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A BIZOTTSAG 589/2014/EU RENDELETE
(2014. junius 2.)

az egyes élelmiszerekben el6fordulé dioxinok, dioxinjellegii PCB-k és nem dioxinjellegii PCB-k
koncentricidjinak ellendrzésére szolgdlé mintavételi és vizsgélati modszerek megéllapitdsirél és az
252/2012/EU rendelet hatilyon kiviil helyezésérdl

(EGT-vonatkozésii szoveg)

AZ EUROPAI BIZOTTSAG,
tekintettel az Eurdpai Unié miikodésérdl szolo szerzédésre,

tekintettel a takarmdny- és élelmiszerjog, valamint az dllat-egészségiigyi és az éllatok kiméletére vonatkozé szabalyok
kovetelményeinek torténd megfelelés ellendrzésének biztositdsa céljabol végrehajtott hatdsdgi ellenSrzésekrdl szolo,
2004. aprilis 29-i 882/2004/EK eurdpai parlamenti és tandcsi rendeletre (') és kiilonosen annak 11. cikke (4) bekezdé-
sére,

mivel:

(1) Az 1881/2006/EK bizottsdgi rendelet (*) megallapitja az egyes élelmiszerekben el6fordulé nem dioxinjellegti
PCB-k, dioxinok és furdnok, valamint a dioxinok, a furdnok és a dioxinjellegi PCB-k 0sszegének felsG hatdrérté-
keit.

(2) A 2013/711/EU bizottsdgi ajanlds (*) a polikérozott dibenzo-p-dioxinok, a poliklérozott dibenzo-furdnok
(PCDD-k/PCDF-¢k) és a dioxinjellegti PCB-k élelmiszerekben valé elSforduldsanak csokkentését célzé proaktiv
megkozelités Osztonzése érdekében beavatkozasi szinteket hatdrozott meg. Ezek a beavatkozasi szintek az illetékes
hatésiagok és a gazdasdgi szerepl6k eszkozei, amelyek segitségével meghatdrozhatjdk azokat az eseteket,
amelyekben azonositani kell a szennyez8dés forrasat és intézkedni kell a csokkentésérél vagy megsziintetésérél.

(3) A 2012. mdrcius 21-i 252/2012/EU bizottsdgi rendelet (*) konkrét rendelkezéseket dllapit meg a hatdsdgi ellendr-
zések mintavételi eljardsdra és az elemzési médszerekre vonatkozdan.

(4) Az e rendeletben megallapitott rendelkezések csak a dioxinok, a dioxinjellegti PCB-k és a nem dioxinjellegi PCB-k
mintavételére és vizsgdlatira vonatkoznak az 1881/2006/EK rendelet és a 2013/711/EK ajanlds végrehajtdsa
tekintetében. Nem vonatkoznak a 96/23/EK tandcsi irdnyelv () IIL és IV. mellékletében meghatdrozott mintavételi
stratégidra, mintavételi szintekre és gyakorisigra. A 98/179[EK bizottsdgi hatdrozatban (°) meghatdrozott, a
mintavételre vonatkozé célkritériumokat sem érintik.

(5) A PCDD-ket/PCDF-eket és dioxinjellegli PCB-ket jelentds mennyiségben tartalmazé mintdk beazonositdsidhoz
széles korben elfogadott hitelesitésti, nagy teljesitmény( analitikai széirémodszer alkalmazhatd (lehet8leg olyan
mintakat kell vélasztani, amelyekben a koncentracié meghaladja a beavatkozasi szinteket, és biztositani kell a felsé
hatdrértéket meghaladé koncentraciéji mintdk kivalasztdsat). Az ezekben a mintdkban 1évé PCDD/PCDF és
dioxinjellegti PCB mennyiségét analitikai megerdsit6 modszerrel kell meghatdrozni. Indokolt ezért megfelel§ kove-
telményeket megdllapitani a sziirémddszerekre, biztositva, hogy a fels§ hatdrértékek tekintetében a ,hamis megfe-
lel8” arany 5 % alatt legyen, az analitikai megerdsit6 modszerekre pedig szigort kovetelményeket kell megallapi-
tani. A megerGsit6 modszereknek tovabbd megfelel§ érzékenység révén lehet6vé kell tennitik a koncentraciok
meghatdrozdsit a kis hdttér-koncentréciok tartomdnydban is. Ez fontos az idébeli tendencidk kovetéséhez, az
expoziciéfelméréshez, valamint a felsd hatdrértékek és a beavatkozdsi szintek tjraértékeléséhez.

(6) A nagyon nagy halak mintavételéhez meg kell hatdrozni a mintavételi mddszert, hogy az az egész Unid teriiletén
egységes legyen.

() HLL165.,2004.4.30., 1. 0.

(*) ABizottsdg 2006. december 19-i 1881/2006/EK rendelete az élelmiszerekben el6fordulé egyes szennyezd anyagok felsd hatdrértékeinek
meghatdrozasarol (HL L 364.,2006.12.20., 5. 0.).

(*) A Bizottsdg 2013. december 3-i 2013/711/EU ajdnldsa a takarmanyokban és élelmiszerekben el6fordulé dioxinok, furdnok és PCB-k
csokkentésérdl (HL L 323,2013.8.24., 37. 0.).

(*) A Bizottsdg 2012. mdrcius 21-i 252/2012/EU rendelete az egyes élelmiszerekben eléfordulé dioxinok, dioxinszerti PCB-k és nem dioxin-
rendelet hatdlyon kiviil helyezésérsl (HL L 84.,2012.3.23., 1. 0.).

() ATandcs 1996. dprilis 29-1 96/23 [EK irdnyelve az egyes él6 allatokban és dllati termékekben 1évé anyagok és azok maradvanyainak ellen-
Grzésére szolgdld intézkedésekrdl, valamint a 85/358/EGK és 86/469/EGK irdnyelvek, tovabba a 89/187/EGK és 91/664EGK hatdroza-
tok hatdlyon kiviil helyezésér6l (HLL 125.,1996.5.23., 10. 0.).

(®) A Bizottsdg 1998. februdr 23-i 98/179/EK hatdrozata egyes él6 dllatokban és 4llati termékekben 1év6 anyagok és azok maradvanyainak
ellendrzésére szolgdlé hatdsdgi mintavételes vizsgalatra vonatkozé részletes szabdlyok megallapitasarol (HL L 65., 1998.3.5., 31. 0.).
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(7) Az ugyanabba a fajba tartozé és azonos régiobdl szarmazé halak esetében a dioxinok, a dioxinjellegti PCB-k és a
nem dioxinjellegti PCB-k szintje a hal méretétdl és kordtdl fiiggden eltérhet. Ezenkiviil a dioxinok, a dioxinjelleg(i
PCB-k és a nem dioxinjellegti PCB-k szintje nem sziikségszertien azonos a hal valamennyi részében. Ezért meg kell
hatdrozni a mintavétel és a minta el6készitésének modszerét, hogy az az egész Uni6 teriiletén egységes legyen.

(8)  Fontos az analitikai eredmények egységes mddon torténd jelentése és értelmezése, hogy a végrehajtds az egész
Uni teriiletén egységes legyen.

(9) A mszaki fejlédésnek koszonhetSen bebizonyosodott, hogy a gdzkromatogrifia/nagy felbontdst tomegspektro-
metria (GC-HRMS) mellett a gdzkromatogrifia/tandem tomegspektometria (GC-MS/MS) is haszndlhaté megerdsitd
modszerként a fels§ hatdrértéknek valé megfelelés ellendrzése céljdbol. A 252/2012/EU rendeletet ezért Gj rende-
lettel kell felvaltani, amely rendelkezik a gdzkromatografiajtandem tomegspektometria (GC-MS/MS) mint a fels§
hatdrtéknek val6 megfelelés ellendrzésére szolgdlé megfelel§ megerdsité modszer alkalmazdsarol.

(10) Az e rendeletben elsirt intézkedések oOsszhangban vannak az Elelmiszerlinc- és Allategészségiigyi Alland6
Bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

1. cikk

E rendelet alkalmazdsdban az I. mellékletben szerepld meghatdrozdsokat és roviditéseket kell alkalmazni.

2. cikk

Az 1881/2006/EK rendelet mellékletének 5. szakaszdban felsorolt élelmiszerekben el6fordulé dioxinok, furdnok, dioxin-
jellegi PCB-k és nem dioxinjellegi PCB-k koncentraciéjanak hatdsdgi ellenSrzésére szolgdlé mintavételt az e rendelet
II. mellékletében meghatdrozott mddszereknek megfelelGen kell végrehajtani.

3. cikk

Az 1881/2006/EK rendelet mellékletének 5. szakaszdban felsorolt élelmiszerekben el6fordulé dioxinok, furdnok és
dioxinjellegti PCB-k koncentracidjanak hatdsigi ellenérzésére szolgdlé minta-el6készitést és mintaclemzést az e rendelet
ML mellékletében meghatirozott mddszereknek megfelelGen kell elvégezni.

4. cikk

Az 1881/2006/EK rendelet mellékletének 5. szakaszdban felsorolt élelmiszerekben el6fordulé nem dioxinjellegti PCB-k
koncentrécidjanak hatdsagi ellenSrzésére szolgdlé mintaclemzést az e rendelet IV. mellékletében meghatdrozott analitikai
modszerekre vonatkozé kévetelményeknek megfelelGen kell végrehajtani.

5. cikk
A 252/2012/EU rendelet hatalydt veszti.

A hatdlyon kivill helyezett rendeletre valé hivatkozdsokat erre a rendeletre valé hivatkozdsként kell értelmezni.

6. cikk

Ez a rendelet az Eurdpai Unié Hivatalos Lapjdban valé kihirdetését kovets huszadik napon 1ép hatalyba.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezg és kozvetlenil alkalmazandé valamennyi tagéllamban.

Kelt Briisszelben, 2014. jinius 2-dn.

a Bizottsdg részérdl
az elnék
José Manuel BARROSO
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I. MELLEKLET

FOGALOMMEGHATAROZASOK ES ROVIDITESEK

. FOGALOMMEGHATAROZASOK

E rendelet alkalmazdsdban a 96/23/EK tandcsi irdnyelvnek az analitikai modszerek elvégzése és az eredmények értelme-
zése tekintetében torténd végrehajtasardl szold, 2002. augusztus 14-i 2002/657EK bizottsdgi hatdrozat (') I mellékle-
tében meghatdrozott fogalommeghatdrozasok alkalmazandok.

Az emlitett fogalommeghatdrozasokon kiviil e rendelet alkalmazdsdban a kovetkez8 fogalommeghatdrozasokat kell alkal-
mazni:

1.1.  ,Beavatkozdsi szint”: egy adott anyagnak a 2013/711/EU ajanlds mellékletében megdllapitott azon szintje, amely
folott vizsgdlatot inditanak az anyag forrdsdnak azonositdsra, amennyiben az anyagot nagy mennyiségben
mutatjak ki.

1.2. ,Szifr6mddszerek™ azoknak a mintdknak a kivélasztdsa sordn alkalmazott mddszer, melyekben a PCDD-k/PCDF-ek
és a dioxinjellegi PCB-k koncentracidja meghaladja a fels6 hatdrértéket vagy a beavatkozdsi szintet. E mddszerek
lehet6vé teszik nagy mennyiségli minta koltséghatékony feldolgozasdt, igy pedig nagyobb az esély az olyan dj
szennyezGdési esetek felismerésére, amelyek nagy fogyasztéi expoziciot és egészségi kockdzatot jelenthetnek. A
szlirdmddszereknek bioanalitikai vagy GC-MS (gdzkromatografia-tomegspektrometriai) modszereken kell alapulni-
uk. A felsé hatdrértékeknek vald megfelelés ellendrzésekor a cut-off értéket meghaladé mintdkbdl kapott eredmé-
nyeket az eredeti minta teljes 4jboli vizsgdlata dltal kell ellendrizni.

1.3, ,Megerdsitd mddszerek™ olyan teljes vagy kiegészitd informdciokkal szolgdlé moédszerek, amelyek lehet6vé teszik a
PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegi PCB-k maximdlis koncentrdciéban vagy sziikség esetén a beavatkozdsi szinten
torténd azonositdsat és egyértelmii mennyiségi meghatdrozdsit. E mddszerek gazkromatografiat/nagyfelbontdst
tomegspektrometridt (GC-HRMS) vagy gdzkromatogréfidt/tandem tomegspektrometridt (GC-MS/MS) alkalmaznak.

1.4. ,Bioanalitikai mddszerek™ biol6giai elveken m(kodS modszerek, példdul sejtalapii tesztek, receptortesztek vagy
immuntesztek. Ezek a széirmoddszerek az eredményeket nem kongénerek szintjén adjdk meg, hanem csupdn
bioanalitikai egyenértékként (BEQ) jelzik a TEQ-értéket (%), ami azt jelenti, hogy a méréskor analitikai jelet add, a
mintakivonatban jelen 1év vegyiiletek koziil esetleg nem felel meg mindegyik a TEQ-elv 6sszes kovetelményének.

