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KOMISIJAS REGULA (ES) Nr. 589/2014
(2014. gada 2. jiinijs),

ar ko nosaka paraugu nemsanas un analizes metodes dioksinu un dioksiniem lidzigu polihlorbife-
nilu (PCB) un PCB, kuri nav lidzigi dioksiniem, koncentracijas kontrolei konkrétos partikas
produktos un atce] Regulu (ES) Nr. 252/2012

(Dokuments attiecas uz EEZ)

EIROPAS KOMISTJA,
nemot véra Ligumu par Eiropas Savienibas darbibu,

nemot vera Eiropas Parlamenta un Padomes 2004. gada 29. aprila Regulu (EK) Nr. 882/2004 par oficialo kontroli, ko
veic, lai nodrosinatu atbilstibas parbaudi saistiba ar dzivnieku baribas un partikas aprites tiesibu aktiem un dzivnieku
veselibas un dzivnieku labturibas noteikumiem ('), un jo ipasi tas 11. panta 4. punktu,

ta ka:

(1)  Komisijas Regula (EK) Nr. 1881/2006 (3 noteikta PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, dioksinu un furanu maksimala
pielaujama koncentracija, ka ari dioksinu, furanu un dioksiniem lidzigu PCB summa konkrétos partikas
produktos.

(2)  Komisijas leteikuma 2013/711/ES (*) noteikti intervences limeni, lai rosinatu aktivu pieeju polihlordibenzopara-
dioksinu un polihlordibenzofuranu (PCDD/PCDF) un dioksiniem lidzigo PCB klatbiitnes samazinasanai partika.
Kompetentas iestades un uznéméji izmanto $os intervences limenus, lai pievérstu uzmanibu gadijumiem, kad biitu
ieteicams identificét piesarnojuma avotu un veikt pasakumus ta mazinasanai vai likvidésanai.

(3)  Komisijas Regula (ES) Nr. 252/2012 (%) paredzéti ipasi noteikumi par oficiala kontrolé izmantojamo paraugu
nemsanas procediiru un analizes metodém.

(4)  Saja regula paredzétie noteikumi attiecas tikai uz dioksinu un dioksiniem lidzigu PCB un PCB, kuri nav lidzigi
dioksiniem, paraugu nemsanas un analizes metodém, kas izmantojamas, istenojot Regulu (EK) Nr. 1881/2006 un
leteikumu 2013/711/ES. Tie neietekmé paraugu nemsanas stratégiju, paraugu daudzumu un nemsanas bieZumu,
kas noteikti Padomes Direktivas 96/23EK (°) IIl un IV pielikuma. Tie neietekmé paraugu nemsanai izvirzitos
kritérijus, kas noteikti Komisijas Lémuma 98/179/EK ().

(5)  Skrininga analizes metodi ar plasi pienemamu validaciju un lielu jaudu var izmantot, lai identificétu paraugus ar
ieverojamu PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB koncentraciju (ieteicams atlasit tadus paraugus, kuros pars-
niegti intervences limeni, un nodrosinat tadu paraugu atlasi, kuros tiek parsniegta maksimala pielaujama koncen-
tracija). PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu PCB koncentracija $ajos paraugos janosaka ar apstiprinajuma analizes
metodi. Tapéc ir janosaka piemérotas prasibas attieciba uz skrininga metodi, nodrosinot, ka maksimalas pielau-
jamas koncentracijas Skietamas atbilstibas attieciba ir mazaka par 5 %, un stingras prasibas attieciba uz apstiprina-
juma analizes metodém. Turklat, izmantojot pietickami jutigas apstiprinajuma metodes, ir iesp&jams noteikt
koncentraciju ari zema fona diapazona. Tas ir svarigi, lai sekotu lidzi tendencém laika, eksponétibas novértésanai
un maksimalas pielaujamas koncentracijas un intervences limenu atkartotai novértésanai.

(6)  Lai visa Savieniba nodro$inatu saskanotu pieeju, attieciba uz paraugiem no loti lielam zivim japrecizé paraugu
nemsSanas veids.

(") OVL165,30.4.2004., 1. Ipp.

(*) Komisijas 2006. gada 19. decembra Regula (EK) Nr. 1881/2006, ar ko nosaka konkrétu piesarnotaju maksimali pielaujamo koncentraciju
partikas produktos (OV L 364, 20.12.2006., 5. Ipp.).

(*) Komisijas 2013. gada 3. decembra Ieteikums par 2013/711/ES dioksinu, furanu un polihlorbifenilu (PHB) klatbiitnes samazinasanu
bariba un partika (OV L 323, 4.12.2013., 37.lpp.).

(*) Komisijas 2012. gada 21. marta Regula (ES) Nr. 252/2012, ar ko nosaka paraugu nemsanas un analizes metodes dioksinu un dioksiniem
lidzigu polihlorbifenilu (PCB) un PCB, kuri nav lidzigi dioksiniem, koncentracijas oficialai kontrolei konkrétos partikas produktos un atce]
Regulu (EK) Nr. 1883/2006 (OV L 84, 23.3.2012., 1. 1pp.).

(°) Padomes 1996. gada 29. aprila Direktiva 96/23[EK, ar ko paredz pasakumus, lai kontrolétu noteiktas vielas un to atliekas dzivos dziv-
niekos un dzivnieku izcelsmes produktos, un ar ko atce] Direktivu 85/358/EEK un Direktivu 86/469/EEK, ki arf Lémumu 89/187/EEK
un Lémumu 91/664 EEK (OV L 125, 23.5.1996., 10. Ipp.).

(®) Komisijas 1998. gada 23. februara Lémums 98/179 ﬁEK, ar ko paredz siki izstradatus noteikumus par oficialu paraugu nemsanu, lai
kontrolétu noteiktas vielas un to atliekas dzivos dzivniekos un dzivnieku izcelsmes produktos (OVL 65, 5.3.1998., 31. Ipp.).
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(7)  Vienas sugas un viena regiona izcelsmes zivis dioksinu, dioksiniem lidzigu PCB un PCB, kuri nav lidzigi dioksi-
niem, koncentracija var biit at3kiriga, ja atSkiras zivs izmérs unfvai vecums. Turklat dazadas zivs dalas var bt
atskiriga dioksinu, dioksiniem lidzigu PCB un PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, koncentracija. Tadél, lai visa Savie-
niba nodrosinatu saskanotu pieeju, japrecizé paraugu nemsanas un sagatavoSanas veids.

(8)  Lai visa Savieniba nodrosinatu saskanotu pieméro$anas veidu, ir Joti svarigi vienota veida pazinot un interpretét
analizu rezultatus.

(9)  Papildus gazu hromatografijaijaugstas izskirtspé&jas masspektrometrijai (GC-HRMS) tehniskais progress un attis-
tibas tendences ir pieradijusas, ka arl gazu hromatografiju/tandéma masas spektrometriju (GC-MS/MS) var
izmantot ka apstiprinajuma metodi, lai parbauditu atbilstibu maksimalajai pielaujamajai koncentracijai (ML). Tade]
Regula (ES) Nr. 252/2012 biitu jaaizstdj ar jaunu regulu, kura gazu hromatografija/tandéma masas spektrometrija
(GC-MS/MS) butu noradita ka piemérota apstiprinajuma metode, ar ko parbaudit atbilstibu maksimalajai pielauja-
majai koncentracijai.

(10)  Saja regula paredzétie pasakumi ir saskana ar Partikas aprites un dzivnieku veselibas pastavigas komitejas atzi-
numu,

IR PIENEMUSI SO REGULU.

1. pants

Saja regula pieméro I pielikuma izklastitas definicijas un saisinjumus.

2. pants

Paraugus dioksinu, furanu, dioksiniem lidzigu PCB un PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, koncentracijas oficialai kontrolei
partikas produktos, kuri uzskaititi Regulas (EK) Nr. 1881/2006 pielikuma 5. sadala, nem saskana ar $is regulas II pieli-
kuma aprakstitajam metodem.

3. pants

Paraugu sagatavoSanu un analizes dioksinu, furanu un dioksiniem lidzigu PCB koncentracijas kontrolei partikas
produktos, kas uzskaititi Regulas (EK) Nr. 1881/2006 pielikuma 5. sadala, veic saskana ar §is regulas III pielikuma aprak-
stitajam metodém.

4. pants

Analizes PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, koncentracijas kontrolei partikas produktos, kuri uzskaititi Regulas (EK)
Nr. 1881/2006 pielikuma 5. sadala, veic saskana ar §is regulas IV pielikuma aprakstitajam prasibam attieciba uz analizes
metodém.

5. pants
Ar 3o atce] Regulu (ES) Nr. 252/2012.

Atsauces uz atcelto regulu uzskata par atsaucém uz 3o regulu.

6. pants

Si regula stajas speka divdesmitaja diena péc tas publicésanas Eiropas Savientbas Oficialaja Vestnest.

Si regula uzliek saistibas kopuma un ir tiesi piemérojama visas dalibvalstis.

Brisele, 2014. gada 2. junija
Komisijas varda —
priekssedetajs
José Manuel BARROSO
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I PIELIKUMS

DEFINICIJAS UN SAISINAJUMI

I. DEFINICIJAS
Saja regula pieméro definicijas, kas noteiktas Komisijas Lémuma 2002/657/EK () I pielikuma.
Papildus $im definicijam regula pieméro ari turpmak izklastitas definicijas.

1.1. “Intervences limenis” ir konkrétas vielas koncentracija, kas noteikta Ieteikuma 2013/711/ES pielikuma un kas ir
pamata tam, lai gadijumos, kad tiek konstatéta §is vielas paaugstinata koncentracija, saktu izmekléSanu ar mérki
identificet tas avotu.

1.2.  “Skrininga metodes” ir metodes, ko izmanto to paraugu atlasei, kuros PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB koncen-
tracija parsniedz maksimalo pielaujamo koncentraciju vai intervences limeni. Tas nodro$ina iesp&u rentabli
apstradat lielu daudzumu paraugu, tadgjadi uzlabojot izredzes atklat jaunus incidentus ar augstu patérétaju ekspo-
nétibu un apdraudéjumu to veselibai. Skrininga metozu pamata ir bioanalizes vai GC-MS metodes. Rezultatus no
paraugiem, kas parsniedz robezveértibu, lai parbauditu atbilstibu maksimalajai pielaujamajai koncentracijai,
parbauda ar pilnigu atkartotu analizi no sakotngja parauga, izmantojot apstiprinadjuma metodi.

1.3. “Apstiprindjuma metodes” ir metodes, ar kuram iegast pilnigu informaciju vai papildu informaciju, kas vajadziga
PCDDJF un dioksiniem lidzigu PCB precizai kvalitativai un kvantitativai noteiksanai maksimalaja koncentracija vai,
vajadzibas gadijuma, intervences limeni. Sadas metodes izmanto gazu hromatografiju/augstas izskirtspéjas
masspektrometriju (GC-HRMS) vai gazu hromatografiju/tandéma masas spektrometriju (GC-MS/MS).

1.4. “Bioanalizes metodes” ir metodes, kas balstitas uz tadu biologisko principu izmantosanu ka, pieméram, stnu testi,
receptoru testi vai imiintesti. Tas nesniedz rezultdtus radniecigas vielas limeni, bet gan vienigi norada (?) toksi-
skuma ekvivalenta (TEQ) limeni, izteiktu bioanalizes ekvivalentos (BEQ), lai atzitu to, ka ne visi parauga ekstrakta
esosie savienojumi, kas rada signalu testa, var atbilst visam TEQ principa prasibam.

