimo metodo pakartojamumui ir palyginamumui nustatyti“ (3 skirsnis).
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5. Si procediira pakartojama maziausiai du kartus, naudojant skirtingas tus¢iosios medziagos partijas,
dirbant skirtingiems operatoriams ir esant kuo daugiau skirtingy aplinkos salygy, pvz., skirtingoms
reagenty, tirpikliy partijoms, skirtingai patalpos temperatiirai, skirtingiems prietaisams ar kity
parametry jvairovei.

6. Nustatomas sodrinty méginiy koncentracijos vidurkis, standartinis nuokrypis ir variacijos koeficientas (%).

Leidziamy naudoti medZiagy atveju taikant metodus, kurie buvo validuoti iki $io reglamento jsigaliojimo dienos,
pakanka atkuriamumg laboratorijoje nustatyti naudojant sodrintas matricas, 0,5, 1,0 ir 1,5 karto virsijant DLLK
arba DLK.

Atkuriamumo ir (arba) tarpinio glaudumo apskaiciavimas laboratorijoje taip pat gali bati atlickamas pagal ISO
5725-2:2019,1SO 11843-1:1997 (%), Codex CAC/GL 59-2006 (°).

2.2.2.  Validavimas alternatyviais biidais

Skai¢iuojant parametrus alternatyviais metodais, reikia parengti eksperimento plang. Eksperimento planas turi
bati sudarytas atsizvelgiant j skirtingy biologiniy riisiy skaiciy ir jvairius tiriamus veiksnius. Taigi, pirmasis visos
validavimo procediiros etapas — jvertinti méginiy populiacijas, kurios bus analizuojamos laboratorijoje ateityje,
siekiant nustatyti svarbiausias rtsis ir veiksnius, kurie gali turéti jtakos matavimo rezultatams. Faktorinés analizés
metodas leidZia jvertinti tyrimo rezultaty matavimo neapibréZtj, gautg tam tikroje laboratorijoje jvairiomis tyrimo
salygomis, pvz., dirbant skirtingiems analitikams, naudojant skirtingus instrumentus, skirtingas reagenty partijas,
skirtingas matricas, tyrimg atliekant skirtingg laikg ir skirtingoje temperatiiroje. Véliau koncentracijos intervalas
turi bati pasirenkamas pagal paskirtj, atsizvelgiant j leidZziamy medziagy DLLK ar DLK arba draudziamy ar
neleidziamy naudoti medziagy KAT ar ZKL.

Faktorinés analizés metodu siekiama nustatyti patikimus glaudumo duomenis ir matavimo duomenis, vienu metu
kontroliuojant pasirinkty veiksniy variacijas. Tai leidZia jvertinti bendra faktoriaus ir atsitiktinio poveikio jtakg.
Eksperimento planavimas taip pat leidzia istirti analizés metodo atsparumg (') ir nustatyti vidinio atkuriamumo
standartinj nuokrypij tarp matricy.

Toliau pateikiamas alternatyvaus metodo, naudojant ortogonalyjj eksperimento plana, pavyzdys.
Galima istirti ne daugiau kaip septynis veiksnius (triuk§mo veiksnius). Tyrimas parengtas taip, kad glauduma,

teisinguma (pagrista sodrintais méginiais), jautruma, matavimo neapibréztj ir ribines koncentracijas bity galima
nustatyti vienu metu, jgyvendinant eksperimentinj plang.

6 lentelé

Dviejy lygiy (A/B) ortogonalaus eksperimento plano su 7 veiksniais (I-VII) aStuoniy bandymo karty
(veiksniy lygio derinio) validavimo tyrime pavyzdys

Veiksnys I I 11 v \% VI VI

01 bandymo A A A A A A A
kartas

02 bandymo A A B A B B B
kartas

03 bandymo A B A B A B B
kartas

04 bandymo A B B B B A A
kartas

() 1SO 11843-1:1997 ,Aptikimo geba. 1 dalis. Sgvokos ir apibréztys“.

() Maisto kodekso komisija, Jungtiniy Tauty Maisto ir Zemés {ikio organizacija, Pasaulio sveikatos organizacija, ,Rezultaty neapibréZties
vertinimo gairés“ (CAC/GL 59-2006).

(") Nurodytus eksperimentiniy salygy poky¢ius gali sudaryti méginiy medziagos, analités, laikymo salygos, aplinkos ir (arba) méginio
paruosimo salygos. Turi bati nurodomi visy eksperimentiniy salygy, kurios i§ tikryjy gali kisti (pvz., reagenty stabilumas, méginio
sudétis, pH, temperatiira), pokyciai, kurie gali turéti jtakos analizés rezultatams.
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2.2.

2.3.

2.4.

"

)

05 bandymo B A A B B A B
kartas

06 bandymo B A B B A B A
kartas

07 bandymo B B A A B B A
kartas

08 bandymo B B B A A A B
kartas

Metodo pozymiai apskaic¢iuojami taip, kaip apra3o Julicher et al. ().

3. Kiti validavimo metodai

Gali bati taikomi kiti bidai, kuriais jrodoma, kad metodas atitinka veiksmingumo poZzymiy veiksmingumo
kriterijus, su salyga, kad jais pasiekiamas toks pat informacijos lygis ir kokybé. Validuoti galima ir atlikus
tarplaboratorinj lyginamajj tyrimg taip, kaip nurodyta Maisto kodekse, ISO arba IUPAC ('), arba alternatyviais
metodais, pvz., tyrimais vienoje laboratorijoje arba vietiniu validavimu (*). Kai vykdomos alternatyvios
validavimo procediiros, jy bidas, strategija, iSankstinés salygos, prielaidos ir formulés suraomos validavimo
protokole arba bent pateikiamos nuorodos, kur visa tai yra pateikta.