1.5. A bioldgiai proba sordn észlelt visszanyerés” a TCDD vagy a PCB-126 kalibracids gorbéjébdl szamitott, a vakminta
eredményeivel korrigdlt BEQ-érték osztva a GC/HRMS modszerrel meghatdrozott TEQ-értékkel. Olyan hatdsokat
igyekszik korrigdlni, mint példdul a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegti vegyiiletek vesztesége az extrakci6 és a
mintatisztitds sordn, az extrakcioval dtmené mds vegyiiletek reakcidt erdsité vagy gyengitd (agonisztikus és anta-
gonisztikus) hatdsa, a gorbeilleszkedés mindsége vagy a toxikologiai egyenérték-tényez8 (TEF) és a relativ hatoké-
pesség (REP) értékei kozotti kiilonbségek. A bioldgiai proba sordn észlelt visszanyerés kiszdmitdsa a reprezentativ
kongénerkombinacidkat a maximdlis vagy a beavatkozdsi szint koriili koncentraciokban tartalmazd, alkalmas refe-
renciamintdkbol torténik.

sz

1.6. ,Félkvantitativ mddszerek” olyan médszerek, amelyek megkozelitGleg megadjik a feltételezett analit koncentracidjat,
a szdmszer( eredmények azonban nem teljesitik a mennyiségi (kvantitativ) meghatdrozas eredményeire vonatkozd
kovetelményeket.

1.7. ,Egy adott kongéner specifikus meghatdrozdsi hatdra a mintdban”: a legkisebb analittartalom, amely elfogadhat6 statisz-
tikai bizonyossaggal mérhetd, teljesitve a nemzetkozileg elfogadott szabvanyokban, igy példaul az EN 6215:2012
szabvanyban (Animal feed — Determination of dioxins and dioxin-like PCBs by GC/HRMS and of indicator PCBs
by GC/HRM; Allati takarményok. Dioxinok és dioxinjellegti PCB-k meghatarozasa GC/HRMS médszerrel és indi-
kétor PCB-k meghatarozdsa GC/HRMS modszerrel) és/vagy a feliilvizsgalt EPA 1613 és 1668 mddszerben leirt
azonositdsi kritériumokat.

Egy adott kongéner meghatdrozdsi hatdra a kovetkez6képpen azonosithatd:

a) a mintakivonatban mért azon analitkoncentrdcio, amelynél két kiilonboz6 vizsgdlt ion olyan analitikai jelet ad,
amelynél a jel/zaj (S/N) ardny a kisebb intenzitdsi jelre 3:1;

illetve, amennyiben technikai okokbdl a jel-zaj viszony szdmitdsa nem ad megbizhat6 eredményt,

b) Egy kalibricids gorbe legkisebb koncentriciés pontja, amely elfogadhat6 (< 30 %) és kovetkezetes (a mintdk
analitikai sorozatdnak legaldbb a kezdetén és a végén mért) eltérést mutat az egyes mintasorozatokban a kalib-
rdci6s gorbe valamennyi pontjara kiszdmitott dtlagos relativ vdlaszfaktoroktol ().

(") A Bizottsdg 2002. augusztus 14-i 2002/657 [EK hatdrozata a 96/23EK tanacsi irdnyelvnek az analitikai modszerek elvégzése és az ered-
mények értelmezése tekintetében torténd végrehajtasarél (HLL 221.,2002.8.17., 8. 0.).

() A bioanalitikai mddszerek nem specifikusak a TEF-rendszerben szerepl rokonvegyiiletekre. A mintakivonatban lehetnek szerkezetileg
hasonlé6 mds AhR-aktiv vegyiiletek, amelyek hozzdjirulnak az osszreakcidhoz. A bioanalitikai eredmények ezért nem a minta
TEQ-értéke becslésének, hanem csupdn a TEQ-érték jelzésének tekinthetSk.

(*) A meghatdrozasi hatdrt a legkisebb koncentraci6s pontbdl kell kiszdmitani, figyelembe véve a belss standardok visszanyerését és a bevi-
teli mintamennyiséget.
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1.8.  ,Felfelé kerekitett érték™ e fogalom szerint a mennyiségileg nem meghatdrozott egyes kongénerek hozzdjiruldsinak

értéke a meghatdrozdsi hatdr értékével egyenld.

1.9.  ,Lefelé kerekitett érték™ e fogalom szerint a mennyiségileg nem meghatdrozott egyes kongénerek hozzdjiruldsinak
értéke nulldval egyenld.

1.10. ,Kozépre kerekitett érték™ e fogalom szerint a mennyiségileg nem meghatdrozott egyes vegyiiletek hozzdjaruldsinak

értéke a meghatdrozdsi hatdr felével egyenld.

1.11. ,Tétel”: egy élelmiszercikk azonosithatd, egyszerre szallitott mennyisége, amelyrdl a hatésagi ellendr megéllapitotta,
hogy a szdrmazds, fajta, csomagolasi tipus, csomagold, feladd és jelolések szempontjabol kozos jellemzdkkel bir.
Hal és haldszati termékek esetében a hal méretének is dsszehasonlithaténak kell lennie. A szallitmény akkor is egy
tételnek tekinthetd, ha a hal mérete és/vagy tomege a széllitmanyon beliil nem Osszehasonlithat6, de ebben az

esetben kiilonleges mintavételi eljarast kell alkalmazni.

1.12. ,Altétel” egy nagy tétel kijelolt része, amelyen a mintavételi eljardst alkalmazzdk. Minden egyes altételnek fizikailag

elkiilonitettnek és azonosithaténak kell lennie;
1.13. ,Elemi minta™ a tétel vagy az altétel egyetlen pontjardl vett anyagmennyiség.
1.14. ,Egyesitett minta™ a tételbdl vagy altételbdl vett Gsszes elemi minta egyesitésével kapott minta.

1.15. ,Laboratériumi minta” az Gsszesitett minta laboratériumba kiildend§ reprezentativ része/mennyisége.

BEQ
GC
HRMS
LRMS
MS/MS
PCB
PCDD
PCDF
QC
REP
TEF
TEQ
TCDD

II. ALKALMAZOTT ROVIDITESEK

Bioanalitikai egyenérték
Gazkromatografia

Nagy felbontdst tomegspektrometria
Kis felbontdsti tomegspektrometria
Tandem tomegspektrometria
Poliklérozott bifenilek
Polik6rozott dibenzo-p-dioxinok
Poliklérozott dibenzofurdnok
Mindség-ellendrzés

Relativ hat6képesség

Toxicitasi egyenérték-tényezd
Toxicitdsi egyenérték
Tetrakl6r-dibenzo-dioxin

U Kiterjesztett mérési bizonytalansdg
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II. MELLEKLET

MINTAVETELI MODSZEREK AZ EGYES ELELMISZEREKBEN ELOFORDULO DIOXINOK (PCDD-K/PCDF-EK),
DIOXIN}ELLEGU PCB-K ES NEM DOXINJELLEGU PCB-K KONCENTRACIO]ANAK HATOSAGI ELLENORZE-
SEHEZ

I. ALKALMAZASI KOR

Az élelmiszerekben el6fordulé dioxinok (PCDD-k/PCDF-ek), dioxinjellegti PCB-k és nem dioxinjellegti PCB-k (a tovab-
biakban: dioxinok és PCB-k) koncentracidjanak hatdsdgi ellenérzéséhez az e mellékletben leirt mddszereknek megfelelGen
kell mintat venni. Az igy nyert egyesitett mintdk reprezentativnak tekintend6k azon tételekre és altételekre, amelyekbdl a
mintavétel tortént. Az élelmiszerekben el6fordulé egyes szennyezd$ anyagok felsé hatdrértékeinek meghatdrozasdrdl sz6l6
1881/2006/EK bizottsagi rendeletben eldirt fels§ hatarértékeknek valé megfelelést a laboratoriumi mintdk elemzésével
kapott koncentracidk alapjan kell megallapitani.

II. ALTALANOS RENDELKEZESEK
1. Személyzet

A mintavételt egy, a tagillam dltal felhatalmazott személy végzi.

2. Mintavételre szint anyag

Minden megvizsgalandé tételbdl vagy altételbd] killon-kiilon kell mintdt venni.

3. Ovintézkedések

A mintavétel és a mintdk el6készitése sordn Gvintézkedéseket kell tenni minden olyan véltozds elkeriilésére, amely
befolyasolnd a dioxin- és a PCB-tartalmat, kdrosan befolydsolnd az analitikai meghatarozast, vagy csorbitand az egyesi-
tett mintak reprezentativitdsat.

4. Elemi mintdk

Az elemi mintdkat lehetéség szerint a tétel vagy az altétel kiilonbozd, egymastdl tavoli helyeirdl kell venni. Az ezen
eljarastdl torténd eltéréseket fel kell jegyezni az e melléklet I1.8. pontjaban el6irt mintavételi naploba.

5. Az egyesitett minta elGéllitdsa

Az egyesitett mintdt az Gsszes elemi minta egyesitésével kell elGdllitani. Tomege legaldbb 1 kg, kivéve, ha ez a gyakor-
latban nem megvalésithatd, példdul ha egyetlen csomagbdl vesznek mintdt, vagy ha a termék rendkiviil nagy kereske-
delmi értéket képvisel.

6. Parhuzamos mintik

Az ellen6rzési, kereskedelmi (érdekvédelmi) és Osszehasonlitdsi (szakértdi) célokra szolglé parhuzamos mintdkat a
homogenizilt egyesitett mintdbdl kell venni, ha ez nem iitkozik az adott tagallam jogszabdlyaiba az élelmiszer-ipari
szerepl6k jogai tekintetében. A hatdsagi ellendrzésre vett laboratériumi mintdk nagysdgdt gy kell megvalasztani,
hogy az legaldbb két vizsgdlatot lehetévé tegyen.

7. A mintdk csomagoldsa és szillitisa

Minden mintét olyan tiszta, inert edénybe kell helyezni, amely megfelel§ védelmet nydjt a szennyez6dések, az edény
belsg fala dltali adszorpcié miatti komponensveszteség és a szdllitds okozta kirosoddsok ellen. Minden sziikséges
ovintézkedést meg kell tenni a minta Osszetételében a szdllitds vagy a tdrolds sordn esetleg bekovetkezd véltozas elke-
riilése érdekében.

8. A mintdk lezdrdsa és cimkézése

A hatésagi felhasznélasra vett mintdkat a mintavétel helyszinén le kell zarni, és a tagdllamok szabalyainak megfelelGen
azonositoval kell elldtni.

A mintavételrdl jegyzkonyvet kell felvenni — amely alapjan a tétel egyértelmien azonosithat6 —, feltiintetve a minta-
vétel idGpontjat és helyét, tovabbd minden olyan tovabbi informdciét, amely segitheti az elemzést végz8 személy
munkdjét.
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IIl. MINTAVETELI TERV
Az alkalmazott mintavételi médszernek biztositania kell, hogy az egyesitett minta az ellenérizendd (al)tétel vonatkoza-
saban reprezentativ legyen.
1. A tételek felosztisa altételekre

Amennyiben az altétel fizikailag elkiilonithetd, a nagy tételeket altételekre kell osztani. A nagy 6mlesztett szdllitmd-
nyok formajédban forgalmazott termékek esetében (pl. novényi olajok) az 1. tabldzatot kell alkalmazni. Egyéb termék-
ekre a 2. tabldzat alkalmazandé. Tekintettel arra, hogy a tétel tomege nem mindig pontosan tobbszordse az altételek
tomegének, az altétel tomege — legfeljebb 20 %-kal — meghaladhatja az emlitett tomeget.

1. tdbldzat

A tételek felosztdsa altételekre, omlesztett szdllitminyok formdjiban forgalmazott termékek esetében

A tétel tomege (tonna) Az altételek tomege vagy szdma

>1 500 500 tonna
>300és<1 500 3 altétel
> 50 és = 300 100 tonna

<50

2. tdbldzat

A tételek felosztdsa altételekre egyéb termékek esetében

A tétel tomege (tonna)

Az altételek tomege vagy szdma

15-30 tonna

<15 -

2. Az elemi mintdk szdma

Az Osszes elemi mintdt Osszesit§ egyesitett mintdnak legaldbb 1 kg tomegtinek kell lennie (ldsd e melléklet
IL.5. pontjat).

A tételbdl vagy altételbdl veendd elemi mintdk legkisebb szdmat a 3. és 4. tablazat szerint kell meghatdrozni.

Folyékony omlesztett termékek esetében a tételt vagy altételt kézi vagy gépi eszkozokkel kozvetlenill a mintavételt
megel6zGen a lehetGségekhez mérten alaposan ossze kell keverni, amennyiben ez nem befolyasolja a termék mind-
ségét. Ebben az esetben feltételezhet§ a szennyez§ anyagok homogén eloszldsa egy adott tételen vagy altételen belil.
Az egyesitett minta elGéllitdsahoz ezért egy tételbdl vagy altételbdl elegendS harom elemi mintét venni.

Az elemi mintdk tomegének hasonlonak kell lenniiik. Egy elemi minta tomege legaldbb 100 gramm.

Az ezen eljardstdl torténd eltéréseket fel kell jegyezni az e melléklet I1.8. pontjdban elSirt mintavételi naploba. Az
egyes dllati termékekben 1év4 egyes anyagok és azok maradvanyai ellendrzése céljabdl a 96/23EK tandcsi irdnyelvben
el6irt mintavétel szintjeinek és gyakorisdgdnak a megéllapitdsdrdl sz6l6 97/747[EK hatdrozat rendelkezéseinek megfe-
lelGen tydktojdsok esetében az egyesitett minta mennyisége legalabb 12 tojds (6mlesztett tételek és egyedi csoma-
gokbdl 4ll6 tételek esetében a 3. és a 4. tdbldzatot kell alkalmazni).