1.5. “Biotesta acimredzama atgiistamiba” ir BEQ limenis, ko aprékina, pamatojoties uz TCDD vai PCB 126 kalibrésanas
likni, korigétu ar tukSo paraugu un tad sadalitu ar TEQ limeni, kas noteikts, izmantojot apstiprinajuma metodi.
Noliiks ir korigét tadus faktorus ka PCDD/PCDF un dioksiniem lidzigu savienojumu zudumu ekstrakcijas un attiri-
Sanas posmos, vienlaikus ekstrahétos savienojumus, kas palielina vai samazina signalu (agoniska vai antagoniska
ietekme), Iiknes atbilstibas kvalitati vai at3kiribas starp TEF un relativas spgjas (REP) vértibam. Biotesta acimre-
dzamo atgtistamibu aprékina, pamatojoties uz piemérotiem standartparaugiem ar reprezentativaim radniecigam
vielam maksimalaja koncentracija vai intervences limenl.

1.6. “Dalgji kvantitativas metodes” ir metodes, ar ko var iegiit aptuvenu informaciju par iedomatas analizéjamas vielas
koncentraciju, ja skaitliskais rezultats neatbilst kvantitativo metoZu prasibam.

1.7. “Pienemta ipasa kvantitativas noteik3anas robeza atseviskam radniecigim vielam parauga” ir zemaka analizéjamas
vielas koncentracija, ko var izmérit ar pietiekamu statistisku ticamibu, kas atbilst identifikacijas kritérijiem, kuri
aprakstiti starptautiski atzitos standartos, pieméram, standartd EN 16215:2012 (Dzivnieku bariba — dioksinu un
dioksiniem lidzigu PCB noteikSana ar GC/HRMS un indikatoru PCB noteikSana ar GC/HRMS) unfvai EPA
1613. un 1668. metodes parskatitaja redakcija.

Atseviskas radniecigas vielas kvantitativas noteikSanas robezu var identificét ka:

a) analizéjamas vielas koncentracija parauga ekstrakta, kas izraisa atbilsto$u reakciju pie diviem dazadiem joniem,
kurus uzrauga ar signala/troksna attiecibu 3:1 mazak jutigam izejas datu signalam;

vai, ja tehnisku iemeslu dé] signala/troksna attiecibas aprékins nenodrosina ticamus rezultatus,

b) zemakais koncentracijas punkts kalibrésanas likng, kas dod piepemamu (< 30 %) un pastavigu (ko méra vismaz
analitisko paraugu sériju sakuma un beigas) novirzi no vidgjas signala relativas attiecibas pret masas vienibu, ko
aprékina visiem kalibrésanas liknes punktiem katra paraugu sérija ().

(") Komisijas 2002. gada 14. augusta Lemums 2002/657EK, ar ko isteno Padomes Direktivu 96/23/EK par analizes metoZzu veiktsp&ju un
rezultatu interpretéSanu (OV L 221, 17.8.2002., 8. Ipp.).

(*) Bioanalizes metodes neattiecas konkréti uz radniecigajam vielam, kas ieklautas toksiskuma ekvivalenta koeficienta (TEF) shéma. Parauga
ekstrakta, kas veido kopgjo signalu, var ietilpt citi strukturali saistiti AhR-aktivi savienojumi. Tap&c bioanalizes rezultati nevar bit aplése,
bet drizak gan norade par TEQ limeni parauga.

(}) LOQ aprekina péc zemaka koncentracijas punkta, nemot véra ieksgjos standartus un parauga daudzumu.
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1.8. “Lielakais analitiskais rezultats” ir jédziens, kas paredz kvantitativas noteik§anas robezas izmantoSanu attieciba uz

katru kvantitativi nenoteiktas radniecigas vielas dalu.

1.9. “Zemakais analitiskais rezultats” ir jédziens, kas paredz nulles izmantosanu attieciba uz katru kvantitativi neno-
teiktas radniecigas vielas daju.

1.10. “Vidgjais analitiskais rezultats” ir jedziens, kas paredz puses no kvantitativas noteikSanas robezas izmanto$anu

katras kvantitativi nenoteiktas radniecigas vielas dalas aprékinasanai.

1.11. “Partija” ir identificgjams partikas daudzums, ko piegada viena reizé un kam ir oficiali noteikti kopigi raksturlie-
lumi, pieméram, izcelsme, $kirne, iepakojuma veids, iepakotajs, nosititajs vai markéums. Zivju un zvejniecibas
produktu gadijuma ari zivju lielumam jabit salidzinamam. Ja viena sttjjuma eso$o zivju lielums un/vai svars nav

salidzinams, sttijumu tomér var uzskatit par partiju, tikai japielieto ipasa paraugu nemsanas procediira.

1.12. “Apakspartija” ir lielas partijas dala, kas izraudzita paraugu nemsanai, izmantojot noteiktu paraugu nemsanas

metodi. Katrai apakspartijai jabit fiziski nodalitai un identificgjamai.
1.13. “Elementarparaugs” ir tada materiala daudzums, kas nemts kada viena partijas vai apakspartijas vieta.
1.14. “Kopparaugs” ir visu no partijas vai apakspartijas nemto elementarparaugu kopums.

1.15. “Laboratorijas paraugs” ir analizém laboratorija paredzéta kopparauga reprezentativa dala vai daudzums.

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

II. LIETOTIE SAISINAJUMI

bioanalizes ekvivalenti

gazu hromatografija

augstas iz8kirtspéjas masspektrometrija
zemas izskirtspéjas masspektrometrija
tandéma masspektometrija
polihlorbifenili
polihlordibenzo-p-dioksini
polihlordibenzofurani

kvalitates kontrole

relativa spéja

toksiskuma ekvivalenta koeficients
toksiskuma ekvivalenti
tetrahlorodibenzodioksins

paplasinata merjjuma neprecizitate
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II PIELIKUMS

PARAUGU I}IEMgANAS_METODES DIOKSINU (PCDD/PCDF), DIOKSINIEM LIDZIGU PCB UN PCB, KAS
NAV LIDZIGI DIOKSINIEM, KONCENTRACIJAS OFICIALAI KONTROLEI KONKRETOS PARTIKAS
PRODUKTOS

I. DARBIBAS JOMA
Paraugus dioksinu (PCDD/PCDF), dioksiniem lidzigu PCB un PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, koncentracijas oficialajai
kontrolei partikas produktos nem saskana ar $aja pielikuma aprakstitajam metodém. Tada veida iegtitos kopparaugus
uzskata par reprezentativiem attiecigajam partijam vai apak3partijam, no kuram tie nemti. Atbilstibu maksimalajai
pielaujamai koncentracijai, kas noteikta Komisijas Regula (EK) Nr. 1881/2006, ar kuru nosaka konkrétu piesarpotaju
maksimalo pielaujamo koncentraciju partikas produktos, konstaté, nemot véra laboratorijas paraugos kvantitativi
noteikto koncentraciju.
II. VISPARIGI NOTEIKUMI

1. Personals

Paraugu nemsanu veic pilnvarota persona, kuru izraudzijusies dalibvalsts.

2. Materials, no ka nem paraugus

No katras parbaudamas partijas vai apakspartijas paraugus nem atseviski.

3. Piesardzibas pasakumi
Nemot paraugus un gatavojot paraugus, javeic piesardzibas pasakumi, lai nepielautu paraugu izmainas, kas varétu
ietekmét dioksinu un PCB saturu tajos, nevélami ietekmét analizi vai padarit kopparaugus nereprezentativus.

4. Elementarparaugi
Cik iespgjams, elementarparaugus nem dazadas partijas vai apakspartijas vietas. Atkapes no $is procediiras jaregistré
$a pielikuma IL8. punkta paredzétaja paraugu nemsanas protokola.

5. Kopparauga sagatavosana
Kopparaugu veido, apvienojot elementarparaugus. Ta masa ir vismaz 1 kg, iznemot gadijumus, kad tas nav iesp&ams,
pieméram, ja paraugam nem vienu iepakotu vienibu vai ja produktam ir Joti augsta komerciala vertiba.

6. Paralélie paraugi
Paralélos paraugus prasibu izpildes, apstiprinasanas un kontroles noliikiem nem no homogenizéta kopparauga, ja tas
nav pretruna noteikumiem dalibvalstu partikas nozares uzpémeéju tiesibas. Prasibu izpildes nolikiem laboratorijas
paraugiem jabait vismaz tik lieliem, lai vajadzibas gadjjuma varétu veikt atkartotas analizes.

7. Paraugu iepako$ana un parsitiSana
Katru paraugu ievieto tira inerta materiala konteinera, kas pietickami aizsarga pret piesarnojumu, no analiz€jamo
vielu zudumiem, kuri rodas, tiem adsorbgjoties uz konteinera ieksgjas sienas, ka ari pret bojajumiem/zudumiem, kas
rodas transportéSanas laika. Veic visus vajadzigos pasakumus, lai novérstu jebkuras tadas izmainas parauga sastava,
kas varétu rasties, to parvadajot vai glabajot.

8. Paraugu plombésana un markésana

Katru oficialam lietojumam nemtu paraugu plombé parauga nemsanas vieta un identificé saskana ar attiecigas dalib-
valsts noteikumiem.

Par katru paraugu nemsanu raksta protokolu, nodrosinot to, ka katru partiju var neparprotami identificét, un noradot
paraugu nemsanas vietu un dienu, ka ar visu analizu veicgjiem noderigo papildu informaciju.
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IIl. PARAUGU NEMSANAS PLANS

Ar paraugu nemsanas metodi nodroSina, ka kopparaugs ir reprezentativs parbaudamajai (apaks)partijai.

1. Partiju sadaliSana apakspartijas
Lielas partijas sadala apak3partijas ar nosacijumu, ka apakspartijas var fiziski noskirt. RaZojumiem, ko pardod liclos
beztaras apjomos (pieméram, augu ellas), pieméro 1. tabulu. Citiem raZojumiem pieméro 2. tabulu. Ta ka apakspar-
tiju svars ne vienmér precizi sakrit, tas nedrikst parsniegt vidéjo aritmétisko apak3partijas svaru par vairak neka 20 %.

1. tabula

Partiju sadaliSana apakspartijas liela apjoma beztaras raZojumiem

Partijas svars (t) Apakspartiju svars vai skaits
21500 500 tonnas
>300un <1 500 3 apakspartijas
2 50 un < 300 100 tonnas
<50 —

2. tabula

Partiju sadaliSana apaks$partijas (citi raZojumi)

Partijas svars (t) Apakspartiju svars vai skaits

>15 15-30 tonnas
<15 —

2. Elementarparaugu skaits
No visiem elementarparaugiem izveidota kopparauga masa ir vismaz 1 kg (sk. 32 pielikuma IL.5. punktu).
Minimalais elementarparaugu skaits, kas janem no vienas partijas vai apakspartijas, noradits 3. un 4. tabula.
Skidrajiem beztaras razojumiem partija un apakspartija tiesi pirms paraugu nemsanas ir kartigi jasamaisa manuali vai
mehaniski, bet tikai tik daudz, lai nepasliktinatu razojuma kvalitati. Sadi attiecigaja partija vai apakspartija var iegt
vienmérigu piesarpotaju koncentraciju. Tade] kopparauga veidoSanai pietiek ar trijiem no partijas vai apak$partijas
nemtiem elementarparaugiem.
Visu elementarparaugu masa ir aptuveni vienada. Elementarparauga masa ir vismaz 100 gramu.
Atkapes no §is procediras registré §a pielikuma I1.8. punkta paredzétaja protokola. Saskapa ar noteikumiem Leémuma
97|747[EK, ar ko nosaka, cik daudz un cik biezi nem paraugus, kas paredzéti ar Direktivu 96/23/EK, lai kontrolétu
noteiktas vielas un to atliekas dzivos dzivniekos un dzivnieku izcelsmes produktos, vistu olu kopparauga ir vismaz
12 olu (attieciba uz beztaras partijam un partijam, kas sastav no atseviskiem iepakojumiem, pieméro 3. un 4. tabulu).

