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A BIZOTTSAG IRANYELVE
(1981. dprilis 29.)

az anyagokbdl és tirgyakbol élelmiszerbe keriil§ vinil-klorid hat6sigi ellendrzésére szolgilé
kozosségi vizsglati médszer megillapitdsarol

(81/432[EGK)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurépai Gazdasdgi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre,

tekintettel a vinil-klorid-monomert tartalmazé és élelmiszerek-
kel rendeltetésszertien érintkezésbe keriil6 anyagokra és tar-
gyakra vonatkozé tagdllami jogszabalyok kozelitésérsl 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
élelmiszerekkel érintkezésbe keriil§ vagy madr érintkezésbe ke-
rillt anyagok és tdrgyak nem vihetnek dt az élelmiszerekbe
olyan mennyiségii vinil-kloridot, amelyet egy 0,01 mg/kg ki-
mutathatdsdgi hatdrral rendelkez8 modszer segitségével ki lehet
mutatni, a 3. cikk pedig el6irja, hogy e hatdrt kozosségi vizs-
gélati mddszerrel kell ellendrizni;

mivel a laboratériumok kozotti egylittmtikodésben végzett
probak alapjan a mellékletben lefrt médszer kellSen pontosnak
és megismételhetének bizonyult ahhoz, hogy azt kozosségi
modszerként el lehessen fogadni;

mivel az ezen irdnyelvben el6irt intézkedések Gsszhangban
vannak az Elelmiszeriigyi Allandé Bizottsdg véleményével,

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

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

Az anyagokbdl és targyakbol élelmiszerekbe keriil§ vinil-klorid
hivatalos ellendrzéséhez sziikséges vizsgdlatot a mellékletben
leirt modszerrel kell végezni.

2. cikk

A tagdllamok hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és
kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ahhoz,
hogy ennek az irdnyelvnek 1982. oktéber 1. el6tt megfelelje-
nek. Err6l haladéktalanul tdjékoztatjdk a Bizottsagot.

3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1981. dprilis 29-én.

a Bizottsdg részérdl
Karl-Heinz NARJES
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

AZ ANYAGOKBOL ES TARGYAKBOL ELELMISZEREKBE KIBOCSATOTT VINIL-KLORID MEGHATAROZA-

3.1

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

SA

TARGY ES ALKALMAZASI TERULET

A modszerrel az élelmiszerekben levd vinil-klorid-mennyiséget lehet meghatdrozni.

VIZSGALATI ALAPELV

Az élelmiszerekben levé vinil-klorid (VC) mennyiségét gdzkromatogréfidval hatdrozzdk meg, a headspace-médszer
alkalmazdsaval.

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

N,N-dimetilacetamid (DMA), szennyez8désmentes, a vinil-kloriddal vagy a mérési koriilmények kozott a belss
standarddal (3.3.) azonos retenciés idej.

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

Desztilldlt viz vagy ennek megfelel§ tisztasdgti ioncserélt viz.

ESZKOZOK
Megjegyzés:

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

Gazkromatograf, automata headspace mintavevével vagy kézi mintabefecskendezdvel elldtva.

Langionizdcios detektor vagy a 7. pontban emlitett egyéb detektorok.

Gazkromatografids oszlop

Az oszlopnak lehet6vé kell tennie a levegs, a VC, és ha alkalmazzdk, a bels§ standard cstcsainak elkiilonitését.
Emellett a kombinalt 4.2. és 4.3. pont szerinti rendszereknek biztositaniuk kell, hogy az 1 liter DMA-ban 0,005
mg VC-ot vagy az 1 kilogramm DMA-ban 0,005 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 hasznalata ajanlatos.

Mikrofecskenddk.

Légzéré fecskendSk a kézi headspace mintavételhez.

0,1 mg pontossigt analitikai mérleg.

ELJARAS

FIGYELMEZTETES: a VC veszélyes anyag, szobahémérsékleten géz halmazdllapotd, ezért az oldatokat jol
szell6z6 elszivofiilkében kell elkésziteni.