3. tdbldzat

Az egy tételbdl vagy altételbdl vételezend§ elemi mintdk minimdlis szdma

A tétel/altétel tomege vagy térfogata (kg vagy liter) A vételezend§ elemi mintdk minimalis szdma

<50 3
50-t61 500-ig 5
> 500 10

Ha a tétel vagy altétel egyedi csomagokbdl vagy egységekbdl dll, akkor az egyesitett minta elGéllitdsdhoz sziikséges
csomagok vagy egységek szdmadt a 4. tabldzat tartalmazza.
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4. tdbldzat

Az egyesitett minta el@éllitisihoz felhaszniland6 csomagok vagy egységek (elemi mintdk) szdma, ha a tétel
vagy altétel kiil6nillé csomagokbdl vagy egységekbdl dll

A tételt/altételt képezs csomagok vagy egységek szdma A vételezendd csomagok vagy egységek szdma
1-t6l 25-ig legaldbb 1 csomag vagy egység
26-t6l 100-ig hozzavetSlegesen 5 %, legalabb 2 csomag vagy egység
> 100 hozzévetblegesen 5 %, legalibb 10 csomag vagy egység

3. Egyedi rendelkezések az Gsszehasonlithaté méretii és tomegii egész halakat tartalmazé tételek mintavéte-
l1éhez

A halak akkor tekinthet6k 6sszehasonlithaté mérettieknek és tomegtieknek, ha a méretbeli és tomegbeli kiilonbség
nem haladja meg a koriilbeliil 50 %-ot.

A tételbdl vételezendd elemi mintdk szdma a 3. tébldzatban taldlhat6. Az Gsszes elemi mintdt Osszesit§ egyesitett
mintdnak legaldbb 1 kg tomegtinek kell lennie (ldsd a IL.5. pontot).

— Kis halakat tartalmazé tétel esetében (az egyes halak tomege hozzdvetSleg 1 kg-ndl kisebb) az egyesitett mintat
alkotd elemi mintaként egész halat kell venni. Ha az igy kapott egyesitett minta t6bb mint 3 kg, az egyesitett
mintat alkot6 halak kozépsé, egyenként legaldbb 100 gramm tomeg( részei képezhetik az elemi mintakat. A minta
homogenizdldsdhoz azt az egész mennyiséget fel kell haszndlni, amelyre a felsé hatdrérték vonatkozik.

A halnak az a kozépsé része, ahovd a silypontja esik. Ez legtobbszor a hdtdszéndl (ha a halnak van hattszéja) vagy
a kopoltytnyilds és a végbélnyilds kozotti tavolsdg felénél taldlhato.

— Nagyobb halakat tartalmazé tétel esetében (az egyes halak tomege hozzdvetSleg 1 kg-ndl nagyobb) az elemi minta
a halak kozéps6 részébdl dll. Minden elemi minta tomege legaldbb 100 gramm.

Kozepes méretli (hozzdvetSleg 1-6 kg-os) halak esetében az elemi mintdt a hal kozepébdl, a gerinctl a has felé
vagott szelet formdjaban kell venni.

Nagyon nagy (példdul hozzavetSleg 6 kg-nal nagyobb) halak esetében az elemi mintdt a hal kozéps6 részébdl,
(elolnézetben) a jobb oldali hatsé-oldalsé szinhasbol kell venniAmennyiben egy ekkora darab kivétele a hal
kozépsé részébdl jelentds gazdasdgi kdrt okozna, a tétel nagysdgatdl fuggetleniil hdrom, egyenként legaldbb
350 gramm tomeg(i elemi minta vétele elegend6nek tekinthet, vagy ehelyett a hal farok- és fejtdjékdrdl vett
azonos nagysagu szinhisminta alkothatja az egész halra a dioxinszint vonatkozdsdban reprezentativnak tekintett
elemi mintat.

4. Mintavétel kiilonb6z6 méretii és/vagy tomegii egész halakat tartalmazé tételekbdl

— A minta osszedllitdsdval kapcsolatban a IIL.3. pont rendelkezéseit kell alkalmazni.

— Amennyiben egy méret- vagy tomegosztaly/-kategéria tdlstlyban van (a tétel koriilbelil 80 %-4t vagy még nagyobb
hényadat képviseli), a mintdt a meghatdrozé méretli vagy tomegii osztélyba/kategéridba tartozé halakbdl kell venni.
E mintdt az egész tételre nézve reprezentativnak kell tekinteni.

— Amennyiben egyik méret- vagy tomegosztily/-kategdria sincs talsulyban, akkor gondoskodni kell arrdl, hogy a
mintavételre kivalasztott halak a tételre nézve reprezentativak legyenek. Az ilyen esetekre vonatkozé kiilonleges

irdnymutatdst a ,Guidance on sampling of whole fishes of different size and/or weight (Utmutaté a kiilonbozé
méretdi ésvagy tomegl egész halakbdl torténd mintavételhez)” cimd kiadvany (') tartalmazza.

5. Mintavétel a kiskereskedelemben

A kiskereskedelemben az élelmiszerekbdl lehetGség szerint e melléklet II1.2. pontjdban megallapitott rendelkezések
szerint kell mintdt venni.

() http:/[ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm
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Amennyiben ez nem lehetséges, akkor a kiskereskedelemben mds mintavételi médszer is alkalmazhaté, feltéve, hogy
biztositja, hogy a minta kielégitGen reprezentativ legyen a mintavétel alapjdul szolgdld tételre vagy altételre nézve.

IV. A TETEL VAGY ALTETEL ELOIRASOKNAK VALO MEGFELELESE
1. ANEM DIOXIN]ELLEGﬁ PCB-K TEKINTETEBEN

A tétel akkor fogadhaté el, ha az analitikai eredmény — a mérési bizonytalansdgot is figyelembe véve — nem haladja
meg az 1881/2006/EK rendeletben a nem dioxinjellegii PCB-kre megallapitott fels§ hatdrértéket.

A tétel nem felel meg az 1881/2006/EK rendeletben megéllapitott felsé hatdrértéknek, ha a felfelé kerekitett analitikai
eredmény két parhuzamos elemzéssel (¥) megerdsitve és a mérési bizonytalansigot is figyelembe véve az ésszertiség
hatdrain beliil kétséget kizdréan meghaladja a fels§ hatdrértéket. A mérési bizonytalansigot is figyelembe véve a
megfelelGség ellendrzésére a két meghatdrozas szamtani kozépértéke szolgdl.

A mérési bizonytalansdgot a kovetkezd mddszerek egyikével lehet figyelembe venni:

— a kiterjesztett bizonytalansdg kiszdmitdsa 2-es kiterjesztési tényezd alkalmazdsdval, ami megkozelitSleg 95 %-os
megbizhatésdgi szintet ad. A tétel vagy altétel nem megfelels, ha az U-val csokkentett mért érték meghaladja a
megallapitott megengedett hatarértéket,

— a2002/657|EK hatarozat rendelkezéseinek megfelel§ dontési hatdrérték (CCa) meghatdrozasa (a hatdrozat I. mellék-
letének 3.1.2.5. pontja — meghatdrozott engedélyezett hatdrértékkel rendelkezd anyagok esete). A tétel vagy altétel
nem megfelel§, ha a mért érték egyenlS a CCa-val, vagy meghaladja azt.

A fent emlitett szabdlyokat a hat6sigi ellenérzés céljabol vett mintdkkal kapott analitikai eredményekre kell alkal-
mazni. Erdekvédelem vagy referencia céljabol végzett elemzések esetében a nemzeti szabdlyok alkalmazandok.

2. A DIOXINOK (PCDD-K/PCDF-EK) ES A DIOXIN]ELLEGﬁ PCB-K TEKINTETEBEN

A tételt el kell fogadni, ha

— az 5 % alatti ,hamis megfelel6” ardnyt biztositd szlir6modszerrel végzett egyetlen elemzés analitikai eredménye azt
mutatja, hogy a koncentricié nem haladja meg az 1881/2006/EK rendeletben a PCDD-kre/PCDF-ekre, illetve a
PCDD-k/PCDF-¢k és a dioxinjellegti PCB-k sszegére megdllapitott hatdrértéket,

— a valamely megerdsit6 mddszerrel végzett egyetlen elemzés eredménye — a mérési bizonytalansdgot is figyelembe
véve — nem haladja meg az 1881/2006/EK rendeletben a PCDD-kre/PCDF-ekre, illetve a PCDD-k/PCDF-ek és a
dioxinjellegti PCB-k 0sszegére megallapitott hatdrértéket.

A sziirtesztekhez cut-off értéket kell megéllapitani a PCDD-kre/PCDF-ekre, illetve a PCDD-k/PCDF-¢k és a dioxinjel-
legli PCB-k Osszegére megallapitott hatdrértéknek valé megfelelés meghatdrozdsdhoz.

A tétel nem felel meg az 1881/2006/EK rendeletben megallapitott felsé hatdrértéknek, ha a megerdsit6 médszerrel
kapott, felfelé kerekitett analitikai eredmény, két parhuzamos elemzéssel (**) megerdsitve és a mérési bizonytalansdgot
is figyelembe véve az ésszertiség hatdrain beliil kétséget kizdréan meghaladja a fels§ hatarértéket. A mérési bizonyta-
lansdgot is figyelembe véve a két meghatdrozds szdmtani kozépértéke szolgdl a megfelelgség ellendrzésére.

A mérési bizonytalansdgot a kovetkezd modszerek egyikével lehet figyelembe venni:

— a kiterjesztett bizonytalansdg kiszadmitdsa 2-es kiterjesztési tényezd alkalmazdsdval, ami megkozelitSleg 95 %-os
megbizhatdsagi szintet ad. A tétel vagy altétel nem megfelels, ha az U-val csokkentett mért érték meghaladja a
megallapitott megengedett hatdrértéket. A PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegti PCB-k kiilon torténd meghatdrozdsa
esetén a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegti PCB-k kiilon-kiilon kapott analitikai eredményei becsiilt kiterjesztett
bizonytalansaganak osszegét kell haszndlni a PCDD-k/PCDF-¢k és a dioxinjellegti PCB-k osszegének kiszdmitdsdhoz,

— a 2002/657EK hatdrozat rendelkezéseinek megfelel6 dontési hatarérték (CCa) meghatdrozasa altal (az emlitett ha-
tarozat I. mellékletének 3.1.2.5. pontja — meghatdrozott engedélyezett hatdrértékkel rendelkez8 anyagok esete). A
tétel vagy altétel nem megfelels, ha a mért érték egyenld a CCa-val, vagy meghaladja azt.

A fent emlitett szabdlyokat a hatdsdgi ellenérzés céljdbol vett mintdkkal kapott analitikai eredményekre kell alkal-
mazni. Erdekvédelem vagy referencia céljabol végzett elemzések esetében a nemzeti szabdlyok alkalmazandok.

-

A két parhuzamos elemzésre akkor van sziikség, ha a 13C-jel6lésii belsd standardot alkalmaz6 megerdsité modszerekkel végzett elsG vizs-
galat eredménye az adott analitok esetében nem megfelelést mutat. A két parhuzamos elemzésre azért van szitkség, hogy ki lehessen
zdrni a mintdk bels§ keresztszennyezSdésének vagy véletlen osszecserélGdésének lehetdségét. Ha az elemzést szennyezédési incidens
miatt kell elvégezni, el lehet tekinteni a két parhuzamos elemzéssel torténs megerdsitéstdl abban az esetben, ha az elemzésre kivalasztott
mintdk nyomon kovethetden a szennyez8déshez kapcsolddnak, a megéllapitott koncentraci6 pedig jelentds mértékben meghaladja a
felsd hatdrértéket.

(**) A beavatkozdsi szintek ellendrzésére szolgalé parhuzamos elemzés indokoldsa és kovetelményei megegyeznek a fels6 hatarérték tekinte-
tében a (*) labjegyzetben foglaltakkal.
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V. A BEAVATKOZASI SZINTEK TULLEPESE

A beavatkozdsi szintek a mintdk kivélasztdsanak eszkozei azokban az esetekben, amelyekben azonositani kell a szennye-
z8dés forrasat, és intézkedni kell a csokkentésérdl vagy megsziintetésérdl. A szlirdmddszereknél megfelel§ cut-off érté-
keket kell meghatdrozni az ilyen mintdk kivalasztdsdhoz. Ha jelent8s erdfeszitések sziikségesek a szennyezédés forrd-
sanak beazonositdsahoz és a szennyez&dés csokkentéséhez vagy megsziintetéséhez, célszerd eljards lehet két parhuzamos,
meger$sit6 modszert alkalmazé elemzés végzése — a mérési bizonytalansigot is figyelembe véve — a beavatkozdsi szint
tallépésének megerdsitésére (**).
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II. MELLEKLET

AZ EGYES ELELMISZEREKBEN ELOFORDULO DIOXINOK (PCDD-K/PCDE-EK) ES DIOXIN]ELLEGU PCB-K
KONCENTRACIOJANAK ELLENORZESEHEZ HASZNALT MINTA- ELOKESZITES ES AZ ELEMZESI MODSZE-
REKRE VONATKOZO KOVETELMENYEK

1. ALKALMAZASI KOR

Az e mellékletben el6irt kovetelményeket kell alkalmazni az élelmiszereknek a 2,3,7,8-as szénatomokon helyet-
tesitett poliklorozott dibenzo-p-dioxinok és poliklérozott dibenzo-furdnok (PCDD-k/PCDF-ek), valamint a
dioxinjellegti poliklérozott bifenilek (dioxinjellegli PCB-k) koncentracidja tekintetében torténd hatésdgi ellendr-
zéséhez, tovabbd egyéb szabalyozasi célokra.