3. tabula

No katras partijas vai apakspartijas nemamo elementarparaugu minimalais skaits

Partijas/apakspartijas svars vai tilpums (kilogramos vai litros)

Minimalais elementarparaugu skaits, kas janem

<50
50 lidz 500
> 500

3
5
10

Ja partija vai apakSpartija sastav no atseviskiem iepakojumiem vai vienibam, tad kopparauga izveidosanai nem tadu

iepakojumu vai vienibu skaitu, kads noradits 4. tabula.
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4. tabula

Iepakojumu vai vienibu (elementarparaugu) skaits, ko nem, lai izveidotu kopparaugu, ja partija vai apakspar-
tija sastav no atseviskiem iepakojumiem vai vienibam

lepakojumu vai vienibu skaits partija/apakspartija lepakojumu vai vienibu skaits, kas janem
1 lidz 25 vismaz 1 iepakojums vai vieniba
26 lidz 100 aptuveni 5 %, vismaz 2 iepakojumi vai vienibas
> 100 aptuveni 5 %, ne vairak par 10 iepakojumiem vai
vienibam

3. Ipasi noteikumi par paraugu nemsanu no partijam, kuras ir veselas zivis ar salidzinamu svaru un lielumu

Zivju izméru un svaru uzskata par salidzinamiem, ja tie neatskiras vairak ka par 50 %.

No partijas nemamo elementarparaugu skaits ir noradits 3. tabula. No visiem elementarparaugiem izveidota koppa-
rauga masa ir vismaz 1 kg (sk. IL.5. punktu).

— Ja partija, no kuras pemams paraugs, ir mazas zivis (atseviSkas zivs svars aptuveni < 1 kg), kopparaugam ka
elementarparaugu nem visu zivi. Ja $adi iegatais kopparaugs sver vairak par 3 kg, elementarparaugi var sastavét
no kopparaugu veidojoo zivju vidgjas dalas, kas katra sver vismaz 100 gramu. Parauga homogenizé$anai izmanto
visu dalu, uz kuru attiecas maksimala pielaujama koncentracija.

Zivs vid&ja dala ir tas smaguma centrs. Tas lielakoties atrodas tas muguras spura (ja zivij ir muguras spura) vai
tiesi vidd starp Zaunu atveri un analo atveri.

— Ja partija, no kuras nemams paraugs, ir lielakas zivis (atseviskas zivs svars ir lielaks par aptuveni 1 kg), elementar-
paraugu veido zivs vidéja dala. Katrs elementarparaugs sver vismaz 100 gramus.

Vidéja lieluma zivim (apméram 1-6 kg) elementarparaugu nem, zivs vidéja dala nogriezot sloksni zivs galas no
mugurkaula lidz véderdalai.

Loti lielam zivim (pieméram, smagakam par 6 kg) elementarparaugu nem no galas zivs labaja pusé (frontalais
skats) pie dorsala laterala muskula zivs vidéja dala. Ja, nemot $adu paraugu zivs vidéja dala, tiktu ievérojami mazi-
nata tas tirdzniecibas vertiba, $adu paraugu var aizstit ar trim elementarparaugiem, kas Kkatrs sver
vismaz 350 gramus, neatkarigi no partijas lieluma, vai — pastav alternativa iespéja tikpat lielu elementarparaugu,
kur§ uzskatams par reprezentativu dioksinu koncentracijai visa zivi, nemt no muskulu galas, kas atrodas zivs astes
dala, un no muskulu galas, kura atrodas tuvu tas pasas zivs galvas dalai.

4. Paraugu nemsana no zivju partijam, kuras ir veselas zivis ar dazadiem izmériem un/vai svaru

— Piemeéro III.3. punkta noteikumus par parauga veidosanu.

— Ja kads zivs izmers vai svars ir parsvara (apméram 80 % vai vairak no partijas apjoma), paraugu nem no $a
parsvara eso$a izméra vai svara zivim. So paraugu uzskata par reprezentativu attieciba uz visu partiju.

— Ja neviens zivs izmérs vai svars nav parsvard, janodrosina, lai paraugam izvelétas zivis batu reprezentativas attie-

ciba uz partiju. Ipasi ieteikumi saistiba ar $adiem gadijumiem ir sniegti Guidance on sampling of whole fishes of diffe-
rent size and/or weight (“Vadlinijas paraugu atlasei no dazada lieluma un/vai svara veselam zivim”) (').

5. Paraugu nemsana mazumtirdzniecibas posma

Partikas paraugu pems$ana mazumtirdzniecibas posma péc iespéjas javeic saskana ar paraugu nemsanas nosaciju-
miem, kas noteikti 32 pielikuma IIL.2. punkta.

() http:/[ec.europa.eu/food/food/chemicalsafety/contaminants/dioxins_en.htm
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Ja tas nav iesp&jams, mazumtirdzniecibas posma var izmantot alternativu paraugu nemsanas procediiru, ja ta nodro-
§ina partijai vai apakSpartijai pietickami reprezentativu paraugu iegtisanu.

IV. PARTIJAS VAI APAKSPARTIJAS ATBILSTIBA SPECIFIKACIJAI
1. Attieciba uz PCB, kas nav lidzigi dioksiniem

levérojot merjjumu neprecizitati, partiju pienem, ja analizes rezultats neparsniedz Regula (EK) Nr. 1881/2006
noteikto tadu PCB maksimalo pielaujamo koncentraciju, kuri nav lidzigi dioksiniem.

Partija tiek uzskatita par neatbilstosu maksimalajai pielaujamajai koncentracijai, kas noteikta Regula (EK)
Nr. 1881/2006, ja lielakais analitiskais rezultats, kas apstiprinats otrreizgja analizé (*), parsniedz maksimalo pielau-
jamo koncentraciju, pemot véra mérjjumu neprecizitati. Atbilstibas parbaudei izmanto divu noteik$anu vidéjo vértibu,
nemot véra meérjjumu neprecizitati.

Mérfjumu neprecizitati var nemt véra saskana ar vienu no §adam pieejam:

— aprekinot izvérsto neprecizitati, izmantojot paplasindjuma koeficientu 2, kas nodrosina aptuveni 95 % ticamibas
limeni. Partija vai apakspartija nav atbilsto$a, ja, atnemot U (paplasinata meérjjuma neprecizitate) no aprekinatas
vertibas, iegiita vértiba ir virs noteiktas atlautas robezas,

— nosakot izSkirSanas robezu (CCa) saskapa ar noteikumiem Lémuma 2002/657/EK (lémuma I pielikuma
3.1.2.5. punkts — vielas, kuram ir noteikta atlauta robeza). Partija vai apaks$partija nav atbilstosa, ja aprékinata
vértiba ir vienada ar CCa vai lielaka par to.

leprieks minétos noteikumus pieméro analiZu rezultatiem, kas iegati, analizéjot oficialai kontrolei nemtu paraugu.
Analizém, kas vajadzigas aizstavibas vai arbitrazas vajadzibam, piemeéro attiecigas valsts tiesibu normas.

2. Attieciba uz dioksiniem (PCDD/PCDF) un dioksiniem lidzigiem PCB

Partiju pienem, ja rezultati, kurus iegfist tada atseviska analizé:

— ko veic, izmantojot skrininga metodi ar Skietamas atbilstibas attiecibu zemaku par 5 %, liecina par to, ka koncen-
tracija neparsniedz attiecigo maksimalo pielaujamo koncentraciju, kas Regula (EK) Nr. 1881/2006 noteikta attie-
ciba uz PCDD/F un PCDD/F un dioksiniem lidzigo PCB summu,

— ko veic, izmantojot apstiprindgjuma metodi, neparsniedz attiecigo maksimalo pielaujamo koncentraciju, kas Regula
(EK) Nr. 1881/2006 noteikta attieciba uz PCDD/F un PCDD/F un dioksiniem lidzigo PCB summu, nemot véra
meérjjumu neprecizitati.

Skrininga testos robezvértibu nosaka, lai lemtu par atbilstibu attiecigajai maksimalajai pielaujamai koncentracijai, kas
noteikta attieciba uz PCDD/F vai PCDD/F un dioksiniem lidzigo PCB summu.

Partija tiek uzskatita par neatbilstosu maksimalajai pielaujamajai koncentracijai, kas noteikta Regula (EK)
Nr. 1881/2006, ja lielakais analitiskais rezultats, kas iegiits ar apstiprindjuma metodi un apstiprinats otrreizgja
analizé (**), acimredzami parsniedz maksimalo pielaujamo koncentraciju, nemot véra mérjjumu neprecizitati. Atbil-
stibas parbaudei izmanto divu noteiksanu vidéjo vértibu, nemot véra mérjjumu neprecizitati.

Meérijumu neprecizitati var nemt véra saskana ar vienu no $adam pieejam:

— aprékinot izvérsto neprecizitati, izmantojot paplasinajuma koeficientu 2, kas nodro$ina aptuveni 95 % ticamibas
limeni. Partija vai apakSpartija nav atbilstosa, ja, atnemot U (paplasinata mérijjuma neprecizitate) no aprékinatas
vértibas, iegiita vértiba ir virs noteiktas atlautas robezas, Ja PCDD/F un dioksiniem lidzigus PCB nosaka atseviski,
atsevisko PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB analizu rezultatu aprékinata izveérstas neprecizitates summa ir jaiz-
manto ki PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB summas aprékinata izveérsta neprecizitate,

— nosakot izgkirfanas robezu (CCa) saskana ar noteikumiem Lémuma 2002/657/EK (83 lémuma I pielikuma
3.1.2.5. punkts — vielas, kuram ir noteikta atlauta robeza), partija vai apakspartija nav atbilsto3a, ja aprékinata
vertiba ir vienada ar CCa vai lielaka par to.

lepriek§ minétos noteikumus pieméro analizu rezultatiem, kas iegiti, analizéjot oficialai kontrolei nemtu paraugu.
Analizém, kas vajadzigas aizstavibas vai arbitrazas vajadzibam, pieméro attiecigas valsts tiesibu normas.

-

Otrreizéja analize ir nepiecieSama, ja pirmas noteikSanas rezultati, piemérojot apstiprinajuma metodes ar'*C-markétiem ieks€jiem stan-
dartiem attiecigajam analizéjamam vielam, nav atbilstosi. Otrreizéja analize ir nepiecieSama, lai nepielautu savstarp&ju piesarnosanos vai
paraugu nejausu sajauk3anos. Ja analize tiek veikta sakara ar piesarnojumu, otrreiz&ju analizi apstiprinajuma gfifanai var neveikt, ja iespé-
jams izsekot tam, ka analizei atlasitie paraugi ir saistiti ar notikuso piesarnojumu un konstatétais limenis ir ievérojami augstaks par
maksimalo pielaujamo koncentraciju.

(**) Intervences limena kontroles noluka veiktas otrreizéjas analizes skaidrojums un prasibas identiskas tam, ka noradits (¥) zemsvitras
piezimé attieciba uz maksimalo pielaujamo koncentraciju.
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V. INTERVENCES LIMENA PARSNIEGSANA

Intervences limeni izmanto paraugu atlasei gadijumos, kad ir jaidentificé piesarpojuma avots un javeic pasakumi ta sama-
zinasanai vai likvidéSanai. Ar skrininga metodém tiek noteiktas atbilstigas robezvértibas $o paraugu atlasei. Ja nepiecie-
$ami nozimigi pasakumi, lai identificétu avotu un samazinatu vai likvidétu piesarpojumu, var bt lietderigi apstiprinat
intervences limena parsniegSanu atkartota analiz€, kura veikta ar apstiprindgjuma metodi un pemot véra mérijuma nepre-
cizitati (**).
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III PIELIKUMS

PARAUGU GATAVO§ANA_UN PRASIBAS ATTIECIBA UZ ANALIZES METODEM, KO IZMANTO DIOKSINU
(PCDD/PCDF) UN DIOKSINIEM LIDZIGU PCB KONCENTRACIJAS KONTROLEI NOTEIKTOS PARTIKAS

PRODUKTOS

PIEMEROSANAS JOMA

Saja pielikuma noteiktas prasibas japieméro gadijumos, kad partikas produktu analizi veic 2,3,7,8-aizvietoto
polihlordibenzo-p-dioksinu un polihlordibenzofuranu (PCDD/F) un dioksiniem lidzigu polihlorbifenilu (dioksi-
niem lidzigu PCB) koncentracijas oficialai kontrolei un citam regulativam vajadzibam.

PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB klatbitnes uzraudzibu partikas produktos var veikt, izmantojot divu dazadu
veidu analizes metodes:

a) Skrininga metodes

Skrininga metozu mérkis ir atlasit tos paraugus, kuros PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB koncentracija par-
sniedz maksimalo pielaujamo koncentraciju vai intervences limeni. Skrininga metodém janodrosina iespéja
rentabli apstradat lielu daudzumu paraugu, tadéjadi uzlabojot izredzes atklat jaunus incidentus ar augstu
patérétaju eksponétibu un apdraudéumu to veselibai. To piemérosana jacensas izvairities no Skietamas atbil-
stibas rezultatiem. Tas var ietvert bioanalizes metodes un GC-MS metodes.

=

Skrininga metodes analizes rezultatu salidzina ar robezvértibu, sniedzot “ja/ne” atbildi uz jautagjumu par
maksimalas pielaujamas koncentracijas vai intervences limena iesp&jamo parsnieg§anu. PCDD/F un PCDD/F
un dioksiniem lidzigu PCB summas koncentracija paraugos, kas iespgjams neatbilst maksimalajai pielaujamai
koncentracijai, ir janosaka/jaapstiprina, izmantojot apstiprindjuma metodi.

Turklat skrininga metodes var noradit par PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB limeni parauga. Ja pieméro
bioanalizes skiininga metodes, rezultatu izsaka bioanalizes ekvivalentos (BEQ), savukart, ja pieméro fizikali
kimiskas GC-MS metodes, to izsaka toksiskuma ekvivalentos (TEQ). Skrininga metozu skaitliski izteiktie
rezultati ir pieméroti, lai pieraditu atbilstibu vai iespéjamu neatbilstibu vai intervences limenu parsnieg§anu
un noraditu koncentracijas atbilsto$o diapazonu, ja turpmak piemérotas apstiprinajuma metodes. Tas nav
piemérotas tadiem nolikiem ka fona limenu novértéSanai, uznemta daudzuma novérté$anai, limenu
tendencu sekoSanai laika vai maksimalas pielaujamas koncentracijas un intervences limena atkartotai noveér-
téSanai.

=

Apstiprindjuma metodes

Apstiprindjuma metodes lauj neparprotami identificét un kvantitativi noteikt PCDD/F un dioksiniem lidzigo
PCB klatbiitni parauga un sniedz pilnu informaciju par radniecigo vielu pamatu. Tadé] $is metodes Jauj
kontrolét maksimalo pielaujamo koncentraciju un intervences limeni, tostarp apstiprinat rezultatus, kas
iegiiti, izmantojot skrininga metodes. Turklat rezultati var tikt izmantoti citiem nolikiem, pieméram, lai
noteiktu zemus fona limenus partikas uzraudziba, uzraudzitu tendences laika, novértétu populacijas ekspo-
nétibu un izveidotu datubazi intervences limena un maksimalas pielaujamas koncentracijas iesp&jamai atkar-
totai noveértéSanai. Turklat tiem ir batiska nozime arl radniecigo struktiiru noteiksana, lai identificétu iespe-
jama piesarnojuma avotu. Sadas metodés izmanto GC-HRMS. Lai apstiprinatu atbilstibu vai neatbilstibu
maksimalajai pielaujamai koncentracijai, var izmantot ari GC-MS/MS.

VISPARIGA INFORMACIJA

Lai aprékinatu toksiskuma ekvivalentu (TEQ) koncentraciju, attiecigaja parauga ietilpstoso atsevisko vielu
koncentraciju reizina ar $o vielu toksiskuma ekvivalenta koeficientu (TEF), ko noteikusi Pasaules Veselibas orga-
nizacija un kas noradits $a pielikuma papildinajuma, un rezultatus péc tam summeé, iegistot dioksiniem lidzigo
savienojumu kopéjo koncentraciju, kura izteikta ka TEQ.

Skrininga un apstiprindgjuma metodes var piemérot noteiktas matricas kontrolé vienigi tad, ja $is metodes ir
pietiekami jutigas, lai ar tam varétu noteikt koncentracijas ticamibu attieciba uz maksimalo pielaujamo koncen-
traciju vai intervences limeni.

KVALITATES NODROSINASANAS PRASIBAS

— Javeic pasakumi, lai neviena paraugu nemsanas un analizes posma nepielautu paraugu savstarpéju piesarno-
Sanos.

— Paraugi jaglaba un jatransporté stikla, aluminija, polipropiléna vai polietiléna traukos, kas pieméroti glaba-
$anai un neietekmé PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB koncentraciju paraugos. No parauga trauka janotira
papira puteklu paliekas.
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— Paraugi jaglaba un jatransporte ta, lai nodrosinatu attiecigo partikas produktu paraugu integritati.

— Vajadzibas gadjjuma katru laboratorijas paraugu ripigi sasmalcina un riipigi samaisa, izmantojot apstradi,
kas nodrosina pilnigu homogenizaciju (pieméram, samal ta, lai paraugs pilniba izietu caur 1 mm sietu);
parlieku mitri paraugi pirms sasmalcinasanas jaizzave.

— Loti svarigi parbaudit, ka reagenti, stikla trauki un aprikojums ietekmé uz TEQ un BEQ balstitus rezultatus.
— TukS3o analizi veic, izpildot visu analitisko procediiru bez analizéjama parauga.

— Bioanalizes metozu gadijuma ir loti svarigi parbaudit, vai analizé izmantotie stikla trauki un $kidinataji
nesatur savienojumus, kas traucétu nosakamo savienojumu konstatéSanu darba diapazona. Stikla trauki
jaskalo ar skidinatajiem unfvai jakarsé temperatiira, kas piemérota tam, lai notiritu PCDD/F, dioksinam
lidzigu savienojumu un traucgjo$o savienojumu pédas no to virsmas.

— Ekstrakcijai izmantojama parauga daudzumam jabiit pietickami lielam, lai tiktu ievérotas prasibas attieciba
uz pietiekami zemu darba diapazonu, kura ietilpst pielaujama koncentracija vai intervences limenis.

— IpaSajam paraugu sagatavoSanas procediirdim, ko izmanto attiecigajiem produktiem, jaatbilst starptautiski
pienemtam vadlinijam.

— Parbaudot zivis, tam ir janonem ada, jo maksimala koncentracija attiecas uz muskulu galu bez adas. Tomér
visa atlikusi muskulu gala un taukaudi adas iek$pusé ir uzmanigi un pilniba janokasa no adas, un ie
muskulu galas un taukaudu atlikumi ir japievieno analizg§jamajam paraugam.

4. PRASIBAS LABORATORIJAM

— Lai garantétu, ka laboratorijas izmanto kvalitates sistému analitisko rezultatu kvalitates nodrosinasanai,
saskana ar Eiropas Parlamenta un Padomes Regulas (EK) Nr. 882/2004 (') noteikumiem tas jaakredité atzita
iestadé, kas darbojas saskana ar ISO Guide 58. Laboratorijas akredité atbilstigi EN ISO/IEC 17025 stan-
dartam.

— Laboratoriju kompetence ir pastavigi jaapliecina, tam sekmigi piedaloties starplaboratoriju pétijumos, kuros
kvantitativi nosaka PCDD/F un dioksiniem lidzigus PCB attiecigajas partikas matricas un koncentracijas
diapazonos.

— Laboratorijas, kas pieméro skrininga metodes paraugu regularai parbaudei, gan kvalitates kontrolé, gan
aizdomigo paraugu analizes rezultatu apstiprinasana izveido cie$u sadarbibu ar laboratorijam, kuras pieméro
apstiprindgjuma metodi.

5. PAMATPRASIBAS, KAS JAIEVERO, VEICOT ANALIZES PROCEDURAS DIOKSINU (PCDD/F) UN DIOKSINIEM LIDZIGU PCB
NOTEIKSANAI
5.1. Zems darbibas diapazons un kvantitativas noteiksanas robezas

— PCDD/F gadijuma nosakamajam daudzumam jabiit augséja femtograma (10~ '5g) diapazona, jo daZi no Siem
savienojumiem ir arkartigi toksiski. Attieciba uz lielako dalu PCB radniecigo vielu kvantitativas noteikSanas
robezu ir pietickami izteikt nanogramos (10~ °g). Tomer, lai kvantitativi noteiktu toksiskakas dioksiniem
lidzigu PCB radniecigas vielas (jo Ipasi orto-neizvietotas radniecigas vielas), darbibas diapazona lejasgalam
jasasniedz zema pikogramu (10-12g) koncentracija.

5.2.  Augsta selektivitate (specifiskums)

— Jaatskir PCDD/F un dioksiniem lidzigi PCB no daudziem citiem vienlaikus ekstrahétiem savienojumiem un
varbutgji trauc€josiem savienojumiem, kuru koncentracija lidz vairakam kartam parsniedz nosakamas vielas
koncentraciju. Ja izmanto gazu hromatografijas/masspektrometrijas (GC-MS) metodes, jadiferencé dazadas
tadas atskirigas radniecigas vielas ka toksiskas radniecigas vielas (pieméram, septinpadsmit 2,3,7,8-aizvietotie
PCDDJF un divpadsmit dioksiniem lidzigie PCB) un citas radniecigas vielas.

— Izmantojot bioanalizes metodes, nosakamos savienojumus jaspéj konstatét ka PCDD/F un/vai dioksiniem
lidzigo PCB summu. Parauga attiri$ana jacensas atbrivot to no visiem savienojumiem, kas rada skietami neat-
bilstosus rezultatus, vai no savienojumiem, kuri var samazinat signalu, radot skietami atbilsto$us rezultatus.

() Eiropas Parlamenta un Padomes 2004. gada 29. aprila Regula (EK) Nr. 882/2004 par oficialo kontroli, ko veic, lai nodrosinatu atbilstibas
parbaudi saistiba ar dzivnieku baribas un partikas aprites tiesibu aktiem un dzivnieku veselibas un dzivnieku labturibas noteikumiem
(OVL 165, 30.4.2004., 1. Ipp).
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5.3. Augsta precizitate (pareiziba un precizitate, biotesta acimredzama atgiistamiba)

— Runajot par GC-MS metodém, kvantitativaja noteikSana jaieglist pareizs patiesas koncentracijas novertéjums
parauga. Augsta precizitate (mérjjuma precizitate — mérama lieluma izméritas vertibas un ta patiesds vai
pienemtas vertibas sakritiba) ir vajadziga, lai noteikta TEQ limena mazas ticamibas dé| nevarétu noraidit
parauga analizes rezultatus. Precizitati izsaka ar ticamibu (starpiba starp analiz€jamas vielas vidgjo vértibu,
kas izmeérita, analizjot sertificétu materialu, un tas sertificéto vértibu, kuru izsaka procentos no $is vértibas)
un precizitati (RSDy, relativa standartnovirze, ko aprékina no atkartojamibas apstaklos iegiitiem rezultatiem).

— Bioanalizes metodés ir janosaka biotestu acimredzama atgiistamiba.

5.4.  ApstiprinaSana maksimalas pielaujamas koncentracijas diapazona un vispareji kvalitates kontroles pasa-
kumi

— Apstiprinasanas procediird un/vai regularaja analizé laboratorijas pierada metodes efektivitati maksimalas
pielaujamas koncentracijas diapazona, kas ir, pieméram, 0,5 x, 1 x un 2 x maksimala pielaujama koncentra-
cija, un ka 3aja diapazona ir pienemams atkartotu analizu novirzu koeficients.

