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NARIZENI KOMISE (EU) &. 589/2014
ze dne 2. Cervna 2014,

kterym se stanovi metody odbéru vzorki a analyzy pro kontrolu obsahu dioxini, PCB s dioxi-
novym efektem a PCB bez dioxinového efektu v nékterych potravinich a kterym se rusi nafizeni
(EU) & 252/2012

(Text s vyznamem pro EHP)

EVROPSKA KOMISE,
s ohledem na Smlouvu o fungovani Evropské unie,

s ohledem na nafizeni Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 ze dne 29. dubna 2004 o ufednich kontroldch
za Ucelem ovéfeni dodrzovani pravnich pfedpisti tykajicich se krmiv a potravin a pravidel o zdravi zvifat a dobrych
zivotnich podminkach zvifat (), a zejména na ¢l. 11 odst. 4 uvedeného nafizeni,

vzhledem k témto dévodim:

(1)  Natizeni Komise (ES) ¢. 1881/2006 (3 stanovi maximalni limity pro PCB bez dioxinového efektu, dioxiny a furany
a pro sumu dioxint, furanti a PCB s dioxinovym efektem v nékterych potravinach.

(2)  Doporuceni Komise 2013/711/EU (*) stanovi intervenéni prahové hodnoty (akéni limity) s cilem podpotit proak-
tivni piistup ke sniZovani pfitomnosti polychlorovanych dibenzo-p-dioxinti a polychlorovanych dibenzofurant
(PCDD/PCDF) a PCB s dioxinovym efektem v potravindch. Tyto akéni limity slouzi p¥islusnym orgdnim a hospo-
daiskym subjektim jako ndstroj k poukdzani na piipady, kdy je Zddouci zjistit zdroj kontaminace a pfijmout
opatteni k jeho omezeni nebo odstranéni.

(3)  Nafizeni Komise (EU) ¢. 252/2012 ze dne 21. bfezna 2012 () zavadi zvldstni ustanoveni tykajici se odbéru
vzorkd a metod analyzy pro tcely dfedni kontroly.

(4)  Ustanoveni tohoto nafizeni se tykaji pouze odbéru vzorkd a analyzy dioxinti, PCB s dioxinovym efektem a PCB
bez dioxinového efektu pro tcely provadéni nafizeni (ES) ¢. 1881/2006 a doporuceni Komise 2013/711/EU. Tato
ustanoveni nemaji vliv na strategii, rozsah nebo cetnost odbéru vzorkd, jak jsou vymezeny v pfilohdch III a IV
smérnice Rady 96/23/ES (). Rovnéz nemaji vliv na kritéria pro cileny odbér vzorkd, jak jsou stanovena v rozhod-
nuti Komise 98/179/ES (¥).

(5)  Pro identifikaci vzorkd s vyznamnym obsahem PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem lze pouzit vysoce
vykonnou screeningovou analytickou metodu s obecné uznanou validaci (nejlépe vybérem vzorka presahujicich
akéni limity a zajisténim vybéru vzorkd pfekracujicich maximadlni limity). Obsah PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym
efektem v téchto vzorcich je tieba urcit konfirmacni analytickou metodou. Proto je vhodné stanovit pfislusné
pozadavky na screeningovou metodu, které zajisti, Ze podil falesné vyhovujicich vysledkd, pokud jde o maximdlni
obsahy, bude niZ$i nez 5 %, a ptisné pozadavky na konfirmaé¢ni analytické metody. Konfirma¢ni metody s dosta-
tecnou citlivosti navic umoznuji stanoveni nizkych tdrovni pozadi. To je dulezité pro sledovani vyvoje v Case,
posouzeni expozice a pro pfehodnoceni maximadlnich a akénich limitd.

(6)  Je tfeba uptesnit zptsob odbéru vzorkt u velmi velkych ryb, aby byl zajistén harmonizovany pfistup v celé Unii.

() UF.vést.L 165, 30.4.2004,s. 1.

(%) Natizeni Komise (ES) ¢. 1881/2006 ze dne 19. prosince 2006, kterym se stanovi maximalni limity nékterych kontaminujicich latek
v potravinach (UF. vést. L 364, 20.12.2006, s. 5).

(*) Doporuceni Komise 2013/711/EU ze dne 3. prosince 2013 o sniZovani ptitomnosti dioxint, furanti a PCB v krmivech a potravindch
(Ut. vést. L 323, 4.12.2013, 5. 37).

(*) Nafizeni Komise (EU) €. 252/2012 ze dne 21. bfezna 2012, kterym se stanovi metody odbéru vzorkd a analyzy pro tfedni kontrolu
obsahu dioxint, PCB s dioxinovym efektem a PCB bez dioxinového efektu v nékterych potravinich a kterym se rusi naiizeni (ES)
1883/2006 (Ur vést. L 84,23.3.2012,s. 1).

(°) Smérnice Rady 96/23[ES ze dne 29. dubna 1996 o kontrolnich opatfenich u nékterych litek a jejich rezidui v Zivych zvifatech a zivocis-
nych produktech a o zruseni smérnic 85/358/EHS a 86/469/EHS a rozhodnut{ 89/187/EHS a 91/664/EHS (UF. vést. L 125, 23.5.1996,
s. 10

©) Rozh)odnutl Komise 98/179/ES ze dne 23. inora 1998, kterym se stanovi provadéci pravidla k tfednimu odbéru vzorki pro zjistovani
nékterych ltek a jejich rezidui v Zivych zvifatech a Zivocisnych produktech (Uf. vést. L 65, 5.3.1998, s. 31).
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(7)  V rybdch téhoz druhu, které pochazeji ze stejného regionu, se miZe obsah dioxind, PCB s dioxinovym efektem
a PCB bez dioxinového efektu lisit v zdvislosti na velikosti a/nebo stdf{ ryb. Kromé toho obsah dioxind, PCB
s dioxinovym efektem a PCB bez dioxinového efektu nemusi byt ve vSech ¢dstech ryby stejny. Proto je tieba
upfesnit zpsob odbéru a pfipravy vzorkd, aby byl zajistén harmonizovany pfistup v celé Unii.

(8)  Je dilezité, aby analytické vysledky byly vydadvany a interpretovany jednotnym zptisobem, aby byl zajistén harmo-
nizovany pfistup pti vymahdni pfedpist v celé Unii.

(9)  Technicky pokrok a vyvoj ukazal, Ze kromé plynové chromatografie/hmotnostni spektrometrie s vysokym rozli-
Senim (GC/HRMS) lze jako konfirma¢ni metodu za tcelem kontroly dodrzeni maximdlntho limitu pouzit také
plynovou chromatografii/tandemovou hmotnostni spektrometrii (GC-MS/MS). Nafizeni (EU) ¢. 252/2012 by
proto mélo byt nahrazeno novym naf{zenim, které stanovi pouziti plynové chromatografie/tandemové hmot-
nostni spektrometrie (GC-MS/MS) jako vhodné konfirmaéni metody za tcelem kontroly dodrzeni maximalniho
limitu.

(10)  Opatieni stanovend timto naf{zenim jsou v souladu se stanoviskem Stdlého vyboru pro potravinovy fetézec
a zdravi zvifat,

PRIJALA TOTO NARIZENI:
Cldnek 1

Pro tcely tohoto nafzeni se pouziji definice a zkratky uvedené v piiloze L.
Cldnek 2

Odbér vzorkil pro tfedni kontrolu obsahu dioxind, furanti, PCB s dioxinovym efektem a PCB bez dioxinového efektu
v potravindch uvedenych v oddile 5 p#flohy nafizeni (ES) ¢. 1881/2006 se provede v souladu s metodami uvedenymi
v piiloze I tohoto nafizeni.

Cldnek 3

Ptiprava vzorkt a analyza pro kontrolu obsahu dioxind, furanti a PCB s dioxinovym efektem v potravindch uvedenych
v oddile 5 pilohy nafizeni (ES) ¢. 1881/2006 se provede v souladu s metodami uvedenymi v piiloze IIl tohoto natizeni.

Cldnek 4

Analyza pro kontrolu obsahu PCB bez dioxinového efektu v potravinich uvedenych v oddile 5 piilohy nafizeni (ES)
¢. 1881/2006 se provede v souladu s pozadavky na analytické metody uvedenymi v piiloze IV tohoto nafizeni.

Cldnek 5
Nafizeni (EU) ¢. 252/2012 se zruduje.
Odkazy na zruSené nafizeni se povaZzuji za odkazy na toto nafizeni.
Cldnek 6

Toto naifzeni vstupuje v platnost dvacitym dnem po vyhldseni v Ufednim véstniku Evropské unie.

Toto nafizeni je zdvazné v celém rozsahu a ptimo pouzitelné ve viech ¢lenskych stdtech.

V Bruselu dne 2. ¢ervna 2014.

Za Komisi
José Manuel BARROSO
piedseda
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PRILOHA I

DEFINICE A ZKRATKY

I. DEFINICE
Pro Géely tohoto nafizeni se pouziji definice uvedené v piiloze I rozhodnuti Komise 2002/657ES (!).
Na zdkladé téchto definic se pro ticely tohoto nafizeni pouziji nasledujici definice:

1.1. ,Akenim limitem“ se rozumi mnozstvi dané latky stanovené v piiloze doporuceni 2013/711/EU, které vede k zahé-
jeni Setfeni za tiCelem zjistén{ zdroje uvedené latky v pfipadech, kdy jsou zjistény zvysené hodnoty piislusné latky.

1.2, ,Screeningovymi metodami se rozumi metody slouzici k identifikaci vzorkti s obsahem PCDD/PCDF a PCB s dioxi-
novym efektem pfevysujicim maximdlni nebo ak¢ni limity. Mus{ umoziiovat ndkladové efektivni analyzu velkého
mnozstvi vzorkd, ¢imZ se zvySuje moZnost zjistit nové piipady vysoké expozice a ohrozeni zdravi spotiebiteld.
Screeningové metody musi byt zaloZeny na bioanalytickych metoddch nebo metoddch GC-MS. Vysledky u vzorkd,
které piekrocily mezni hodnotu pro kontrolu dodrzeni maximélnich limitd, musi byt ovéfeny pomoci tplné
opakované analyzy z ptivodniho vzorku pomoci konfirmaéni metody.

1.3. ,Konfirmacnimi metodami“se rozumi metody, které poskytuji dplné nebo dopliiujici informace umoziujici jedno-
zna¢nou identifikaci a kvantifikaci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem u maximdlniho nebo, v piipadé
potieby, akéniho limitu. Tyto metody vyuZivaji plynovou chromatografii/hmotnostni spektrometrii s vysokym
rozliSenim (GC-HRMS) nebo plynovou chromatografiijtandemovou hmotnostni spektrometrii (GC-MS/MS).

1.4. ,Bioanalytickymi metodami“ se rozumi metody zaloZené na vyuziti biologickych principt, jako jsou zkousky na
buné¢né bazi, receptorové zkousky nebo imunologické zkousky. Neposkytuji vysledky na drovni kongeneru, ale
pouze orienta¢ni hodnoty (3) Grovné TEQ, vyjidiené v bioanalytickych ekvivalentech (BEQ), aby byla zohlednéna
skute¢nost, Ze ne vSechny slouceniny pfitomné v extraktu vzorku, ktery pii zkousce ddvd odezvu, nutné spliuji
vSechny pozadavky principu TEQ.