Az élelmiszerekben el6fordulé PCDD-k/PCDF-ek és dioxinjellegti PCB-k koncentricidjdnak ellenGrzése két
kiilonboz4 tipust analitikai mddszerrel torténhet:

a) Szfirési médszerek

A sziirési modszerek célja azoknak a mintdknak a kivalasztdsa, melyekben a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjel-
legti PCB-k koncentréciéja meghaladja a fels6 hatarértéket vagy a beavatkozdsi szintet. A szlirémodszerekkel
koltséghatékonyan lehet nagy mennyiség(i mintat feldolgozni, és igy nagyobb az esély az olyan j szennyezd-
dési esetek felismerésére, amelyek nagy fogyasztdi expoziciét és egészségi kockazatot jelentenek. Alkalmaza-
suknak arra kell irdnyulnia, hogy ne forduljanak el§ ,hamis megfelel6” eredmények. A szlirémddszerek kozé
tartozhatnak bioanalitikai mddszerek és gazkromatografids/tomegspektrometrids (GC/MS) médszerek.

A sziirémodszerek az analitikai eredményt osszehasonlitjdk egy cut-off értékkel, és igen/nem valaszt adnak a
fels6 hatdrérték vagy a beavatkozdsi szint lehetséges tallépésérdl. Az olyan mintdkban, amelyek esetében
feltételezhetd a fels6 hatdrértéket meghaladé eredmény, a PCDD-k/PCDF-ek koncentrdcidjit, valamint a
PCDD-k/PCDF-¢k és a dioxinjellegli PCB-k Osszkoncentracidjat megerGsité moddszerrel kell meghatdrozni/
megerdsiteni.

Emellett a sztir6modszerek jelezhetik a mintdban 1évé PCDD-k/PCDF-ek és dioxinjellegii PCB-k koncentraci-
6jat. Bioanalitikai sz{irémédszerek alkalmazdsa esetén az eredmény bioanalitikai egyenértékként (BEQ) fejez-
hetd ki, mig fizikai-kémiai CG-MS-mérések alkalmazdsa esetén toxicitdsi egyenértékként (TEQ). A sz{ir6méd-
szerek szdmadattal megadott eredményei megfelelGen mutatjak a megfelelést, a feltételezett meg nem felelést
vagy a beavatkozdsi szint tillépését, és amennyiben megerdsité modszerekkel torténd nyomon kovetés szik-
séges, jelzi a koncentrdcidtartomdnyt. Nem alkalmasak olyan célokra, mint példdul a hattér-koncentraciok
értékelése, a bevitel becslése, a koncentrdcié iddbeli tendencidinak nyomon kévetése vagy a beavatkozdsi
szint, illetve a fels6 hatdrértékek feliilvizsgalata.

b) Megerdsité médszerek

A meger6sité modszerek lehet6vé teszik a mintdban jelen 1év6 PCDD-k/PCDF-ek és dioxinjellegti PCB-k
egyértelmd azonositdsat és mennyiségi meghatdrozasat, és teljes korti informdciét adnak a kongéneralaprol.
Ezért e moédszerek lehet6vé teszik a fels6 hatdrértékek és a beavatkozdsi szintek ellendrzését, ideértve a
szlirémodszerekkel kapott eredmények megerdsitését. Ezen tilmenden az eredmények egyéb célokra —
példdul az élelmiszer-ellenSrzésben az alacsony héttér-koncentrciok meghatdrozdsira, az idébeli tendencidk
kovetésére, a lakossagi expozicié felmérésére, valamint a beavatkozdsi szint és a fel§ hatdrértékek esetleges
felulvizsgalatat szolgdlé adatbazis 1étrehozdsdra — is alkalmazhatok. Fontosak tovabbéd a kongénerkombind-
ciok megéllapitdsihoz, hogy azonositani lehessen a szennyezGdés lehetséges forrdsit. Az ilyen modszerek
GC-HRMS-t alkalmaznak. A fels§ hatdrtértéknek valé megfelelés [nem megfelelés megerdsitésére GC-MS/MS
is alkalmazhato.

2. HATTER

A toxicitasi egyenértékben (TEQ) kifejezett koncentracié kiszdmitdsdhoz az egyes anyagok adott mintdban mért
koncentracidjit meg kell szorozni az Egészségiigyi Vildgszervezet (WHO) dltal megallapitott és e melléklet
fuggelékében felsorolt, hozzajuk tartozé toxicitasi egyenérték-tényezével (TEF), majd Gssze kell adni Sket, és ez

az érték adja a dioxinjellegti vegyiiletek toxicitasi egyenértékben (TEQ) kifejezett 6sszkoncentraciojat.

Egy adott matrix ellenérzésére csak akkor alkalmazhatdk sziirési és megerdsit6 modszerek, ha azok kellGen
érzékenyek ahhoz, hogy megbizhatéan kimutassdk a beavatkozdsi szint vagy fels§ hatdrérték kortili koncentraci-
okat.

3, MINGOSEGBIZTOSITASI ELOIRASOK

- Intézkedéseket kell hozni, hogy a mintavétel és az analitikai eljirds szakaszaiban ne fordulhasson el§ a mintdk
keresztszennyezGdése.

— A mintdkat olyan {iveg, aluminium, polipropilén vagy polietilén anyagt edényekben kell tarolni és széllitani,
amelyek alkalmasak a mintdk olyan tdroldsdra, hogy az azokban 1évé PCDD-k/PCDF-ek és dioxinjellegii
PCB-k koncentraciéjit semmilyen hatds ne érhesse. A papirpormaradékokat el kell tdvolitani a mintatartobél.
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A mintdk tdroldsa és szallitdsa sordn gondoskodni kell az élelmiszerminta épségének megdrzésérdl.

— Adott esetben az egyes laboratériumi mintdkat finomra kell 6rélni és alaposan Ossze kell keverni bizonyi-
tottan teljes homogenizaciot eredményez§ eljrassal (példaul 6rlés olyan finomsagira, hogy 1 mm-es szitin
athulljon); a tdl nagy nedvességtartalmi mintakat 6rlés elStt szdritani kell.

— Fontos ellendrizni, hogy a reagensek, a laboratériumi iivegeszk6zok és berendezések nem befolydsolhatjdk-e a
TEQ-értékre vagy BEQ-értékre alapozott eredményeket.

— Vakprobat kell végezni, azaz végre kell hajtani a teljes analitikai eljardst, a mintdt kihagyva beldle.

— Bioanalitikai médszereknél rendkiviil fontos ellendrizni az elemzéshez haszndlt 6sszes laboratériumi iivegesz-
kozt és oldoszert, hogy mentesek legyenek olyan vegyiiletektsl, melyek a munkatartoményban zavarhatndk a
keresett vegyiiletek kimutatdsit. Az {ivegeszkozoket ki kell obliteni oldészerrel ésfvagy fel kell melegiteni
olyan hémérsékletre, amelyen a feliiletitkrél eltdvoznak a nyomokban esetleg ott 1év6 PCDD-k/PCDF-ek,
dioxinjelleg(i vegyiiletek és zavaré vegyiiletek.

— Az extrakcihoz haszndlt minta mennyiségének elegendének kell lennie ahhoz, hogy teljesiiljenek a felsé
hatdrértékeket vagy a beavatkozasi szinteket magdban foglald, kellGen alacsony munkatartomanyra vonatkozd
kovetelmények.

— A vizsgalt termékekre alkalmazott adott minta-el6készitési eljarasoknak nemzetkozileg elfogadott irdnymuta-
tasokat kell kovetniiik.

— Halak esetében a bdrt el kell tavolitani, mivel a fels§ hatdrérték a bér nélkiili szinhdsra vonatkozik. Azonban
a bér bels§ oldaldra tapadé minden szinhist és zsirszovetet gondosan és teljes egészében le kell kaparni a
bérrél, és ezeket hozzd kell adni a vizsgdlandé mintdhoz.

4. A LABORATORIUMOKRA VONATKOZO KOVETELMENYEK

— A 882/2004[EK eurbpai parlamenti és tandcsi rendeletnek (') megfelelen az analitikai minéségbiztositas
alkalmazdsanak biztositdsa érdekében a laboratériumokat az ISO 58 Gtmutatd szerint miikodd elismert testii-
letnek kell akkreditdlnia. A laboratériumokat az EN ISOJIEC 17025 szabvany szerint kell akkreditdlni.

— A laboratériumok szakmai felkésziiltségét olyan laboratériumkozi korvizsgélatokban valé folyamatos, sikeres
részvétellel kell bizonyitani, amelyek a PCDD-k/PCDF-¢k és a dioxinjellegti PCB-k meghatdrozdsdra irdnyulnak
a megfelel§ élelmiszermatrixokban és koncentracidtartomdnyokban.

— A mintdk rutinszer( ellendrzésére sziirémodszereket alkalmazé laboratériumoknak szoros egyiittmiikodést
kell kialakitaniuk a megerdsit6 modszert alkalmazd laboratériumokkal mind a mindéség-ellendrzés, mind a
feltehetGen nem megfelel6 mintdk analitikai eredményeinek megerdsitése terén.

5. A DIOXINOK (PCDD—K/PCDF—EK) ES DIOXINJELLEGU PCB-K TEKINTETEBEN ALKALMAZOTT ANALITIKAI EL]ARASOKRA
VONATKOZO ALAPKOVETELMENYEK

5.1.  Alacsony munkatartomény és a mennyiségi meghatdrozds hatdrértéke

— A PCDD-k/PCDF-¢k esetében a kimutathaté mennyiségnek a femtogrammos (10-1°g) tartomdny fels§ részébe
kell esnie, mivel az emlitett vegyiiletek koziil tobb rendkiviil mérgezs. A legtobb PCB-vegyiilet esetében mar
az is elegend§, ha a meghatdrozdsi hatdr a nanogrammos (10-%g) tartomanyban van. A mérgezdbb dioxinjel-
legti PCB-kongénerek (és kiilonosen a nem orto-helyzetben helyettesitett kongénerek) méréséhez azonban a
munkatartomany aljanak el kell érnie a pikogrammos (10-2g) tartomany aljat.

5.2. Nagy szelektivitds (specifikussdg)

— Meg kell tudni kilonboztetni a PCDD-ket/PCDF-eket és a dioxinjellegti PCB-ket azoktdl a sokféle, egyiitt
extrahdlodd és a mérést esetleg zavar mds vegyiiletekt6l, amelyek tobb nagysdgrenddel nagyobb koncentraci-
6ban lehetnek jelen, mint a keresett analitok. A gdzkromatogréfids/tomegspektrometrids (GC-MS) médsze-
rekkel meg kell tudni kiilonboztetni egymdstdl a killonb6zd kongénereket is, igy példaul a mérgezd vegyiile-
teket (példdul a 2,3,7,8-as szénatomokon helyettesitett tizenhét PCDD-t/PCDF-et és a tizenkét dioxinjellegti
PCB-t) a t6bbi kongénert6l.

- A bioanalitikai médszerekkel ki kell tudni mutatni a keresett vegyiileteket a PCDD-k/PCDF-ek, illetve dioxin-
jellegii PCB-k osszegeként. A mintatisztitds célja az olyan vegyiiletek eltdvolitdsa, amelyek ,hamis nem megfe-
lel6” eredményeket okoznak, vagy az olyanokét, amelyek a reakcié gyengitésével ,hamis megfelels” eredményt
okoznak.

(") Az Eur6pai Parlament és a Tandcs 2004. dprilis 29-i 882/2004/EK rendelete a takarmdny- és élelmiszerjog, valamint az dllat-egészségiigyi
és az 4llatok kiméletére vonatkozd szabalyok kovetelményeinek torténd megfelelés ellendrzésének biztositdsa céljidbol végrehajtott hatd-
sagi ellen6rzésekrél (HLL 165 ., 30/04/2004., 1. 0.).
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5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

Nagy adatpontossdg (valodisig és méodszerpontossig, bioldgiai proba sordn észlelt visszanyerés)

— A GC-MS modszerek tekintetében a meghatdrozdsnak hiteles becslést kell adnia a minta valédi koncentracio-
jardl. Nagy adatpontossdg (a mérés pontossaga: a mérés eredménye milyen pontosan egyezik meg a mérendd
mennyiség valodi vagy hozzdrendelt értékével) szitkséges ahhoz, hogy a mintaelemzés eredményét ne kelljen
elutasitani a kapott TEQ-érték gyenge megbizhat6sdga miatt. A pontossdgot a valddisdggal (egy hitelesitett
anyagban az adott komponensre mért dtlagérték és a hitelesitett érték kozotti killonbség, ez utdbbi szdzalé-
kéban kifejezve) és a mddszerpontosdggal (RSD,, vagy relativ szérds, amelyet a reprodukalhat6sdgi koriilmények
kozott kapott eredményekbdl kell kiszdmitani) fejezziik ki.

— A bioanalitikai mddszerek esetében a bioldgiai proba sordn észlelt visszanyerést kell meghatérozni.