— Kvalitates ieksgjas kontroles noliikos regulari izdara tuk$o paraugu analizes un eksperimentus ar standartpie-
devu metodi vai kontrolparaugu analizes (ja iesp&ams, ieteicams izmantot sertificétu standartmaterialu).
Jaizveido un japarbauda tukSo paraugu analizes, eksperimentu ar standartpiedevu metode vai kontrolpa-
raugu analizes kvalitates kontroles grafiki, lai parliecinatos, ka analitiska veiktsp&ja atbilst izvirzitajam
prasibam.

5.5. Kvantitativas noteikSanas robeza

— Bioanalizes skrininga metodes gadijuma LOQ noteikSana nav obligata prasiba, bet ir jaapliecina, ka ar o
metodi ir iesp&ams at3kirt tukSo paraugu no parauga ar robezveértibu. NodroSinot BEQ limeni, janosaka
zinoSanas limenis, lai risinatu jautdgjumu par tiem paraugiem, kuru signals ir zemaks par $o limeni. Zino-
$anas limenim ievérojami jaatskiras (vismaz tris reizes) no procediiras tuk3ajiem paraugiem ar signalu, kas
zemaks par darbibas diapazonu. Tapéc tas jaaprékina, izmantojot paraugus, kas satur nosakamos savieno-
jumus aptuveni noteiktaja minimalaja koncentracija, nevis izmantojot signala/trok3na attiecibu vai tukso
testa paraugu.

— Kvantitativas noteikSanas robeza (LOQ) apstiprinadjuma metodé ir aptuveni viena piektdala no maksimalas
pielaujamas koncentracijas.

5.6.  Analizes kriteriji

— Lai ar apstiprinagjuma vai skrininga metodém iegiitu ticamus rezultatus, turpmak noraditie kritériji ir jaiz-
pilda maksimalas pielaujamas koncentracijas vai intervences limena diapazona attieciba uz TEQ vértibu,
proti, attieciba uz BEQ vertibu, ko nosaka ka kopéjo TEQ (ka PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB summu)
vai atseviski PCDD/F un dioksiniem lidzigajiem PCB.

Skrinings, izmantojot
bioanalizes vai fizikali Apstiprinajuma metodes
kimiskas metodes
Skietami atbilsto3a attieciba (¥) <5%
Ticamiba —-20 % lidz + 20 %
Atkartojamiba (RSD,) <20 %
Reproducgjamiba laboratorija (RSDy) <25% <15%

(*) Attieciba uz maksimalo pielaujamo koncentraciju.

5.7.  IpaSas prasibas skrininga metodém

— Par skrininga metodém var izmantot gan GC-MS metodes, gan bioanalizes metodes. Attieciba uz GC-MS
metodeém jaievéro $a pielikuma 6. punkta noteiktas prasibas. Attieciba uz $tinu bioanalizes metodém ipasas
prasibas noteiktas $a pielikuma 7. punkta.

— Laboratorijas, kas pieméro skrininga metodes paraugu regularajas parbaudés, izveido cieSu sadarbibu ar
laboratorijam, kuras pieméro apstiprindgjuma metodi.
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6.1.

6.2.

— Regularas analizes laika ir javeic skrininga metodes veiktspéjas parbaude, izmantojot analizes kvalitates
kontroli un nepartrauktu metodes novértéSanu. Japieméro nepartraukta programma atbilstigo rezultatu
kontrolei.

— Siinas signala un citotoksicitates iespdjamas apslapésanas kontrole

20 % no parauga ekstraktiem mérfjumus veic regularaja skrininga, pievienojot vai nepievienojot
2,3,7,8-TCDD atbilstosi maksimalajai pielaujamajai koncentracijai vai intervences limenim, lai parbauditu,
vai parauga ekstrakta ietilpstoas traucgjosas vielas neapslape signalu. Izmérito piesatinata parauga koncen-
traciju salidzina ar nepiesatinata ekstrakta koncentracijas un piesatinajuma koncentracijas summu. Ja 3i
izmérita koncentracija ir par vairak neka 25 % mazaka par aprékinato (summaro) koncentraciju, tas liecina
par iesp&amo signala apslapéSanu, un attieciba uz konkréto paraugu ir javeic apstiprindjuma analize. Rezul-
tatus novéro kvalitates kontroles grafikos.

— Kuvalitates kontrole attieciba uz atbilstigiem paraugiem

Atkariba no paraugmatricas un laboratorijas pieredzes ir jaapstiprina aptuveni 2-10 % no atbilstigajiem
paraugiem.

— Skietamas atbilstibas attiecibas noteiksana, pamatojoties uz kvalitates kontroles datiem

Janosaka tadu paraugu skrininga iegiito Skietamas atbilstibas rezultatu attieciba, kuros koncentracija ir
zemaka un augstaka par maksimalo pielaujamo koncentraciju vai intervences limeni. Faktiskajai Skietamas
atbilstibas attiecibai jabiit mazakai par 5 %.

Péc tam, kad atbilstigo paraugu kvalitates kontrolé no katras matricas/matricu grupas ir iegfiti vismaz
20 apstiprinati rezultati, izdara secinajumus par Skietamas atbilstibas attiecibu, pamatojoties uz $o datubazi.
Minimalaja 20 rezultatu grupa, ko izmanto $kietamas atbilstibas attiecibas noveértésanai, var ieklaut ari rezul-
tatus, kuri iegiiti, analizéjot paraugus starplaboratoriju salidzinosaja testésana vai piesarnojuma incidentos,
ar koncentracijas diapazonu lidz, pieméram, 2 x maksimala pielaujama koncentracija (ML). Ar paraugiem ir
jaaptver visbiezak sastopamas radniecigas struktiiras no dazadiem avotiem.

Lai gan skrininga testos pirmam kartam jacensas noteikt paraugus, kas parsniedz intervences limeni, Skie-
tamas atbilstibas attiecibas noteik3anas kritérijs ir maksimala pielaujama koncentracija, ievérojot apstiprina-
juma metodes mérjjumu neprecizitati.

— Potenciali neatbilstous skrininga ieghitus rezultatus verificé, originalparaugam ar apstiprinajuma metodi no
jauna veicot pilnu analizi. Sos paraugus var arf izmantot, lai novértétu skietami neatbilstoso rezultatu attie-
cibu. Skrininga metozu gadijuma “Skietami neatbilsto$o rezultatu” attieciba ir to rezultatu dala, kas apstipri-
nati ka atbilstosi apstiprindgjuma analizg, lai gan iepriekséja skrininga bija radusas aizdomas, ka attiecigais
paraugs ir neatbilsto$s. Tomér skrininga metodes izdevigumu noverté, pamatojoties uz Skietami neatbilstosu
paraugu salidzinajumu ar kopgjo parbaudito paraugu skaitu. Lai skrininga instrumenta izmantosana bitu

izdeviga, $ai attiecibai ir jabat pietiekami zemai.

— Vismaz apstiprinasanas apstaklos bioanalizes metodes sniedz ticamu noradi par TEQ limeni, kas aprékinats
un izteikts ka BEQ.

— Ari to bioanalizes metozu gadijuma, kas tiek piemérotas atkartojamibas apstaklos, laboratorijas RSD parasti
bitu mazaks par reproducéjamibu RSDj.

TPASAS PRASIBAS, KAS JAIEVERO UN KAS ATTIECAS UZ GC-MS METODEM, KURAS IZMANTO SKRININGAM VAI
APSTIPRINASANAL

Pielaujama starpiba starp lielako un maziko PVO TEQ analitisko rezultatu

— Lai apstiprinatu, ka ir parsniegta maksimala pielaujama koncentracija vai, vajadzibas gadijuma, intervences
limenis, starpiba starp lielako un mazako analitisko rezultatu nedrikst parsniegt 20 %.

Atgistamibas kontrole

— Lai analizes procediira biitu atzistama par derigu, sakot analizi, pieméram, pirms ekstrakcijas, japievieno
ar3C ieziméti 2,3,7,8-hloraizvietoti ieksgjie PCDD/F standarti un ar*C ieziméti dioksiniem lidzigu PCB
ieksgjie standarti. Katrai tetra- lidz oktahloratvasinato PCDD/F homologu grupai japievieno vismaz viena
radnieciga viela, un vismaz viena radnieciga viela japievieno katrai dioksiniem lidzigu PCB homologu grupai
(alternativi japievieno vismaz viena radnieciga viela uz katru masspektrometrijai izraudzito registréjamo jonu
funkciju, ko izmanto PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB uzraudzibai). Apstiprinajuma metozu gadijuma
izmanto visus 17 ar'*C iezimétus 2,3,7,8,-aizvietotos ieksgjos PCDD/F standartus un visus 12 ar'*C iezi-
métus dioksiniem lidzigu PCB ieksgjos standartus.
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6.3.

6.4.

6.5.

— Izmantojot attiecigus kalibréSanas skidumus, signala relativa attieciba pret masas vienibu janosaka arl tam
radniecigajam vielam, kam nepievieno ar'*C iezimétu analogu.

— Pirms ekstrakcijas iek3gjie standarti obligati japievieno tiem augu un dzivnieku izcelsmes partikas produk-
tiem, kuros ir mazak neka 10 % taukvielu. Analiz§jot dzivnieku izcelsmes partikas produktus, kas satur
vairak neka 10 % tauku, iek$¢jos standartus var pievienot pirms vai péc tauku ekstrakcijas. Atkariba no ta,
kura analizes posma pievieno iek3gjos standartus un vai rezultatus izsaka produktam vai ari tikai taukiem,
janoverté ekstrakcijas efektivitate.

— Pirms GC-MS analizes japievieno 1 vai 2 atglistamibas (surogata) standarti.

— Nepiecie$ama atgiistamibas kontrole. Attieciba uz apstiprinajuma metodém atsevisko iek$gjo standartu atgii-
stamibai jabat diapazona no 60 % lidz 120 %. Lielaka vai mazaka atsevisku radniecigo vielu, jo Ipasi dazu
hepta- un oktahloratvasinato dibenzo-p-dioksinu un dibenzofuranu, atgfistamiba ir pienemama ar nosaci-
jumu, ka to dala TEQ vértiba neparsniedz 10 % no kopéjas TEQ vértibas (pamatojoties uz PCDD/F un diok-
siniem lidzigu PCB summu). Ja pieméro skrininga metodes, atgiistamibai jabit diapazona no 30 % lidz
140 %.

Traucgjoso vielu izvadisana

— No tadiem trauc€josiem hloratvasinatiem savienojumiem ka PCB, kas nav lidzigi dioksiniem, un hloratvasi-
natiem difeniléteriem PCDD/F jaatdala ar piemérotam hromatografijas metodém (ieteicams, ar florisila,
aluminija oksida un/vai aktivas ogles kolonnu).

— Izoméru atdaliSanai gazu hromatografija jabat pietiekamai (1,2,3,4,7,8-HxCDF signala attieciba pret
1,2,3,6,7,8-HxCDF signalu < 25 %).

Kalibrésana ar standartlikni

— Attiecigajam maksimalas pielaujamas koncentracijas un intervences limena veértibu diapazonam jaietilpst
kalibrésanas liknes diapazona.

Ipasi kritériji apstiprinajuma metodém
— GC-HRMS

Augstas izskirtsp&jas masspektrometrija (HRMS) izskirtspéja parasti ir lielaka par 10 000 visam masas
diapazonam 10 % atstarpé starp signaliem.

Papildu identifikacijas un apstiprinasanas kritériju ievéroSana, ka aprakstits starptautiski atzitos standartos,
pieméram, standartd EN 16215:2012 (Dzivnieku bariba — dioksinu un dioksiniem lidzigu PCB noteiksana
ar GC/HRMS un indikatoru PCB noteik3ana ar GC/HRMS) un/vai EPA 1613. un 1668. metodes parskatitaja
redakcija.