Atrankumas (specifiSkumas)

Kuo geriau nustatoma analités ir glaudZiai susijusiy medziagy skiriamoji geba. Nustatoma homology, izomery,
skilimo produkty, endogeniniy medziagy, analogy, dominanciy liekany metaboliniy produkty, matricos junginiy
ar bet kurios kitos galimai trukdanciosios medziagos interferencija ir, jeigu reikia, metodas turi biiti koreguojamas,
kad bty i$vengta nustatyty interferencijy. Metodo specifiskumui nustatyti turi bati taikomas $is metodas:

1) pasirenkami tam tikri chemiSkai giminingi junginiai ar kitos medziagos, kurie gali turéti salytj su dominanciu
junginiu ir kuriy gali biiti méginiuose, ir patikrinama, ar jie gali trukdyti tikslinés (-iy) analités (-iy) analizei;

2) isanalizuojamas reikiamas pavyzdiniy tus¢iyjy méginiy skaicius, pvz., skirtingos partijos arba skirtingy rasiy
gyviny partijos (n = 20) ir patikrinama, ar dominancioje srityje, kurioje turéty bati iSplauta tiksliné analité,
néra interferencijos signaly, smailiy, jony pédsaky;

3) pavyzdiniai tustieji méginiai sodrinami iki reikiamos koncentracijos medziagomis, kurios galéty trukdyti
identifikuoti ir (arba) kiekybiskai jvertinti analite, ir patikrinama, ar pridéta medziaga:

a) gali lemti klaidingg identifikavima;
b) trukdo identifikuoti tiksline analite;

) Zymiai paveikia kiekio nustatymo rezultatus.

Atsparumas

Analizés metodo testinio veiksmingumo bandymai turi biiti atliekami jvairiomis eksperimentinémis salygomis,
pvz., skirtingomis méginiy émimo sglygomis ir esant neZymiems pokyciams, kurie gali jvykti atliekant jprastus
tyrimus. Tikrinant metodo atsparuma, eksperimento sglygy pakeitimai turéty biati nedideli. Ivertinama Siy
pakeitimy svarba. Turi biiti nustatomi visy neZymiy pokyciy, kurie smarkiai keicia analizés veiksmingumo
charakteristikas, veiksmingumo poZymiai.

Jiilicher, B., Gowik, P. and Uhlig, S. (1998) Assessment of detection methods in trace analysis by means of a statistically based in-house
validation concept. Analyst, 120, 173.

IUPAC (1995), Protocol for the design, conduct and interpretation of method-performance studies, Pure & Applied Chem, 67, 331.
Gowik, P, Jilicher, B. and Uhlig, S. (1998) Multi-residue method for non-steroidal anti-inflammatory drugs in plasma using high
performance liquid chromatography-photodiode-array detection. Method description and comprehensive in-house validation. J.
Chromatogr., 716, 221.
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2.5. Stabilumas

Turi bati nustatomas kalibravimo etalono, matricg atitinkancio etalono ir (arba) matrica sodrinty etalony ir
analités ar matricos sudedamyjy daliy stabilumas méginyje laikymo arba analizés metu, nes nestabilumas gali
turéti jtakos tyrimo rezultatams.

Paprastai analités stabilumas gerai apibiidinamas pagal jvairias laikymo salygas. Eksperimentai, skirti etalony ir
méginiy laikymo salygoms stebéti, atlickami kaip jprastos laboratorijos akreditavimo ir kokybés kontrolés
sistemos dalis, gali suteikti reikiamos informacijos. Jei turima matricoje esanciy anali¢iy stabilumo duomeny
(pvz., remiantis ES etaloniniy laboratorijy pateikta informacija, paskelbtais duomenimis ir kt.), $iy duomeny
kiekvienai laboratorijai nustatyti nereikia. Tadiau turimais tirpale ir matricoje esan¢iy anali¢iy stabilumo
duomenimis galima remtis tik tuo atveju, jeigu taikomos vienodos salygos.

Jei reikiamy stabilumo duomeny néra, turéty biiti taikomi toliau nurodyti metodai.
2.5.1.  Analités stabilumo tirpale nustatymas

1. Paruoiami $viezi pradiniai analités (-iy) tirpalai ir jie atskiedziami taip, kaip nurodyta tyrimo
nurodymuose reikiamam kiekvienos pasirinktos koncentracijos meéginiy skaic¢iui gauti (pvz., 40).
Meéginiai paruo$iami is:

a) analités tirpaly, naudojamy sodrinimui;

b) analités tirpaly, naudojamy galutinei analizei;

¢) bet kokio kito dominancio tirpalo (pvz., derivatiniy etalony).

3. Atitinkamas taris i§pilstomas j tinkamas talpas, paZenklinamas ir laikomas pagal 7 lenteléje pateiktoje
schemoje nustatytas Sviesos ir temperatiiros salygas. Laikymo trukmé pasirenkama atsizvelgiant |
taikomg analiting praktika, geriausia — kol identifikavimo ir (arba) kiekybinio nustatymo metu bus
pastebimi pirmieji irimo poZymiai. Jei stabilumo tyrimo metu irimo poZymiy nepastebima, stabilumo
tyrimo laikymo trukmé turi bati lygi ilgiausio tirpalo laikymo laikotarpio trukmei.

