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KOMMISSIONES DIREKTIV

af 29. april 1981

om fastleeggelse af Fzllesskabets aﬁalysemethode til officiel kontrol med vinylchlorid af-
givet til levnedsmidler af materialer og genstande

(81,432/EKSF)

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPAEISKE
FALLESSKABER HAR —

under henvisning til traktaten om.oprettelse af Det
europaiske ekonomiske Fzllesskab,

under henvisning til Radets direktiv 78/142/EQF af
30. januar 1978 om indbyrdes tiln®rmelse af med-
lemsstaternes lovgivning verdrerende materialer og
genstande, som indeholder monomert vinylchlorid,
og som er bestemt til at komme i berering med lev-
nedsmidler ('), serlig artikel 3, og

ud fra falgende betragtninger:

I henhold til artikel 2 1 direktiv 78/142/EQF ma
materialer og genstande ikke til levnedsmidler, som
er eller har veret i berering med disse materialer og
genstande, afgive vinylchlorid der kan bestemmes
med en metode med en detektionsgrense pa
0,01 mg/kg, i henhold til artike!l 3 skal denne grznse
kontrolleres ved en fellesskabsanalysemetode;

den i bilaget angivne metode har pa grundlag af fel-
lesafprovninger pa forskellige laboratorier vist sig
tilstrekkelig nojagtig og reproducerbar til at blive
vedtaget som fallesskabsanalysemetode:

de i dette direktiv fastsatte foranstaltninger er i over-

ensstemmelse med udtalelsen fra Den stiende Lev-
nedsmiddelkomité —

(") EFT nr. L 44 af 15.2.1978,s. 15.

UDSTEDT FOLGENDE DIREKTIV:

Artikel |

De analyser, der er nedvendige for en officiel kon-
trol med vinylchlorid afgivet af materialer og gen-
stande til levnedsmidler foretages efter den metode,
der er beskrevet 1 bilaget.

Artikel 2

Medlemsstaterne satter de nedvendige love eller
administrative bestemmelser i kraft for at efter-
komme dette direktiv senest den 1. oktober 1982. De
underretter straks Kommissionen herom.

Artikel 3

Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.

Udfzrdiget i Bruxelles, den 29. april 1981.

Pd Kommissionens vegne
Karl-Heinz NARJES

Medlem af Kommissionen
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BILAG

BESTEMMELSE AF M/ANGDEN AF VINYLCHLORID AFGIVET AF MATERIALER OG

o

3.1
3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.
4.3.

4.4.

4.5.
4.6.
4.7.

GENSTANDE TIL LEVNEDSMIDLER

ANVENDELSESFORMAL OG -OMRADE
Med denne metode er det muligt at bestemme indholdet af vinylchlorid i levnedsmidler.

PRINCIP

Indholdet af vinylchlorid i levnedsmidler bestemmes ved gaskromatografi under anven-
delse af »headspace«.

REAGENSER
Vinylchlorid (VC), over 99,5 % (v/v) rent.

N,N-dimethylacetamid (DMA), fri for urenheder med samme retentionstid som VC eller
som den interne standard (3.3.) under prevebetingelserne.

Diethylether eller cis-2-buten oplest i DMA (3.2.) som intern standardoplesning. Disse in-
terne standarder skal vare fri for urenheder med samme retentionstid som VC under prove-
betingelserne.

Destilleret vand eller demineraliseret vand med tilsvarende renhed.

APPARATUR

N.B:
Kun specielle instrumenter og apparater, der krver s@rlige specifikationer, er nevnt; sed-
vanligt laboratorieudstyr forudsattes at vare til stede.

Gaskromatograf enten med automatisk headspace-proveudtagning eller med udstyr til
manuel preveindsprejtning.

Flammeionisationsdetektor eller andre under punkt 7. n@vnte detektorer.

Gaskromatografikolonne

Kolonnen skal veere i stand til at adskille toppene fra luft, VC og den interne standard, hvis
en sddan benyttes. Iovrigt skal det kombinerede system 4.2. og 4.3. have en sadan felsom-
hed, at det signal, som opnas med en oplesning indeholdende 0,005 mg VC/1 DMA eller
0,005 mg VC/kg DMA, er mindst fem gange sa kraftig som baggrundsstejen.