— GC-MS/MS

Vismaz divu ipaSu prekursoru jonu, kuriem ir viens konkrets atbilsto$s parejas produkta jons, uzraudziba
visam markeétajam un nemarkétajam analizéjamajam vielam analizes joma.

Maksimala atlauta = 15 % pielaide relativajai jonu intensitatei, atlasitiem produkta parejas joniem salidzina-
juma ar aprékinatajam vai noteiktajam vértibam (kalibré$anas standarta vidgjais raditajs), piemérojot identi-
skus MS/MS apstaklus, jo Ipasi sadursmes energiju un sadursmes gazes spiedienu katra analiz&jamas vielas
pareja.

Katra Cetrpola izskirtspéja janosaka vienada ar vai augstaka par masas vienibas izskirtspéju (masas vienibas
iz8kirtspgja: pietickama izskirtspéja, lai atdalitu vienas masas vienibas divus pikus), lai mazinatu iesp&jamos
traucjumus intereséjosajam analizéjamajam vielam.

Papildu identifikacijas un apstiprinasanas kritériju ievéroSana, ka aprakstits starptautiski atzitos standartos,
pieméram, standarta EN 16215:2012 (Dzivnieku bariba — dioksinu un dioksiniem lidzigu PCB noteiksana
ar GC/HRMS un indikatoru PCB noteik3ana ar GC/HRMS) un/vai EPA 1613. un 1668. metodes parskatitaja
redakcija.

IPASAS PRASIBAS BIOANALIZES METODEM

Bioanalizes metodes ir metodes, kuru pamata ir tadu biologisko principu izmanto$ana ka $tinu testi, receptoru
testi vai imiintesti. Saja 7. punkta noteiktas vispargjas prasibas bioanalizes testiem.
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Ar skrininga metodi paraugs principa tiek klasificéts ka atbilstigs paraugs vai ka tads paraugs, attieciba uz kuru
pastav aizdomas par neatbilstibu. Tadé] aprékinatais BEQ limenis tiek salidzinats ar robezvértibu (skatit
7.3. punktu). Paraugi, kuri nesasniedz robezvértibu, tiek uzskatiti par atbilstosiem paraugiem, bet paraugi, kuri
ir vienadi ar robezveértibu vai parsniedz to, tiek uzskatiti par iesp&jami neatbilstosiem paraugiem, kas jaanaliz,
izmantojot apstiprinajuma metodi. Praksé BEQ limeni, kas atbilst 2/3 no maksimalas pielaujamas koncentra-
cijas, var izmantot ka robezvértibu, ja tiek nodrosinats, ka skietamas atbilstibas attieciba ir zemaka par 5 %, un
pienemamu Skietami neatbilstoso rezultatu attiecibu. Nemot véra, ka PCDD/F maksimala pielaujama koncentra-
cija at¥kiras no maksimalas pielaujamas koncentracijas, ko piemero attieciba uz PCDD/F un dioksiniem lidzigu
PCB summu, paraugu atbilstibas parbaudei, neveicot frakcionéSanu, nepiecieS$amas piemérotas PCDD/F biotestu
robezvértibas. Intervences limeni parsniegu$o paraugu parbaudém ka robezvértibu var izmantot atbilstigu
procentualo dalu no $a intervences limena.

Turklat izmantojot konkrétas bioanalizes metodes, paredzamo koncentraciju, kas izteikta BEQ, var noradit
paraugiem darba diapazona un paraugiem, kuros parsniegta zinojama limena robeza (skatit 7.1.1. un
7.1.6. punktu).

7.1. Testa signala novertéjums

7.1.1.  Visparéjas prasibas

— Kad aprekina koncentraciju no TCDD kalibréSanas liknes, vértibas liknes lejasgala un augsgala atspogulos
augstu variaciju (augsts variacijas koeficients (CV)). Darbibas diapazons ir lauks, kura CV ir mazaks par
15 %. Darbibas diapazona lejasgals (zinosanas robeza) ir janosaka ievérojami (vismaz tris reizes) augstak par
procediiras tuk3ajiem paraugiem. Darbibas diapazona augsgala parasti atrodas EC,, vértiba (70 % no maksi-
malas efektivas koncentracijas), tacu ta ir zemaka, ja CV $aja diapazona ir lielaks par 15 %. Darbibas diapa-
zons ir jaizveido apstiprinasanas procesa laika. Robezvértibam (7.3. punkts) jaietilpst darbibas diapazona.

— Standarta $kidumi un parauga ekstrakti jatesté vismaz divos eksemplaros. Ja izmanto divus eksemplarus,
standarta $kidumam vai kontroles ekstraktam, kas testéts 4-6 viena platé nodalitos padzilinajumos, jarada
signals vai koncentracija (iespgjams vienigi darbibas diapazona), pamatojoties uz CV < 15 %.

7.1.2.  Kalibresana

7.1.2.1. Kalibrésana ar standartlikni

— Paraugos koncentraciju var noveértét, salidzinot testa signalu ar TCDD kalibréSanas likni (vai PCB 126 vai
PCDD/F|dioksinam lidziga PCB standartmaisijumu), lai aprékinatu BEQ limeni ekstraktd un péc tam ari
parauga.

— Kalibrésanas liknés jaietilpst 8-12 koncentracijas vértibam (vismaz divu eksemplaru gadjjuma) ar pietieckamu
koncentracijas vértibu skaitu liknes lejasdala (darbibas diapazons). Ipasa uzmaniba japievérs liknes atbilstibas
kvalitatei darbibas diapazona. Nelineara regresija R? vértibai pasai par sevi nav bitiskas nozimes atbilstibas
ticamibas noteiksana. Labaka liknes atbilstiba tiks nodro$inata, samazinot atskiribu starp aprékinato koncen-
traciju un novéroto koncentraciju liknes darbibas diapazona (pieméram, samazinot atlikumu kvadratu
summu).

— Prognozéta koncentracija parauga ekstrakta péc tam tiek korigéta, nemot véra BEQ limeni, kas aprékinats
attieciba uz matricas/$kidinataja tukSo paraugu (lai nemtu véra izmantoto $kidinataju un kimikaliju piemaisi-
jumus), un acimredzamo atgiistamibu (kas aprékinata, pamatojoties uz piemérotu standartparaugu ar repre-
zentativam radniecigam struktiiram BEQ limeni aptuveni maksimalaja pielaujamaja koncentracija vai inter-
vences limeni). Lai varétu veikt atgiistamibas korekciju, acimredzamajai atglistamibai vienmér ir jaietilpst
noteiktaja diapazona (sk. 7.1.4. punktu). Atglistamibas korekcija izmantotajiem standartparaugiem jaatbilst
7.2. punkta noteiktajam prasibam.

7.1.2.2. Kalibrésana ar standartparaugiem

Var izmantot arf tadu kalibrésanas likni, kas sagatavota no vismaz cetriem standartparaugiem (sk. 7.2. punktu):
var izmantot vienu tuk$u matricu kopa ar tris standartparaugiem, kuru maksimala pielaujama koncentracija vai
intervences limenis ir 0,5 x, 1,0 x un 2,0 x, tadgjadi likvidgjot nepieciesamibu veikt ar tuk§o paraugu un atgi-
stamibu saistitas korekcijas. Saja gadijuma testa signalu, kas atbilst 2/3 no maksimalas pielaujamas koncentra-
cijas (sk. 7.3. punktu), var apréekinat tie$i no Siem paraugiem un izmantot ka robezvértibu. Intervences limeni
parsniegu$o paraugu parbaudém ka robezvértibu var izmantot atbilstigu procentualo dalu no 3a intervences
limena.

7.1.3.  PCDD/F un dioksiniem lidziguPCB atseviska noteikSana

Ekstraktus var sadalit dalas, kas satur PCDD/F un dioksiniem lidzigus PCB, laujot atseviski noradit PCDD/F un
dioksiniem lidzigu PCB TEQ limenus (izteiktus BEQ). PCB 126 standarta kalibracijas likne galvenokart jaiz-
manto, lai novértétu dioksiniem lidzigo PCB saturo$as dalas uzraditos rezultatus.
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7.1.4.  Biotestu acimredzama atguistamiba

“Biotesta acimredzamo atglistamibu” aprékina no piemérotiem standartparaugiem ar reprezentativam radnie-
cigam vielam, kuras ir aptuveni maksimala pielaujama koncentracija vai intervences limenis un kuras salidzina-
juma ar TEQ limeni izteiktas ka BEQ limena procentuala dala. Atkariba no izmantota testa veida un TEF (')
atskiribas starp TEF un REP koeficientiem, ko pieméro attieciba uz dioksiniem lidzigiem PCB, var radit zemu
acimredzamo atgfistamibu dioksiniem lidzigajiem PCB salidzinajuma ar PCDD/F. Tapéc, ja PCDD/F un dioksi-
niem lidzigu PCB noteiksanu veic atseviski, biotestu acimredzamajai atgiistamibai jabat $adai: dioksiniem lidzi-
gajiem PCB — 20-60 %, PCDD/F — 50-130 % (diapazoni attiecas uz TCDD kalibrésanas likni). Ta ka dazadas
matricas un paraugos dioksiniem lidzigu PCB dala PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB summa var savstarpéji
atskirties, biotestu acimredzama atglistamiba summas raditajam atspogulo Sos diapazonus, un tai jaietilpst
30-130 % diapazona.

7.1.5.  Atgiistamibas kontrole attniSanas gadijuma

Apstiprina$ana ir japarbauda attiri§ana zaudétie sav1en0]um1 AttiriSanai ir jaiesniedz ar dazadu radniecigu vielu
maisijumu piesatinats tuk$s paraugs (vismaz n = 3), un ar apstiprindjuma metodi japarbauda atgfistamiba un
mainigums. Atgtstamibai jabat 60-120 % diapazona, un tas jo Ipasi attiecas uz tam radniecigajam vielam, kas
dazados maisijumos veido vairak par 10 % no TEQ limena.

7.1.6.  ZinoSanas robeZa

Kad tiek pazinoti BEQ limeni, zinosanas robezas noteik$anai jaizmanto attiecigie matricas paraugi ar tipiskajam
radniecigajam struktGram, bet ne standartu kalibracijas likne, nemot véra liknes zemaka diapazona zemo preci-
zitati. Janem véra ekstrahéSanas un attiriSanas radita ietekme. Zino3anas robeza ir janosaka ievérojami (vismaz
tris reizes) augstak par procediras tukSajiem paraugiem.

7.2. Standartparaugu izmantosana

— Standartparaugi ir paraugmatricaradniecigas vielas un koncentracijas diapazoni atieciba uz PCDD/F un
dioksiniem lidzigiem PCB aptuveni maksimalaja pielaujamaja koncentracija vai intervences limeni.

— Katra analizu sérija jaieklauj procediras tuksais paraugs vai, ieteicams, tukSa matrica un standartparaugs ar
maksimalo pielaujamo koncentraciju vai intervences limeni. Sie paraugi ir jaekstrahé un jatesté vienlaikus un
identiskos apstaklos. Salidzindgjuma ar tuk3o paraugu standartparauga signalam ir jabat izteikti augstakam,
tadejadi apliecinot testa piemérotibu. Sos paraugus var izmantot tuk§o paraugu un atgiistamibas korekcijam.

— Standartparaugiem, kas izraudziti atgistamibas korekcijas veikSanai, jareprezenté testa paraugi, proti, radnie-
cigas vielas nedrikst izraisit to, ka koncentracija tiek novértéta parak zemu.

— Papildu standartparaugus, kuros attieciga koncentracija ir, pieméram, 0,5 un 2 reizes lielaka par maksimalo
pielaujamo koncentraciju vai intervences limeni, var ieklaut, lai pieraditu testa veiktsp&ju vajadzigaja diapa-
zona maksimalas pielaujamas koncentracijas vai intervences limena kontrolei. Sos paraugus apvienojot, tos
var izmantot BEQ limena aprékinasanai testa paraugos (7.1.2.2. punkts).