1.5. ,Zjevnou vytéznosti biologické zkousky” se rozumi hodnota BEQ vypoctend z kalibra¢ni kfivky TCDD nebo PCB 126
upravend o hodnoty slepého stanoveni a poté vydélend hodnotou TEQ uréenou konfirmacni metodou. Jejim
tcelem je korekce Ciniteld, jako je ztrdta PCDD/PCDF a sloucenin s dioxinovym efektem béhem extrakce a ¢istén,
soucasné extrahované slouceniny zesilujici nebo tlumici odezvu (agonistické a antagonistické t¢inky), kvalita kali-
brace nebo rozdily mezi hodnotami TEF a REP. Zjevnd vytéznost biologické zkousky se vypocte z vhodnych refe-
ren¢nich vzorkt s reprezentativnim zastoupenim kongenert kolem maximalniho nebo akéniho limitu.

1.6. ,Semikvantitativnimi metodami“ se rozuméji metody, které poskytuji orientacni hodnoty koncentrace domnélého
analytu, pficemz numerické vysledky nespliuji pozadavky na kvantitativni metody.

1.7.  ,Schvdlenou specifickou mezi kvantifikace jednotlivého kongeneru ve vzorku“se rozumi nejniz$i obsah analytu, ktery maze
byt zméfen s rozumnou mirou statistické jistoty, splijici identifika¢ni kritéria popsand v mezindrodné uzndva-
nych normaéch, jako je napiiklad normaEN 16215:2012 (Krmiva — stanoveni dioxint a PCB s dioxinovym efektem
pomoci GC/HRMS a indikdtorovych PCB pomoci GC/HRMS) a/nebo v metodach EPA 1613 a 1668 ve znéni
pozdgjsich revizi.

Mez kvantifikace jednotlivého kongeneru miiZe byt urcena jako:

a) koncentrace analytu v extraktu vzorku, jez ddvd instrumentdlni odezvu na dvou raznych iontech, které maji
byt monitorovany pfi poméru signdl-Sum 3:1 pro méné intenzivni signdl;

nebo, pokud z technickych divodii vypocet signdl-Sum neposkytuje spolehlivé vysledky,

b) nejnizsi bod koncentrace na kalibracni kivce, ktery vykazuje pfijatelnou (< 30 %) a stdlou (méfeno alespon na
zaCdtku a na konci analytické série vzorkd) odchylku od primérného relativniho odezvového faktoru vypocte-
ného pro viechny body na kalibraéni kfivce v kazdé sérii vzorkd (¥).

(") Rozhodnuti Komise 2002/657ES ze dne 14. srpna 2002, kterym se provadi smérnice Rady 96/23[ES, pokud jde o provddéni analytic-
kych metod a interpretaci vysledkd (Uf. vést. L 221, 17.8.2002, s. 8).

(*) Bioanalytické metody nejsou specifické pro kongenery zahrnuté v systému TEF. V extraktu vzorku mohou byt pfitomny jiné strukturné
pibuzné AhR-aktivni slouceniny, které ptispivaji k celkové reakci. Proto vysledky biologické zkousky nelze povazovat za odhad, ale spise
za orientacni Giroveni TEQ ve vzorku.
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1.8. ,Hornim odhadem” se rozumi koncept, ktery vyzaduje pro piispévek kazdého nekvantifikovaného kongeneru
pouziti hodnoty meze kvantifikace.

1.9. ,Dolnim odhadem® se rozumi koncept, ktery vyZaduje pro pfispévek kazdého nekvantifikovaného kongeneru
pouziti nulové hodnoty.

1.10. ,Stfednim odhadem* se rozumi koncept, ktery vyzaduje pro vypocet piispévku kazdého nekvantifikovaného konge-
neru pouziti poloviny hodnoty meze kvantifikace.

1.11. ,SarZi“ se rozumi identifikovatelné mnoZstvi potravinové komodity dodané ve stejném okamziku, u néjz ptislusny
pracovnik zjistil jednotné vlastnosti, jako je ptivod, druh, typ obalu, balirna, zasilatel nebo oznaceni. U ryb
a produktd rybolovu musi byt srovnatelnd také velikost ryb. I v piipadé, zZe velikost ajnebo hmotnost ryb nejsou
v ramci zdsilky srovnatelné, lze zdsilku povazovat za Sarzi, musi se viak pouzit specificky postup odbéru vzorki.

1.12. ,Cdsti SarZe“ se rozumi urcitd dst velké Sarze vyclenénd k tomu, aby z nf byl proveden odbér vzorkd. Kazd4 ¢dst
Sarze musi byt fyzicky samostatnd a identifikovatelnd.

1.13. ,Diléim vzorkem* se rozum{ mnoZstvi materidlu odebrané z jednoho mista Sarze nebo ¢sti Sarze.
1.14. ,Souhrnnym vzorkem* se rozumi souhrn vSech dil¢ich vzorkti odebranych ze SarZe nebo ¢dsti Sarze.

1.15. ,Laboratorni vzorek“: reprezentativni ¢ast nebo mnozstvi souhrnného vzorku urcené pro laboratof.

II. POUZITE ZKRATKY

BEQ Bioanalytické ekvivalenty

GC Plynova chromatografie

HRMS Hmotnostni spektrometrie s vysokym rozlisenim
LRMS Hmotnostni spektrometrie s nizkym rozli§enim
MS/MS Tandemova hmotnostni spektrometrie

PCB Polychlorované bifenyly

PCDD Polychlorované dibenzo-p-dioxiny

PCDF Polychlorované dibenzofurany

QC Kontrola kvality

REP Relativni dc¢innost

TEF Toxicky ekvivalen¢ni faktor

TEQ Toxické ekvivalenty

TCDD Tetrachlordibenzodioxin

U Rozsifend nejistota méfeni
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PRILOHA II

METODY ODBERU VZORKU PRO UREDNI KONTROLU OBSAHU DIOXINU (PCDD/PCDF), PCB
S DIOXINOVYM EFEKTEM A PCB BEZ DIOXINOVEHO EFEKTU V NEKTERYCH POTRAVINACH

1. OBLAST PUSOBNOSTI
Vzorky ur¢ené pro afedni kontrolu obsahu dioxin (PCDD/PCDF), PCB s dioxinovym efektem a PCB bez dioxinového
efektu, dile oznacovanych jako dioxiny a PCB, v potravindch musi byt odebirdny pomoci metod popsanych v této piilo-
ze. Takto ziskané souhrnné vzorky se povazuji za reprezentativni pro Sarze nebo ¢dsti $arzi, z nichZ byly odebrany.
Dodrzeni maximdlnich limitd stanovenych v nafizeni Komise (ES) ¢. 1881/2006, kterym se stanovi maximalni limity né-
kterych kontaminujicich ldtek v potravindch, se posuzuje na zdkladé hodnot zjisténych v laboratornich vzorcich.

I. OBECNA USTANOVENI

1. Persondl

Odbér vzorkil provadi opravnénd osoba urcend ¢lenskym statem.

2. Materidl, ktery md byt odebrin

Kazda arZe nebo &ast SarZe, kterd mé byt zkoumdna, se vzorkuje samostatné.

3. PfedbéZnd opatfeni
Pti odbéru vzorkd a pii pipravé vzorkl se provedou pfedbéZnd opatfeni s cilem zamezit jakymkoliv zméndm, které
by mohly ovlivnit obsah dioxinti a PCB, nepfznivé ovlivnit stanoveni na zdklad¢ analyzy nebo znehodnotit reprezen-
tativnost souhrnnych vzorkd.

4. Dil& vzorky
Dil¢l vzorky se odeberou pokud mozno z riznych mist celé Sarze nebo ¢asti Sarze. Odchylky od tohoto postupu se
zaznamenaji v protokolu podle odstavce 1.8 této piilohy.

5. Pfiprava souhrnného vzorku
Souhrnny vzorek se pfipravi kombinaci dil¢ich vzorkd. Jeho hmotnost musi byt nejméné 1 kg, pokud to neni neprak-
tické, naptiklad odebird-li se vzorek z jediného baleni nebo pokud jde o vyrobek velké obchodni hodnoty.

6. Duplicitni vzorky
Duplicitni vzorky pro zkouseni pro tcely vymédhani pfedpisti, obhajoby nebo rozhodéiho Fizeni se odeberou z homo-
genizovaného souhrnného vzorku, pokud tento postup neni v rozporu s pfedpisy clenskych stita tykajicimi se prav
provozovatele potravindfského podniku. Laboratorni vzorky pro tcely vymahdni ptedpist musi mit velikost dosta-
tecnou alesponl pro provedeni opakované analyzy.

7. Baleni a pfeprava vzorki
Kazdy vzorek se ulozi do ¢isté nadoby z inertniho materidlu, kterd poskytuje dostate¢nou ochranu pted kontaminaci,
ztratou analytu adsorpci na vnitfnich sténdch nddoby a pfed poskozenim pii pfepravé. Musi byt pfijata vSechna
nezbytna opatfeni s cilem zamezit zméné sloZen{ vzorku, ke které mtze dojit pti pfepravé nebo skladovani.

8. Uzavfeni a oznaceni vzorki

Kazdy vzorek odebrany k Gfednim dcelim se uzavie na misté odbéru a oznadi se podle pravidel ¢lenskych stdtd.

Z kazdého odbéru vzorka se vystavi protokol umoziujici jednoznacnou identifikaci Sarze, v némz se uvede den
a misto odbéru vzorku a jakékoli dalsi ddaje, které mohou byt pro osobu provadéjici analyzu uzite¢né.
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1I. PLAN ODBERU VZORKU
Pouzitd metoda odbéru vzorkd musi zarucit, Ze je souhrnny vzorek reprezentativni pro SarZi (¢ast Sarze), kterd md byt
kontrolovéna.
1. Rozdéleni Sarzi na €dsti

Velké Sarze se rozdéli na ¢asti za podminky, Ze Casti Sarze lze fyzicky oddélit. Na produkty, s nimiz se obchoduje ve
velkych volné lozenych zdsilkdch (napf. rostlinné oleje), se vztahuje tabulka 1. Na ostatni produkty se vztahuje
tabulka 2. Vzhledem k tomu, Ze hmotnost $arZe neni vzdy pfesnym ndsobkem hmotnosti ¢asti Sarze, maze hmotnost
Casti Sarze prekrocit uvedenou hmotnost nejvyse o 20 %.

Tabulka 1

Rozdéleni Sarzi na &isti u produktd, s nimiz se obchoduje ve volné loZenych zasilkich

Hmotnost Sarze (v tundch) Hmotnost nebo pocet ¢asti Sarze
>1 500 500 tun
>300a<1500 3 casti Sarze
> 50a< 300 100 tun
<50 -

Tabulka 2

Rozdéleni SarZi na Cisti u ostatnich produkti

Hmotnost arze (v tundch) Hmotnost nebo pocet Casti Sarze

>15 15-30 tun
<15 -

2. Pocet dil¢ich vzorka

Hmotnost souhrnného vzorku, ktery vznikne sdruzenim viech dil¢ich vzorkd, musi byt alespon 1 kg (viz odstavec IL.5
této piilohy).

Minimdlni pocet dil¢ich vzorkd, které maji byt odebrany z Sarze nebo z &isti Sarze, je uveden v tabulkdch ¢. 3 a 4

V piipadé volné lozenych baleni kapalnych produktt musi byt Sarze nebo ¢dst Sarze tésné pfed odebranim vzorku
manudlné nebo mechanicky dikladné promichdny, pokud je to mozné a pokud tim nenf ovlivnéna jakost produktu.
V tomto piipadé lze piedpoklddat rovnomérné rozlozeni kontaminujicich latek v dané sarzi nebo jeji ¢asti. Proto staci
z kazdé Sarze nebo jeji ¢asti odebrat tii diléi vzorky, které budou tvofit souhrnny vzorek.

