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A BIZOTTSAG IRANYELVE
(1980. jilius 8.)

az élelmiszerekkel rendeltetésszeriien érintkezésbe Kkeriild anyagok és tdrgyak vinil-klorid-
monomer szintjének hatdsigi ellenGrzésére szolgilé kozosségi vizsgélati médszer megdllapitdsirol

(80/766/EGK)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurépai Kozosséget 1étrehozd szerzddésre,

tekintettel a vinil-klorid-monomert tartalmazé és élelmiszerek-
kel rendeltetésszertien érintkezésbe keriil6 anyagokra és tar-
gyakra vonatkozé tagdllami jogszabdlyok kozelitésérdl szolo,
1978. janudr 30-i 78/142/EGK tandcsi irdnyelvre (') és kiilono-
sen annak 3. cikkére,

mivel a 78/142[EGK irdnyelv 2. cikke megallapitja, hogy az
ilyen anyagok és tdrgyak a végtermékben nem tartalmazhatnak
kilogrammonként 1 milligrammndl nagyobb mennyiség( vinil-
klorid-monomert, a 3. cikk pedig el6irja, hogy e hatarértéket
egy kozosségi vizsgalati modszerrel kell ellendrizni;

mivel a laboratériumok kozotti egyiittm@ikodésben végzett
probék alapjan a mellékletben leirt mddszer kellGen pontosnak
és megismételhetSnek bizonyult ahhoz, hogy azt kozosségi
modszerként el lehessen fogadni;

mivel az ezen irdnyelvben el8irt intézkedések oOsszhangban
vannak az Elelmiszeriigyi Allandé Bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagdllamok megkovetelik, hogy a mellékletben ,anyagok és
targyak”-ként emlitett, az élelmiszerekkel rendeltetésszertien

() HL L 44, 1978.2.15., 15. o.

érintkezésbe keriil§ anyagok és tdrgyak vinil-klorid-monomer
szintjének hat6sdgi ellendrzéséhez sziikséges vizsgdlatot a mel-
lékletben leirt modszerrel 6sszhangban végezzék.

2. cikk

A tagdllamok hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és
kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ahhoz,
hogy ennek az irdnyelvnek az értesitést6l szamitott 18 hona-
pon beliil megfeleljenek. Errdl haladéktalanul tdjékoztatjdk a
Bizottsdgot.

3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1980. jalius 8-an.

a Bizottsdg részérdl
Etienne DAVIGNON
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

A VINIL-KLORID-MONOMER SZINT]ENEK MEGHATAROZASA AZ ANYAGOKBAN ES TARGYAKBAN

3.1

3.2

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

TARGY ES ALKALMAZASI KOR

A modszerrel anyagokban és tdrgyakban levd vinil-klorid-monomer szintjét lehet meghatérozni.

VIZSGALATI ALAPELV

Az anyagokban és tdrgyakban lev vinil-klorid (VC) mennyiségét gazkromatografidval hatirozzdk meg a
headspace-modszer segitségével, miutdn a mintdt N,N-dimetilacetamidban feloldottdk vagy szuszpendaltik.

REAGENSEK
99,5 térfogatszdzalékndl nagyobb tisztasdgt vinil-klorid (VC).

N,N-dimetilacetamid (DMA), szennyezGdésmentes, a vinil-kloriddal vagy a mérési korilmények kozott a belsé
standarddal (3.3.) azonos retencids ideji.

DMA-ban (3.2) oldott dietil-éter vagy cisz-2-butén, mint belsé standardoldat. E bels§ standardok nem tartal-
mazhatnak olyan szennyezddést, amelynek retencids ideje a mérési korilmények kozott azonos a vinil-kloridéval.

ESZKOZOK
Megjegyzés:

Csak akkor szerepel a felsoroldsban egy mszer vagy készillék, ha az specidlis vagy pedig kiilonleges elSirdsok
alapjan készilt. Feltételezziik, hogy a szokdsos laboratoriumi késziilékek rendelkezésre dllnak.