4. Analités (-iy) koncentracija kiekviename méginyje skai¢iuojama prilyginant ja $vieziai paruo$tam analités
tirpalui pagal toliau pateiktg formulg:

Likusi analité (%) = C; x 100/Cgics.
C; = koncentracija laiko momentu i
Cies, = $viezio tirpalo koncentracija
Penkiy kartotiniy méginiy tirpaly, kurie buvo saugojami, vidutiné verté nuo penkiy naujai paruosty kartotiniy

méginiy tirpaly vidutinés vertés neturi skirtis daugiau kaip 15 %. Apskaiciuojant procentinj skirtumg turi bati
remiamasi penkiy naujai paruosty tirpaly vidutine verte.

7 lentelé

Analités stabilumo tirpale nustatymo schema

20 °C +4°C +20 °C
Tamsa 10 méginiy 10 méginiy 10 méginiy
Sviesa 10 méginiy

2.5.2.  Analités (-iy) stabilumo matricoje nustatymas

1. Jeigu jmanoma, naudojami natfiraliis méginiai. Jeigu natiiralios matricos néra, turi bati naudojama
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2. Kai turima natirali matrica, jos koncentracija nustatoma, kol matrica dar $viezia. Kiti homogenizuotos
natiiralios matricos méginiai laikomi —20 °C, o jei reikia — Zemesnéje temperatiiroje ir analités
koncentracija nustatinéjama tol, kol méginys laikomas laboratorijoje.

3. Jei natiralios matricos neturima, imama tu$¢ioji matrica ir homogenizuojama. Matrica padalijama i
penkis méginius. Kiekvienas méginys sodrinamas tokia analite, kurig geriausia paruo$ti mazame kiekyje
vandens tirpalo. Méginys tuoj pat i§analizuojamas. Like¢ méginiai laikomi bent jau =20 °C, o jei reikia —
Zemesnéje temperatiiroje ir analizuojami po trumpo, vidutinés trukmés ir ilgo saugojimo, atsizvelgiant |
taikomus analizés metodus.

4. UzZregistruojama ilgiausioji laikymo trukmé ir optimalios saugojimo sglygos.

Penkiy kartotiniy méginiy tirpaly, kurie buvo saugomi, vidutiné verté nuo penkiy naujai paruosty kartotiniy
méginiy tirpaly vidutinés vertés neturi skirtis daugiau nei metodo atkuriamumu laboratorijoje. Apskai¢iuojant
procentinj skirtumg turi bati remiamasi penkiy naujai paruosty tirpaly vidutine verte.

2.6. Patvirtinimo sprendimo riba (CCa)

CCa turi bati nustatoma patvirtinamiesiems metodams. CCa turi bati nustatoma laikantis identifikacijos arba
identifikacijos bei kiekio nustatymo reikalavimy taip, kaip nurodyta 1 skyriuje, skirsnyje ,Analizés metody
veiksmingumo kriterijai ir kiti reikalavimai“.

Tikrinant méginiy atitiktj, CCa vertéje (patvirtinimo sprendimo riboje) jau atsizvelgta | bendra standarting
matavimo neapibrézti.

1. Neleidziamy naudoti arba uzdrausty farmakologiskai aktyviy medziagy CCa turi biti apskai¢iuojama taip:

a) 1 metodas: kalibravimo kreivés procediira pagal standartg ISO 11843-1:1997 (*) (¢ia vadinama grynojo
biisenos kintamojo kritine verte). Siuo atveju turi biiti naudojama tuicioji medziaga, kuri tolygiais
zingsniais sodrinama iki ir vir§ KAT arba ZKL. Méginiai i§analizuojami. Po identifikavimo, jeigu jmanoma,
nubraizoma signalo arba perskai¢iuotos koncentracijos funkcijos pridétos koncentracijos atzvilgiu kreivé.
Sprendimo riba yra koncentracija ties sankirta su y asimi plius 2,33 karto padaugintas atkuriamumo
laboratorijoje standartinis nuokrypis ties sankirta. Tai galioja tik kiekybinei analizei. Taikant § metoda
gautos sprendimo ribos turi bati patikrinamos analizuojant tu$¢iaja matrica, sodrintg ties apskaiciuota
sprendimo riba.

b) 2 metodas: analizuojant ne maziau kaip po 20 pavyzdiniy tui¢iyjy medZiagy vienoje matricoje, kad bity
galima apskaiciuoti signalo ir triuk§mo santykj tuo laiko tarpu, kuriuo tikimasi analités. Sprendimo riba
gali bati triguba signalo ir triukSmo santykio verté. Tai galioja kiekybinei ir kokybinei analizei. Taikant §j
metodg gautos sprendimo ribos turi bati patikrinamos analizuojant tu$¢igja matricg, sodrintg ties
apskaiciuota sprendimo riba.

¢) 3 metodas: CCa = ZKL + k (vienpusis, 99 %) x (sudétiné) standartiné matavimo neapibréztis ties ZKL.
Neleidziamy naudoti arba draudziamy farmakologiskai aktyviy medziagy atveju, atsizvelgiant i validavimo

eksperimentg (ir atitinkamga jo laisvés laipsnj), galima pagristai taikyti t skirstinj arba, jeigu remiamasi
Gauso skirstiniu (vienpusiu, n=eo), turi biiti taikomas k faktorius, lygus 2,33.

Atkuriamumas laboratorijoje ir teisingumas yra tinkami (sudétinei) standartinei matavimo neapibréz¢iai
nustatyti, jeigu ji nustatoma atsizvelgiant i visus svarbius jtaka darancius veiksnius.

2 metodas CCa apskaiciuoti gali bati taikomas tik iki 2026 m. sausio 1 d., jeigu metodai buvo validuoti iki $io
reglamento jsigaliojimo dienos. Taikant metodus, validuotus po $io reglamento jsigaliojimo dienos, naudojami
tik 1 arba 3 metodai.