Hitelesités a felsG hatdrérték tartomdnydban és dltalinos mindség-ellen6rzg intézkedések

— A laboratériumoknak a hitelesités és/vagy a rutinszeri elemzés sordn a mddszerek alkalmassdgdt a felsé
hatdrérték tartomdnydban — példdul a felsé hatdrérték felénél, egyszeresénél és kétszeresénél — azzal kell
igazolniuk, hogy az ismételt elemzések varidcids egyiitthatdja elfogadhato.

— Belsé mindség-ellendrzési intézkedésként rendszeresen vakkontrollokkal és adalékolasi (in. szpdjkoldsi) kisér-
leteket vagy kontrollminta-elemzést (lehet8leg hitelesitett referenciaanyaggal) kell végezni. A vakkontrollokrél,
adalékoldsi (iin. szpdjkolasi) kisérletekrdl vagy a kontrollminta-elemzésekrdl minéség-ellendrzési (QC) nyilvan-
tartdst kell vezetni, és ellendrizni kell, hogy az analitikai alkalmassdg valéban megfelel-e a kovetelményeknek.

A meghatdrozdsi hatdr

— A bioanalitikai sztirémddszereknél nem feltétleniil sziikséges, hogy meg legyen hatdrozva meghatdrozdsi
hatdr (LOQ), de a médszerrdl bizonyitani kell, hogy meg tudja kiilonboztetni a vakmintdval kapott eredmé-
nyeket az alsé kiiszobértéktSl. BEQ-érték megaddsakor az e koncentréci6 alatti reakciét mutaté mintdk keze-
1ése céljabol meg kell hatdrozni egy jelentési hatdrértéket. A jelentési hatdrértéknek igazoltan legaldbb harom-
szor nagyobbnak kell lennie az elemzési vakmintdkkal kapott eredménynél tgy, hogy az értéknek a munka-
tartomdny ald kell esnie. Ezért ezt a keresett vegyiiletet az elSirt minimumkoncentracié koriili koncentraci-
6ban tartalmaz6 mintdkbol, nem pedig a jel/zaj ardnybdl vagy mérési vakmintabol kell kiszdmitani.

— Megerdsit6 modszer esetében a meghatdrozasi hatarnak (LOQ) a keresett koncentracié koriilbeliil egy6todénél
kell lennie.

Analitikai kritériumok

— Annak érdekében, hogy a megerdsits vagy sziirémddszerek megbizhaté eredményeket adjanak, a fels§ hatar-
értékek vagy a beavatkozdsi szintek tartomdnydban a kévetkezd kritériumoknak kell teljesiilniiik a TEQ-ér-
tékre, illetve a BEQ-értékre, fuiggetlenill attdl, hogy a meghatdrozds TEQ-osszértékként (a PCDD-k/PCDF-ek és
a dioxinjellegli PCB-k 0sszegeként) vagy kiilon a PCDD-kre/PCDF-re és kiilon a dioxinjellegli PCB-kre
torténik-e:

Sziirés bioanalitikai vagy

T Megerdsit6 modszerek
fizikai-kémiai mddszerekkel 5

,2Hamis megfelel6” ardny (¥) <5%

Valddisdg - 20 %-t6l + 20 %-ig

IsmételhetSség (RSD,) <20 %

Laboratériumon beliili reprodukalhatésdg (RSDy) <25% <15%

(*) A felsd hatarértékhez képest.

A sziirémédszerekre vonatkozé egyedi kovetelmények

— A sz{iréshez haszndlhatok mind GC-MS mddszerek, mind bioanalitikai mddszerek. A GC-MS méddszerekre az
e melléklet 6. pontjaban el8irt kovetelményeket kell alkalmazni. A sejtalapt bioanalitikai mddszerekre vonat-
kozé egyedi kovetelményeket e melléklet 7. pontja irja le.

— A mintdk rutinszer( ellenSrzéséhez sziirémddszereket alkalmazé laboratériumoknak szoros egyiittmitikodést
kell kialakitaniuk a megerdsité modszert alkalmaz6 laboratériumokkal.
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6.1.

6.2.

— A szlirémoédszerek alkalmassdgdt a rutinszerd elemzések sordn analitikai mingség-ellendrzéssel és a modszer
folyamatos hitelesitésével kell ellenGrizni. A ,megfelel§” eredmények ellendrzésére folyamatos programot kell
alkalmazni.

— A sejtreakeid és a citotoxicitds esetleges elnyomdsdnak ellendrzése:

A mintakivonatok 20 %-dt kell mérni rutinszerd sziiréssel, a keresett koncentriciénak megfeleléen hozzé-
adott 2,3,7,8-TCDD-vel és anélkill, annak ellendrzésére, hogy a mintakivonatban jelen 1évg zavard anyagok
miatt el6fordulhat-e reakcidelnyomds. Az adalékolt minta mért koncentrdci6jat ossze kell hasonlitani az
adalékolds nélkiili kivonat koncentrdcidjanak és az adalékoldsi koncentrdciénak az Osszegével. Ha a mért
koncentracié tobb mint 25 %-kal kisebb a szdmitott (6ssz)koncentrdciondl, akkor ez azt mutatja, hogy fennall

a reakcidelnyomads lehetdsége, és az érintett mintdt megerdsité elemzéssel meg kell vizsgdlni. Az eredmé-
nyeket a min@ség-ellen6rzé nyilvantartasban figyelemmel kell kisérni.

- A ,megfelel6” mintdk mindség-ellendrzése:

A mintamdtrixt6l és a laboratoriumi gyakorlattdl fiigg8en a ,megfelel6” mintdk megkozelitéleg 2-10 %-dval
el kell végezni a megerGsitést.

— A ,hamis megfelel§” ardinyok meghatdrozdsa a mingség-ellendrzési adatokbol:

A fels6 hatdrérték vagy a beavatkozdsi szint alatti és feletti mintdk sztirése alapjan meg kell hatdrozni a hamis
megfelel§ eredmények ardnydt. A tényleges ,hamis megfelel6” ardnynak 5 % alatt kell lennie.

Ha matrixonként vagy matrixcsoportonként van legaldbb 20 megerdsitett eredmény a ,megfelel6” mintdk
mindség-ellendrzésébdl, akkor a ,hamis megfelel6” ardnyt ebbdl az adatbazisbdl kell megallapitani. A korvizs-
gdlatokban vagy a szennyezddési esetek sordn elemzett mintdk eredményei, amelyek példdul akdr a felsg
hatdrérték kétszereséig terjed§ koncentriciétartomdnyokba is tartozhatnak, szintén felvehet6k a ,hamis
megfelel6” ardny kiszdmitdsdhoz minimumként haszndlandé 20 eredmény kozé. A mintdknak le kell fedniiik
a kiilonféle forrdsokat reprezentdld, leggyakoribb kongénerkombinécidkat.

Noha a sziir6teszteknek lehetdleg azt kell célozniuk, hogy kimutassdk a beavatkozdsi szintet meghaladd
mintdkat, a ,hamis megfelel§” ardnyok meghatirozdsinak kritériuma a fels§ hatarérték, figyelembe véve a
megerdsitd médszer mérési bizonytalansagat.

— A sziir6médszerekbdl szarmazd, potencidlisan nem megfelel§ eredményeket az eredeti minta teljes Gjboli
vizsgdlata dltal kell ellendrizni. Ezek a mintdk a ,hamis nem megfelels” eredmények ardnydnak kiszdmitd-
sahoz is haszndlhatok. A szlir6mddszereknél a ,hamis nem megfelel6” eredmények ardnya a kordbbi
sztiréskor feltehetGen nem megfelel6”-nek mindsitett mintak megerdsits elemzéssel ,megfelel6”-ként megerd-
sitett eredményeinek hdnyada. A szlir6mddszer el6nyds voltat a ,hamis nem megfelel6” mintdknak az Gsszes
ellendrzott mintaval valé sszehasonlitdsa alapjan kell értékelni. Ennek az ardnynak elég kicsinek kell lennie

s

ahhoz, hogy a sziirGvizsgalati médszer alkalmazdsa el6nyos legyen.

— A bioanalitikai mddszereknek, legaldbbis a hitelesitési koriilmények kozott, hitelesen kell jelezniik — a
BEQ-érték kiszdmitdsdval és megaddsdval — a TEQ-értéket.

— A megismételhet§ségi koriilmények kozott alkalmazott bioanalitikai modszerekre is igaz, hogy a laboratéri-
umon beliili RSD, jellemz&en kisebb, mint az RSD,-reprodukalhatdsag.

A SZURES ES MEGEROSITES CELJABOL ALKALMAZOTT GC-MS MODSZEREKRE VONATKOZO SPECIFIKUS KOVETELME-
NYEK

A felfelé kerekitett és a lefelé kerekitett WHO-TEQ koncentricidk kozotti elfogadhaté kiilonbség

— A felfelé kerekitett és a lefelé kerekitett koncentraciok kozotti kilonbség nem haladhatja meg a 20 %-ot a
maximalis hatdrérték vagy szitkség esetén a beavatkozdsi szint tallépésének megerGsitése céljabol.

A visszanyerések ellenGrzése

— Az elemzési eljdrds hitelesitéséhez az analitikai eljdrds legelején, példdul az extrakeid el6tt a 2,3,7,8-as széna-
tomokon helyettesitett PCDD-kb8l/PCDF-ekbdl készitett, 1*C-jelolésti belsG standardokat és a dioxinjellegti
PCB-kbdl készitett, 1*C-jelolésti belsd standardokat hozzd kell adni a mintdkhoz. A tetraklérozottél az oktak-
l6rozottig terjed6 PCDD/PCDF homoldg csoportok mindegyikébdl legaldbb egy kongénert, tovabbd a dioxin-
jellegi PCB homolog csoportok mindegyikébdl legaldbb egy kongénert kell hozzdadni a mintdhoz (mds
megolddsként legaldbb egy-egy kongénert a PCDD-k/PCDF-¢ek és dioxinjellegli PCB-k ellendrzéséhez hasznalt
tomegspektrometrids szelektiv ionkovetéses funkcidkhoz). A megerdsité mddszerek esetében a 2,3,7,8-as
szénatomokon helyettesitett mind a tizenhét PCDD-bGl/PCDF-bél készitett, *C-jelolésti belsS standardot és

sz

mind a tizenkét dioxinjellegti PCB-bd] készitett, 1*C-jelolésti belsG standardot haszndlni kell.
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— Ezenkiviill megfelel§ kalibrélé oldatok alkalmazdsdval relativ valaszfaktorokat kell meghatdrozni azon kongé-
nerekre, amelyek 3C-jelolésti analdgja nem lett hozzdadva a mintdhoz.

— A novényi eredetl élelmiszerek és a 10 %-ndl kevesebb zsirt tartalmazé allati eredetdi élelmiszerek esetében a
bels§ standardokat kotelezéen az extrahdlds el6tt kell a mintdhoz adni. A 10 %-ndl nagyobb zsirtartalmi
dllati eredetdi élelmiszerek esetében a bels§ standardokat vagy a zsirextrakcid el6tt, vagy az utdn kell a
mintdhoz adni. Az extrakcié hatékonysdgat megfelelGen hitelesiteni kell, figyelembe véve, hogy a belsg stan-
dardok hozzdaddsa melyik szakaszban tortént, illetve hogy az eredményeket termékre vagy zsirra kell-e jelen-
teni.

— GC-MS elemzés el6tt a visszanyerés mérésére egy vagy két (kisér6) standardot is hozzd kell adni a mintdhoz.

— A visszanyerést ellendrizni kell. A meger6sit6 mddszerek esetében az egyes bels6 standardokndl a visszanye-
résnek a 60-120 %-os tartomanyban kell lennie. Egyes kongénereknél, killonosen néhdny 7, illetve 8 klora-
tomot tartalmazé dibenzo-p-dioxin és dibenzo-furdn esetében ennél kisebb vagy nagyobb visszanyerés is elfo-
gadhato, feltéve, hogy TEQ-értékitk részardnya a PCDD-k/PCDF-ek és dioxinjellegti PCB-k Osszegén alapuld
TEQ-0sszértéken beliil legfeljebb 10 %. A sziirési médszerek esetében a visszanyerésnek a 30-140 %-os tarto-
ményban kell lennie.

6.3. A zavaré anyagok eltdvolitdsa

— A PCDD-ket/PCDF-eket megfelel§ kromatografids eljardssal (lehetSleg florisil-, aluminium-oxid- ésfvagy
szénoszlopon) el kell vélasztani a zavar6 klérozott vegyiiletektdl, igy példdul a nem dioxinjellegti PCB-ktdl és
a klérozott difenil-éterektdl.

— Az izomereket elegendd gdzkromatogrifids eljdrdssal elvilasztani (< 25 % lehet a cstcsok kozotti eltérés az
1,2,3,4,7,8-HxCDF és az 1,2,3,6,7,8-HxCDF esetében).

6.4. Kalibrélas standard gorbével

— A kalibracids gorbe tartomdnyénak le kell fednie a fels§ hatarérték vagy a beavatkozdsi szint megfeleld tarto-
manyat.

6.5. A megerGsit6 médszerekre vonatkozo specifikus kovetelmények

— A GC-HRMS tekintetében:

A HRMS esetében a felbontds a teljes tomegtartomanyra nézve jellemzden legaldbb 10 000 vagy anndl
nagyobb, 10 %-os mélypont mellett.