Megjegyzés:
Tegyiik meg a sziikséges Ovintézkedéseket annak biztositdsdra, hogy egyaltaldn ne jusson ki VC vagy DMA.
Kézi mintavételi technika alkalmazdsakor egy belsd standardot (3.3.) kell haszndlni.

Bels§ standard haszndlata esetén az egész eljards alatt ugyanazon oldatot kell hasznélni.
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5.1. A VC-standardoldat elkészitése (A oldat)
5.1.1. Kb. 2000 mg/kg-os koncentrdlt VC-standardoldat

Egy megfelel§ iivegedényt mérjiink le 0,1 mg pontossaggal, és helyezziink bele egy bizonyos mennyiségt (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 halmazillapotd VC-ot (3.1.). A VC-ot bele is fivathatjuk a DMA-ba, ha olyan késziiléket haszndlunk, amely
megel6zi a DMA-veszteséget. Mérjik le djra 0,1 mg pontossiggal. Varjunk két ordt, hogy kialakuljon az
egyenstlyi dllapot. Ha belsé standardot alkalmazunk, annyi bels§ standardot adjunk hozzd, hogy a koncentralt
VC-standardoldatban a bels§ standard koncentrdcidja azonos legyen a 3.3. pont szerint készitett belsd standar-
doldatéval. A standardoldatot tartsuk hitdszekrényben.

5.1.2. Higitott VC-standardoldat készitése

Mérjink le egy adott mennyiséget a koncentrdlt VC-standardoldatbdl (5.1.1.), és higitsuk ismert térfogatra vagy
ismert stlyra DMA-val (3.2.) vagy bels§ standardoldattal (3.3.). Az igy keletkez$ hig standardoldat (A oldat)

s sz

5.1.3. A reakcidgirbe elkészitése az A oldattal
Megjegyzés:
A gorbének legaldbb hét pontpart kell tartalmaznia.

A reakciok megismételhetGségének (') 1 liter vagy 1 kilogramm DMA-ban 0,002 mg VC-nl alacsonyabbnak kell
lennie.

A gorbét a legkisebb négyzetek modszerével kell kiszdmitani e pontokbdl, vagyis a regresszids vonalat a
kovetkezd egyenlettel kell kiszdmitani:

= +
y=ax+ta;

ahol:
e (59 ()

n> o — ()

és
_(E)(E0) = (o) (Ex)
i x — (%)’

ahol:
y = az egyes méréseknél a csicsok magassiga vagy teriilete;
x = a megfelel§ koncentrdcié a regresszids vonalon;
n = a végzett mérések szdma (n > 14).

A gorbének linedrisnak kell lennie, vagyis a mért reakciok (y) és a regressziés vonalbdl szdmitott reakciok (z)
megfeleld értékei kozotti killonbségek standard eltérése (s) osztva az Osszes reakci6 atlagértékével (y) nem lehet
tobb 0,07-nal.

Ezt a kovetkezd képletbdl lehet kiszamitani:

< 0-07

<l »

(') Ldsd az ISO DIS 5725: 1977 ajanlast.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.3.

ahol:

és:

l n

y= a Vi
i=1

ahol:
y, = az egyes mért reakciok;
z. = a megfelel§ reakciéérték (y) a szamitott regresszids vonalon;
n =214

Készitstink két sorozatot legaldbb hét-hét fiolabdl (4.4.). Minden fioldhoz adjunk annyi hig VC-standardoldatot
(5.1.2)) és DMA-t (3.2)) vagy DMA-ban oldott belsé standardoldatot (3.3.), hogy a kettds oldatok végss VC-
koncentrécidja koriilbelul 0, 0,005, 0,010, 0,020, 0,030, 0,040, 0,050 stb. mg/liter vagy mg/kg DMA legyen, és
minden fioldban ugyanannyi legyen az oldatok ossztérfogata. A hig VC-standardoldat (5.1.2.) mennyisége akkora
legyen, hogy a hozzdadott VC-oldat 6sszmennyiségének (ul) és a DMA (g vagy ml) vagy a belsé standardoldat
(3.3.) mennyiségének ardnya ne legyen 6tnél nagyobb. Zirjuk le a fioldkat és végezzik el az 5.4.2,, 5.4.3. és
5.4.5. pontban leirt miveleteket. Szerkessziink egy grafikont, amelyben az ordindtaértékek mutatjdk a kettds
oldat VC-csticsainak teriiletét (vagy magassdgdt) vagy e teriiletek (vagy magassdgok) ardnydt a megfelels belss