7.3. RobeZvértibu noteiksana

Janoskaidro saistiba starp bioanalizes rezultatiem, izteiktiem ar BEQ, un apstiprinajuma metoZu rezultatiem,
izteiktiem ar TEQ (pieméram, veicot matricas saskapotus kalibréSanas eksperimentus ar standartparaugiem,
kuros piesatinajuma koncentracija ir 0, 0,5 reizes, 1 reizi un 2 reizes lielaka par maksimalo pielaujamo koncen-
traciju (ML), ar seSiem atkartojumiem katra koncentracijas limeni (n = 24)). Korekcijas koeficientus (tukss
paraugs un atgistamiba) var aprékinat, pamatojoties uz $o saistibu, tacu katra analizu sérija ta ir japarbauda,
ieklaujot procediiras tukSos paraugus/tuk$as matricas un atgtistamibas paraugus (7.2. punkts).

Robezvértibas nosaka, lai varétu noteikt parauga atbilstibu maksimalajai pielaujamajai koncentracijai vai nepie-
cieSamibas gadijuma veikt intervences limena kontroli, attiecigajai maksimalajai pielaujamajai koncentracijai vai
intervences limenim esot noteiktiem atseviski attieciba uz PCDD/F un dioksiniem lidzigiem PCB vai attieciba uz
PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB summu. Tas reprezenté bioanalizes rezultatu sadalijuma zemakais parametrs
(korigéts attieciba uz tukSajiem paraugiem un atgiistamibu) atbilstigi apstiprinajuma metodes izskirSanas
robeZai, pamatojoties uz 95 % augstu ticamibas limeni, kas nozime, ka Skietamas atbilstibas attieciba ir mazaka
par 5 %, un uz RSD,, kur§ ir mazaks par 25 %. Apstiprindjuma metodes izskirSanas robeZa ir maksimala pielau-
jama koncentracija, nemot véra meérijjuma neprecizitati.

(") Spéka eso$o prasibu pamata ir TEF, kas publicéts: M. Van den Berg et al, Toxicol Sci 93 (2), 223-241 (2006).
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Praksé robezvértibu (izteiktu ar BEQ) var aprekinat, piemérojot turpmak izklastitas pieejas (sk. 1. attélu).
7.3.1. 95 % prognozes intervala zemakadiapazona izmantosana pie apstiprinajuma metodes izskir§anas robezas
Robezvértiba = BEQp; — Syx * tafm- 2\/1/n +1/m+ (x —J_C)Z/Qxx
kur:
BEQ,, BEQ, kas atbilst apstiprindgjuma metodes izskirSanas robezai, kura ir ML ar véra nemtu mérjjuma
neprecizitati,
Sy atlikuma standartnovirze,
t em-, Studentu faktors (a = 5 %, f = brivibas pakapes, vienpusgjas),
m kalibracijas punktu kopéjais skaits (raditajs j),
n atkartojumu skaits katra limeni,
X; apstiprindgjuma metodes paraugu koncentracija (izteikta ar TEQ) kalibracijas punktam i
X visu kalibracijas paraugu koncentracijas vértibu vidéja vértiba (izteikta ar TEQ)
m
Q, = Z(xi -%)* kvadratu summas parametrs,
j=1
i = kalibracijas punkta i raditajs.

7.3.2.  Aprékins, izmantojot bioanalizes rezultatus (korigétus attieciba uz tukSajiem paraugiem un atg@stamibu) no
apstiprinajuma metodes izskir$anas robeZas limeni piesarnotu paraugu vairakkartigas analizes (n > 6), ka datu
sadalijuma zemakais parametrs pie atbilstosas videjas BEQ vértibas:

Robezvertiba = BEQp, - 1,64 x SDy
kur:
SDy biotesta rezultatu standartnovirze pie BEQ,,, mérita laboratorijas reproducgjamibas apstaklos.
7.3.3.  Aprékins ka tadu bioanalizes rezultatu (izteiktu ar BEQ, korigétu attieciba uz tukSajiem paraugiem un atgista-

mibu) vid&ja vertiba, kas iegati tadu paraugu vairakkartiga analizé (n = 6), kuru piesarpojums ir 2/3 no maksi-
malas pielaujamas koncentracijas vai intervences limena. Ta pamata ir novérojums, ka §ada koncentracija aptu-
veni atbildis robezveértibai, kas noteikta saskana ar 7.3.1. vai 7.3.2. punktu.
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Robezvértibu aprékins, pamatojoties uz 95 % augstu ticamibas limeni, kas nozimé, ka skietamas atbilstibas attie-
ciba ir mazaka par 5 %, un uz RSD,, mazaku par 25 %:

1) no 95 % prognozes intervala zemaka diapazona pie apstiprinajuma metodes izskir§anas robezas;

2) no tadu paraugu vairakkartigas analizes (n = 6), kas piesarnoti apstiprindjuma metodes izskirSanas robezas
limeni, ka datu sadalijuma zemakais parametrs (attélots ar zvana formas likni) pie atbilstosas vidéjas BEQ
vertibas.

7.3.4.  Robezvertibu ierobezojumi

Uz BEQ balstitas robezvertibas, kuru aprékinasanai izmantots RSD,, kas iegiits apstiprina$ana, izmantojot iero-
bezotu paraugu skaitu ar at3kirigu matricu/radniecigam struktiiram, var bt augstakas par maksimalo pielau-
jamo koncentraciju vai intervences limeni, kuas balstiti uz TEQ, nemot véra, ka ir iespgjams iegiit augstaku
precizitati salidzindgjuma ar regularajiem pasakumiem, kad japarbauda nezinams iespéjamo radniecigo vielu
spektrs. Sados gadijumos robezvértibas aprékina, pamatojoties uz RSD, = 25 %, vai izvélas divas tresdalas no
maksimalas pielaujamas koncentracijas vai intervences limena.

7.4.  Veiktspgjas raksturlielumi

— Ta ka bioanalizes metodés nav iespéjams izmantot iek3gjos standartus, tad, lai noteiktu rezultatu standartno-
virzi vienda analizu sérija un starp analizu s€rijam, ir javeic atkartojamibas testi. Atkartojamibai jabat
zemakai par 20 %, bet reproducéjamibai laboratorija — zemakai par 25 %. Tam jabat balstitam uz aprékina-
tajiem limeniem bioanalizes ekvivalentos péc tuk$o paraugu un atgistamibas korigéSanas.

— Apstiprinasanas procesa japarada, ka tests spgj izskirt starp tukSu paraugu un robezvertibai atbilstosu limeni,
laujot veikt visu to paraugu identifikaciju, kas parsniedz atbilstigo robezvértibu (sk. 7.1.2. punktu).

— Jadefiné nosakamie savienojumi, iesp&jamie traucéjumi un maksimalas pielaujamas tukSo paraugu koncen-
tracijas vertibas.

— Procentudla standartnovirze signala vai koncentracija, kas aprékinata, pamatojoties uz parauga ekstrakta
triskarsa kvantitativaja noteik§ana iegatu signalu (iesp&jams vienigi darbibas diapazona), nedrikst parsniegt
15 %.

— Standartparauga(-u) nekorigétos rezultatus, izteiktus ar BEQ (tukSais paraugs un maksimala pielaujama
koncentracija vai intervences limenis), izmanto bioanalizes metodes veiktspéjas novérte$ana konstanta laik-
posma.

— Jaizveido un japarbauda procediiru tukSo paraugu un katra standartparauga veida kvalitates kontroles
grafiki, lai parliecinatos, ka analitiska veiktspéja atbilst prasibam, jo Ipasi procediras tuk$o paraugu gadijuma
attieciba uz noteikto minimalo atskiribu no darbibas diapazona lejasgala vértibas un standartparaugu gadi-
juma — attieciba uz reproducéjamibu laboratorija. Procediru tuksie paraugi ir pienacigi jakontrolé, lai
noveérstu Skietami atbilstous rezultatus, kad tiek veikta atnemsana.

— Rezultati, kas iegfiti aizdomigo paraugu apstiprinajuma metodés, un 2-10 % no atbilsto3ajiem paraugiem
(vismaz 20 paraugi katrd matrica) ir jaapkopo un jaizmanto, lai novértétu skrininga metodes veiktsp&ju un
BEQ un TEQ savstarpgjo saistibu. So datubazi varétu izmantot to robezvértibu atkartotai novértésanai, ko
pieméro attieciba uz regularajiem paraugiem apstiprinatajas matricas.

— Efektivas metodes veiktsp&ju var ari pieradit, piedaloties salidzino$u testu veik$ana. Rezultatus, kas iegati no
starplaboratoriju salidzinoSaja testé$ana analizétajiem paraugiem un aptver koncentracijas diapazonu lidz,
pieméram, divreiz lielaku maksimalo pielaujamo koncentraciju, var ieklaut ari $kietamas atbilstibas attiecibas
noveértéjuma, ja laboratorija spgj pieradit tas sekmigo veiktsp&ju. Ar paraugiem ir jaaptver visbiezak sasto-
pamas radniecigas struktiras no dazadiem avotiem.

— Piesarnosanas gadijumos robezvértibas var atkartoti novertét, atspogulojot §a konkréta piesarnojuma ipaso
matricu un radniecigo vielu ipasibas.

8. REZULTATU PAZINOSANA

Apstiprindjuma metodes

— Ciktal saskana ar izmantoto analizes procediiru iesp&ams, analizu rezultatos janorada atsevisku PCDD/F un
dioksiniem lidzigu PCB radniecigu vielu koncentracija, noradot mazako, lielako un vidgjo analitisko rezul-
tatu, lai zinojuma ieklautu maksimali daudz informacijas par rezultatiem un ta dotu iespé&ju tos interpretét
saskana ar Ipasam prasibam.
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— Zinojuma norada ari izmantota PCDD/F, dioksiniem lidzigu PCB un lipidu ekstrakcijas metodi. Lipidu saturu
parauga nosaka un pazino attieciba uz partikas paraugiem ar maksimalo pielaujamo koncentraciju, izsakot
attieciba pret tauku saturu, un paredzamo tauku koncentraciju diapazona 0-2 % (atbilstigi spéka esosajiem
tiesibu aktiem), bet citu paraugu gadijuma lipidu satura noteik$ana nav obligata.

— Atsevisku ieksgjo standartu atgiistamiba janorada, ja atgfistamiba nav 6.2. punkta noraditajas robezas, ir
parsniegta maksimala pielaujama koncentracija ($aja gadijuma atgiistamiba viena no divam otrreizéjam
analizém), ka ari citos gadjjumos péc pieprasijuma.

— Ta ka, lemjot par parauga atbilstibu, ir janem véra meérijumu neprecizitate, ir jasniedz ari $is raditajs. Tadé-
jadi analizes rezultati japazino ka x +/— U, kur x ir analizes rezultati un U ir paplasinata mérfjuma neprecizi-
tate, izmantojot koeficientu 2, kas dod aptuveni 95 % ticamibas pakapi. Ja PCDD/F un dioksiniem lidzigus
PCB nosaka atseviski, atsevisko PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB analizu rezultatu aprékinata izvérstas
nenoteiktibas summa ir jaiizmanto ka PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB summa.

— Ja, piemeérojot CCa (ka aprakstits II pielikuma IV.2. punkta), tiek nemta véra mérijjumu neprecizitate, ir japa-
zino ari §is raditajs.

— Rezultati jaizsaka tadas pasas vienibas un ar (vismaz) tadu pasu nozimigu raditaju skaitu ka maksimala
pielaujama koncentracija, kas noteikta Regula (EK) Nr. 1881/2006.