A nemzetkozi szabvanyokban — példdul az EN 6215:2012 szabvidnyban (Animal feed — Determination of
dioxins and dioxin-like PCBs by GC/HRMS and of indicator PCBs by GC/HRM; Allati takarmanyok. Dioxinok
és dioxinjellegi PCB-k meghatdrozdsa GC/[HRMS mddszerrel és indikdtor PCB-k meghatdrozdsa GC/HRMS
modszerrel) ésfvagy a feliilvizsgalt EPA 1613 és 1668 mddszerekben — ismertetett tovabbi azonositasi és
megerGsitési kritériumok teljesiilése.

— A GC-MS/MS tekintetében:

legalabb két specifikus anyaion nyomon kovetése, melyek a vizsgdlat keretében minden jel6lt és nem jelolt
analit tekintetében rendelkeznek egy specifikus, megfelel§ iondtmenettel.

A relativ ionintenzitdsokhoz engedélyezett maximum téiréshatdr a kivalasztott iondtmenetek esetében a kisza-
mitott vagy mért értékekhez viszonyitva + 15 % (a kalibrdcids standardokbol szdrmazé atlag), az analit
minden egyes dtmenete esetében azonos MS/MS-feltételek alkalmazdsa mellett (mindenekel6tt iitkozési
energia és titkdzési gdznyomds).

Az egyes quadrupolok felbontdsdt gy kell bedllitani, hogy — a vizsgdlat szempontjdbdl fontos analitokkal
kapcsolatos interferencia minimalizdldsa érdekében — megegyezzen az egységnyi tomegfelbontdssal, vagy
nagyobb legyen anndl (egységnyi tomegfelbontds: ahhoz elegendd felbontds, hogy egy tomegegységet két
csticsra bontson).

A nemzetkozi szabvanyokban — példdul az EN 6215:2012 szabvdnyban (Animal feed — Determination of
dioxins and dioxin-like PCBs by GC/HRMS and of indicator PCBs by GC/HRM; Allati takarmanyok. Dioxinok
és dioxinjellegti PCB-k meghatdrozdsa GC/HRMS moédszerrel és indikdtor PCB-k meghatdrozdsa GC/HRMS
modszerrel) ésfvagy a felilvizsgalt EPA 1613 és 1668 moddszerekben — ismertetett tovabbi azonositdsi és
megerdsitési kritériumok teljesiilése, a GC-HRMS alkalmazasdra vonatkozd kotelezettséget leszamitva.

7. A BIOANALITIKAI MODSZEREKRE VONATKOZO EGYEDI KOVETELMENYEK

A bioanalitikai médszerek bioldgiai alapelvek hasznilatdn alapulé moédszerek, mint példdul sejtalapt tesztek,
receptortesztek vagy immuntesztek. E 7. pont dltaldnossdgban leirja a bioanalitikai médszerekre vonatkozo
kovetelményeket.
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Egy szlirdmodszer alapvetGen ,megfelel§”-nek vagy ,feltehetGen nem megfelel6”-nek mindsit egy mintat. Ehhez
a szamitott BEQ-értéket ossze kell hasonlitani a cut-off értékkel (ldsd a 7.3. pontot). Az alsé kiiszobérték alatti
mintdk ,megfelel6”-nek minGsiilnek, az azzal egyenld vagy a feletti értékdi mintdk pedig ,felteheten nem megfe-
lel6”-nek, melyeket megerdsit6 modszerrel elemezni kell. A gyakorlatban a fels6 hatdrérték 2/3-dnak megfelel§
BEQ-érték alkalmazhaté a legalkalmasabb als6 kiiszobértékként, ami biztositja, hogy a ,hamis megfelel6” ardny
5 % alatt legyen, és a ,hamis nem megfelel6” eredmények ardnya is elfogadhaté legyen. Mivel kiilon felsé hatér-
értékek vannak a PCDD-kre/PCDF-kre, illetve a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegti PCB-k 0sszegére, a mintdk
frakciondlds nélkiili megfelelgség-ellendrzéséhez a bioldgiai probdkndl megfelel als6 kiiszobértékek sziikségesek
a PCDD-k/PCDF-ek vonatkozdsdban. A beavatkozési szinteket meghaladé mintdk ellen6rzéséhez a beavatkozdsi
szintek megfelel§ szdzalékardnya lehet az alkalmas alsé kiiszobérték.

Egyes bioanalitikai mddszereknél tovabbd tdjékoztatd BEQ-érték adhaté meg a munkatartomdnyba es§ és a
jelentési hatarértéket meghaladé mintdkra (ldsd a 7.1.1. és a 7.1.6. pontot).

7.1. A mérési reakcidk kiértékelése

7.1.1.  Altaldnos kovetelmények

— Ha a koncentriciok kiszdmitdsa TCDD-s kalibrdciés gorbével torténik, akkor a gorbe als6 és fels§ végénél
1év6 értékek nagy szordst (nagy varidcibs egyiitthat6t [CV]) mutatnak. A munkatartomdny az a teriilet, ahol
ez a CV kisebb, mint 15 %. A munkatartomdny aljat (jelentési hatdrérték) gy kell meghatdrozni, hogy az
jelentSsen (legaldbb hdromszor) nagyobb legyen az elemzési vakmintdkkal kapott eredményeknél. A munka-
tartomdny tetejét dltaldban az EC,, jelenti (a legnagyobb hatdsos koncentrdcié 70 %-a), de ennél kisebbnek
kell lennie, ha ebben a tartomanyban a CV nagyobb, mint 15 %. A munkatartomdnyt a hitelesités sordn kell
meghatdrozni. Az alsé kiiszobértékeknek (ldsd a 7.3. pontot) a munkatartomdny belsejében kell lenniiik.

- A standard oldatokat és a mintakivonatokat legaldbb két parhuzamos elemzéssel kell mérni. Két parhuzamos
elemzéskor a lemezen elosztva 4—6 celldban mért standard oldatnak vagy kontrollkivonatnak olyan reakci-
Okat vagy koncentrdciokat kell adnia (ez csak a munkatartomdnyban lehetséges), amelyek varidcids egytittha-
tja (CV) < 15 %

7.1.2.  Kalibrdlds

7.1.2.1. Kalibrdlds standard gorbével

— A mintdban 1év8 mennyiségeket a mérési reakcié és a TCDD-vel (vagy a PCB-126-tal vagy pedig PCDD-bdl/
PCDF-bdl/dioxinjellegti PCB-bdl 4ll6 standard keverékkel) készitett kalibracids gorbe osszehasonlitdsaval kell
megbecsiilni, és ez alapjan lehet kiszdmitani a kivonatra és ezt kovetden a mintdra jellemzd BEQ-értéket.

— A kalibraciés gorbéknek 8—12 (legaldbb két parhuzamos elemzéssel kapott) koncentraciot kell tartalmazniuk
gy, hogy elegendd koncentracié legyen a gorbe alsé részén (a munkatartomdnyban). Killon figyelmet kell
forditani a munkatartomdnyban a gorbeilleszkedés minéségére. Ennél az R2-érték kevéssé vagy egydltalan
nem hasznélhaté az illeszkedés josdgdnak becslésére a nem linedris regresszio esetében. Jobb illeszkedést lehet
elérni a gorbe munkatartomdnydban szdmitott és mért koncentraciok kozotti legkisebb kiilonbségek, példdul
a legkisebb maradék négyzetosszeg alkalmazasaval.

— A mintakivonat becsiilt koncentrdci6jit ezutdn korrigdlni kell egy vakmatrixrajvakoldészerre szamitott
BEQ-értékkel (az alkalmazott olddészerek és vegyszerek szennyezddéseinek figyelembe vétele céljabdl) és az
észlelt visszanyeréssel (ennek kiszdmitdsa a reprezentativ kongénerkombinaciokat a keresett koncentricié
korili koncentracidkban tartalmazo, alkalmas referenciamintdk BEQ-értékébél torténik). A visszanyeréssel
val6 korrigdldshoz az észlelt visszanyerésnek mindig az el6irt tartomanyba kell esnie (ldsd a 7.1.4. pontot). A
visszanyeréssel val6 korrigdldshoz haszndlt referenciamintdknak meg kell felelniiik a 7.2. pontban ismertetett
kovetelményeknek.

7.1.2.2. Kalibrédlds referenciamintdkkal

Més megoldasként haszndlhaté legalabb négy, a felsd hatarérték vagy a beavatkozasi szint koriili koncentrci6ja
referenciamintdval (ldsd a 7.2. pontot): — egy vakmatrix, plusz hdrom referenciaminta, melyek koncentrici6ja a
keresett koncentraci6 0,5-szerese, 1,0-szerese, illetve 2,0-szerese — készitett kalibraciés gorbe; igy nincs sziikség
a vakminta eredményeivel és a visszanyeréssel torténd korrigdlasra. Ebben az esetben a felsG hatdrérték 2/3-dnak
megfelel6 mérési reakci6 (lasd a 7.3. pontot) kozvetleniil kiszdmithatd ezekbdl a mintakbdl, és alsé kiiszobérték-
ként hasznalhaté. A beavatkozdsi szinteket meghaladé mintdk ellen6rzéséhez a beavatkozdsi szintek megfelel§
szazalékaranya lehet az alkalmas als6 kiiszobérték.

7.1.3. A PCDD-k/PCDF-¢k és a dioxinjellegii PCB-k teghatdrozdsa kiilon-kiilon

A kivonatok szétvalaszthatok olyan frakcidkra, melyek PCDD-ket/PCDF-eket, illetve dioxinjellegti PCB-ket tartal-
maznak, igy kiilon-kiilon meghatdrozhaté a PCDD-k/PCDF-ek, illetve a dioxinjellegli PCB-k TEQ-értéke
(BEQ-értékként kifejezve). A dioxinjellegii PCB-ket tartalmazé frakcié eredményeinek kiszdmitdsdhoz lehetéleg a
PCB-126-tal készitett standarddal felvett kalibraci6s gorbét kell haszndlni.
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7.1.4.  Bioldgiai préba sordn észlelt visszanyerés

A ,biolégiai proba sordn észlelt visszanyerést” a fels§ hatdrérték vagy a beavatkozdsi szint koriili reprezentativ
kongénerkombindcidkat tartalmazé alkalmas referenciamintdkbol kell kiszdmitani, és a BEQ-értéknek a
TEQ-értékhez viszonyitott szdzalékdban kell megadni. A préba tipusdtdl és az alkalmazott TEF-értékektdl (1)
figgSen a dioxinjellegli PCB-kre vonatkozé TEF- és REP-tényezSk kozotti killonbségek a dioxinjellegli PCB-k
esetében a PCDD-khez/PCDF-ekhez viszonyitva kis észlelt visszanyerést okozhatnak. Ezért ha a PCDD-k|
PCDF-¢k és a dioxinjellegii PCB-k meghatdrozdsa kiilon-kiilon torténik, akkor a bioldgiai proba sordn észlelt
visszanyerésnek a kovetkezének kell lennie: dioxinjellegti PCB-knél 20-60 %, PCDD-knél/PCDF-eknél pedig
50-130 % (a tartomdnyok a TCDD-s kalibracids gorbére vonatkoznak). Mivel a dioxinjellegii PCB-k hozzdjdru-
lasa a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegii PCB-k 6sszegéhez a matrixoktdl és a mintdktdl fiiggéen viltozhat, a
biolbgiai proba Osszegparaméterére vonatkozé észlelt visszanyerések tikrozik ezeket a tartomdnyokat, és
ezeknek 30 % és 130 % kozott kell lenniiik.

7.1.5. A visszanyerések ellendrzése mintatisztitdsndl

A mintatisztitds sordn el6forduld vegyiiletvesztést a hitelesitéskor ellendrizni kell. A kiilonb6z6 kongénerek
keverékével adalékolt vakmintdn el kell végezni a mintatisztitdst (n = legaldbb 3), és a visszanyerést és a variabili-
tast megerdsité modszerrel kell ellendrizni. A visszanyerésnek 60 % és 120 % kozott kell lennie, f6ként olyan
kongénereknél, amelyek 10 %-ndl nagyobb mértékben jrulnak hozzd a TEQ-értékhez a kiilonféle keveré-
kekben.

7.1.6.  Jelentési hatdrérték

A BEQ-értékeknek a jelentésben torténd megaddsihoz jelentési hatdrértéket kell meghatdrozni jellemzd kongé-
nerkombindcidkat tartalmazé adott mdtrixmintdkbdl (nem a standard kalibrdcios gorbébdl, mivel a gorbe aljan
kicsi a médszerpontossag). Figyelembe kell venni az extrakcié és a mintatisztitds hatdsait. A jelentési hatarér-
téket tgy kell meghatdrozni, hogy az jelentSsen (legaldbb hdromszor) nagyobb legyen az elemzési vakmintakkal
kapott eredményeknél.

7.2. Referenciamintdk haszndlata

— A referenciamintdknak reprezentdlniuk kell a mintamadtrixot, a kongénerkombindcidkat és a PCDD-knek/
PCDF-eknek és a dioxinjellegli PCB-knek a felsé hatdrérték vagy beavatkozdsi szint koriili koncentrdciétarto-
manyait.