Dilei vzorky musi mit podobnou hmotnost. Hmotnost dilétho vzorku musi byt alespori 100 gramd.

Odchylky od tohoto postupu musi byt zaznamendny v protokolu podle odstavce I1.8 této piilohy. V souladu s ustano-
venimi rozhodnuti 97/747[ES, kterym se stanovi rozsah a ¢etnost odbéru vzorkd podle smérnice 96/23/ES o kontrol-
nich opatfenich u nékterych ltek a jejich rezidui v Zivych zvifatech a zivocisnych produktech, tvoif souhrnny vzorek
u slepicich vajec alespont 12 vajec (pro $arZe nebalenych vajec i pro Sarze sestdvajici z jednotlivych baleni se pouziji
tabulky ¢. 3 a 4).

Tabulka 3

Minimdlni pocet dil¢ich vzorkd, které musi byt odebrdny ze SarZe nebo z &isti Sarze

Hmotnost nebo objem Sarze/Casti Sarze (v kg nebo v litrech)

Minimdln{ pocet dil¢ich vzorkd, které musi byt odebrany

<50
50 az 500
> 500

3

10

Sestava-li Sarze nebo jeji ¢ast z jednotlivych baleni nebo jednotek, je pocet baleni nebo jednotek, které musi byt
odebrény za tcelem vytvofeni souhrnného vzorku, uveden v tabulce 4.
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Tabulka 4

Pocet baleni nebo jednotek (dil¢ich vzorki), které musi byt odebriny za dlelem vytvofeni souhrnného

vzorku, sestivé-li Sarze nebo jeji &ist z jednotlivych baleni nebo jednotek

Pocet baleni nebo jednotek v SarZzi/Cdsti Sarze Pocet baleni nebo jednotek, které musi byt odebrany
1az 25 alespoii 1 baleni nebo jednotka

26 az 100 piiblizné 5 %, alespon 2 baleni nebo jednotky

> 100 piiblizné 5 %, nejvyse 10 baleni nebo jednotek

3. Zvlastni ustanoveni pro odbér vzorki z SarZi sestavajicich z celych ryb srovnatelné velikosti a hmotnosti

Ryby jsou z hlediska velikosti a hmotnosti povazovany za srovnatelné, pokud rozdil ve velikosti a hmotnosti nepfesa-
huje ptiblizné 50 %.

Pocet dil¢ich vzorkd, které musi byt odebrany z SarZe, je stanoven v tabulce ¢. 3. Hmotnost souhrnného vzorku, ktery
vznikne sdruzenim vsech dil¢ich vzorké, musi byt alesponi 1 kg (viz odstavec 1L.5.).

— Pokud vzorkovand Sarze obsahuje malé ryby (jednotlivé ryby o hmotnosti < pfiblizné 1 kg), odebira se jako dil¢i
vzorek k vytvoreni souhrnného vzorku celd ryba. Pokud je hmotnost takto vytvoreného souhrnného vzorku vétsi
nez 3 kg, muze dil¢i vzorek sestdvat ze stfednich ¢dsti ryb tvoticich souhrnny vzorek, pfi¢emz kazdd tato ¢ast ma
hmotnost alespori 100 g. Cela ¢ast, na niz se vztahuje maximalni limit, se pouzije k homogenizaci vzorku.
Stfedni ¢dst ryby je ¢ast, v niz je téZisté. To se zpravidla nachdzi v hibetni ploutvi (pokud ryba takovou ploutev
md) nebo v poloviné mezi Zabernim a fitnim otvorem.

— Pokud vzorkovand Sarze obsahuje vétsi ryby (jednotlivé ryby o hmotnosti vétsi nez piiblizné 1 kg), tvoif dil¢ei
vzorek stfedni ¢ast ryby. Hmotnost kazdého diléiho vzorku je alespont 100 gramdi.

U ryb s pramérnou velikost{ (pfiblizné 1-6 kg) se dil¢i vzorek odebird jako fez od patefe k biichu ve stfedni ¢asti
ryby.

U velmi velkych ryb (tj. > piiblizné 6 kg) se diléi vzorek odebird ze svaloviny na pravé strané (pohled zptedu)
hibetu a boku ve stfedni ¢dsti ryby. Pokud by odebrédni takového kusu ze stfedni &isti zpisobilo vyznamnou
hospodatskou skodu, lze za dostate¢né povazovat odebrdni alespon tfi dil¢ich vzorki o hmotnosti kazdého
alespori 350 gramd, bez ohledu na velikost 3arZe, nebo lze pfipadné odebrat rovnocennou &ist svaloviny z bliz-
kosti ocasu a svaloviny z blizkosti hlavy z téze ryby, coZ ptedstavuje diléi vzorek, jenZ je reprezentativni z hlediska
mnozstvi dioxind v celé rybé.

4. Odebirini vzorka z Sarzi ryb sestdvajicich z celych ryb rizné velikosti ajnebo hmotnosti

— Pokud jde o strukturu vzorku, pouziji se ustanoveni odstavce III.3.

— Pokud prevlddd urcitd tiida/kategorie velikosti nebo hmotnosti (pfiblizné 80 % nebo vétsi podil Sarze), odebere se
vzorek z ryb s prevlddajici velikosti nebo hmotnosti. Takovy vzorek se povazuje za reprezentativni pro celou
Sarzi.

— Pokud zadné konkrétni té{da/kategorie velikosti nebo hmotnosti nepfevlddd, musi se zajistit, aby ryby vybrané do

vzorku byly pro danou $arZi reprezentativni. Zvlastni pokyny pro takové ptipady jsou stanoveny v ,Pokynech pro
odbér vzorki z celych ryb rtizné velikosti a/nebo hmotnosti® (*).

5. Odbér vzorki v maloobchodnim prodeji

Odbér vzorkt potravin v maloobchodnim prodeji se provadi pokud mozno podle ustanoveni o odbéru vzorki uvede-
nych v odstavci I11.2 této piflohy.

() http:/[ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm
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Pokud to neni mozné, Ize pouzit ndhradni metodu odbéru vzorkéi v maloobchodnim prodeji, pokud tato metoda
zaruCuje, Ze je dand SarZe nebo jeji ¢ast dostate¢né reprezentativni.

IV. SOULAD SARZE NEBO CASTI SARZE S PRISLUSNOU SPECIFIKACT
1. Pokud jde o PCB bez dioxinového efektu

Sarze se ptijme jako vyhovujici, pokud vysledek analyzy nepiekracuje piislusny maximdln limit pro PCB bez dioxino-
vého efektu stanoveny v nafizeni (ES) ¢. 1881/2006 pfi zohlednéni nejistoty méfeni.

Sarze nevyhovuje maximalnimu limitu stanovenému v naifzeni (ES) ¢. 1881/2006, pokud horni odhad vysledku
analyzy potvrzeny opakovanou analyzou (*) pii zohlednéni nejistoty méfeni taktka nepochybné piekracuje maximdlni
limit. K ovéfeni souladu se pouzije stfedni hodnota obou vysledk s pfihlédnutim k nejistoté méfeni.

Nejistotu méFen{ lze zohlednit jednim z téchto zptsobi:

w7y

— zapoétenim rozsifené nejistoty pii pouziti faktoru pokryti 2, ktery odpovid4 hladiné spolehlivosti asi 95 %. Sarze
nebo jeji ¢ast se povazuji za nevyhovujici, pokud naméfend hodnota, od niz se odecte U, piekrauje stanovenou
nejvyssi ptipustnou hodnotu.

— stanovenim rozhodovaci meze (CCa) podle ustanoveni rozhodnuti Komise 2002/657[ES (bod 3.1.2.5 pfilohy I
uvedeného rozhodnuti — pro latky, pro néz je stanovena nejvyssi piipustnd hodnota). Sarze nebo jeji ¢ast se
povaZzuje za nevyhovujici, pokud se naméfend hodnota rovnd CCa, nebo je vyssi.

Uvedend pravidla se pouziji pro analytické vysledky ziskané u vzorkd pro dredni kontrolu. V pfipadé analyzy za
ticelem obhajoby nebo rozhod¢iho Fizeni se pouziji vnitrostdtni pfedpisy.

2. Pokud jde o dioxiny (PCDD/PCDF) a PCB s dioxinovym efektem

Sarze se ptijme jako vyhovujici, pokud vysledek jedné analyzy

— provedené screeningovou metodou s mirou fale$né vyhovujicich vzorkd nizsi nez 5 % naznaluje, Ze hladina
nepiekracuje piislusny maximdln{ limit pro PCDD/PCDF a pro sumu PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
stanovené v nafizeni (ES) ¢. 1881/2006;

— provedené konfirmaéni metodou nepifekroci pfislusny maximélni limit pro PCDD/PCDF a pro sumu PCDD/PCDF
a PCB s dioxinovym efektem stanovené v nafizeni (ES) ¢. 18812006, pfi zohlednéni nejistoty méfeni.

U screeningovych zkousek se pro rozhodnuti o souladu s pfislusnymi maximdlnimi limity stanovenymi bud pro
PCDD/PCDF nebo pro sumu PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem stanovi mezni hodnoty.

Sarze nevyhovuje maximalnimu limitu stanovenému v naifzeni (ES) ¢. 1881/2006, pokud horni odhad vysledku
analyzy ziskany konfirma¢ni metodou a potvrzeny opakovanou analyzou (**) pfi zohlednéni nejistoty méfeni takika
nepochybné pfekracuje maximdlni limit. K ovéfeni souladu se pouzije stfedni hodnota obou vysledkd s ptihlédnutim
k nejistoté méfen.

Nejistotu méfeni lze zohlednit jednim z téchto zptsobi:

— zapocitdnim rozsifené nejistoty pii pouziti faktoru pokryti 2, ktery odpovid4 hladiné spolehlivosti asi 95 %. Sarze
nebo jeji Cast se povazuji za nevyhovujici, pokud métend hodnota, od niz se odecte U, ptekracuje stanovenou
nejvyssi ptipustnou hodnotu. V piipadé samostatného stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem se pro
odhad rozsitené nejistoty méfeni sumy PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem musi pouzit soucet odhadované
roz§ifené nejistoty méfeni samostatnych analytickych vysledkt u PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem,

— stanovenim rozhodovaci meze (CCa) podle ustanoven{ rozhodnuti 2002/657/ES (bod 3.1.2.5 piilohy I uvedeného
rozhodnuti — pro latky, pro néz je stanovena nejvyssi piipustnd hodnota). Sarze nebo jeji Cdst se povazuji za
nevyhovujici, pokud je naméfend hodnota rovna stanovené rozhodovaci mezi CCa nebo je vyssi.

Uvedend pravidla se pouziji pro analytické vysledky vzorkii pro tfedni kontrolu. V p¥ipadé analyzy za tcelem obha-
joby nebo rozhod¢iho Fizeni se pouziji vnitrostatni predpisy.

-

Opakovand analyza je nutnd, pokud vysledek prvniho stanoveni pii pouziti konfirmac¢nich metod s pouzitim vnitiniho standardu znace-
ného izotopem"*C pro piislusné analyty neni vyhovujici. Opakovand analyza je nutnd k vylouc¢eni moznosti vnitini kifZové kontaminace
nebo nihodného promichani vzorka. Je-li analyza provddéna v rdmci kontaminacni aféry, lze od konfirmace opakovanou analyzou
upustit, pokud lze zpétné vysledovat spojitost vzorkd vybranych pro analyzu s danou kontaminaéni aférou a zji§ténd hodnota vyrazné
pfesahuje maximadlni limit.