(") ISO 11843-1:1997 ,Aptikimo geba. 1 dalis. Sgvokos ir apibréztys®.



2021 5 21 Europos Sajungos oficialusis leidinys L 180/103

2. LeidZiamy naudoti CCa turi biti apskai¢iuojama taip:
a) Leidziamy naudoti medZiagy matricose arba rasyse, kuriy DLLK arba DLK nebuvo nustatyta:

i) 1 metodas: kalibravimo kreivés procediira pagal standarta ISO 11843-1:1997 (ia vadinama grynojo
biisenos kintamojo kritine verte). Siuo atveju turi biiti naudojama tuscioji medziaga, kuri tolygiais
zingsniais sodrinama iki ir vir§ DLLK arba DLK. Méginiai i$analizuojami. Po identifikavimo, jeigu
jmanoma, nubraiZoma signalo arba perskai¢iuotos koncentracijos funkcijos pridétos koncentracijos
atzvilgiu kreivé. Sprendimo riba yra koncentracija ties DLLK arba DLK plius 1,64 karto padidintas

atkuriamumo laboratorijoje ties leistinu kiekiu standartinis nuokrypis (a = 5 %);

ii) 2 metodas: CCa = DLLK (arba DLK) + k (vienpusis, 95 %) x (sudétiné) standartiné matavimo
neapibréztis ties DLLK arba DLK.

Leidziamy naudoti medziagy atveju, atsizvelgiant | validavimo eksperimentg (ir atitinkama jo laisvés
laipsnj), galima pagristai taikyti t skirstinj arba, jeigu remiamasi Gauso skirstiniu (vienpusiu, n=eo), turi bati
taikomas k faktorius, lygus 1,64.

Atkuriamumas laboratorijoje ir teisingumas yra tinkami (sudétinei) standartinei matavimo neapibrézciai
nustatyti, jeigu ji nustatoma atsizvelgiant j visus svarbius itaka darancius veiksnius.

FarmakologiSkai aktyviy medziagy, kurioms nustatyta jvairiy medziagy bendra DLLK, atveju medziagos,
kurios koncentracija méginyje yra didziausia, CCa turi bati naudojama kaip CCa, siekiant jvertinti
medziagy sumg tiriamame méginyje.

b) LeidZiamy naudoti medziagy matricy arba riisiy deriniy, kuriy DLLK nebuvo nustatyta, atveju liekany
neturi bati, i§skyrus atvejus, kai buvo atliktas apdorojimas leidZiamais budais pagal Direktyvos
2001/82/EB 11 straipsnj. LeidZziamy naudoti medziagy, kuriy DLLK nenustatyta, apskai¢iuojant CCa turi
bati naudojama kaskadiné DLLK, nustatyta Komisijos jgyvendinimo reglamentu (ES) 2018/470 (*). Turi
biiti taikomas pirmesnéje pastraipoje nurodytas 1 arba 2 metodas, ta¢iau DLLK reiskia 0,5 karto padidinta
kaskading DLLK, kai sickiama 0,1 karto padidintos kaskadinés DLLK, kai tai pagristai jmanoma.

2.7. Atrankinés patikros aptikimo geba (CCp)

CCP turi bati nustatoma atrankiniams metodams. CCP turi bati nustatoma taip, kaip apibrézta Sio priedo
1 skyriuje, skirsnyje ,Analizés metody veiksmingumo kriterijai ir kiti reikalavimai®, ir pagal 5 lentel¢je nustatytus
reikalavimus. Taciau visy identifikavimo reikalavimy (plg. 1.2.3, 1.2.4, 1.2.5 skirsnius) atrankiniams metodams
taikyti nereikia.

1. Neleidziamy naudoti arba draudZiamy farmakologiskai aktyviy medZiagy atveju turi bati uztikrinama ne
didesné kaip 5 % antrosios riisies klaida. CCp apskaic¢iuojama taip:

a) 1 metodas: kalibravimo kreivés procediira pagal standartg ISO 11843-1:1997 (¢ia vadinama grynojo
biisenos kintamojo maziausia aptinkama verte). Siuo atveju turi biiti naudojama tus¢ioji medziaga, kuri
tolygiais Zingsniais sodrinama iki ir Zemiau KAT arba, jeigu KAT nebuvo nustatytas, apytiksliai iki STC.
Meéginiai i§analizuojami. Nubraizoma signalo funkcijos pridétos koncentracijos atzvilgiu kreivé. Aptikimo
geba yra koncentracija ties STC plius 1,64 karto padidintas imatuoto kiekio vidurkio atkuriamumo
laboratorijoje standartinis nuokrypis ties STC. Ekstrapoliacija, kuri yra gerokai maZesné uz maZziausia
pridétos analités kiekj (< 50 % maZiausio pridétos analités kiekio), patvirtinama eksperimentiniais
duomenimis validavimo etape.

b) 2 metodas: sodrintos tusciosios medZiagos tyrimas esant STC ir didesnei koncentracijai. Siekiant uZztikrinti
patikimg $io nustatymo pagrindg, turi bati analizuojama 20 kiekvieno koncentracijos lygio sodrinty
tusciyjy méginiy. Metodo aptikimo geba yra koncentracijos lygis, kuriam esant lieka tik < 5 % neteisingy
sprendimy dél neigiamo rezultato.

¢) 3 metodas: CCP = STC + k (vienpusis, 95 %) x (sudétiné) standartiné matavimo neapibréztis ties arba virs
STC.