— Mindegyik méréssorozatban lennie kell lehetSleg egy vakmdtrixnak vagy, ha ez nem lehetséges, elemzési
Ezeket a mintdkat egyid6ben és azonos korillmények kozott kell extrahdlni és elemezni. A referenciamintdnak
egyértelmden nagyobb reakcidt kell adnia, mint a vakmintdnak, igy biztositva az elemzés alkalmassdgdt. Ezek
a mintdk haszndlhatok a vakminta eredményeivel és a visszanyeréssel valé korrigdldshoz.

— A visszanyeréssel vald korrigdlashoz valasztott referenciamintdknak az elemzett mintakra nézve reprezentati-
vaknak kell lenniiik, ami azt jelenti, hogy a kongénerkombindciék nem okozhatjék a koncentrdciok aldbecs-
lését.

— A fels@ hatdrérték vagy beavatkozdsi szint ellendrzésére példaul a fels§ hatdrérték vagy beavatkozdsi szint
felének és kétszeresének megfelel§ tovabbi referenciamintdkat is alkalmazni lehet annak igazoldsdra, hogy az
elemzés alkalmassdga a keresett tartomdnyban megfelelS. Ezek a mintdk egyiittesen haszndlhatok az elemzett
mintdk BEQ-értékeinek kiszdmitdsdra (ldsd a 7.1.2.2. pontot).

7.3. A cut-off értékek meghatirozdsa

Meg kell hatdrozni a BEQ-értékként kapott bioanalitikai eredmények és a megerdsit6 modszerekkel kapott
TEQ-értékek kozotti osszefiiggést (példaul egyeztetett matrixokkal végzett kalibrélsi kisérletekkel, a fels§ hatdr-
érték 0-szorosdval, 0,5-szeresével, 1-szeresével és 2-szeresével egyenl$ koncentracidkra adalékolt referenciamin-
tdkat haszndlva, mindegyik koncentrdciéndl hat-hat ismétléssel [n = 24]). Ebbdl az osszefiiggésbdl meg lehet
becsiilni a korrigaldsi tényezSket (vakminta és visszanyerés), de azokat minden méréssorozatban elemzési
vakmintdk/vakmatrixok és visszanyerési mintdk segitségével ellendrizni kell (ldsd a 7.2. pontot).

Alsé kitszobértéket kell megéllapitani annak eldontéséhez, hogy a minta megfelel-e a PCDD-kre/PCDF-ekre és a
dioxinjellegti PCB-kre kiilon-kiilon, vagy pedig a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegi PCB-k Gsszegére meghatd-
rozott felsé hatdrértéknek, illetve adott esetben a beavatkozdsi szint ellendrzése érdekében. Ezeket a (vakminta
eredményeivel és a visszanyeréssel korrigalt) bioanalitikai eredmények eloszldsinak alsé v égpontja jelenti, amely
megfelel a megerdsité modszernél haszndlt, 5 %-nal kisebb ,hamis megfelel6” ardnyt és 25 %-nél kisebb RSDj-t
feltételez6 95 %-os megbizhatésagi szinten alapulé dontési hatdrértéknek. A megerdsité moédszernél hasznalt
dontési hatdrérték a felsd hatdrérték, figyelembe véve a mérési bizonytalansigot.

(") Ajelenlegi el6irdsok az aldbbi kiadvanyban kozzétett TEF-rendszeren alapulnak: Van den Berg és mtsai., Toxicol Sci 93 (2), 223-241. o.
(2006).
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A gyakorlatban a (BEQ-értékként kifejezett) als kiiszobérték a kovetkezd modszerek egyikével szdmithatd ki
(ldsd az 1. &brat):

7.3.1. A 95 %-os predikcids intervallum alsé sdvja a megerésit6 modszernél haszndlt dontési hatdrértéknél:

Cut-offértek = BEQoy ~ s * tarom-21/ 1/ + 1/m + (x,~%)°/Qu
ahol:

BEQ, A megerdsité mddszer dontési hatdrértékének — amely a mérési bizonytalansdgot is tartalmazé felsé
hatdrérték — megfelel6 BEQ

Sy maradék szérds

t emo  Student-tényezd (a = 5 %, f = szabadsagfok, egyoldali)

m a kalibraciés pontok dsszesen (j index)

n az ismétlések szdma az egyes koncentracioknal

X, az 1. kalibraciés pontndl a minta megerdsit6 médszerrel mért koncentracidja (TEQ-értékként)
X az Osszes kalibrdldsi minta koncentrcidjinak dtlaga (TEQ-értékben)

m

Qu = Z(xi —X)z négyzetdsszeg-paraméter,

=

—-
1l

az 1. kalibraldsi pont indexe

7.3.2. A megerGsit6 mddszer dontési hatdrértékének megfelel6 szennyezettségli mintdk parhuzamos elemzéseinek
(n > 6) (a vakminta eredményeivel és a visszanyeréssel korrigdlt) bioanalitikai eredményeibdl, az eloszldsi
gorbének a megfelel6 BEQ-atlagértéknél 1évé alsé végpontjaként:

Cut-offérték = BEQp, — 1,64 x SDy
ahol:

SD, a bioldgiai probdk BEQ,, -értékre kapott eredményeinek szérdsa, a laboratériumon beliili reprodukal-
hatésag kortilményei kozott mérve.

7.3.3.  Szamitds a fels6 hatdrérték vagy a beavatkozdsi szint 2/3-dnak megfelel§ szennyezettségli mintdk parhuzamos
elemzéseinek (n > 6) a (vakminta eredményeivel és a visszanyeréssel korrigalt, BEQ-értékként kifejezett) bioanali-
tikai eredmények atlagértékeként: Ez azon a megfigyelésen alapul, hogy a koncentrdcié a 7.3.1. pontban vagy a
7.3.2. pontban meghatdrozott alsé kiiszobérték koriil lesz.
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5 %-nél kisebb ,hamis megfelel6” ardnyt és 25 %-ndl kisebb RSD,-t feltételezé 95 %-os megbizhatdsagi szinten
alapul6 als6 kiiszobértékek kiszamitdsa:

sz

1. A 95 %-os predikcids intervallum alsé sdvja a megerdsité modszernél haszndlt dontési hatdrértéknél:

2. A meger6sit6 modszer dontési hatarértékének megfelel§ szennyezettségti mintdk parhuzamos elemzéseinek
(n > 6) bioanalitikai eredményeibdl, az eloszldsi gorbének (az dbrdn a harang alakii gorbe) a megfelel§
BEQ-atlagértéknél 1év alsé végpontjaként.

7.3.4. Az alsé kiiszobértékek korldtozasai:

A korldtozott szdmd, kilonbozd matrixii/kongénerkombindcidji mintdkkal végzett hitelesités sordn kapott
RSD,-bdl kiszdmitott, BEQ-értéken alapuld als6 kiiszobértékek nagyobbak lehetnek a TEQ-értéken alapuld felsg
hatarértékeknél vagy beavatkozdsi szinteknél, mivel hitelesitéskor nagyobb médszerpontossdg érhetd el, mint a
rutinszeri elemzéseknél, ahol a lehetséges kongénerkombindcidk ismeretlen skéldjat kell ellendrizni. Ilyen
esetekben az alsé kiiszobérték kiszdmitdsdhoz RSD, = 25 %-ot kell venni, vagy pedig a fels§ hatrértékek vagy
a beavatkozdsi szint kétharmadat célszert alsé kiiszobértéknek tekinteni.

7.4.  Alkalmassigjellemzdk

— Mivel a bioanalitikai mddszereknél nem alkalmazhaté bels§ standard, a méréssorozatokon beliili és a soro-
zatok kozotti szords megéllapitdsdhoz vizsgdlni kell a bioanalitikai médszerek megismételhet@ségét. A megis-
mételhetéségnek 20 % alatt, a laboratériumon belilli reprodukdlhatésignak pedig 25 % alatt kell lennie.
Ehhez a vakminta eredményeivel és a visszanyeréssel korrigdlt BEQ-értékként szdmitott koncentrdcidkat kell
hasznalni.

— A hitelesitési eljards részeként a tesztr6l ki kell mutatni, hogy kiilonbséget tesz a vakminta eredménye és az
als6 kiiszobérték kozott, és igy lehetdvé teszi a megfelel§ alsé kiiszobérték felett 1évé mintdk azonositdsat
(lasd a 7.1.2. pontot).

— Meg kell hatdrozni a keresett vegyiileteket, az esetleges interferencidkat és a vakmintdk elfogadhaté legna-
gyobb értékeit.

— Egy mintakivonat hdrom parhuzamos meghatdrozasakor kapott reakcidk vagy az ilyen reakciébél szamitott
koncentracidk (csak a munkatartomédnyban lehetséges) szdzalékos szordsa nem lehet nagyobb 15 %-ndl.

— A referenciamintdk BEQ-értékként kifejezett, korrigalds (vakminta és fels6 hatdrérték vagy beavatkozdsi szint
korili koncentracid) nélkiili eredményeit kell haszndlni a bioanalitikai médszer egy meghatdrozott idGszak
alatti alkalmassaganak értékelésére.

— Az elemzési vakmintdkrdl és a referenciamintdk egyes tipusairél minGség-ellen6rzési nyilvantartast kell
vezetni, és ellendrizni kell, hogy az analitikai alkalmassdg biztosan megfelel-e a kovetelményeknek, az elem-
zési vakmintdk esetében f6ként a munkatartomdny aljahoz képest el6irt legkisebb kiilonbség, a referencia-
mintdk esetében pedig f6ként a laboratériumon beliili reprodukdlhatésdg tekintetében. Az elemzési vakmin-
taknal tigyelni kell arra, hogy a kivonds miatt ne keletkezhessenek ,hamis megfelel6” eredmények.

— A szlir6modszer alkalmassdgdnak, valamint a BEQ és a TEQ kozotti Gsszefiiggés értékeléséhez a feltehetGen
nem megfelel§ mintdknak és a megfelel§ mintdk 2-10 %-dnak (mdtrixonként legaldbb 20 minta) megerdsitd
modszerrel végzett elemzésébdl szarmazé eredményeket Gssze kell gytijteni és fel kell haszndlni. Ez az adat-
bézis haszndlhat6 a hitelesitett matrixokkal végzett rutinszerli elemzésekre vonatkozé alsé kiiszobértékek
Gjraértékeléséhez.

— A modszerek alkalmassdga igazolhaté korvizsgdlatokban val6 részvétellel is. A korvizsgdlatokban elemzett
mintdk eredményei — a fels§ hatdrérték kétszereséig terjedd koncentracidtartomanyokban — felhasznalhatdk a
,hamis megfelel6” ardny kiszdmitdsdhoz, ha a laboratérium igazolni tudja az alkalmassagot. A mintdknak le
kell fedniiik a kiilonféle forrdsokat reprezentdld, leggyakoribb kongénerkombindcidkat.

— Szennyez3dési eseteknél az alsé kiiszobértékek atértékelhetdk, hogy tikrozzék az adott kiilon esemény egyedi
matrix- és vegyiiletkombindcioit.

8. AZ EREDMENYEK JELENTESE

MegerGsitd méodszerek

— Amennyire az alkalmazott analitikai eljards lehetGvé teszi, az analitikai eredmények kozott fel kell tintetni az
egyes PCDD-/PCDF- és dioxinjellegii PCB-kongénerek koncentréciéit, és ezeket felfelé, lefelé és kozépre kerek-
itett értékként kell a jelentésben megadni, hogy az az eredményekrdl a lehetd legtobb informdcidt tartal-
mazza, lehet8vé téve az eredményeknek a vonatkozé kovetelmények szerinti értelmezését.
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— A jelentésnek a PCDD-k/PCDF-ek, a dioxinjellegti PCB-k és a lipidek extrahaldsihoz haszndlt médszert is
tartalmaznia kell. Olyan élelmiszermintdk esetében, amelyeknél a fels§ hatdrérték zsirra vetitve van meghaté-
rozva, és a zsirtartalomnak 0-2 % kozott kell lennie (a jelenlegi jogszabdlyoknak megfelelGen), a lipidtar-
talmat meg kell hatdrozni, és jelenteni kell, mig a tobbi minta esetében a lipidtartalom meghatdrozdsa nem
kotelezd.

— Meg kell adni az egyes belsé standardok visszanyerését abban az esetben, ha a visszanyerés kiviil esik a
6.2. pontban megadott tartomdnyon, ha az eredmények meghaladjdk a fels§ hatdrértéket (ebben az esetben
meg kell adni a két parhuzamos elemzés visszanyeréseit) vagy kérésre més esetekben.

— Mivel a minta megfelel§ségérdl valé dontésnél figyelembe kell venni a mérési bizonytalansdgot, ezt a paramé-
tert is meg kell adni. Az analitikai eredményeket tehdt x +/- U formdban kell megadni a jelentésben, ahol
x az analitikai eredmény, U a kiterjesztett mérési bizonytalansdg; a kiterjesztési tényez$ 2, amely korilbelil
95 %-os megbizhat6sdgi szintet eredményez. A PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegi PCB-k kilon torténd
meghatdrozdsa esetén a PCDD-k/PCDF-ck és a dioxinjellegli PCB-k kiilon-kiilon kapott analitikai eredmé-
nyeinél kapott kiterjesztett bizonytalansigok osszegét kell haszndlni a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegti
PCB-k 6sszegének kiszamitdsahoz.

— Ha a mérési bizonytalansag figyelembevétele a CCa alkalmazdsaval torténik (a Il melléklet IV. pontjanak
2. alpontjdban leirt médon), akkor ezt a paramétert is meg kell adni a jelentésben.