(**) Totozné vysvétleni a pozadavky na provedeni opakované analyzy pro kontrolu akénich limitd jako v pozndmce pod ¢arou (*) pro maxi-
mdln{ limity.
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V. PREKROCENI AKCNICH LIMITU

Akeni limity slouzi jako ndstroj pro vybér vzorkdl v piipadech, kdy je Zddouci zjistit zdroj kontaminace a pfijmout
opatfeni pro jeho omezeni nebo odstranéni. Screeningové metody stanovi vhodné mezni hodnoty pro vybér téchto
vzorkd. V piipadé, kdy je zjisténi zdroje a omezeni nebo odstranéni kontaminace velmi ndro¢né, mize byt Gcelné
potvrdit ptekroceni akéniho limitu opakovanou analyzou s pouzitim konfirmacni metody s pfihlédnutim k nejistoté
méfeni (**).
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PRILOHA III

PRIPRAVA VZORKU A POZADAVKY NA ANALYTICKE METODY POUZIVANE PRI KONTROLE OBSAHU

DIOXINU (PCDD/PCDF) A PCB S DIOXINOVYM EFEKTEM V NEKTERYCH POTRAVINACH

OBLAST POUZIT]

Pozadavky stanovené v této piiloze se vztahuji na analyzu potravin pro tfedni kontrolu obsahu polychlorova-
nych dibenzo-p-dioxind substituovanych v polohdch 2,3,7,8 a polychlorovanych dibenzofurant (PCDD/PCDF)
a polychlorovanych bifenyld s dioxinovym efektem (PCB s dioxinovym efektem) a pro dalsi regulativni déely.

Sledovani pfitomnosti PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem v potravindich maze byt provedeno dvéma
raznymi druhy analytickych metod:

a) Screeningové metody

Cilem screeningovych metod je identifikovat vzorky s obsahem PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
pfevySujicim maximdlni nebo akéni limity. Screeningové metody by mély umoznovat ndkladové efektivni
analyzu velkého mnozstvi vzorkid, ¢imz se zvySuje moZnost zjistit nové piipady vysoké expozice a ohroZeni
zdravi spotfebitelt. Cilem jejich pouZiti je zabrdnit falené vyhovujicim vysledkim. Tyto metody mohou
zahrnovat bioanalytické metody a metody GC/MS.

Screeningové metody porovndvaji vysledek analyzy s mezni hodnotou a umoziuji jednoznacné rozhodnuti
(anofne) o pfipadném piekro¢eni maximalniho nebo akéntho limitu. Koncentrace PCDD/PCDF a suma
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem ve vzorcich, u nichZ existuje podezfeni, Ze jsou nevyhovujici,
pokud jde o maximdlni limit, musi byt stanovena/potvrzena konfirma¢ni metodou.

Screeningové metody navic mohou udavat orientaéni obsah PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem
piitomnych ve vzorku. V ptipadé pouziti bioanalytickych screeningovych metod se vysledek vyjadiuje jako
bioanalytické ekvivalenty (BEQ), zatimco v piipadé pouziti fyzikdlné-chemickych metod GC-MS je vyjadren
jako toxické ekvivalenty (TEQ). Numericky vyjadfené vysledky screeningovych metod jsou vhodné pro
prokazani souladu nebo podezieni na nedodrzeni nebo piekroceni akénich limitd a uddvaji rozmezi tirovni
v ptipadé ndsledné zkousky pomoci konfirma¢nich metod. Nejsou vhodné pro téely, jako je odhad tirovni
pozadi, odhad p#jmu, sledovani vyvoje drovni v ¢ase nebo prehodnoceni akénich a maximalnich limitd.

b) Konfirmaéni metody

Konfirma¢ni metody umoziuji jednoznacnou identifikaci a kvantifikaci PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym
efektem pfitomnych ve vzorku a poskytuji tplné informace o bazi kongeneru. Tyto metody proto umoziuji
kontrolu maximélnich a aké¢nich limitd, véetné konfirmace vysledkd ziskanych pomoci screeningovych
metod. Vysledky mohou byt navic déle vyuzity pro tcely, jako je stanoveni nizkych trovni pozadi pii sledo-
vani potravin, sledovani vyvoje v Case, posouzeni expozice populace a vytvofen{ databdze za t¢elem piipad-
ného prehodnoceni akénich a maximdlnich limitd. RovnéZ jsou vyznamné pro stanoveni zastoupeni konge-
nerll za dlelem zji§téni zdroje mozné kontaminace. Tyto metody vyuZivaji GC-HRMS. Pro konfirmaci
souladu ¢&i nesouladu s maximélnim limitem Ize pouzit také GC-MS/MS.

SOUVISLOSTI

Pro vypocet koncentraci toxickych ekvivalentti (TEQ) se koncentrace jednotlivych latek v daném vzorku vyna-
sobi jejich pfislusnymi toxickymi ekvivalen¢énimi faktory (TEF), které jsou stanoveny Svétovou zdravotnickou
organizaci a jsou uvedeny v dodatku k této ptiloze, sectou se a vysledny soucet je celkovou koncentraci slou-
Cenin s dioxinovym efektem vyjadfenou v toxickych ekvivalentech (TEQ).

Screeningové a konfirmaéni metody mohou byt pouzity pouze pro kontrolu ur¢ité matrice, pokud jsou tyto
metody dostatecné citlivé, aby spolehlivé zjistily hladiny na Grovni maximdlniho nebo akéniho limitu.
POZADAVKY NA ZABEZPECENI KVALITY

— Na kazdém stupni odbéru vzorki a analyzy se musi pfijmout opatieni k zamezeni kiiZové kontaminaci.

— Vzorky musi byt uchovévany a pfepravovdny ve sklenénych, hlinikovych, polypropylenovych nebo polye-

thylenovych nddobdch vhodnych pro skladovani bez jakéhokoli vlivu na Grovné PCDD/PCDF a PCB s dioxi-
novym efektem ve vzorcich. Z nddoby na vzorky musi byt odstranény stopy papirového prachu.
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— Vzorky musi byt uchovdvany a pfepravovany tak, aby byla zachovéna integrita vzorku potraviny.

— Pokud je to relevantni, jednotlivé laboratorni vzorky se jemné rozemelou a dtikladné promisi postupem,
u ngz je prokdzdno, Ze se jim dosdhne tplné homogenizace (napf. rozemletim a prosévanim pfes sito
s prumérem ok 1 mm); je-li vlhkost vzorkd prili§ vysokd, musi se vzorky pted rozemletim susit.

— Je vzdy dilezité zkontrolovat ¢inidla, pomucky ze skla a vybaveni z hlediska mozného vlivu na vysledky
zalozené na TEQ nebo BEQ.

— Provede se slepd analyza, pfi niZ se provede cely analyticky postup bez vzorku.

— U bioanalytickych metod je velmi dalezité, aby u veskerych pomicek ze skla a rozpoustédel pouzitych pii
analyze bylo zkouskou potvrzeno, Ze jsou prosty sloucenin, které mohou branit zjisténi cilovych sloucenin
v pracovnim rozsahu. Sklenéné pomiicky se vyplachnou rozpoustédly nebo/a zahieji na teploty vhodné pro
odstranéni stop PCDD/PCDEF, sloucenin s dioxinovym efektem a interferujicich sloucenin z jejich povrchu.

— Mnozstvi vzorku pouzité pro extrakci musi byt dostate¢né, aby byly splnény pozadavky s ohledem na dosta-
tecné nizky pracovni rozsah véetné koncentraci maximélnich nebo akénich limitd.

— Specifické postupy ptipravy vzorku pouzité pro zkoumané produkty musi spliovat mezinirodné uznavané
metodiky.

— Z ryb se musi odstranit kaZze, vzhledem k tomu Ze maximdln{ limit se vztahuje na svalovinu bez kazZe. Je
viak nutné, aby vSechna zbyld svalovina a tukovd tkdn na vnitini strané kiiZze byly z kize peclivé a uplné
seskrabdny a pfiddny k analyzovanému vzorku.

4, POZADAVKY NA LABORATORE

— V souladu s naf{zenim Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 (') musi byt laboratofe akreditovany
uznanym subjektem piisobicim v souladu s ISO Guide 58, aby bylo zaruceno, Ze uplatiiuji postupy zajisténi
kvality pti zkouskdch. Laboratofe musi byt akreditovany podle normy EN ISO/IEC 17025.

— Odbornost laboratofe prokazuje soustavnd Gspé$nd tcast v mezilaboratornich studiich tykajicich se stano-
veni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem v pfislusnych matricich potravin a koncentra¢nich rozpétich.

— Laboratore, které pro rutinni kontrolu vzorkd pouZivaji screeningové metody, by mély tzce spolupracovat
s laboratofemi pouZivajicimi konfirma¢ni metodu, za tcelem jednak kontroly kvality, jednak konfirmace
vysledku analyzy podezielych vzorkd.

5. ZAKLADNI FOZADAVKY, KTERE MUS[ SPLNOVAT ANALYTICKY POSTUP U DIOXINU (PCDD/PCDF) A PCB
S DIOXINOVYM EFEKTEM

5.1.  Nizky pracovni rozsah a meze kvantifikace

— V piipadé PCDD/PCDF musi byt zjistitelné mnozstvi z diivodu extrémni toxicity nékterych téchto sloucenin
na horni drovni femtogrami (10~ 1%g). V pfipadé vétsiny kongenert PCB je dostatecnd jiz mez kvantifikace
na Grovni nanogramt (10-°g). Pro méfeni toxi¢téjsich kongenert PCB s dioxinovym efektem (zejména non-
orto substituovanych kongenertl) viak musi nejspodnéjsi ¢ast pracovniho rozsahu dosahovat nizkych tirovni
pikogramu (10-2g).

5.2. Vysoka selektivita (specifi¢nost)

— Je tieba rozlisit PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem a fadu jinych sloucenin, které se extrahuji
spolecné s témito latkami, mohou rusit pii jejich stanovovani a jsou pFitomny v koncentracich az o nékolik
fada vyssich nez koncentrace sledovanych analytti. U metod zaloZenych na plynové chromatografii/hmot-
nostni spektrometrii (GC-MS) je nezbytné rozliSeni mezi riznymi kongenery, napf. mezi toxickymi konge-
nery (napf. sedmndcti PCCC/PCDF substituovanymi v polohdch 2,3,7,8 a dvandcti PCB s dioxinovym
efektem) a ostatnimi kongenery.

— Bioanalytické metody musi byt schopny detekovat cilové sloueniny jako sumu PCDD/PCDF ajnebo PCB
s dioxinovym efektem. Pfecisténi vzorku se zaméff na odstranéni sloucenin zptsobujicich falesné nevyhovu-
jici vysledky nebo sloucenin, které mohou zptisobovat sniZeni odezvy vedouci k falesné vyhovujicim

vysledkam.

() Nafizeni Evropského Parlamentu a Rady (ES) ¢. 882/2004 ze dne 29. dubna 2004 o tGfednich kontroldch za Gcelem ovéfeni dodrzovani
pravnich predpist tykajicich se krmiv a potravin a pravidel o zdravi zvifat a dobrych Zivotnich podminkdch zvifat
(Ut. vést. L 165,30.4.2004, s. 1).
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5.3.  Vysokd spravnost (pravdivost a pfesnost, zjevna vytéznost biologické zkousky)

— U metod GC-MS musi stanoveni poskytovat spravny odhad skute¢né koncentrace ve vzorku. Vysokd sprav-
nost (spravnost méfent: stupent shody mezi vysledkem méfeni a skute¢nou nebo ptidélenou hodnotou) je
nezbytnd k tomu, aby nedoslo k zamitnuti vysledku analyzy vzorku na zdkladé malé spolehlivosti stanovené
drovné TEQ. Spravnost je vyjadiena pravdivosti (rozdilem mezi stfedni naméfenou hodnotou analytu v certifi-
kovaném materidlu a jeho certifikovanou hodnotou, vyjidtenym v procentech této hodnoty) a pfesnosti
(RSDy, je relativni smérodatnd odchylka vypoctend z vysledkt ziskanych za podminek reprodukovatelnosti).

