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KOMISIJOS DIREKTYVA
1981 m. balandzio 29 d.

nustatanti Bendrijos analizés metods, naudojama oficialiai vinilchlorido monomero, iSsiskiriancio
i§ medziagy ir gaminiy i maisto produktus, kontrolei

(81/432/EEB)

EUROPOS BENDRIJUJ KOMISTJA,
atsizvelgdama | Europos ekonominés bendrijos steigimo sutartj,

atsizvelgdama | 1978 m. sausio 30 d. Tarybos direktyva
78/142[EEB dél valstybiy nariy jstatymy, susijusiy su medzia-
gomis ir gaminiais, kuriy sudétyje yra vinilo chlorido mono-
mero ir kurie gali liestis su maisto produktais, suderinimo (),
ypac j jos 3 straipsni,

kadangi Direktyvos 78/142[/EEB 2 straipsnis nustato, kad is
medziagy ir gaminiy, kurie lie¢iasi ar gali liestis su maisto
produktais, neturi i$siskirti vinilchloridas, kurj biity galima
aptikti metodu, kai nustatymo riba yra 0,01 mg/kg, o 3 straips-
nis numato, kad $i riba turi bati kontroliuojama Bendrijos
analizés metodu;

kadangi, remiantis tarplaboratoriniais bendrais bandymais, prie-
de aprasytasis metodas pasirodé esas pakankamai tikslus ir
pakartojamas, todél ji galima patvirtinti kaip Bendrijos metoda;

kadangi Sioje direktyvoje numatytos priemonés atitinka Maisto
produkty nuolatinio komiteto nuomone,

() OLL 44,1978 2 15, p. 15.

PRIEME SIA DIREKTYVA;

1 straipsnis
Vinilchlorido monomero, isiskiriancio i§ medziagy ir gaminiy
i maisto produktus, tyrimas, reikalingas oficialiai kontrolei
vykdyti, atlickamas pagal Sios direktyvos priede aprasyta meto-
da.

2 straipsnis

Valstybés narés priima jstatymus ir kitus teisés aktus, kurie,
isigalioje ne véliau kaip 1982 m. spalio 1 d., igyvendina $ig
direktyva. Apie tai jos nedelsdamos pranesa Komisijai.

3 straipsnis

Si direktyva skirta valstybéms naréms.

Priimta Briuselyje, 1981 m. balandZio 29 d.

Komisijos vardu
Karl-Heinz NARJES

Komisijos narys
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PRIEDAS

VINILCHLORIDO, ISSISKIRIANCIO IS MEDZIAGU IR GAMINIU | MAISTO PRODUKTUS, NUSTATYMAS

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

TAIKYMO SRITIS IR TIKSLAS

Siuo metodu nustatomas vinilchlorido kiekis maisto produktuose.

METODO ESME

Vinilchlorido (VC) kiekis maisto produktuose nustatomas dujy chromatografijos btdu, naudojant ,virSerdvés*
metoda.

REAGENTAI
Vinilchloridas (VC), kurio grynumas ne maZesnis kaip 99,5 %.

Grynas N, N-dimetilacetamidas (DMA), neturintis priemaiSy, turintis tokj patj sulaikymo laika kaip ir VC arba
kaip vidinis standartas (3.3 punktas), esant tokioms pat tyrimo salygoms.

Dietileterio arba cis-2-buteno tirpalas DMA (3.2 punktas), kaip vidinio standarto tirpalas. Sie vidiniai standartai
neturi turéti jokiy priemaiSy ir turéty turéti tokj patj sulaikymo laikg kaip ir VC, esant tokioms pat tyrimo
salygoms.

Distiliuotas arba atitinkamo grynumo demineralizuotas vanduo.

APARATURA
NB:

Prietaisai arba jy dalys minimi tik tuo atveju, kai jie yra specialiis arba pagaminti pagal specialius uzsakymus.
Iprasti laboratorijos prietaisai laikomi visiems prieinamais.