Gézkromatograf, automata headspace mintavevével vagy kézi mintabefecskendezgvel elldtva.

Langionizdcios detektor vagy a 7. pontban emlitett egyéb detektorok.

Gazkromatografids oszlop

Az oszlopnak lehet6vé kell tennie a levegs, a VC, és ha alkalmazzak, a bels§ standard cstcsainak elkiilonitését.

Emellett a kombindlt 4.2. és 4.3. pont szerinti rendszereknek biztositaniuk kell, hogy az 1 liter DMA-ban 0,02
mg VC-ot vagy az 1 kilogramm DMA-ban 0,02 mg VC-ot tartalmazé oldatokkal kapott jel legaldbb otszorose
legyen a héttérzajnak.

Mintafioldk vagy -palackok, szilikon vagy butilkaucsuk septummal elldtva.

A kézi mintavételi technika alkalmazdsakor a minta fecskend§ segitségével torténs kivétele a headspace-bdl
részleges vakuum képzdédését okozhatja a fiola vagy a palack belsejében. Ezért kézi technikdkndl, ahol a
mintavétel el6tt a fioldkat nem helyezik nyomds ald, nagy fioldk hasznlata ajanlatos.

Mikrofecskenddk.
Légzar6 fecskendSk a kézi headspace mintavételhez.

0,1 mg pontossigi analitikai mérleg.

ELJARAS

FIGYELMEZTETES: a VC veszélyes anyag, szobahémérsékleten gdz halmazéllapoti, ezért az oldatokat jol szell6z6
elszivofiilkében kell elkésziteni.
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5.1

5.2.

5.3.

Megjegyzés:
— Tegyiik meg a szitkséges ovintézkedéseket annak biztositdsdra, hogy egydltaldn ne jusson ki VC vagy DMA,
— Kézi mintavételi technika alkalmazdsakor bels§ standardot (3.3.) kell haszndlni,

— Bels§ standard hasznalata esetén az egész eljdrds alatt ugyanazon oldatot kell hasznalni.

A koriilbeliil 2000 mg/kg-os koncentrilt VC-standardoldat elkészitése

Egy megfelel§ tivegedényt mérjiink le 0,1 mg pontossiggal, és helyezziink bele egy bizonyos mennyiségi (pl. 50
ml) DMA-t (3.2.). Mérjiik le Gjra. A DMA-hoz lassan befecskendezve adjunk egy kevés (pl. 0,1 g) folyadék vagy
gdz halmazdllapotti VC-ot (3.1.). A VC-ot bele is fivathatjuk a DMA-ba, ha olyan késziiléket haszndlunk, amely

megel6zi a DMA-veszteséget. Mérjik le dGjra 0,1 mg pontossiggal. Varjunk két ordt, hogy kialakuljon az
egyenstilyi dllapot. A standardoldatot tartsuk htitészekrényben.

Higitott VC-standardoldat készitése
Mérjink le egy adott mennyiséget a koncentrdlt VC-standardoldatbdl (5.1.), és higitsuk ismert térfogatra vagy

ismert salyra DMA-val (3.2.) vagy bels6 standardoldattal (3.3.). Az igy keletkez$ hig standardoldat koncentréci-
6jat mglliterben, illetve mg/kg-ban fejezzik ki.

A kalibricios gorbe elkészitése
Megjegyzés: — a gorbének legaldbb hét pontpart kell tartalmaznia,

- a reakciok megismételhetGségének () 1 liter vagy 1 kilogramm DMA-ban 0,02 mg VC-ndl
alacsonyabbnak kell lennie,

— a gorbét a legkisebb négyzetek modszerével kell kiszdmitani e pontokbdl, vagyis a regresszios
vonalat a kovetkezd egyenlettel kell kiszdmitani:

y=ax+a

= () ()

ahol: a; = 3
ny - (3%

é _ () (%) - (ZX>'(ZXV>

n Z X (Z x)
ahol:
y = az egyes méréseknél a csicsok magassdga vagy teriilete,
x = a megfelel§ koncentracié a regresszids vonalon,
n = a végzett mérések szdma (n > 14),

— a gorbének linedrisnak kell lennie, vagyis a mért reakciok (y) és a regressziés vonalbdl szamitott

i

reakcidk (z) megfelel6 értékei kozotti kilonbségek standard eltérése (s) osztva az Gsszes reakci6
atlagértékével (y) nem lehet tobb 0,07-ndl.