— Pro bioanalytické metody se uré{ zjevnd vytéZnost biologické zkousky.

5.4.  Validace v rozsahu maximdlniho limitu a obecnd opatfeni pro kontrolu kvality

— Laboratofe musi prokdzat spolehlivost metody v rozsahu kolem maximdlniho limitu, napf. v poloving,
jednondsobku nebo dvojndsobku maximalniho limitu, a to s pfijatelnym variaénim koeficientem pro opako-
vanou zkousku, a sice béhem validace a/nebo béhem rutinni zkousky.

— Jako opatfeni v rdmci vnitfni kontroly kvality se provadéji pravidelnd slepd kontrolni stanoveni a stanoveni
s obohacenymi vzorky nebo analyzy kontrolnich vzorkd (nejlépe certifikovaného referenc¢niho materidlu, je-
li k dispozici). Ze slepych kontrolnich stanoveni, stanoveni s obohacenymi vzorky nebo analyz kontrolnich
vzorkd se vyhotovi a ovéf{ grafy kontroly kvality, aby bylo zajisténo, zZe analytickd vykonnost je v souladu
s pozadavky.

5.5. Mez kvantifikace

— Pro bioanalytické screeningové metody neni stanoveni meze kvantifikace nezbytné, ptislusnd metoda viak
musi prokdzat, Ze umoziuje rozlideni mezi hodnotou slepého stanoveni a mezni hodnotou. P¥i poskytovani
trovné BEQ se stanovi oznamovaci mez pro vzorky s odezvou nizsi neZ tato mez. Musi byt prokdzéano, Ze
se oznamovaci mez li§f od slepych vzorkt odrazejicich cely pracovni postup nejméné trojndsobné, s odezvou
niz8i nez pracovni rozsah. Vypocte se proto ze vzorkd obsahujicich cilové slouceniny piiblizné v pozadované
miniméln{ drovni, a nikoli z poméru signal-Sum nebo ze slepé zkousky.

— Mez kvantifikace u konfirma¢nich metod ¢inf pfiblizné jednu pétinu maximalniho limitu.

5.6.  Analytickd kritéria

— Pro spolehlivé vysledky konfirmacnich nebo screeningovych metod musi byt v rozsahu maximélniho nebo
akéntho limitu splnéna ndsledujici kritéria pro hodnotu TEQ a BEQ, af uZ je urcena jako celkovy TEQ (jako
suma PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem), nebo samostatné pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym

efektem.
Screening pomoci
bioanalytickych nebo .
fyzikdlné-chemickych Konfirmaénf metody
metod
Mira falesné vyhovujicich vysledki (¥) <5%
Pravdivost -20%az +20 %
Opakovatelnost (RSD,) <20 %
Vnitrolaboratorni reprodukovatelnost (RSDy) <25% <15%

(*) S ohledem na maximdlni limity.

5.7. Zvlastni pozadavky na screeningové metody

— Pro screening mohou byt pouzity jak metody GC-MS, tak bioanalytické metody. V piipadé metod GC-MS
plati pozadavky uvedené v odstavci 6 této piflohy. Pro bunétné bioanalytické metody jsou zvldstni poza-
davky stanoveny v odstavci 7 této piilohy.

— Laboratore, které pro rutinni kontrolu vzorkd pouZivaji screeningové metody, by mély tzce spolupracovat
s laboratofemi pouzivajicimi konfirmaéni metodu.
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6.1.

6.2.

— Béhem rutinnich analyz je nutné ovéfovat vykonnost p¥islusné screeningové metody, a to kontrolou analy-
tické kvality a pribéznou validaci metody. Musi byt zaveden stdly program kontroly vyhovujicich vysledki.

— Kontrola mozného potlaceni bunéné odezvy a cytotoxicity

20 % extraktd vzorkd se zméi pii rutinnim screeningu bez pfidani a s pfiddnim 2,3,7,8-TCDD v mnozstvi
odpovidajicim maximdlnimu nebo akénimu limitu, aby se zjistilo, zda odezva neni potlacovdna interferuji-
cimi litkami pfitomnymi v extraktu vzorku. Naméfend koncentrace u obohaceného vzorku se porovnd se
souctem koncentrace neobohaceného extraktu a koncentrace obohacujici litky. Pokud je tato naméfend
koncentrace o vice nez 25 % niz$i nez vypoctend (souhrnnd) koncentrace, svéd¢i to o tom, Ze moznd
dochdzi k potlaceni odezvy, a dotéeny vzorek musi byt podroben konfirmaé¢ni analyze. Vysledky musi byt
zaznamendny v grafech kontroly kvality.

— Kontrola kvality u vyhovujicich vzorka

Potvrzeno musi byt pfiblizné 2 az 10 % vyhovujicich vzorkd, v zdvislosti na matrici vzorkd a zkuSenostech
laboratofe.

— Ur¢eni miry fale$né vyhovujicich vzorkd na zdkladé adaja z kontroly kvality

Urdi se mira falesné vyhovujicich vysledkd na zdkladé screeningu nizsich a vyssich nez maximdlni nebo
akéni limit. Skute¢ny podil falesné vyhovujicich vysledkd musi byt nizsi nez 5 %.

Poté, co je k dispozici nejméné 20 potvrzenych vysledkd z kontroly kvality vyhovujicich vzorkti na matrici/
matricovou skupinu, vyvodi se z téchto vysledki zdvéry ohledné miry falesné vyhovujicich vysledki. Do
minimdlniho poctu 20 vysledkd pro hodnoceni miry falesné vyhovujicich vysledkii se mohou zahrnout i
vysledky ze vzorkt analyzovanych pomoci okruznich rozborti nebo p#i kontamina¢nich aférdch, které
pokryvaji rozpéti koncentrace az napf. do dvojndsobku maximdlniho limitu. Vzorky musi zahrnovat nejca-
st&jsi zastoupeni kongenert, kterd predstavuji riizné zdroje.

Ackoli se maji screeningové testy pfednostné zaméfit na zjisténi vzorkl presahujicich akéni limit, je krité-
riem pro stanoveni miry falesné vyhovujicich vzorkéi maximdlni limit, s pfihlédnutim k nejistoté méfeni
konfirmaéni metody.

— Pfipadné nevyhovujici vysledky ze screeningu musi byt vzdy ovéfeny tplnou opakovanou analyzou ptvod-
niho vzorku pomoci konfirmaéni metody. Tyto vzorky mohou byt také pouzity pro vyhodnoceni podilu
falesné nevyhovujicich vysledkd. U screeningovych metod je mirou ,falesné nevyhovujicich vysledkti podil
vysledkd, které konfirmaéni analyza potvrdi jako vyhovujici, zatimco pfi pfedchozim screeningu bylo vyslo-
veno podezieni, Ze je vzorek nevyhovujici. Hodnoceni vyhodnosti pouziti screeningové metody vSak musi
vychdzet z porovnani falesné nevyhovujicich vzorkd a celkového poétu kontrolovanych vzorkd. Tento
pomér mus{ byt dostate¢né nizky, aby bylo mozné povazovat pouzivini piislusného screeningového
nastroje za vyhodné.

— Bioanalytické metody musi alespont pfi valida¢nich podminkdch poskytovat platné tidaje o trovni TEQ,
vypoctené a vyjadrené jako BEQ.

— Pro bioanalytické metody provadéné za podminek opakovatelnosti je vnitrolaboratorni RSD, obvykle mensi
neZ reprodukovatelnost RSD,.

ZVLASTNI POZADAVKY, KTERE MUSI SPLNOVAT METODY GC-MS, ABY VYHOVOVALY PRO UCELY SCREENINGU NEBO
KONFIRMACE

Pfijatelné rozdily mezi hornim odhadem a dolnim odhadem hladin WHO-TEQ

— Rozdil mezi hornim odhadem a dolnim odhadem nesmi ptekrocit 20 %, aby bylo potvrzeno piekroceni
maximalniho nebo v pfipadé potteby akéniho limitu.

Kontrola vytéZnosti

— Vnitin{ standardy 2,3,7,8-chlor-substituovanych PCDD/PCDF znacené isotopem 3C a standardy PCB s dioxi-
novym efektem znacené isotopem *C musi byt pfiddny na samém zacdtku analyzy, napt. pfed extrakci, aby
bylo mozné validovat analyticky postup. Alespori jeden kongener musi byt pfidin pro kazdou z tetra az
okta-chlorovanych homologickych skupin PCDD/PCDF a alespon jeden kongener pro kazdou z homologic-
kych skupin PCB s dioxinovym efektem (nebo alespori jeden kongener pro kazdou skupinu vybranych iontd
pfi pouziti hmotnostni spektrometrie v rezimu registrace vybranych iontdi pouZitou pro sledovini PCDD/
PCDF a PCB s dioxinovym efektem). V piipadé konfirmacnich metod se pouzije viech 17 vnitinich stan-
dardtl 2,3,7,8-substituovanych PCDD/PCDF znacenych pomoci *C a vSech 12 vnitinich standardd PCB
s dioxinovym efektem znacenych pomoci 1*C.
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— Relativni odezvové faktory se s pomoci vhodnych kalibra¢nich roztokd stanovi také pro kongenery, pro néz
nebyly pfiddny slouceniny znacené pomoci 1*C.

— U potravin rostlinného pivodu a potravin Zivo¢isného pivodu s obsahem tuku nizsim nez 10 % je pfidani
vnitinich standardd povinné pred extrakci. U potravin Zivocisného pivodu s obsahem tuku vy$$im nez
10 % lze vnitini standardy pfidat bud pted extrakef tuku, nebo po ni. Vhodnym zpisobem se validuje G¢in-
nost extrakce, a to v zdvislosti na fazi, ve které se pfiddvaji vnitfnich standardy, a podle toho, zda se vyda-
vané vysledky vztahuji na vyrobek nebo na tuk ve vyrobku obsazeny.

— Pred analyzou metodou GC-MS musi byt pfidany 1 nebo 2 obohacené standardy (recovery standardy) pro
stanoveni vytézZnosti.

— Kontrola vytéZnosti je nezbytnd. U konfirmacnich metod se vytéZnost jednotlivych vnitinich standard musi
pohybovat v rozmezi 60 az 120 %. Nizs$i nebo vyssi hodnota vytéZnosti u jednotlivych kongenerti, zejména
nékterych hepta- a okta-chlorovanych dibenzo-p-dioxinti a dibenzofurant, je ptipustnd pod podminkou, Ze
jejich ptispévek k hodnoté TEQ neptesiahne 10 % celkové hodnoty TEQ (na zdkladé sou¢tu PCDD/PCDF
a PCB s dioxinovym efektem). Hodnota vytéznosti u screeningovych metod GC-MS se musi pohybovat
v rozmezi 30 a 140 %.

6.3.  Odstranéni interferujicich litek

— Oddéleni PCDD/PCDF od interferujicich chlorovanych sloudenin, jako jsou PCB bez dioxinového efektu
a chlorované difenylethery, se provede vhodnymi chromatografickymi technikami (nejlépe na florisilové,
aluminové a/nebo uhlikové koloné).

— Oddéleni isomerd pomoci plynové chromatografie musi byt dostate¢né (< 25 % piekryvu mezi
piky 1,2,3,4,7,8-HxCDF a 1,2,3,6,7,8-HxCDF).