Glas eller kolber med silicone- eller butylgummimembran. Nér der anvendes manuel pre-
veindsprejtning, kan udtagelse af headspacepreven med sprojten bevirke et delvist vakuum
i glasset eller kolben. Ved manuel fremgangsméde anbefales det derfor at anvende et starre
glas, dersom glasset ikke s®ttes under tryk for udtagelsen af proven.

Mikrosprojter.
Gasteatte sprojter til manuel headspace-proveudtagning.

Analysevagt, nojagtighed 0,1 mg.

FREMGANGSMADE

ADVARSEL: VC er et farligt stof og er i gasform ved stuetemperatur. Tilberedningen af
oplesninger ber derfor udferes i et stinkskab med god udluftning.

N. B:
— Der ma traeffes alle fornedne foranstaltninger for at undga tab af VC eller DMA;

— Nar der benyttes manuel preveudtagning, ber der anvendes en intern standard (3.3.);

— Huvis der anvendes en intern standard, skal den samme oplesning anvendes under hele
proceduren.
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S.1.

5.1.1.
5.1.2
5.1.3

Fremstilling af VC-standardoplesning (Oplesning A)

Koncentreret VC-standardoplesning pa ca. 2 000 mg/kg

En egnet glasbeholder afvejes med en nejagtighed pa 0,1 mg. Derefter anbringes en vis
mengde (f.eks. 50 ml) DM (3.2.) i beholderen, der vejes pa ny. Der tilsattes en vis mangde
(f.eks. 0,1 g) VC (3.1.) i flydende form eller som gas til DMA ved langsomt at sprejte det
ind. VC kan ogsa tilszttes ved at blese det gennem DMA p4 betingelse af, at der benyttes
en indretning, hvorved man undgar tab af DMA. Der vejes igen med en nejagtighed 0,1 mg
og ventes to timer for at opna ligevaegt. Hvis der anvendes intern standard, skal der tilsat-
tes intern standard, saledes at koncentrationen af denne i den koncentrerede VC-standard-
oplesning er den samme som i den interne standardoplesning forberedt under pkt. 3.3.
Standardoplesningen opbevares i keleskab.

. Fremstilling af fortyndet VC-standardoplesning

Der udtages en afvejet ma&ngde koncentreret VC-standardoplesning (5.1.1.), som fortyndes
med DMA (3.2.) eller med intern standardsoplesning (3.3.) til et kendt rumfang eller en
kendt vegt. Den fremkomne fortyndede standardoplesnings (oplesning A) koncentration
udtrykkes i henholdsvis mg/1 eller mg/kg.

. Udarbejdelse af standardkurve med oplesning A

N.B:

— kurven skal omfatte mindst syv dobbeltpunkter;
— repeterbarheden af svarene (') skal vere mindre end 0,002 mg VC/1 eller kg DMA;

— kurven skal beregnes fra disse punkter ved hjelp af de mindste kvadraters metode, dvs.
standardkurven skal beregnes efter folgende ligning

y=ax+a,

hvor: nExy — (2x) - (Zy)
a; = S 3

' nZx’ — (2x)?

og:
_ Gy () -(Ex) (3xy)

? nEx? — (Ex)°
hvor
v = hojde eller areal af toppene i den enkelte bestemmelse
v = den tilsvarende koncentration pa standardkurven

n = antullet af udforte bestemmelse (n = 14);

— kurven skal vere line®r, dvs. standardafvigelsen (s) af differencerne mellem det maite
udslag (y,) og den tilsvarende beregnede vardi fra regressionslinien (z,) divideret med
det gennemsnitlige udslag (¥) af alle udslagene ma ikke vere sterre end 0,07.