Bioanalizes skrininga metodes

— Skrininga rezultati ir jaizsaka ka atbilstosi rezultati vai ka tadi rezultati, attieciba uz kuriem pastav aizdomas
par neatbilstibu (“aizdomigie rezultati”).

— Turklat attieciba uz PCDD/F un/vai dioksiniem lidzigiem PCB var sniegt bioanalizes ekvivalentos (BEQ)
(nevis TEQ) izteiktus rezultatus (skatit Il pielikuma 1. punktu). Paraugus, kuru signalu vértiba ir zemaka par
zino$anas robeZu, izsaka ka tadus, kas ir zemaki par zinosanas robezu.

— Attieciba uz visiem paraugmatrices veidiem zinojuma norada novértéjuma pamata eso§o maksimalo pielau-
jamo koncentraciju vai intervences limeni.

— Zinojuma norada izmantota testa veidu, galveno testa principu un kalibrésanas veidu.

— Zinojuma norada ari izmantota PCDD/F, dioksiniem lidzigu PCB un lipidu ekstrakcijas metodi. Lipidu saturu
parauga nosaka un pazino attieciba uz partikas paraugiem ar maksimalo pielaujamo koncentraciju vai inter-
vences limeni, izsakot attieciba pret tauku saturu, un paredzamo tauku koncentraciju diapazona 0-2 %
(atbilstigi speka esosajiem tiesibu aktiem), bet citu paraugu gadijuma lipidu satura noteik§ana nav obligata.

— Attieciba uz paraugiem, par kuriem ir aizdomas, ka tie nav atbilstosi, zinojuma jaieklauj piezime par veica-
majiem pasakumiem. PCDD/F un PCDD/F un dioksiniem lidzigu PCB summas koncentracija $ajos paraugos
ar ievérojamu koncentraciju ir janosaka/jaapstiprina, izmantojot apstiprindjuma metodi.
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IIT PIELIKUMA papildingjums

PVO-TEF riska novértéjumam attieciba uz cilvéku veselibu, kura pamata ir secindjumi, kas sagatavoti Pasaules Veselibas
organizacijas (PVO) Starptautiskas kimiskas drosibas programmas (IPCS) ekspertu sanaksmé, kura notika 2005. gada
jiinija Zenéva (Martin van den Berg et al., The 2005 World Health Organization Re-evaluation of Human and Mammalian Toxic
Equivalency Factors for Dioxins and Dioxin-like Compounds. Toxicological Sciences 93(2), 223-241 (2006)).

Radnieciga viela TEF vértiba Radnieciga viela TEF vértiba
Dibenzo-p-dioksini (PCDD) “Dioksiniem lidzigie”PCB:
neorto PCB + mono-orto PCB
2,3,7,8-TCDD 1
Neorto 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
Dibenzofurani (PCDF) Mono-orto 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

Lietotie saisindjumi: T = tetra; Pe = penta; Hx = heksa; Hp = hepta; O = okta; CDD = hlordibenzodioksins; CDF = hlordi-
benzofurans; CB = hlorbifenils.
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IV PIELIKUMS

PARAUGU G_ATAVO§ANA UN PRASIBAS ATTIECIBA UZ ANALIZES METODEM, KO IZMANTO TADU PCB
KONCENTRACIJAS KONTROLEI KONKRETOS PARTIKAS PRODUKTOS, KURI NAV LIDZIGI DIOKSINIEM
(PCB # 28, 52, 101, 138, 153, 180)

Saja pielikuma noteiktas prasibas japieméro gadfjumos, kad partikas produktu analizi veic polihlorbifenilu, kuri nav
lidzigi dioksiniem (PCB, kuri nav lidzigi dioksiniem), koncentracijas oficialai kontrolei un citiem regulativiem mérkiem.

1. Piemérojamas noteikSanas metodes

Gazes hromatografija/elektronu satveres detektors (GC-ECD), GC-LRMS, GC-MS/MS GC-HRMS vai lidzvértigas
metodes.

2. Nosakamo vielu identifikacija un apstiprinasana

— Relativais aiztures laiks attieciba uz ieksgjiem standartiem vai atsauces standartiem (pielaujama novirze
+-0,25 %).

— Visu sesu indikatoru PCB (PCB 28, PCB 52, PCB 101, PCB 138, PCB 153 un PCB 180) atdali$ana gazu hromato-
grafija no traucgjosajam vielam, jo ipadi no vienlaikus elugjosajiem PCB, it ipasi tad, ja paraugu koncentracijas
vértibas ietilpst atlauto robezu diapazona un ir jaapstiprina neatbilstiba.

(Radniecigas vielas, kas biezi vien elué vienlaikus, ir, pieméram, PCB 2831, PCB 52/69 un PCB 138/163/164.
GC-MS gadijuma ir jaapsver ari iesp&jamie traucgjumi, ko var radit augstak hloratvasinatas radniecigas vielas.)

— GC-MS/MS panémieni
— Kontrolet vismaz:
— divus konkrétus jonus HRMS gadijuma,
— divus konkrétus jonus, kam m/z > 200, vai tris konkrétus jonus, kam m/z > 100, LRMS gadijuma,
— 1 prekursoru un 2 produkta jonus MS-MS gadijjuma.
— Maksimalas atlautas pielaides satura attiecibai atlasitajiem masas fragmentiem

Atlasito masas fragmentu satura attiecibas relativa novirze no teorétiskas satura attiecibas vai kalibracijas stan-
darta mérka jonam (visizplatitakajam novérotajam jonam) un kvalifikatoram(-iem) jonam(-iem):

Kvalifikatora(-u) jona(u) relativa GC-EL-MS GC-CI-MS, GC-MS®
intensitate salidzinjuma ar mérka lativa . lativa :
joru (relativa novirze) (relativa novirze)
>50% +10 % +20 %
>20 % lidz 50 % +15% +25%
> 10 % lidz 20 % +20 % £ 30 %
<10% £ 50 % (%) £ 50 % (%)

(*) Pieejams pietieckams masas fragmentu skaits ar relativo intensitati > 10 %, tapéc nav ieteicams izmantot

kvalifikatoru(-us) jonu(-us) ar relativo intensitati, kas par 10 % zemaka neka mérka jonam.

— GC-ECD gadijuma

To rezultatu apstiprinajums, kuri parsniedz pielaidi ar divam GC ailém ar atkirigas polaritates nekustigajam

fazem.

3. Metodes veiktspéjas demonstré&jums

Apstiprindjums interesgjosas koncentracijas diapazona (0,5-2 reizes vairak par maksimalo pielaujamo koncentraciju)
ar piepemamu variaciju koeficientu atkartotai analizei (prasibas, ko pieméro attieciba uz starpprecizitati,

sk. 8. punkta).
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4. Kvantitativas noteikSanas robeza

Tuksa parauga vértibas nedrikst parsniegt 30 % piesarnojuma koncentracijas, kas atbilst maksimalajai pielaujamajai
koncentracijai ().

5. Kvalitates kontrole

Regulara tukSo paraugu kontrole, piesatinato paraugu analize, kvalitates kontroles paraugi, lidzdaliba attiecigajam
matricam veltitos starplaboratoriju pétijumos.

6. Atgiistamibas kontrole

— Izmantot piemérotus iek3gjos standartus ar fizikali kimiskam ipasibam, kas ir salidzinamas ar nosakamajam
vielam.

— Ieksgjo standartu pievienoSana:
— pievienosana produktiem (pirms ekstrakcijas un attiriSanas procesa),

— pievienosanu iesp&jams veikt ari ekstrahétajiem taukiem (pirms attiriSanas procesa), ja maksimala pielaujama
koncentracija izteikta uz tauku bazes.

— Prasibas metodém, kuras izmanto visas seSas ar izotopiem markétas indikatoram PCB radniecigas vielas:
— rezultatu korekcija iek$gjo standartu atglistamibai,
— ar izotopiem markétu ieksgjo standartu visparatzita atguistamiba ir diapazona no 50 % lidz 120 %,

— zemaka vai augstaka atgiistamiba atseviskam radniecigam vielam, kuru veidota dala sesu indikatoru PCB
summa ir mazaka par 10 %, ir pienemama.

— Prasibas metodém, kurds neizmanto visus seSus ar izotopiem markétos iek$¢jos standartus vai izmanto citus
ieksgjos standartus:

— ieksgja(-o) standarta(-u) atgiistamibas kontrole katra parauga gadijuma,
— 60-120 % liela iek3gja(-o) standarta(-u) atgiistamiba ir piepemama,
— rezultatu korekcija iek3gjo standartu atgiistamibai.

— Nemarkéto radniecigo vielu atglistamibu parbauda, izmantojot piesatinatos paraugus vai kvalitates kontroles
paraugus, kuru koncentracijas vértibas ietilpst maksimalas pielaujamas koncentracijas diapazona. Attieciba uz $im
radniecigajam vielam ir pienemama 70-120 % liela atgiistamiba.

7. Prasibas laboratorijam

Lai garantétu, ka laboratorijas izmanto kvalitates sistemu analitisko rezultatu kvalitates nodro$inasanai, saskana ar
Regulas (EK) Nr. 882/2004 noteikumiem tas jaakredité atzita iestadé, kas darbojas saskana ar ISO Guide 58. Laborato-
rijas akredité atbilstigi EN ISO/IEC 17025 standartam.

8. Veiktspéejas raksturlielumi Veiktsp&jas raksturlielumi - kritériji seSu indikatoru PCB summai maksimalaja
pielaujamaja koncentracija

Ticamiba -30ldz+30%
Starpprecizitate (RSD %) <20 %
Atskiriba starp aprekinato lielako un mazako analitisko rezultatu <20 %

9. Rezultatu pazinosana

— Ciktal saskana ar izmantoto analizes procediru iesp&ams, analizu rezultatos janorada atsevisku PCB radniecigo
vielu koncentracija, noradot mazako, lielako un vidéjo analitisko rezultatu, lai zinojuma ieklautu maksimali daudz
informacijas par rezultatiem un tadéjadi dotu iesp&ju tos interpretét saskana ar ipa§am prasibam.

— Zinojuma janorada arl izmantota PCB un lipidu ekstrakcijas metode. Lipidu saturu parauga nosaka un pazino
attieciba uz partikas paraugiem ar maksimalo pielaujamo koncentraciju, izsakot attieciba pret tauku saturu, un
paredzamo tauku koncentraciju diapazona 0-2 % (atbilstigi spéka esosajiem tiesibu aktiem), bet citu paraugu gadi-
juma lipidu satura noteik$ana nav obligata.

-

Loti ieteicams, lai reagenta tuksa parauga koncentracijas dala parauga piesarnojuma koncentracija bitu iespéjami zemaka. Laboratorija ir
atbildiga par tuk3a parauga koncentracijas vértibu mainas kontroli, jo Ipasi, ja tuksa parauga koncentracijas vértibas tiek atskaititas.
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— Atsevisku iek$€jo standartu atgiistamiba janorada, ja atgiistamiba nav 6. punkta noraditajas robezas, ir parsniegta
maksimali pielaujama koncentracija, ka ari citos gadijumos péc pieprasjuma.

— Ta ka, lemjot par parauga atbilstibu, ir janem véra mérjjumu neprecizitate, ir jasniedz arl $is raditajs. Tadgjadi
analizes rezultati japazino ka x +/— U, kur x ir analizes rezultati un U ir papladinata mérjjuma neprecizitate,
izmantojot koeficientu 2, kas dod aptuveni 95 % ticamibas pakapi.

— Ja, piemérojot CCa (ka aprakstits II pielikuma IV.1. punkta), tiek nemta véra mérjjumu neprecizitate, ir japazino
ari §is raditajs.

— Rezultati jaizsaka tadas pasas vienibas un ar (vismaz) tadu pasu nozimigu raditju skaitu ka maksimala pielaujama
koncentracija, kas noteikta Regula (EK) Nr. 1881/2006.
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