6.4. Kalibrace pomoci standardni kiivky

— Rozsah kalibra¢ni kiivky musi pokryvat odpovidajici rozpéti maximaélnich nebo akénich limitd.

6.5. Zvlastni kritéria pro konfirma¢ni metody
— Pro GC-HRMS:
V piipadé¢ HRMS musi byt rozliSeni vy$3i nebo rovno 10 000 v celém rozsahu hmotnosti pii 10 % sedle.

Splnéni dalsich identifika¢nich a konfirmac¢nich kritérii popsanych v mezinirodné uzndvanych normdch,
jako je naptiklad norma EN 16215:2012 (Krmiva — stanoven{ dioxinti a PCB s dioxinovym efektem pomoci
GC/HRMS a indikdtorovych PCB pomoci GC/HRMS) a/nebo v metodich EPA 1613 a 1668 ve znéni pozdéj-
$ich revizi.

— Pro GC-MS/MS:

Sledovani alespon 2 specifickych prekurzorovych iontd, kazdy s jednim odpovidajicim specifickym precho-
dovym produktovym iontem pro vSechny (izotopové) znacené a neznacené analyty v rozsahu analyzy.

Nejvyssi pripustnd tolerance pro relativni intenzity iontti v rozmezi * 15 % na vybrané produktové ionty ve
srovndni s vypoctenymi nebo naméfenymi hodnotami (primér z kalibra¢nich standardd), za pouziti identic-
kych MS/MS podminek, zejména kolizni energie a tlaku kolizniho plynu, pro kazdy pfechod analytu.

RozliSeni pro kazdy quadrupol se md rovnat nebo byt lepsi nez rozliSeni jednotky hmotnosti (rozliseni
jednotky hmotnosti: dostate¢né rozliSeni pro rozdéleni dvou piki jedné jednotky hmotnosti) za Gcelem
minimalizovdni mozné interference sledovanych analyti.

Splnéni dalsich kritérii popsanych v mezindrodné uzndvanych norméch, jako je napiiklad norma EN
16215:2012 (Krmiva — stanoveni dioxinti a PCB s dioxinovym efektem pomoci GC/HRMS a indikatorovych
PCB pomoci GC/HRMS) a/nebo v metoddch EPA 1613 a 1668 ve znéni pozdéjsich revizi, s vyjimkou povin-
nosti pouziti GC-HRMS.

7. ZVLASTNI POZADAVKY NA BIOANALYTICKE METODY

Bioanalytické metody jsou metody zaloZené na vyuziti biologickych principt, jako jsou bunéné testy, recepto-
rové testy nebo imunologické testy. Tato ¢dst 7 stanovi obecné pozadavky na bioanalytické metody.
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Screeningové metody v zdsadé klasifikuji vzorky jako vyhovujici nebo vzorky podezielé jako nevyhovujici. Za
timto Gcelem se vypoctend hladina BEQ porovndva s mezni hodnotou (viz bod 7.3). Vzorky niZ$i nez mezni
hodnota se povazuji za vyhovujici, vzorky rovnajici se mezni hodnoté nebo vyssi se povazuji za podezrelé jako
nevyhovujici a je nutné provést jejich analyzu pomoci konfirma¢ni metody. Prakticky maze jako mezni hodnota
slouzit mnozstvi BEQ odpovidajici 2/3 maximdlntho obsahu za ptedpokladu, Ze takovd mezn{ hodnota zajistuje
miru falesné vyhovujicich vzorkd nizsi nez 5 % a pfijatelnou miru fale$né nevyhovujicich vzorkd. P riznych
maximadlnich limitech pro PCDD/PCDF a pro sumu PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem vyZaduje kontrola
souladu vzorkt bez frakcionace vhodné mezni hodnoty pro biologickou zkousku pro PCDD/PCDE. Pro
kontrolu vzorkd prekracujicich akéni limity je vhodnou mezni hodnotou pfiméfené procento ptislusného
akéniho limitu.

V piipadé nékterych bioanalytickych metod miZe byt navic stanovena orienta¢ni tiroven vyjadiend v BEQ pro
vzorky v pracovnim rozsahu, které pfesahuji oznamovaci mez (viz 7.1.1. a 7.1.6.).

7.1.  Hodnoceni odezvy

7.1.1.  Obecné pozadavky

— Pfi vypoctu koncentrace z kalibra¢ni kiivky TCDD vykdzi hodnoty na spodnim a hornim konci kiivky velky
kiivkovy rozptyl (vysoky koeficient rozptylu — CV). Pracovni rozsah je oblast, kde je tento rozptyl mensi
nez 15 %. Nejspodnéjsi ¢ast pracovniho rozsahu (oznamovaci mez) musi byt stanovena tak, aby vyrazné
(nejméné trojndsobné) presahovala hodnoty slepych vzorka odrazejicich cely pracovni postup. Nejhotejsi
¢ast pracovniho rozsahu obvykle pfedstavuje hodnota EC,; (70 % maximdlni G¢inné koncentrace), je vSak
niz§i, pokud je CV v tomto rozpéti vys$si nez 15 %. Pracovni rozsah se stanovi béhem validace. Mezni
hodnoty (7.3) musi byt uvnitf pracovniho rozsahu.

— Standardni roztoky a extrakty vzorku se zkousi alespon duplicitné. Pfi duplicitnich zkouskdch musi stan-
dardni roztok nebo kontrolni extrakt zkouSeny ve 4—6 jamkach rozloZenych na desticce poskytnout odezvu
nebo koncentraci (mozné pouze v pracovnim rozsahu) vychdzejici z CV < 15 %.

7.1.2.  Kalibrace

7.1.2.1. Kalibrace pomoci standardn{ kfivky

— Za tcelem vypoctu trovné BEQ v extraktu a ndsledné ve vzorku lze droveri ve vzorcich odhadnout srov-
ndnim jejich odezvy s odezvou kalibra¢ni kfivky TCDD (nebo PCB 126 nebo standardni smési
PCDD/PCDF/PCB s dioxinovym efektem).

— Kalibra¢ni kiivky musi obsahovat 8 az 12 koncentraci (alespori duplicitnich), s dostatecnym poc¢tem koncen-
trac ve spodni Casti kfivky (pracovnim rozsahu). Zvldstni pozornost musi byt vénovana kvalité proloZeni
kalibra¢nich bodt kfivkou v pracovnim rozsahu. Hodnota R? sama o sobé md pouze zanedbatelny nebo
7adny vyznam pii hodnoceni kvality prolozeni kalibra¢nich bodt kfivkou pii nelinedrni regresi. Lepsiho
proloZeni se dosdhne minimalizaci rozdilu mezi vypoctenymi a zjisténymi drovnémi v pracovnim rozsahu
kfivky (napf. minimalizaci sumy druhych mocnin rezidui).

— 0Od odhadované trovné v extraktu vzorku se ndsledné odecte troveit BEQ vypoctend pro slepy vzorek
matrice/rozpoustédla (aby se zohlednily neistoty z pouzitych rozpoustédel a chemikilii) a provede se
korekce na zjevnou vytéZnost (vypoctenou na zakladé Grovné BEQ vhodnych referen¢nich vzorkd s repre-
zentativnim zastoupenim kongenerti kolem maximalniho nebo akéntho limitu). Pro provedeni korekce na
vytéznost musi byt zjevnd vytéznost vidy v pozadovaném rozmezi (viz bod 7.1.4). Referencni vzorky
pouzité pro korekci na vytéZnost musi spliiovat poZadavky uvedené v bodé 7.2.

7.1.2.2. Kalibrace pomoci referen¢nich vzorka

Pripadné lze pouzit kalibra¢ni kfivku zhotovenou alespon ze Ctyt referencnich vzorkd (viz bod 7.2): jednoho
matri¢niho slepého vzorku plus tif referencnich vzorkd na poloving, jednondsobku a dvojndsobku maximélniho
nebo ak¢niho limitu, ¢imZ odpadne nutnost odeétu hodnoty slepého stanoveni a korekce na vytéznost. V tomto
piipadé Ize odezvu odpovidajici 2/3 maximalntho limitu (viz 7.3) vypocitat pfimo z téchto vzorkl a pouzit ji
jako mezni hodnotu. Pro kontrolu vzorka pfekracujicich akéni limity je vhodnou mezni hodnotou pfiméfené
procento téchto ak¢nich limitd.

7.1.3.  Samostatné stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem

Extrakty lze rozdélit do frakci obsahujicich PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem, coz umoziuje ziskdni
oddélenych tdaji o hladindch TEQ pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem (v BEQ). Pro hodnoceni
vysledkt pro frakci obsahujici PCB s dioxinovym efektem se pfednostné pouzije kalibra¢ni kiivka standardu
PCB 126.
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7.1.4.  Zjevnd vytéznost biologické zkousky

,Zjevna vytéznost biologické zkousky“ se vypocte z vhodnych referen¢nich vzorkil s reprezentativnim zastou-
penim kongenert kolem maximalniho nebo akéniho limitu a vyjadii se jako procento hladiny BEQ v porovnani
s hladinou TEQ. V zdvislosti na pouzitém typu zkousky a pouzitych TEF (') mohou rozdily mezi faktory TEF
a REP pro PCB s dioxinovym efektem zptisobit nizkou zjevnou vytéznost u PCB s dioxinovym efektem v porov-
nani s PCDD/PCDF. Proto pii samostatném stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem musi byt zjevnd
vytéznost biologickych zkousek ndsledujict: u PCB s dioxinovym efektem 20 az 60 %, u PCDD/PCDF 50 az
130 % (rozmezi platnd pro kalibra¢ni kiivku TCDD). Jelikoz podil PCB s dioxinovym efektem na sumé PCDD/
PCDF a PCB s dioxinovym efektem se miiZe u riznych matric a vzorkt lidit, odrdzi se tyto rozdily i ve zjevné
vytéZnosti biologickych zkousek pro tento souhrnny parametr, kterd se musi pohybovat v rozmezi 30 az
130 %.

7.1.5.  Kontrola vytéZnosti o ztrdty p¥i Cisténi

Pii validaci je nutné zkontrolovat ztritu sloucenin béhem ¢isténi. Slepy vzorek obohaceny smési riznych konge-
nerl se podrobi ¢isténi (alespont n = 3) a vytéZnost a variabilita se ovéi{ konfirma¢ni metodou. Vytéznost musi
byt v rozmezi 60 az 120 %, zejména u kongenert s podilem na mnozstvi TEQ v riznych smésich, ktery je vyssi
nez 10 %.

7.1.6.  Oznamovaci mez

Pfi vydavdn{ drovni BEQ se stanovi oznamovaci mez z pifslusnych matricnich vzork zahrnujicich typickd
zastoupeni kongenert, av§ak vzhledem k nizké presnosti v dolnim rozsahu kfivky nikoli z kalibra¢ni kiivky
standardd. Je tfeba vzit v dvahu dcinky extrakce a ¢isténi. Oznamovaci mez musi byt stanovena vyznamné
(nejméné trojndsobné) vyssi nez hodnoty slepych vzorkd odrdZejicich cely pracovni postup.

7.2. Pouziti referencnich vzorka

— Referenéni vzorky musi pfedstavovat matrice vzorku, zastoupeni kongenerti a rozpéti koncentraci pro
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem kolem maximalniho nebo akéniho limitu.

— Kazdd série zkousek musi zahrnovat slepy vzorek odrézejici cely pracovni postup, ¢i nejlépe slepy matri¢ni
vzorek, a referen¢ni vzorek maximalniho nebo akéniho limitu. Tyto vzorky musi byt extrahovany a zkouseny
soucasné a za stejnych podminek. Referen¢ni vzorek musi vykdzat jasné vyssi odezvu v porovnéni s odezvou
slepého vzorku, ¢imz je zaji§téna vhodnost zkousky. Tyto vzorky mohou byt pouzity pro korekci o hodnoty
slepého stanoveni a korekci na vytéznost.