— Az eredményeket ugyanabban a mértékegységben és legaldbb ugyanannyi tizedesjeggyel kell megadni, ahogy
az 1881/2006/EK rendelet a felsd hatdrértékeket megadja.

e

Bioanalitikai sziir6médszerek

P

— A sziirés eredményét ,megfelels” vagy ,feltehetSen nem megfelel6” megjel6léssel kell megadni.

— Ezenkiviil az eredmény a PCDD-kre/PCDF-ekre, illetve dioxinjellegli PCB-kre megadhaté (TEQ-érték helyett)
bioanalitikai egyenértékként (BEQ-értékként) (ldsd a III. melléklet 1. pontjat). A jelentési hatdrérték alatti reak-
ciokat ad6 mintdkat ,jelentési hatdrérték alatt” megjeloléssel kell feltiintetni.

— A jelentésnek a mintamadtrix minden tipusa esetében tartalmaznia kell az értékelés alapjat képezd fels§ hatar-
értéket vagy beavatkozdsi szintet.

— A jelentésnek tartalmaznia kell az alkalmazott teszt tipusdt, a teszt alapelvét és a kalibrcié tipusat.

— A jelentésnek a PCDD-k/PCDF-ek, a dioxinjellegli PCB-k és a lipidek extrahdldsdéhoz hasznalt médszert is
tartalmaznia kell. Olyan élelmiszermintdk esetében, amelyeknél a fels6 hatdrérték vagy a beavatkozdsi szint
zsirra vetitve van meghatdrozva, és a zsirtartalomnak 0-2 % kozott kell lennie (a jelenlegi jogszabalyoknak
megfelelden), a lipidtartalmat meg kell hatdrozni, és jelenteni kell, mig a tobbi minta esetében a lipidtartalom
meghatdrozdsa nem kotelezd.

— Ha valamely mintdval kapcsolatban felmeriil, hogy feltehetSen nem felel meg, a jelentésben szerepelnie kell a
szitkséges intézkedésre vonatkozé megjegyzésnek. A keresett vegyiileteket jelentds mennyiségben tartalmazo
mintdkban a PCDD-k/PCDF-ek koncentricidjat, valamint a PCDD-k/PCDF-ek és a dioxinjellegii PCB-k Ossz-
koncentracidjit megersité modszerrel kell meghatdrozni/megerdsiteni.
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A I melléklet fiiggeléke

Az Egészségiigyi Vildgszervezet (WHO) Nemzetkozi Vegyi Biztonsdgi Programja (IPCS) keretében 2005 jtniusdban
Genfben tartott szakértéi konferencia megdllapitdsai alapjin szdmitott, a humdn kockdzatok felméréséhez hasznalt
WHO-TEF-értékek (Martin van den Berg és mtsai.: The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and
Mammalian Toxic Equivalency Factors for Dioxins and Dioxin-like Compounds [Dioxinok és dioxinjellegti vegyiiletek
emberekre és eml@sokre vonatkozd toxicitdsi egyenérték-tényezSinek az Egészségiigyi Vildgszervezet dltal 2005-ben

végzett Gjraértékelése]).

Kongéner (rokonvegyiilet) TEF-érték Kongéner (rokonvegyiilet) TEF-érték
Dibenzo-p-dioxinok (,PCDD-k”) nem—ort;Dli%);;?lj;eli{eiﬁ;J(s-i}kto PCB-k
2,3,7,8-TCDD 1
Nem orto-PCB-k
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 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
Dibenzo-furdnok (,CDF-ek”) Mono-orto PCB-k

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

Alkalmazott roviditések: ,T” = tetra; ,Pe” = penta; ,Hx" = hexa; ,Hp” = hepta; ,0” = okta; ,CDD” = klér-dibenzo-dioxin;

,CDF” = kl6r-dibenzo-furdn; ,CB” = kl6r-bifenil.
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IV. MELLEKLET

AZ EGYES ELELMISZEREKBEN ELOFORDULO NEM DIOXINJELLEGU PCB-K (PCB-28, -52, -101, -138, -153,
-180) KONCENTRACIO]ANAK ELLENORZESEHEZ HASZNALT MINTA- ELOKESZITES ES AZ ELEMZESI

MODSZEREKRE VONATKOZO KOVETELMENYEK

Az e mellékletben leirt kovetelményeket kell alkalmazni az élelmiszerek nem dioxinjellegli poliklérozott bifeniltartal-
ménak (nem dioxinjellegti PCB-k) hatésdgi ellendrzése sordn és més szabdlyozasi célokbdl kifolydlag.

1. Az alkalmazandé kimutatdsi mddszerek:

Gazkromatogréfia/elektronbefogdsos kimutatds (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS, GC-HRMS vagy egyenértéki

modszerek

2. A keresett analitok beazonositisa és megerdsitése:

— A bels§ standardokhoz vagy referenciastandardokhoz viszonyitott relativ retencidés id6 (elfogadhatd eltérés:

+/- 0,25 %).

— Mind a hat indikdtor PCB (PCB-28, PCB-52, PCB-101, PCB-138, PCB-153 és PCB-180) gdzkromatografids elvélasz-
tdsa az interferdlé anyagoktol, f6ként az egyiitt eludl6dé PCB-ktdl, kiilonosen, ha a mintdk koncentrdciéi a jogsza-
balyi hatdrértékek tartomanydban vagy a f6lott vannak, és a meg nem felelést meg kell erdsiteni.

(A tapasztalatok szerint a kovetkezd kongénereknél példaul gyakran el6fordul az egyiittes eludcié: PCB-28/-31,
PCB-52/-69 és PCB-138/-163/-164. A GC-MS médszernél figyelembe kell venni a nagyobb mértékben klérozott

kongénerek fragmentumai dltal okozott potencidlis zavardst is.)
— A GC-MS modszerek tekintetében:
— Meérni kell legaldbb a kovetkezSket:

— a HRMS esetében két meghatdrozott ion,

— az LRMS esetében két meghatdrozott m/z > 200 ion vagy hdrom meghatdrozott m/z > 100 ion,

— az MS-MS esetében 1 elGvegyiilet- és 2 termékion.

- Kivalasztott tomegfragmentumok gyakorisigdra megengedett tirések:

Kivélasztott tomegfragmentumok gyakorisdgdnak relativ eltérése az elméleti gyakorisighoz vagy a keresett ion (a
vizsgalt ionok koziil a leggyakoribb) és a mindsits ion(ok) kalibracids standardjahoz képest:

A mindsitS ion(ok) relativ intenzitdsa a GC-EI-MS GC-CI-MS, GC-MS»
keresett ionhoz képest (relativ eltérés) (relativ eltérés)
>50 % +10% 20 %
> 20 %50 % +15% +25%
> 10 %-20 % +20% 30 %
<10% 50 % (%) 50 % (%)

(*) Mivel elegend6 10 %-nil nagyobb relativ intenzitdsti tomegfragmentum 4all rendelkezésre, a keresett ionhoz képest

10 %-nal kisebb relativ intenzitdsi mindsits ion(ok) haszndlata nem ajénlott.

— A GC-ECD tekintetében:

A tiirést meghalad6 eredményeket kiilonbozg polaritasu alléfazist haszndld két gazkromatografids oszloppal meg

kell erdsiteni.

3. A modszerek alkalmassigdnak igazoldsa:

A modszerek alkalmassdgat a fels§ hatdrérték tartomdnydban (a felsé hatdrérték felétSl a kétszereséig) kell hitelesiteni
gy, hogy az ismételt elemzések elfogadhat6 varidcids egyiitthat6t adjanak (a kozbensé modszerpontossdgra vonat-

koz6 elGirdsokat lasd a 8. pontban).
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4. Meghatdrozisi hatir:
A vakmintdkkal kapott eredmények nem lehetnek nagyobbak a fels§ hatdrértéknek megfelel§ szennyezédéskoncent-
raci6 30 %-anal (%).

5. MindgségellenGrzés:
Rendszeres vakkontrollmérések, adalékolt mintdk elemzése, minGség-ellen6rzési mintdk, részvétel a vonatkozé matri-
xokkal végzett laboratériumkozi korvizsgdlatokban.

6. A visszanyerések ellenérzése:

— A keresett analitokhoz hasonlé fizikai-kémiai tulajdonsdgokkal rendelkezé alkalmas belsé standardokat kell hasz-
nélni.
— Belsg standardok hasznélata:

— Hozzdadas a termékekhez (extrahdlds és mintatisztitds el6tt);

Lehetséges hozzdadds az extrahdlt zsirhoz (a mintatisztitds eltt) is, ha a fels6 érték zsirra vetitve van meghata-
rozva.

— A mind a hat izot6pos jelolésti indikdtor PCB-vegyiiletet haszndlé mddszerekre vonatkozé el6irdsok:

az eredményeket korrigalni kell a belsg standardok visszanyerésével,

az izot6pjelolésti belsd standardok altaldnosan elfogadott visszanyerése 50 és 120 % kozé esik,

— A hat indikdtor PCB 6sszegéhez 10 %-ndl kisebb mértékben hozzdjirul6 egyes kongénereknél elfogadhat6 ennél
kisebb vagy nagyobb visszanyerés.

— A nem mind a hat izotdpos jelolést indikdtor PCB-b6l készitett bels§ standardokat vagy mds bels§ standardokat
haszndlé médszerekre vonatkozé el6irdsok:

— a belsd standardok visszanyerését minden minta esetében ellendrizni kell,

a belsg standardok elfogadott visszanyerése 60 és 120 % kozé esik,

az eredményeket korrigdlni kell a bels§ standardok visszanyerésével.

— A nem jelolt kongénerek visszanyerését olyan adalékolt mintdkkal vagy mindség-ellenérzési mintdkkal kell ellen-
rizni, amelyek koncentrécidja a fels§ hatdrérték korili tartomdnyba esik. Ezeknek a kongénereknek a visszanye-
rése akkor elfogadhat6, ha 70 és 120 % kozé esik.

7. A laboratériumokra vonatkoz6 kovetelmények

A 882/2004/EK rendeletnek megfelelGen az analitikai mindségbiztositds alkalmazdsdnak biztositdsa érdekében a labo-
ratériumokat az ISO 58 utmutatd szerint miikodd elismert testiiletnek kell akkreditdlnia. A laboratériumokat az
EN ISO/IEC 17025 szabvany szerint kell akkreditdlni.

8. Alkalmassigjellemzik: A felsG hatirértéken jelen 1év§ hat indikdtor PCB-6sszegére vonatkozé kritériumok

Valddisdg -30 %-tol +30 %-ig
Kozbens6 méddszerpontossag (RSD%) <20 %
A felfelé és a lefelé kerekités kozotti killonbség <20 %

9. Az eredmények jelentése

— Amennyire az alkalmazott analitikai eljards lehet6vé teszi, az analitikai eredmények kozott fel kell tiintetni az egyes
PCB-kongénerek koncentrécidit, és ezeket felfelé, lefelé és kozépre kerekitett értékként kell a jelentésben megadni,
hogy az az eredményekrdl a lehetS legtobb informdciot tartalmazza, lehetévé téve az eredményeknek a vonatkozé
kovetelmények szerinti értelmezését.

— A jelentésnek a PCB-k és a lipidek extrahdldsahoz haszndlt médszert is tartalmaznia kell. Olyan élelmiszermintdk
esetében, amelyeknél a fels§ hatdrérték zsirra vetitve van meghatdrozva, és a zsirtartalomnak 0-2 % kozott kell
lennie (a jelenlegi jogszabalyoknak megfelelGen), a lipidtartalmat meg kell hatdrozni, és jelenteni kell, mig a tobbi
minta esetében a lipidtartalom meghatdrozdsa nem kotelezd.

Hatdrozottan ajanlott, hogy a reagenssel készitett vakminta koncentracidjanak hozzdjiruldsa a mintdban 1év6 szennyez8dés koncentraci-

6jdhoz ennél kisebb legyen. A laboratérium felel@ssége a vakmintdk koncentricideltéréseinek ellendrzés alatt tartdsa, kiilonosen akkor,

ha a vakmintdkkal kapott eredményeket le kell vonni az analitikai eredményekbdl.

—
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— Meg kell adni az egyes bels standardok visszanyerését abban az esetben, ha a visszanyerés kiviil esik a 6. pontban
megadott tartomdnyon, amennyiben az eredmények meghaladjék a fels§ hatdrértéket vagy mds esetekben, ha arra
kérés érkezik.

— Mivel a minta megfelelGségérél valdé dontésnél figyelembe kell venni a mérési bizonytalansagot, ezt a paramétert is
meg kell adni. Az analitikai eredményeket tehdt x +/- U formdban kell megadni a jelentésben, ahol x az analitikai
eredmény, U a kiterjesztett mérési bizonytalansdg — a kiterjesztési tényez6 2, amely koriilbeliil 95 %-os megbizha-
tosagi szintet eredményez.

— Ha a mérési bizonytalansdg figyelembevétele a CCa alkalmazdsdval torténik (a II. melléklet IV. pontjdnak 1. alpont-
jaban leirt médon), akkor ezt a paramétert is meg kell adni a jelentésben.

— Az eredményeket ugyanabban a mértékegységben és legaldbb ugyanannyi tizedesjeggyel kell megadni, ahogy az
1881/2006/EK rendelet a fels§ hatarértékeket megadja.
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