Az 5.1. pont szerinti standardoldatok elkészitésének hitelesitése
Egy mdsodik VC-standardoldat elkészitése (B oldat)

Ismételjitk meg az 5.1.1. és 5.1.2. pontban leirt eljardst, hogy egy mdsodik hig standardoldatot kapjunk, amelynek
ez esetben a koncentrdcidja koriilbeliil 0,02 mg VC/l vagy 0,02 mg VC/kg DMA vagy bels§ standardoldat. Ezen
oldatot 6ntsiik bele két fioldba (4.4.). Zdrjuk le a fioldkat, és végezzik el az 5.4.2., 5.4.3. és 5.4.5. pontban leirt
miiveleteket.

Az A oldat érvényesitése

Ha a B oldatra (5.2.1.) vonatkoz6 két gdzkromatografids meghatdrozds dtlaga nem kilonbozik 5 %-ndl nagyobb
mértékben az 5.1.3. pont szerint kapott reakcios gorbe megfelel§ pontjatdl, az A oldat érvényesitése megtortént.
Ha a killonbozet 5 %-ndl nagyobb, ontsik ki az 5.1. és 5.2. pont szerint nyert valamennyi folyadékot, és
ismételjiik meg az eljdrdst az elejétdl kezdve.

Az ,addiciés” gorbe elkészitése

Megjegyzés:

A gorbének legaldbb hét pontpart kell tartalmaznia.

A gorbét a legkisebb négyzetek modszerével kell e pontokbdl kiszdmitani (5.1.3., harmadik francia bekezdés).

A gorbének linedrisnak kell lennie, vagyis a mért reakciok (y) és a regressziés vonalbdl szamitott reakcidk (z)
megfelel értékei kozotti killonbségek standard eltérése (s) osztva az Osszes reakci6 atlagértékével (y) nem lehet
tobb 0,07-ndl (5.1.3., negyedik francia bekezdés).

. A minta elkészitése

A vizsgdland6 élelmiszermintdnak reprezentativnak kell lennie az elemzésre beadott élelmiszerre. Ezért az
élelmiszert jol ossze kell keverni, vagy apr6 darabokra kell vigni, és ezeket a mintavétel elStt ssze kell keverni.
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5.3.2.

5.4

5.4.1.

5.4.2.

5.4.3.

5.4.4

5.4.5.

Az eljdrds

Készitstink két sorozatot legaldbb hét-hét fioldbdl (4.4.). Minden fioldba helyezziink legaldbb 5 g mintit a
vizsgélt élelmiszerbdl (5.3.1.). Valamennyi fioldba azonos mennyiséget tegyiink. Azonnal zdrjuk le a fioldkat.
Adjunk minden fioldba a minta minden egyes grammjdhoz 1 ml desztilldlt vizet, vagy ezzel legaldbb azonos
tisztasdgl ioncserélt vizet, vagy sziikség esetén megfelels olddszert. (Megjegyzés: homogén élelmiszerek esetében
nem sziikséges a desztilldlt viz vagy az ioncserélt viz hozzdaddsa). Minden fioldhoz adjunk annyi hig VC-
standardoldatot (5.1.2.), szitkség szerint olyat, amely belsé standardot (3.3) is tartalmaz, hogy a fioldhoz
hozzdadott VC-koncentrciéja 0,0005, 0,010, 0,020, 0,030, 0,040 és 0,050, stb. mg/kg élelmiszer legyen.
Ugyeljiink arra, hogy minden fioldban azonos legyen a DMA vagy a belsé standardot (3.3.) tartalmazé DMA
osszmennyisége. A hig VC-standardoldat (5.1.2) és ahol haszniljuk, a hozzdadott DMA mennyisége olyan legyen,
hogy ezen oldatok Osszes mennyiségének (ul) és a fioldban levd élelmiszer mennyiségének (g) ardnya a lehets
legkisebb legyen, de semmiképpen se haladja meg az 6tot, ugyanakkor azonos legyen minden fioldban. Zarjuk le
a fioldkat, és végezziik el az 5.4. pontban leirt miveletet.