214 P S
Ezt a kovetkezd képletbdl lehet kiszdmitani: — < 0.07
y
ahol:
y, = az egyes mért reakciok,
z, = a megfelel§ reakci6érték (y) a szamitott regressziés vonalon,

n> 14

(') Ldsd az ISO DIS 5725: 1977 ajanlast.
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5.4.

5.5

5.6

5.6.1.

5.6.2.

5.6.3.

5.6.4

6.1.

6.2.

Készitsiink két sorozatot legaldbb hét-hét fioldbdl (4.4.). Minden fioldba adjunk annyi hig VC-standardoldatot
(5.2) és DMA-t (3.2) vagy DMA-ban oldott bels standardoldatot (3.3), hogy a kettSs oldatok végss VC-
koncentrécidja koriilbelil 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200 stb. mg/liter vagy mg/kg DMA legyen, és
az osszes fioldban ugyanannyi legyen a DMA mennyisége, amelyet majd az 5.5. pont szerint haszndlunk. Zarjuk
le a fioldkat és végezziik el az 5.6. pontban leirt mdveletet. Szerkessziink egy grafikont, amelyben az
ordindtaértékek mutatjadk a kettds oldat VC-csicsainak teriiletét (vagy magassagat), vagy e terilletek (vagy
magassdgok) ardnydt a megfelel6 belsG standardcsticsokhoz viszonyitva, az abszcisszaértékek pedig a kettds
oldatok VC-koncentraciojat.

Az 5.1. és 5.2. pontok szerinti standardoldatok elkészitésének hitelesitése

Ismételjik meg az 5.1. és 5.2. pontban leirt eljarast, hogy egy mésodik hig standardoldatot kapjunk, amelynek a
koncentracidja koriilbelil 0,1 mg VC/I vagy 0,1 mg/kg DMA vagy bels§ standardoldat. Ezen oldattal végzett két
gézkromatografids meghatdrozds dtlagértéke legfeljebb 5 %-kal térhet el a kalibricids gorbe megfelels pontjétdl.
Ha a kiilonbozet 5 %-nal nagyobb, 6ntsiik ki az 5.1., 5.2., 5.3. és 5.4. pont szerint nyert valamennyi folyadékot,
és ismételjik meg az eljdrast az elejétdl kezdve.

Az anyagok vagy tirgyak mintdinak elkészitése

Készitsiink el6 két fioldt (4.4.). Mindegyik fioldba mérjink be 0,1 mg pontossdggal legaldbb 200 mg mintdt
egyetlen, apré darabokra zizott vizsgdlandé anyagbdl vagy tdrgybdl. Igyekezziink mindkét fioldba azonos meny-
nyiséget bemérni. Azonnal zdrjuk le a fioldkat. Adjunk mindkét fioldhoz a minta minden egyes grammja utdn 10
ml vagy 10 g DMA-t (3.2), vagy pedig 10 ml vagy 10 g bels6 standardoldatot (3.3.). Zdrjuk le a fioldkat, és
végezziik el az 5.6. pontban leirt miveletet.

Gézkromatogrifids meghatirozdis

Rézzuk ossze a fioldkat, hogy az anyag vagy tdrgy mintdibol (5.5) a lehet§ leghomogénebb oldatot vagy
szuszpenzi6t kapjuk, tigyelve arra, hogy a benniik levé folyadék ne keriiljon érintkezésbe a septummal (4.4.).