() 2018 m. kovo 21 d. Komisijos jgyvendinimo reglamentas (ES) 2018470 dél i§samiy kontrolés tikslais taikomos didZiausios
leidziamosios liekany koncentracijos maisto produktuose, gautuose i§ gyviny, gydyty ES pagal Direktyvos 2001/82/EB 11 straipsni,
taisykliy (OLL 79, 2018 3 22, p. 16).
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Neleidziamy naudoti arba draudziamy farmakologiskai aktyviy medziagy atveju, atsizvelgiant j validavimo
eksperimentg (ir atitinkama jo laisvés laipsnj), galima pagristai taikyti t skirstinj arba, jeigu remiamasi
Gauso skirstiniu (vienpusiu, n=eo), turi bati taikomas k faktorius, lygus 1,64.

Atkuriamumas laboratorijoje ir teisingumas yra tinkami (sudétinei) standartinei matavimo neapibrézciai
nustatyti, jeigu ji nustatoma atsizvelgiant j visus svarbius jtaka darancius veiksnius.

2. LeidZiamy naudoti medziagy atveju turi bati uZtikrinama ne didesné kaip 5 % f paklaida. CCB apskai¢iuojama
taip:

a) 1 metodas: kalibravimo kreivés procedara pagal standarta ISO 11843-1:1997 (¢ia vadinama grynojo
bitsenos kintamojo maziausia aptinkama verte). Siuo atveju turi biiti naudojama tuscioji medziaga, kuri
tolygiais Zingsniais, pradedant nuo STC, sodrinama iki ir Zemiau leistino kiekio. Méginiai i$analizuojami ir
identifikuojama (-os) analité (-és). Apskai¢iuojamas i§matuoto kiekio vidurkio standartinis nuokrypis ties
STC.

Aptikimo geba yra koncentracija ties STC plius 1,64 karto padidintas iSmatuoto kiekio vidurkio
atkuriamumo laboratorijoje standartinis nuokrypis ties STC.

b) 2 metodas: sodrintos tui¢iosios medziagos tyrimas, kai koncentracija yra maZzesné leisting kiekj. Siekiant
uztikrinti patikima $io nustatymo pagrindg, turi bati analizuojama 20 kiekvieno koncentracijos lygio
sodrinty tu$¢iyjy meéginiy. Metodo aptikimo geba yra koncentracijos lygis, kuriame lieka tik < 5 %
neteisingy sprendimy dél neigiamo rezultato.

¢) 3 metodas: CCP = STC + k (vienpusis, 95 %) x (sudétiné) standartiné matavimo neapibréztis ties arba virs
STC.

LeidZiamy naudoti medziagy atveju, atsizvelgiant | validavimo eksperimenta (ir atitinkamg jo laisvés
laipsni), galima pagristai taikyti t skirstinj arba, jeigu remiamasi Gauso skirstiniu (vienpusiu, n=eo), turi biiti

taikomas k faktorius, lygus 1,64 (tai, kam naudojama kaskadiné arba jprasta DLLK).

Atkuriamumas laboratorijoje ir teisingumas yra tinkami (sudétinei) standartinei matavimo neapibrézciai
nustatyti, jeigu ji nustatoma atsizvelgiant i visus svarbius jtakg darancius veiksnius.

Farmakologiskai aktyviy medziagy, kurioms nustatyta jvairiy medziagy bendra DLLK, atveju medZiagos,
kurios koncentracija méginyje yra didziausia, CCP turi baiti naudojama kaip CCp, siekiant jvertinti medZziagy
sumg tiriamame méginyje.

2.8. Kalibravimo kreivés
Kai kiekiui nustatyti naudojamos kalibravimo kreiveés:
1) kreivei sudaryti naudojami ne maziau kaip penki, pageidautina, vienodi lygiai (jskaitant nulinj lygj);
2) nurodoma kreivés darbiné sritis;
3) nurodoma kreivés matematiné formulé ir duomeny atitikties su kreive laipsnis (determinacijos koeficientas R?);
4) nurodoma kreivés parametry priimtinumo sritis.

Naudojant kalibracines kreives, pagristas etaloniniu tirpalu, matricg atitinkanciu etalonu arba matrica sodrintais
etalonais, nurodomi kalibravimo kreivés parametry, kurie gali skirtis priklausomai nuo serjjos, priimtini
intervalai.

2.9. Absoliucioji iSgava

Absoliucioji metodo i$gava nustatoma, kai nenaudojamas vidinis etalonas arba matrica sodrintas kalibravimas.
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Jeigu jvykdomi 1 lenteléje nustatyti teisingumo reikalavimai, gali bati taikomas fiksuotas pataisos koeficientas.
Priesingu atveju turi bati naudojamas tai konkreciai partijai nustatytas i$gavos koeficientas. Kaip alternatyva,
vietoje iSgavos pataisos koeficiento naudojamas etalono pridéjimo metodas (*¢) arba vidinis etalonas.

Absoliucioji i§gava turi biiti apskaic¢iuojama bent Sesioms pavyzdinéms matricos partijoms.

Prie§ ekstrahavimg analite turi bati sodrinamas tusiosios matricos méginys, o antrasis tusciosios matricos
méginys turi bati sodrinamas po méginio paruosimo atitinkamu koncentracijos lygiu ir turi biti nustatoma
analités koncentracija.

[gava apskai¢iuojama taip:

[3gav. (analités) = (matrica sodrinto etalono plotas)/(matricg atitinkancio etalono plotas) x 100

2.10.  Santykinis matricos poveikis
Santykinis matricos poveikis turi biiti nustatomas visais atvejais. Tai galima padaryti atliekant validavimo
procediirg arba atskirus eksperimentus. Santykinis matricos poveikis apskai¢iuojamas bent 20 skirtingy tus¢iyjy

matricos ir (arba) rGisiy partijy, atsizvelgiant { metodo taikymo sritj, pvz., skirtingas riisis, kurios turi bati jtrauktos.