Gézkromatogrifids meghatdrozis

Rézzuk ossze a fioldkat, hogy az élelmiszermintdbdl a lehetS leghomogénebb oldatot vagy szuszpenziot kapjuk,
tigyelve arra, hogy a benniik levé folyadék ne keriiljon érintkezésbe a septummal (4.4.).

Az Gsszes lezart fioldt (5.2. és 5.3.) két 6rdra helyezzik egy 60 + 1 °C-os vizfiird6be, hogy egyenstlyi dllapotot
érjiink el. Szitkség esetén djra rdzzuk Gssze.

Vegyiink a fioldba egy headspace-mintdt. Ha kézi mintavételi technikdt alkalmazunk, tigyelni kell arra, hogy
reprodukdlhaté mintdt kapjunk (4.4.), ehhez kiilonosen a fecskend6t kell el6melegiteni a minta hémérsékletére.
Mérjiik le a VC-ra — és ha hasznéljuk, a belsd standardra — vonatkozé csticsok teriiletét (vagy magassdgdt).

Szerkessziink egy grafikont, amelyben az ordindtaértékek mutatjdk a VC-csticsok teriiletét (vagy magassdgat) vagy
a VC cstcsok teriiletének (vagy magassdgdnak) ardnyat a bels standardcsticsok teriiletéhez (vagy magassigdhoz)
viszonyitva, az abszcisszaértékek pedig mutatjidk a hozzdadott VC mennyiségét (mg) az egyes fioldkba bemért
élelmiszermintdk mennyiségére (kg) vonatkozdan. A grafikonr6l mérjiik le az abszcissza metszéspontjit. Az igy
kapott érték lesz a VC koncentrdcidja a vizsgélt élelmiszermintdban.

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

EREDMENYEK

Az anyagokbdl és tdrgyakbol a vizsgédlt élelmiszerekbe keriils, mgfkg-ban kifejezett VC-ot a két meghatdrozds
(5.4.) atlagaként hatdrozzuk meg feltéve, hogy teljesiil a 8. pontban emlitett megismételhetdségi kovetelmény.

A VC-TARTALOM MEGEROSITESE

Azon esetben, ha az anyagokbdl és térgyakbdl az élelmiszerekbe keriils, a 6. pont szerint szdmitott VC meny-
nyisége meghaladja az 1978. janudr 30-i 78/142/EGK tandcsi irdnyelv 2. cikkének (2) bekezdésében szerepls
kovetelményt, a két meghatdrozds (5.4.) sordn kapott értékeket a kovetkezd hdrom modszer egyikével kell
megerdsiteni:

i. legaldbb egy mésik oszlop (4.3.) alkalmazdsa, amelynek eltéré polaritdst all fazisa van. Ezen eljdrdst addig
kell folytatni, amig olyan kromatogramot nem kapunk, amelyen nem ldtszik a VC ésfvagy az élelmiszerminta
Osszetevdit tartalmazoé belsd standardcsticsok kozotti atfedés;

ii. egyéb detektorok, példaul mikroelektrolitikus vezetSképességii detektor (*) alkalmazdsa;

iii. tomegspektrometrids médszer alkalmazdsa; ez esetben, ha a 62-es és 64-es molekulatomegti (m/e) moleku-
laris ionok ardnya 3:1, ezt nagy val6szintiséggel gy lehet tekinteni, hogy a VC jelenléte megerdsitést nyert.
Vitathaté esetekben az egész tomegspektrumot ellendrizni kell.

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

Az azonos mintdkkal, azonos vizsgdlatot végzd személy altal, egyidejtleg vagy gyorsan egymds utdn, azonos
korilmények kozott végzett két meghatdrozds (5.4) eredményei kozotti killonbség nem lehet nagyobb az
élelmiszer 1 kilogrammjdra szamitott 0,003 mg VC-ndl.