Az osszes lezért fioldt (5.3., 5.4. és 5.5.) két ordra helyezziik egy 60 + 1 "C-os vizfiirdSbe, hogy egyensilyi
allapotot érjiink el. Sziikség esetén Gjra rdzzuk Ossze.

Vegyiink a fioldba egy headspace-mintdt. Ha kézi mintavételi technikdt alkalmazunk, tigyelni kell arra, hogy
reprodukdlhaté mintdt kapjunk (ldsd a 4.4. pontot), ehhez kilonosen a fecskenddt kell elémelegiteni a minta
hémérsékletére. Mérjiik le a VC-ra — és ha haszndljuk, a bels§ standardra — vonatkozd cstcsok teriiletét (vagy
magassagat).

Amint megjelennek a kromatogramon a DMA-cstcsok, egy megfelel6 médszerrel tavolitsuk el az oszloprdl (4.3.)
a felesleges DMA-t.

AZ EREDMENYEK KISZAMITASA

A gorbén interpoldciéval keressilk meg a minta mindkét oldatdnak ismeretlen koncentrdcidjat, figyelembe véve a
belsé standardoldatot is, ha haszndltuk. A vizsgdlt anyag vagy tdrgy mindkét mintdjdbdl a kovetkezd képlet
segitségével szdmitsuk ki a VC-tartalmat:

X= 1000
M
ahol:
X = a VC koncentrcidja a vizsgdlt anyag vagy targy mintdjaban, mg/kg-ban kifejezve.
C = a VC koncentricidja az anyag vagy tdrgy mintdjit tartalmazé fioldban (ldsd 5.5. pont), mg[l-ben vagy

mg/kg-ban kifejezve.

V = a DMA térfogata vagy tomege az anyag vagy tdrgy mintdjit tartalmazé fioldban (ldsd 5.5. pont), literben
vagy kg-ban kifejezve.

M = az anyag vagy tdrgy mintdjdnak mennyisége, grammban kifejezve.

A vizsgdlt anyagban vagy tirgyban a VC mg[kg-ban kifejezett koncentracidja a 6.1. pont szerint meghatdrozott
két VC-koncentraci6 dtlaga lesz (mgfkg) feltéve, hogy teljesiil a 8. pontban emlitett megismételhetGségi kovetel-
mény.

A VC-TARTALOM MEGEROSITESE

Azon esetben, ha az anyagoknak és tdrgyaknak a 6.2. pont szerint szdmitott VC-tartalma meghaladja a
maximdalis megengedhetd mennyiséget, a két minta vizsgdlata sordn kapott eredményecket (5.6. és 6.1) a
kovetkez hdrom mddszer egyikével kell megerGsiteni:
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— legaldbb egy mdsik oszlop (4.3.) alkalmazésa, amelynek eltérd polaritdst all6 fézisa van. Ezen eljardst addig kell
folytatni, amig olyan kromatogramot nem kapunk, amelyen nem latszik a VC ésjvagy az anyag- vagy
targyminta Osszetevdit tartalmazé belsé standardesticsok kozotti atfedés,

— egyéb detektorok, példaul mikroelektrolitikus vezetSképességti detektor (') alkalmazésa,

- tomegspektrometrids modszer alkalmazdsa. Ez esetben, ha a 62-es és 64-es molekulatomegd (m/e) molekuldris
ionok ardnya 3:1, ezt nagy valoszintiséggel tigy lehet tekinteni, hogy a VC jelenléte megerdsitést nyert.
Vitathaté esetekben az egész tomegspektrumot ellendrizni kell.

8. MEGISMETELHETOSEG

Az azonos mintdkkal, azonos vizsgdlatot végzd személy dltal, egyidejtleg vagy gyorsan egymds utdn, azonos
kortilmények kozott végzett két meghatdrozds (6.1.) eredményei kozotti killonbség nem lehet nagyobb az anyag
vagy a tdrgy 1 kilogrammjdra szdmitott 0,2 mg VC-nal.

(') Ldsd Journal of Chromatografic Science (12. kotet), 1974. marcius, 152. oldal.