Tuscioji matrica, po ekstrahavimo analite ties KAT, DLLK arba DLK, turéty bati sodrinta ir analizuojama kartu su
grynu analités tirpalu.

Santykinis matricos poveikis arba matricos faktorius (MF) apskaiCiuojamas taip:

etalono MAE smailés plotas

MF (etalonas) =

etaloninio tirpalo smailés plotas

MAE IS smailés plotas

MF (IS) =

IS tirpalo smailés plotas

MF (etalonas)

MF (normalizuotas VE etalonas) = MF (IS)

VE: vidinis etalonas

MAE:  matricg atitinkantis etalonas

MF (normalizuoto VE etalono) variacijos koeficientas turi bati ne didesnis kaip 20 %.

3 SKYRIUS

KOKYBES KONTROLE ATLIEKANT [PRASTINE ANALIZE. NUOLATINIS METODO VEIKSMINGUMO
TIKRINIMAS

Laikomasi standarto ISO/IEC 17025:2017 (") 7.7 skyriuje nustatyty analizés rezultaty kokybés uztikrinimo reikalavimy.

Atliekant jprasting analizg, siekiant jrodyti metodo veiksmingumg, pageidautina atlikti sertifikuoty pamatiniy medziagy
(SPM) analiz¢. Kadangi SPM, kuriose yra atitinkamy reikiamo koncentracijos lygio anali¢iy, retai biina prieinamos, kaip
alternatyva gali bati naudojamos pamatinés medziagos, kurias teikia ir apibtidina ES etaloninés laboratorijos arba
laboratorijos, turin¢ios ISO/IEC 17043:2010 (**) akreditacija. Kaip kita alternatyva gali biti naudojamos savos reguliariai
kontroliuojamos pamatinés medZiagos.

Nuolatinis metodo veiksmingumo tikrinimas atliekant jprasting analiz¢ turéty bati atliekamas atrankinés patikros etapu ir
patvirtinamuoju etapu.

(*) Etaloninés analités pridedama, pavyzdziui, du—penkis kartus daugiau, nei numatomas analités kiekis méginyje. Si procediira skirta
analités kiekiui méginyje nustatyti atsiZvelgiant j analizés procediiros aptinkamosios dalies rodiklj.

(") ISOJIEC 17025: 2017 ,Bendrieji bandymy ir kalibravimo laboratorijy kompetencijos reikalavimai (7.7 skyrius).

(**) ISO[IEC 17043:2010 ,Atitikties jvertinimas. Bendrieji kvalifikacijos tikrinimo reikalavimai*.
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1. Atrankinés patikros etapu:

tuo paciu metu analizuojamas kiekvienos atliktos analizés serijos (partijos) toliau pateikty kokybés kontrolés méginiy
rinkinys:

a) kontrolinis méginys priemonés tinkamumui sistemai nustatyti, geriausia — biidingas konkre¢iam metodui;

b) leidziamy naudoti farmakologiskai aktyviy medziagy, taip pat draudziamy arba neleidZziamy naudoti medZziagy
atrankinés patikros kokybés kontrolés méginiai, sodrinti iki arti STC, o geriausia — ties CCf esancios koncentracijos;

¢) neigiamas kontrolinis méginys (tustieji méginiai) ir, jeigu reikia, reagento tustieji méginiai.
2. Patvirtinamuoju etapu:

tuo paciu metu analizuojamas kiekvienos atliktos analizés serijos (partijos) toliau pateikty kokybés kontrolés méginiy
rinkinys:

a) kontrolinis méginys priemonés tinkamumui sistemai nustatyti, geriausia — bidingas konkre¢iam metodui;

b) kokybés kontrolés méginiai, leidziamy naudoti farmakologiskai aktyviy medZiagy atveju sodrinti iki DLLK arba DLK
artimos koncentracijos arba, jeigu naudojamos draudziamos arba neleidZziamos naudoti medziagos (teigiami
kontroliniai méginiai) — iki KAT ar ZKL artimos koncentracijos;

¢) neigiamas kontrolinis méginys (tustieji méginiai) ir, jeigu reikia, reagento tustieji méginiai.

Rekomenduojama tokia kokybés kontrolés méginiy tvarka: kontrolinis méginys priemonés tinkamumui sistemai nustatyti,
neigiamas kontrolinis méginys, patvirtintinas (-i) méginys (-iai), vél neigiamas kontrolinis méginys ir sodrintas kokybés
kontrolés méginys (teigiami kontroliniai méginiai).

Kiekybiniy metody, naudojant kiekvieng oficialiy méginiy partija, atveju kalibravimo kreivé turi bati analizuojama ir
matuojama pries analizuojant pirmiau i$vardytus méginius arba po to.

Kai praktiskai tikslinga ir jmanoma, visy tiksliniy anali¢iy teigiamuose kontroliniuose méginiuose teisingumas (remiantis
sodrintais méginiais) turi bati jvertinamas naudojant kokybés kontrolés diagramas pagal standarto ISO[IEC 17025:2017
7.7 skyriy. Jeigu tam reikia neproporcingai daug teisingumo nustatymy, anali¢iy skaiius gali bati sumazintas iki
pavyzdiniy analiciy skaiciaus.

4 SKYRIUS

ANKSCIAU VALIDUOTO METODO PATVIRTINTOS TAIKYMO SRITIES ISPLETIMAS

Kartais biitina i$plésti anksciau visapusiskai validuoto metodo taikymo sritj. Tokiais atvejais taikymo sritis turéty bati
iSplésta veiksmingu ir analitiskai patikimu biidu. Tai galima pasiekti validavimo procediiros metu naudojant mazesnj
méginiy skaifiy (pvz., pus¢ méginiy skaiciaus), palyginti su i§samiu validavimu.