Beregningen udfores saledes:

2<007
y

(Y Se ISO rekommandationen DIS 5725 : 1977.
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N
1o

5.3.

hvor:

n
— 1=
V= i
Y= = Yi
vi = det enkelte malte udslag
/; = denuly; svarende vardi pa regressionslinien
n o= 14

Der fremstilles to serier hver pd mindst 7 glas (4.4). Til hvert glas sattes en sddan mangde
fortyndet VC-standardoplesning (5.1.2.) og DMA (3.2) eller intern standardoplesning i
DMA (3.3.), at den endelige VC-koncentration i paralleloplesningerne vil vere pa 0, 0,005,
0,010, 0,020, 0,030, 0,040, 0,050 osv. mg/| eller mg/kg DMA og saledes, at det samlede
rumfang er ens i alle glas. M&ngden af tilsat fortyndet VC oplesning (5.1.2.) skal vaere séle-
des, at forholdet mellem rumfang (ul) af tilsat VC oplesning og mangde (g) DMA eller
intern standardoplesning (3.3.) er mindre end 5. Glassene forsegles, og der fortsettes som
beskrevet under punkterne 5.4.1., 5.4.3. og 5.4.5. Der konstrueres en kurve med arealerne
(eller hojderne) af VC-toppene fra de to serier eller forholdene mellem disse arealer (eller
hojderne) og arealerne af toppene for den interne standard som ordinat og koncentratio-
nerne af de to serier af oplesninger som abcisse.

Kontrol af fremstilling af standardoplesningerne under punkt 5.1.

. Fremstilling af endnu en VC-standardoplosning (Oplosning B)

Den under punkterne 5.1.1. og 5.1.2. beskrevne fremgangsmade gentages for at fa endnu en
fortyndet standardoplosning med i dette tilfelde en koncentration péd ca. 0,02 mg VC/1
eller 0.02 mg VC/kg DMA eller intern standardoplesning. Denne oplesning fyldes pa to
glas (4.4.). som forsegles. Derefter fortsttes som beskrevet. Derefter fortsattes som beskre-
vet under punkterne 5.4.2., 5.4.3. og 5.4.5.

Kontrol af oplesning A

Gennemsnittet af to gaskromatografiske bestemmelser af oplesning B (se punkt 5.2.1.) ma
ikke afvige mere end S % fra det tilsvarende punkt p4 den under punkt 5.2.2. opniede stan-
dardkurve. Er forskellen storre end 5 %, bortkastes alle oplosninger fremkommet under
punkterne 5.1. of 5.2., og der begyndes forfra.

Udarbejdelse af tilstningskurven
N.B:
— kurven skal omfatte mindst syv dobbeltpunkter;

— kurven skal beregnes fra disse punkter ved hjzlp af de mindste kvadraters metode (se
punkt 5.1.3.. tredje led);

— kurven skal vere line&r, dvs. standardafvigelsen (s) af differencerne mellem det malte
udslag (y;) og den tilsvarende beregnede vardi fra regressionslinjen (z;) divideret med
det gennemsnitlige udslag (¥) af alle udslagene ma ikke vare storre end 0,07 (se punkt
5.1.3., fjerde led).

. Fremstilling af prover

Den levnedsmiddelpreve, der bliver analyseret, skal vare representativ for det levneds-
middel, der skal underseges. Levnedsmidlet skal derfor vare blandet eller findelt og blan-
det. inden proven udtages.
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5.3.2.

5.4.

5.4.1.

5.4.4.

5.4.5.

Fremgangsmdde

Der fremstilles to serier hver pa mindst 7 glas (4.4.). Til hvert glas s&ttes en ma&ngde, ikke
under S g, af det levnedsmiddel, der skal undersoges (se punkt 5.3.1.). Man ma forsege at
sikre, at der kommer en lige stor ma&ngde i hvert glas. Glasset lukkes straks. Hvert glas til-
settes for hvert gram prove 1 ml destilleret vand eller demineraliseret vand af mindst til-
svarende renhed eller et andet egnet oplesningsmiddel om nedvendigt (anm: ved homo-
gene levnedsmidler er det unedvendigt at tilszette destilleret eller demineraliseret vand).
Hvert glas tilseettes sddanne mangder fortyndet VC-standardoplesning (5.1.2.), om ned-
vendigt indeholdende den interne standard (3.3.), at koncentrationerne af den tilsatte VC er
0. 0,005, 0,010, 0,020, 0,030, 0,040 og 0,050 osv. mg/kg levnedsmiddel. Det samlede rum-
fang DMA eller DMA indeholdende intern standard (3.3.) skal vare ens i alle glas. M&ng-
den af fortyndet VC standardoplesning (5.2.1.) og tilsat DMA skal vare saledes, at forhol-
det mellem det samlede rumfang (ul) af disse oplesninger og ma&ngden (g) af levnedsmid-
del i glasset er lavest muligt og ikke over S og er ens i alle glas. Glassene forsegles, og der
fortseettes som beskrevet under punkt 5.4.