— Referen¢ni vzorky vybrané pro provedeni korekce na vytéZnost musi byt reprezentativni pro zkuSebni
vzorky, coZ znamend, Ze zastoupeni kongenert nesmi vést k podhodnoceni tGrovni.

— Pro prokazani odpovidajici vykonnosti zkousky ve sledovaném rozsahu pro kontrolu maximalniho nebo
akéniho limitu lze kromé toho zahrnout jesté referenéni vzorky o napf. polovi¢ni a dvojndsobné koncen-
traci, neZz je maximdlni nebo ak¢ni limit. Dohromady mohou byt tyto vzorky pouzity pro vypocet drovni
BEQ ve zkusebnich vzorcich (7.1.2.2).

7.3. Stanoveni meznich hodnot

Je nutné urcit vztah mezi vysledky biologické zkousky v BEQ a vysledky z konfirmac¢nich metod v TEQ (napf.
pomoci kalibra¢nich pokust, které zohlediiuji vliv matrice, s referenénimi vzorky obohacenymi na nule, polo-
viné, jednondsobku a dvojndsobku maximdalniho limitu s Sesti opakovinimi na kazdé drovni (n = 24)). Na
zdkladé tohoto vztahu lze odhadnout korekéni faktory (odecteni blanku a korekce na vytéznost), je vsak nutno
je v kazdé sérii zkousek ovéfit zahrnutim slepych vzorkd/matri¢nich slepych vzorki a vzorkt vytéznosti (7.2).

Je nutné stanovit mezni hodnoty pro tcely rozhodnuti ohledné souladu vzorku s maximélnimi limity nebo pro
kontrolu akénich limitd, jsou-li sledovanou hodnotou, s pfislusnymi maximédlnimi nebo akénimi limity bud
zvlast pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem, nebo pro sumu PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem.
Tyto hodnoty jsou zastoupeny niZsimcilovym bodem distribuce vysledkid biologické zkousky (upravenych
o hodnoty slepého stanoveni a korigovanych na vytéznost) odpovidajicim rozhodovaci mezi u ptislusné konfir-
macéni metody na zdkladé 95 % spolehlivosti, z cehoZ vyplyva mira falesné vyhovujicich vysledkds < 5 %, a na
zakladé RSD, < 25 %. Rozhodovaci mezi u dané konfirma¢ni metody je maximadlni limit pfi zohlednéni
nejistoty méfent.

(") Soucasné pozadavky vychdzeji z TEF vydanych v: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).



L 164/34 Utedn véstnik Evropské unie 3.6.2014
V praxi Ize mezn{ hodnotu (v BEQ) vypocitat témito zplisoby (viz graf ¢. 1):
7.3.1. S pouzitim nizsi ¢asti 95 % predikéniho intervalu ve vysi rozhodovaci meze konfirmaéni metody:
Meznihodnota = BEQp = Syx * tofem- 2\/1/11 +1/m+ (x —)?)Z/QXX
kde:
BEQ, je BEQ odpovidajici rozhodovaci mezi u konfirma¢ni metody, coZ je maximalni limit v¢etné nejistoty
méfeni
Sy je rezidudlni smérodatnd odchylka
t  m-2 je kvantil Studentova t-rozdéleni (a = 5 %, f = stupné volnosti, jednostranny)
m je celkovy pocet kalibra¢nich bodt: (index j)
n je pocet opakovani na kazdé Grovni
X, je koncentrace vzorku (v TEQ) v kalibra¢nim bod¢ i zjisténd konfirma¢ni metodou
X je pramér koncentraci (v TEQ) vSech kalibra¢nich vzorka
Q. = Z(xi -%)’je parametr sumy Ctverct
j=1
i = index pro kalibra¢ni bod i
7.3.2.  Z vysledki biologické zkousky (upravenych o hodnoty slepého stanoveni a korigovanych na vytéznost) ziska-
nych z vicendsobnych analyz vzorkdi (n > 6) kontaminovanych na drovni rozhodovaci meze konfirmaéni
metody, jakoZto nizsi ¢ast rozdéleni vysledkd na odpovidajici pramérné hodnoté BEQ:
Meznihodnota = BEQp, - 1,64 x SDy
kde
SD, je smérodatnd odchylka vysledkt biologické zkousky na BEQ,,, méfeno za podminek vnitrolabora-
torni reprodukovatelnosti.
7.3.3.  Vypocet jako stfedni hodnota vysledkd biologické zkousky (v BEQ, upravenych o hodnoty slepého stanoveni

a korigovanych na vytéZnost) z vicendsobné analyzy vzorkti (n = 6) kontaminovanych na 2/3 maximélniho
nebo akéniho limitu. To vychdzi z poznatku, Ze tato droven se bude pohybovat kolem mezn{ hodnoty urcené
podle 7.3.1 nebo 7.3.2.
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vypocet meznich hodnot vychdzejici z 95 % miry spolehlivosti, z niZ vyplyvd mira fale$né vyhovujicich
vysledkt < 5 %, a z RSD, < 25 %:

v vz

1. z nizsi &asti 95 % predikéniho intervalu na Grovni rozhodovaci meze konfirmaéni metody,

2. z vicendsobné analyzy vzorkidl (n > 6) kontaminovanych na drovni rozhodovaci meze konfirmacni metody
jakoZzto nizsi ¢ast distribuce tdaju (v grafu je zndzorfiuje kiivka ve tvaru zvonu) na odpovidajici primérné
hodnoté BEQ.

7.3.4.  Omezeni meznich hodnot:

Mezni hodnoty vychdzejici z BEQ a vypoctené z RSD, dosazené pii validaci s pouzitim omezeného poctu
vzorkd s riznym zastoupenim matrice/kongenert mohou byt vys$si nez maximalni nebo akéni limity vychdzejici
z TEQ, vzhledem k vétsi pfesnosti, nez je pfesnost, jiz lze bézné dosdhnout s nezndmym spektrem zastoupeni
kongenert. V takovych piipadech se mezni hodnoty vypoctou z RSD; = 25 % nebo se dd pfednost dvéma
tietindm maximdlniho nebo akéniho limitu.

7.4. Kritéria vykonnosti

— Vzhledem k tomu, Ze pfi bioanalytickych metoddch nelze pouzit Zddné vnitini standardy, provedou se
zkousky opakovatelnosti pro ziskdni informaci o smérodatné odchylce v rdmci zkousek a mezi sériemi
zkousek. Opakovatelnost musi byt niZsi nez 20 %, vnitrolaboratorni reprodukovatelnost pak nizsi nez 25 %.
To musi vychdzet z vypoctenych trovni v BEQ po odecteni hodnot slepého stanoveni a korekci na vyté-
Znost.

— Jako souddst postupu validace musi byt prokdzano, ze zkouska umoziuje rozliit slepy vzorek a tiroven ve
vy$i mezni hodnoty, a umozuje tak identifikovat vzorky nad p¥islusnou mezni hodnotou (viz 7.1.2).

— Je tfeba ur¢it cilové slouceniny, mozné interference a nejvyssi ptipustny obsah ve slepém vzorku.

— Procentni smérodatnd odchylka odezvy nebo koncentrace vypoctend z odezvy (mozné pouze v pracovnim
rozsahu) trojndsobného stanoveni extraktu vzorku nesmi byt vyssi nez 15 %.

— Pro hodnoceni vykonnosti bioanalytické metody v daném casovém obdobi se pouziji nekorigované vysledky
referenéniho vzorku (referen¢nich vzorkd) vyjadtené v BEQ (pro slepy vzorek a maximalni nebo akéni
limit).

— Pro slepé vzorky odrdzejici cely pracovni postup a pro kazdy typ referenc¢niho vzorku se zaznamendvaji
a ovéfuji grafy kontroly kvality, aby bylo zajisténo, Ze analytickd vykonnost je v souladu s pfislusnymi poza-
davky, u slepych vzorkt odrézejicich cely pracovni postup zejména s ohledem na pozadovanou minimalni
odli$nost v nejspodnéjsi ¢asti pracovniho rozsahu a u referenc¢nich vzorkd zejména s ohledem na vnitrolabo-
ratorni reprodukovatelnost. Slepé vzorky odrdzejici cely pracovni postup musi byt dikladné kontrolovany,
aby se zamezilo falesné vyhovujicim vysledkim po jejich odecteni.

— Vysledky konfirma¢nich metod u podeztelych vzorkdi a 2 az 10 % vyhovujicich vzorkdl (minimdlné 20
vzorkd na jednu matrici) se zaznamenaji a pouZiji se pro hodnoceni vykonnosti screeningové metody
a vztahu mezi BEQ a TEQ. Tuto databdzi lze pouzit pro pfehodnoceni meznich hodnot platnych pro bézné
vzorky pro validované matrice.

— Dobrou vykonnost metody lze rovnéz prokdzat v okruznich rozborech. Vysledky vzorkd analyzovanych
v okruznich rozborech, které pokryvaji rozsah koncentraci az do napf. dvojndsobku maximalniho limitu, se
rovnéZz mohou zahrnout do hodnoceni podilu falesné vyhovujicich vysledkd, je-li laboratof schopna
prokdzat dobrou vykonnost. Vzorky musi zahrnovat nejcastéjsi zastoupeni kongenerl, kterd predstavuji
razné zdroje.

— Pii incidentech lze mezni hodnoty piehodnotit, aby odrazely konkrétni matrici a zastoupeni kongenert
tohoto konkrétniho incidentu.

8. VYDAVANI VYSLEDKU

Konfirmaéni metody

— Pokud to pouzity analyticky postup umoziuje, musi vysledky obsahovat hodnoty jednotlivych kongenert
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem a vydavaji se jako dolni, horni a stfedni odhad, aby se zahrnulo
co nejvice informaci, a umoznil tak vyklad podle pfislusnych zvldstnich pozadavka.
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— Protokol musi také zahrnovat metodu pouzitou pro extrakci PCDD/PCDF, PCB s dioxinovym efektem
a lipidé. Obsah lipida ve vzorku musi byt stanoven a vydan pro potravinové vzorky s maximdlnimi hodno-
tami vztaZenymi na tuk a oCekdvané koncentrace tuku v rozmezi 0-2 % (v souladu se stavajicimi pfedpisy),
u ostatnich vzorkt je stanoveni obsahu lipidd nepovinné.

— Pokud vytéznost lezi mimo rozpéti uvedené v bodé 6.2, je-li pfekro¢en maximdlni limit (v tomto piipadé
vytéZnost pro jednu ze dvou opakovanych analyz) nebo v ostatnich ptipadech na Zadost musi byt diny
k dispozici hodnoty vytéZnosti pro jednotlivé vniténi standardy.

— Protoze se md pfi rozhodovéni o souladu vzorku pfihlédnout také k nejistoté méfen, je tieba poskytnout
také tento parametr. Vysledky analyzy se proto vydaji ve tvaru ,x +/- U, kde x je vysledek analyzy a U je
roz§ifend nejistota méfeni, pfiemz se pouzije faktor pokryti 2, ktery odpovidd hladiné spolehlivosti
pfiblizné 95 %. V piipadé samostatného stanoveni PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem se pro soucet
PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem musi pouzit soucet odhadované rozsifené nejistoty méfeni samo-
statnych vysledkd analyzy pro PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem.

— Je-li nejistota méfeni zohlednéna uplatnénim rozhodovaci meze (CCa) (jak je popsdno v piiloze II odstav-
ci IV. 2), tento parametr se uvede.