Nepaisant to, pakeitimy, kurie validuojami naudojant vieng supaprastintg validavimo schema, tipas ir skaicius visada
grindZiami praktinémis Ziniomis ir ankstesne patirtimi, pvz., kei¢iant aptikimo metodg, bet kuriuo atveju reikéty i§samaus
validavimo.

Apskritai, siekiant uZtikrinti nuolatinj metodo pagristuma, jo veiksmingumas nuolat stebimas ir palyginamas su i§ pradziy
gautais validavimo parametrais. Geriausia, jei §i nuolatiné metodo veiksmingumo kontrolé sukurta taip, kad trikstamus
duomenis, reikalingus i$samiam validavimui, laikui bégant bity galima surinkti (pvz., pasinaudojus keliais KK méginiy
duomeny taskais kiekvienoje analitinéje serijoje).

4.1. Metodo taikymo srities, susijusios su koncentracijy intervalu, i$plétimas

Pasikeitus DLLK, DLK ir KAT, gali prireikti pakoreguoti koncentracijos intervalg, kuriam metodas yra validuotas.
Tokiu atveju supaprastintos validavimo schemos taikymas yra priimtinas.

Pakoreguoto intervalo kalibravimo kreivés turéty bati parengtos pagal patvirtintg metodikg. Turéty bati
analizuojamos skirtingos partijos, sodrintos iki skirtingo koncentracijos lygio (plg. 2.2.1, 2.2.2 skirsnius).
Teisingumas, pakartojamumas ir atkuriamumas laboratorijoje (tarpinis glaudumas) turéty atitikti priimting
intervalg, palyginti su i§ pradziy validuoto metodo teisingumu, pakartojamumu ir atkuriamumu laboratorijoje |
tarpiniu glaudumu. Kai reikia, turéty bati perskaiciuotos CC (atrankiniai metodai) ir CCa (patvirtinimo metodai).
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4.2. Metodo taikymo srities, susijusios su papildomomis medZiagomis, iSplétimas

Paprastai metoda papildomiems junginiams galima taikyti tik naudojant analites, kuriy struktiira ir poZymiai yra
pana$is | ty anali¢iy, kurioms jau taikomas tas analizés metodas. Tokiu atveju supaprastintos validavimo
schemos taikymas yra priimtinas. Taip pat negalima nukrypti nuo metodo apragymo.

Papildomy medziagy kalibravimo kreivés turéty biaiti parengtos pagal patvirtinta metodika. Turéty bati
analizuojamos skirtingos matricos medziagy partijos, sodrintos iki skirtingo koncentracijos lygio (plg. 2.2.1,
2.2.2 skirsnius). Teisingumas, pakartojamumas ir atkuriamumas laboratorijoje (tarpinis glaudumas) turéty bati
pana$is | kity anali¢iy, kurioms taikomas i§ pradziy validuotas metodas, teisinguma, pakartojamumg ir
atkuriamuma laboratorijoje (tarpinj glauduma) ir atitikti 1.2.2 skirsnyje nustatytus reikalavimus. Turi bati
apskaiciuotos naujy anali¢iy CCP (atrankiniai metodai) ir CCa (patvirtinimo metodai).

4.3 Metodo taikymo srities, susijusios su matricomis ir (arba) riiSimis, iSplétimas

Sprendimas taikyti jau validuotg analizés metoda naudojant naujas matricas ir rii$is visada turi bati priimamas
kiekvienu konkreciu atveju, remiantis Ziniomis ir patirtimi, igyta taikant §j metoda, ir iSankstiniais bandymais,
kuriais vertinami galimi matricos poveikiai ir trukdZiai. Paprastai tai bus jmanoma tik matricoms,
pasiZyminc¢ioms panasiomis savybémis, ir nekritinéms analitéms (stabilumas, aptinkamumas).

Kalibravimo kreivés (etalono arba matricos) turéty biti parengtos pagal patvirtinty metodika. Turéty bati
analizuojamos skirtingos matricos medziagos partijos, sodrintos iki skirtingo koncentracijos lygio (plg. 2.2.1,
2.2.2 skirsnius). Teisingumas, pakartojamumas ir atkuriamumas laboratorijoje (tarpinis glaudumas) turéty atitikti
i§ pradziy patvirtinto metodo leistinus intervalus ir atitikti 1.2.2 skirsnyje nustatytus reikalavimus. Priklausomai
nuo validavimo metodo, gali prireikti perskaic¢iuoti CCp (atrankiniai metodai) arba CCa (patvirtinimo metodai).

Jei rezultatai neatitinka priimtino intervalo, palyginti su pradinés matricos vertémis, reikés atlikti papildomg
issamy validavimg, kad baty galima nustatyti matricos ir (arba) risies specifinius veiksmingumo parametrus.