Gaskromatografisk bestemmelse

Glassene rystes pad en sddan made, at man undgar kontakt mellem vasken i glasset og
menbranen (4.4.), for at opné en s& homogen oplesning eller suspensen af levnedsmiddel-
proverne som muligt.

. Alle de forseglede glas (5.2. og 5.3.) anbringes i to timer i vandbad ved 60° + 1° C, s&

temperaturligevaegt opnds. Om nedvendigt rystes glassene igen.

3. Der udtages en headspaceprove i glasset. Anvendes manuel preveudtagning, ma der an-

vendes stor omhu for at opné en reproducerbar prove (se punkt 4.4.). Det er navnlig vigtigt,
at sprojten pa forhdnd opvarmes til provens temperatur. Man maler arealet (eller hejden) af
de toppe, der stammer fra VC og fra den interne standard, hvis en sddan anvendes.

Der tegnes en kurve, hvis ordinatverdi viser arealerne (eller hojderne) af VC-toppe eller
forholdet mellem arealerne (eller hojderne) af VC-toppe og arealerne (eller hojderne) af
toppene fra den interne standard, og abscissevardien viser mangden (mg) af tilsat VC i
forhold til ma&ngden af levnedsmiddelprove i hvert glas (kg). Kurvens skaringspunkt med
abscissen madles. Det siledes fremkomne resultat er koncentrationen af VC i den under-
sogte levnedsmiddelprove.

Overskydende DMA fjernes fra kolonnen (4.3.) ved en egnet metode, s& snart der viser sig
toppe fra DMA pé kromatogrammet.

RESULTATER

Det af det undersegte materiale eller den undersegte genstand til levnedsmidler afgivne VC
udtrykt i mg/kg er defineret som gennemsnittet af de to bestemmelser (se punkt 5.4.), un-
der forudsatning af at kriteriet for repeterbarhed i punkt 8. er opfyldt.

BEKRAFTELSE AF VC

Hvis den af materialer eller genstande til levnedsmidler afgivne ma&ngde VC, som beregnet
under punkt 6, overstiger den grense, der er angivet i bilag I1, stk. 2, i Radets direktiv
78,/142/EQF af 30. januar 1978, skal resultaterne af hver af de to bestemmelser (5.4.) be-
kraeftes pa en af folgende tre mader:

i) ved anvendelse af mindst én anden kolonne (4.3.) med en stationer fase med en anden
polaritet. Denne fremgangsmade fortsettes, indtil der fremkommer et kromatogram
uden tegn pa overlapning af VC- og/eller interne standardtoppe med bestanddele for
levnedsmidiet;

il) ved anvendelse af andre detektorer som f.eks. den mikroelektrolytiske ledningsevnede-
tektor (1):

iii) ved anvendelse af massespektrometri; i dette tilfelde kan tilstedeverelsen af molekyli-
oner med masse (m/e) 62 og 64 i forholdet 3 : | med stor sandsynlighed betragtes som

(') Se Journal af Chromatographic Science, bind 12, marts 1974, side 152.
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en bekrzftelse pa tilstedevarelsen af VC. I tvivistilfelde skal hele massespektret kon-
trolleres.

8. REPETERBARHED

Forskellen mellem resultaterne af to bestemmelser (5.4.) udfert samtidigt eller hurtigt efter
hinanden af samme person pa samme prove under samme betingelser mé ikke overstige

0,003 mg VC/kg levnedsmiddel.