— Vysledky se vyjadii ve stejnych jednotkdch a (alespori) se stejnym poctem platnych Eislic jako maximalni
limity stanovené v nafizeni (ES) ¢. 1881/2006.

Bioanalytické screeningové metody
— Vysledek screeningu se vyjadif jako vyhovujici nebo podeziely jako nevyhovujici (,podeziely).

— Kromé toho je mozné vydat vysledek pro PCDD/PCDF a/nebo PCB s dioxinovym efektem vyjddeny v bioa-
nalytickych ekvivalentech (BEQ) (nikoli TEQ) (viz pfiloha IIl odstavec 1). Vzorky s odezvou niz$i nez ozna-
movaci mez musi byt vyjidfeny jako niZs{ nez oznamovaci mez.

— Pro kazdy typ matrice vzorku musi protokol uvddét maximdlni nebo ak¢ni limit, z néhoz hodnoceni
vychézi.

— Protokol musi uvddét pouzity typ zkousky, zakladni principy zkousky a druh kalibrace.

— Protokol musi také zahrnovat metodu pouzitou pro extrakci PCDD/PCDF, PCB s dioxinovym efektem
a lipidt. Obsah lipid ve vzorku musi byt stanoven a vyddn pro potravinové vzorky s maximdlnimi ¢
akénimi limity vztaZenymi na tuk a ocekdvané koncentrace tuku v rozmezi 0-2 % (v souladu se stavajicimi
predpisy), u ostatnich vzorkd je stanoveni obsahu lipidi nepovinné.

— V ptipadé vzorkti podeztelych jako nevyhovujici musi protokol obsahovat pozndmku o tom, jakd opatfeni
maji byt u¢inéna. Koncentraci PCDD/PCDF a suma PCDD/PCDF a PCB s dioxinovym efektem v téchto vzor-
cich se zvy$enym obsahem je tfeba stanovit/potvrdit konfirmaéni metodou.
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Dodatek k PRILOZE III

WHO-TEF (toxické ekvivalen¢ni faktory Svétové zdravotnické organizace) pro hodnoceni nebezpecnosti pro ¢lovéka
vychdzejici ze zdvérG zaseddni odbornikdt Svétové zdravotnické organizace (WHO) — Mezindrodni program chemické
bezpecnosti (IPCS), které se konalo v Zenevé v ¢ervnu 2005 (Martin Van den Berg et al., The 2005 World Health Organi-
zation Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic Equivalency Factors for Dioxins and Dioxin-like Compounds.

Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006))

Kongener

Hodnota TEF

Kongener

Hodnota TEF

Dibenzo-p-dioxiny (,,PCDD*)

PCB ,s dioxinovym efektem*

Non-ortho PCB + Mono-ortho PCB

2,3,7,8 — TCDD 1
Non-ortho PCB

1,2,3,7,8 — PeCDD 1
1,2,3,4,7,8 — HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8 — HxCDD 0,1 PCB 81 0,0003
1,2,3,7,8,9 — HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8 - HpCDD 0,01 PCB 169 0,03
OCDD 0,0003

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

Pouzité zkratky: ,T“ = tetra; ,Pe“ = penta; ,Hx“ = hexa; ,Hp“ = hepta; ,0“ = okta; ,CDD* = chlordibenzo-p-dioxin;

,CDF* = chlordibenzofuran; ,CB“ = chlorbifenyl.




L 164/38 Utedn véstnik Evropské unie 3.6.2014

PRILOHA IV

PRIPRAVA VZORKU A POZADAVKY NA ANALYTICKE METODY POUZIVANE PRI UREDNI KONTROLE
OBSAHU PCB BEZ DIOXINOVEHO EFEKTU (PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180) V NEKTERYCH
POTRAVINACH

Pozadavky stanovené v této priloze se vztahuji na analyzu potravin pro tfedni kontrolu obsahu polychlorovanych bife-
nylt bez dioxinového efektu (PCB bez dioxinového efektu) a pro dalsi regulativni Géely.

1. Pouzitelné metody detekce:

Plynova chromatografie v tandemu s detektorem elektronového zachytu (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS
nebo rovnocenné metody.

2. Identifikace a konfirmace sledovanych analyti:

— Relativni retenc¢ni ¢as ve vztahu k vnitinim standardim nebo referenénim standardim (s pfijatelnou odchylkou
+- 0,25 %).

— Oddéleni vSech Sesti indikdtorovych PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 a PCB 180) pomoci
plynové chromatografie od interferujicich latek, zejména soucasné se eluujicich PCB, zvldsté jsou-li rovné vzorki
v rozmez{ limitd stanovenych pravnimi pfedpisy a pfipadny nesoulad md byt teprve potvrzen.

(Mezi kongenery, u nichz je Casto zji§téno, Ze se eluuji zdroveri, pati{ napf¥. PCB 28/31, PCB 52/69 a PCB
138/163/164. U GC-MS je rovnéz nutné vzit v tvahu mozné interference z fragmentd vysSich chlorovanych
kongenert.)

— Techniky GC-MS:
— Sledovéni alespor:
— dvou specifickych iontd u HRMS,
— dvou specifickych iontt m/z > 200 nebo ti specifickych iontit m/z > 100 u LRMS,
— 1 prekurzorového a 2 produktovych iontit u MS-MS.
— Nejvyssi piipustné tolerance intenzity vybranych hmotnostnich fragmentt:

Relativni odchylka intenzity vybranych hmotnostnich fragmentii od teoretické intenzity nebo kalibra¢niho
standardu pro cilovy iont (nejintenzivnéjsi sledovany iont) a identifika¢ni iont(y):

Relativn intenzita identifikacniho GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS?
iontu (identifika¢nich iontti) o L
Py ;o (relativni odchylka) (relativni odchylka)
V porovnani s cﬂovym liontem
>50 % +10 % +20 %
>20 % az 50 % +15% +25%
>10 % az 20 % +20 % + 30 %
<10 % + 50 % (*) + 50 % (*)

(*) Je k dispozici dostate¢ny pocet hmotnostnich fragmentt s relativni intenzitou > 10 %, nedoporucuje se proto pouzit
identifika¢ni iont(y) s relativni intenzitou niz3 nez 10 % v porovndni s cilovym jontem.

— Pro GC-ECD:

Konfirmace vysledka ptekracujicich toleranci s dvéma kolonami GC se staciondrni fazi jiné polarity.

3. Prokazovini vykonnosti metody:

Validace v rozsahu maximélniho limitu (polovina aZ dvojndsobek maximalniho limitu) s pfjatelnym varia¢nim koefi-
cientem pro opakovanou analyzu (viz poZadavky na mezilehlou pfesnost uvedené v bodé 8).
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4. Mez kvantifikace:

Hodnoty slepého stanoveni nesmi byt vys$si nez 30 % trovné kontaminace odpovidajici maximalni drovni ().

5. Kontrola kvality:

Pravidelné slepé kontrolni vzorky, analyzy obohacenych vzorkti, vzorky pro kontrolu kvality, Gicast v mezilaborator-
nich studiich o pfislusnych matricich.

6. Kontrola vytéznosti:

— Pouziti vhodnych vnitinich standardd s fyzikdlné-chemickymi vlastnostmi porovnatelnymi se sledovanymi
analyty.

— Pfidani vnitfnich standardt:
— pfidani k produktim (pfed extrakei a ¢isténim),

— vnitini standardy lze rovnéz pfidat k extrahovanému tuku (pfed ¢isténim), pokud je maximélni droven vzta-
Zena na tuk.

— Pozadavky na metody s vyuzZitim vSech Sesti isotopicky znacenych indikdtorovych kongenerti PCB:
— korekce vysledkil na vytéznost vnitinich standardd,
— obecné piijatelné vytéZnosti isotopicky znacenych vnitinich standardda jsou mezi 50 a 120 %,

— niZ§f nebo vys3si vytéZnosti jednotlivych kongenerti, které se na sumé Sesti indikdtorovych PCB podileji méné
nez 10 %, jsou pfijatelné.

— Pozadavky na metody, které nevyuzivaji vSech isotopicky znacenych Sesti vnitinich standardd nebo jinych vniti-
nich standardd:

— kontrola vytéznosti vnitiniho standardu (vnitfnich standardd) pro kazdy vzorek,
— pfijatelné vytéznosti vnitiniho standardu (vnitfnich standardti) mezi 60 a 120 %,
— korekce vysledkil na vytéznost vnitinich standardd.

— Vytéznosti neoznacenych kongenert se ovéfi pomoci obohacenych vzorkd nebo vzorkd pro kontrolu kvality
s koncentracemi v rozsahu maximalniho limitu. Pfijatelné vytéZnosti téchto kongenert jsou mezi 70 a 120 %.

7. Pozadavky na laboratofe:
V souladu s nafizenim (ES) ¢. 882/2004 musi byt laboratofe akreditoviny uznanym subjektem pisobicim v souladu

s pokyny ISO Guide 58, aby bylo zaruceno, Ze uplatiiuji postupy zajisténi analytické kvality. Laboratofe musi byt
akreditovdny podle normy EN ISO/IEC 17025.

8. Kritéria vykonnosti: Kritéria pro sumu Sesti indikdtorovych PCB pfi maximdlnim limitu

Pravdivost -30az+30%
Mezilehla ptesnost (v % RSD) <20 %
Rozdil mezi vypoctem horniho a dolniho odhadu <20%

9. Vydavani vysledka

— Pokud to pouzity analyticky postup umozriuje, musi vysledky obsahovat hodnoty jednotlivych kongenerti PCB
a vydéavaji se jako dolni, horni a stfedni odhad, aby se zahrnulo co nejvice informaci, a umoznil tak vyklad podle
piislusnych zvlastnich pozadavkd.

— Protokol musi také zahrnovat metodu pouzitou pro extrakci PCB a lipidG. Obsah lipidti ve vzorku musi byt
stanoven a vydan pro potravinové vzorky s maximdlnimi hodnotami vztaZenymi na tuk a ocekdvané koncentrace
tuku v rozmezi 0 — 2 % (v souladu se stavajicimi ptedpisy), u ostatnich vzorkd je stanoveni obsahu lipidt nepo-
vinné.

-

Velmi se doporucuje, aby hodnoty slepého stanoven ¢inidla byly nizi, nez je obsah kontaminujici litky ve vzorku. Je povinnosti labora-
tofe kontrolovat rozptyl hodnot slepych stanoveni, zejména v pfipadé, kdy se hodnoty slepého stanoveni odecitaji.
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— Pokud vytéznost lezi mimo rozpéti uvedené v bodé 6, je-li pfekroc¢en maximdlni limit nebo v ostatnich pfipadech
na Zadost musi byt ddny k dispozici hodnoty vytéznosti pro jednotlivé vniténi standardy.

— ProtoZe se md pii rozhodovani o souladu vzorku pfihlédnout také k nejistoté méteni, je tieba poskytnout také
tento parametr. Vysledky analyzy se proto vydaji ve tvaru ,x +/- U“, kde x je vysledek analyzy a U je rozsifend
nejistota méfenti, pficemz se pouzije faktor pokryti 2, ktery odpovida hladiné spolehlivosti pfiblizné 95 %.

— Je-li nejistota méfeni zohlednéna uplatnénim rozhodovaci meze (CCa) (jak je popsdno v piiloze II odstavci IV.1),
tento parametr se uvede.

— Vysledky se vyjadi{ ve stejnych jednotkdch a (alesporti) se stejnym poctem platnych Eislic jako maximdlni limity
stanovené v nafizeni (ES) ¢. 1881/2006.
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