Tais atvejais, kai konkrecios medziagos DLLK tam tikrose matricose skiriasi, grei¢iausiai bus sunku pritaikyti
metodo taikymo sritj prie papildomos matricos ir (arba) rsies bei koncentracijos, nes $iuo atveju reikia
apsvarstyti du pakeitimus. Tokiais atvejais rekomenduojamas i§samus validavimas.
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I PRIEDAS

MEGINIY EMIMO PROCEDUROS IR OFICIALUS MEGINIJ APDOROJIMAS

1. Méginiy kiekis

Maziausias méginiy kiekis nustatomas nacionalinéje lickany kontrolés programoje. Maziausias méginiy kiekis turi bati
pakankamas, kad patvirtintosios laboratorijos galéty atlikti analizés procediiras, butinas atrankinés patikros ir
patvirtinamosioms analizéms uzbaigti. Konkreciai naminiy pauks¢iy, akvakultiiros, triusiy, dkiuose auginamy
medZziojamyjy gyviiny, ropliy ir vabzdZiy atveju méginj sudaro vienas ar daugiau gyviny, atsizvelgiant | analizés
metody reikalavimus. Atsizvelgiant  naudojamus analizés metodus, kiausiniy atveju méginio dydis yra ne maziau kaip
12 (arba daugiau) kiauiniy. Jeigu viename méginyje, taikant skirtingus analizés metodus, reikia i§analizuoti kelias
medziagy kategorijas, méginio dydis atitinkamai padidinamas.

2. Méginio padalinimas j tiriamgsias dalis

I$skyrus atvejus, kai tai nejmanoma techniskai arba to nereikalauja nacionalinés teisés aktai, visi méginiai turi bati
padalinami ne maziau kaip { dvi tapacias tiriamgsias dalis, kurios kiekvienos pakakty i§samiai analizés procediirai
atlikti. Padalinti méginius galima jy émimo vietoje arba laboratorijoje.

3. Atsekamumas
Kiekvienas méginys turi baiti imamas taip, kad visada bty galima susekti jo kilmés ki ir gyviiny partijg arba, kai reikia,
atskira gyviing. Visy pirma, pieno méginiai, atsizvelgiant j valstybés narés pasirinkima, gali baiti imami bet kurioje i§ $iy
viety:

1) kyje i§ surinkimo talpyklos;

2) pieninése pries i$pilant piena.

4. Méginiy talpyklos

Méginiai surenkami j tinkama targ, kad i8likty vientisi ir juos baty galima susekti. Visy pirma, tara turi bati tokia, kad
baty uzkirstas kelias méginiy sukeitimui, kryZminiam uZter§tumui ir sugedimui. Tara oficialiai uzplombuojama.

5. Méginiy émimo ataskaita
Tokia ataskaita sura§oma po kiekvienos méginiy émimo procediiros.
Méginiy émimo ataskaitoje inspektorius turi pateikti bent $ig informacija:
1) kompetentingos institucijos adresg;
2) inspektoriaus varda, pavarde arba identifikavimo koda;

3) meéginio oficialaus kodo numer;;

~

méginio émimo datg;

U1

gyviiny arba gyviininés kilmés produkty savininko ar atsakingo asmens varda, pavarde ir adresa;

~N

skerdyklos registracijos numer;

)

)
)
)
) gyvino kilmés Tkio pavadinimg ir adresg (kai méginiai imami tikiuose);
)
) gyviino arba produkto identifikavimo duomenis;

)

9) gyviny risis;
10) méginiy matricg;

11) kai reikia, informacija apie gydyma vaistais pastarasias keturias savaites prie§ imant méginius (kai méginiai imami
ikiuose);

12) tiriamas medziagas arba jy grupes;

13) konkretias pastabas.
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Atsizvelgiant | méginiy émimo procediira, turi bati pateiktos popierinés arba elektroninés ataskaitos kopijos. Méginiy
émimo ataskaita ir jos kopijos turi biti pildomos taip, kad bty uZtikrintas jy autentiskumas ir teisinis galiojimas, todél
gali biti reikalaujama, kad $iuos dokumentus pasirasyty inspektorius. Jeigu méginiai imami tkyje, tikininkas arba jo
pavaduotojas gali buti kvie¢iami pasiraSyti méginiy émimo ataskaitos originala.

Méginiy émimo ataskaitos originalas pasilicka kompetentingoje institucijoje, kuri privalo uztikrinti, kad jo negalés gauti
pasaliniai asmenys.

Jei reikia, tikininkas arba jmonés savininkas gali baiti informuojami apie vykdoma méginiy émima.

6. Méginiy émimo ataskaita, skirta laboratorijai

Méginiy émimo ataskaita, skirta kompetentingy institucijy isteigtai laboratorijai, turi atitikti standarto ISO/IEC
17025:2017 () 7 skyriaus reikalavimus ir joje pateikiama bent i informacija:

1) kompetentingos institucijos arba paskirtosios jstaigos adresas;

N

inspektoriaus vardas, pavardé arba identifikavimo kodas;

3) méginio oficialaus kodo numeris;

~

méginio émimo data;

=R

méginiy matrica;

~

)

)

)

) gyviiny risis;
)

) tiriamos medzZiagos arba jy grupés;
)

8) konkretios pastabos.

Laboratorijai skirta méginiy émimo ataskaita pateikiama kartu su méginiu, kai jis siunciamas i laboratorija.

7. VeZimas ir saugojimas

Liekany kontrolés programose numatomos tinkamos saugojimo ir vezimo salygos, kad kiekvienos tiriamosios
medziagos ir matricos junginys uZtikrinty tiriamosios medziagos stabiluma ir méginiy vientisumg. Vezimo laikas turi
biti kuo trumpesnis, o vezimo temperatiira turi bati tokia, kad biity uztikrintas analités stabilumas.

Ypatingg démesi reikia atkreipti | vezimo dézes, temperatiirg ir pristatymo | atsakingg laboratorija laika.

Jeigu nesilaikoma kokiy nors kontrolés programos reikalavimy, laboratorija nedelsdama apie tai pranesa
kompetentingai institucijai.

() ISOJIEC 17025: 2017 ,Bendrieji bandymy ir kalibravimo laboratorijy kompetencijos reikalavimai® (7.7 skyrius).
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