Dujy chromatografas, turintis automatinj méginio i§ ,virSerdvés“ paémimo jtaisa arba rankinj méginio jpurskimo
jrengini.

Liepsnos jonizavimo detektorius arba kitokie detektoriai, paminéti 7 punkte.
Dujy chromatografiné kolonélé.
Kolonélgje turi atsiskirti oro, VC ir vidinio standarto, jeigu toks naudojamas, smailés.

Be to, sujungtoje pagal 4.2 ir 4.3 punktus sistemoje 0,005 mg VC/l DMA arba 0,005 mg VC/kg DMA tirpalui
gautas signalas turi bati ne maziau kaip 5 kartus stipresnis uz foninj triuk$ma.

Indai méginiui su silikono ar butilo gumos pertvara.

Naudojant ranking méginiy émimo jranga, SvirkStu imant meéginj i§ ,virSerdvés®, inde gali susidaryti dalinis
vakuumas. Todél, naudojant tokig jranga, kai prie§ paimant méginj nepadidinamas slégis, patartina naudoti
didelius indus.

Mikrosvirkstai.

Hermetiski $virkStai méginiy émimui i§ ,virSerdves“ rankomis.

Analizinés 0,1 mg tikslumo svarstyklés.

DARBO EIGA

ISPEJIMAS.  Kambario temperatiiroje VC yra pavojinga laki medziaga, todél tirpalai turi biiti ruogiami gerai
ventiliuojamoje traukos spintoje.

NB:
Imkités visy reikalingy saugumo priemoniy, kad nei VC, nei DMA nepatekty i aplinka.
Meéginius imant rankomis, turi biiti naudojamas vidinis standartas (3.3 punktas).

Naudojant vidinj standarta, tas pats tirpalas turi bati naudojamas viso tyrimo metu.
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5.1. Etaloninio VC tirpalo (tirpalo A) paruoSimas
5.1.1. Etaloninio VC tirpalo, kurio koncentracija yra apytiksliai 2 000 mg/kg, paruosimas

0,1 mg tikslumu pasverkite tinkama stiklinj inda ir i jj jpilkite tam tikra kiekj (pvz., 50 ml) DMA (3.2 punktas).
Pasverkite dar karta. Létai jSvirkskite | DMA tam tikrg kiekj (pvz., 0,1g) skysto ar dujinio VC (3.1 punktas). VC
taip pat gali bati jpurskiamas | DMA, jei naudojamas jtaisas, apsaugantis nuo DMA islékimo. Pasverkite dar karta
0,1 mg tikslumu. Laukite 2 valandas, kol nusistovés pusiausvyra. Jeigu reikia naudoti vidinj standarta, pridékite jo
tiek, kad jo koncentracija koncentruotame standartiniame VC tirpale bty tokia pat kaip vidinio standarto tirpale,
paruostame kaip nurodyta 3.3 punkte. Etaloninj tirpalg laikykite 3aldytuve.

5.1.2. Praskiesto etaloninio VC tirpalo paruoSimas

Pasverkite koncentruoto etaloninio VC tirpalo (5.1.1 punktas) tam tikrg kiekj ir praskieskite jji DMA (3.2 punktas)
arba vidinio standarto tirpalu (3.3 punktas) iki reikiamo tiirio arba masés. Gauto praskiesto etaloninio tirpalo
(tirpalo A) koncentracija iSreiskiama atitinkamai mg/l arba mg/kg.

5.1.3. Kalibracinés kreivés paruosimas naudojant A tirpalg
NB:
Kreivé turi biti sudaryta pagal ne maziau kaip septynias poras tasky.
Smailes ploty (auksciy) pakartojamumas () turi biti maZesnis nei 0,002 mg VC litrui ar kg DMA.

Kreivé per $iuos taskus turi bati apskaiCiuota maziausiy kvadraty metodu, t. y. regresijos tiesé turi bati
skaiciuojama pagal $ig lygti:

y=ax+a

kur
e (S9()

n>x — (Xx)’

ir
_(E)(E0) = (o) ()
nY 2 — (Xx)
kur:
= smailés aukstis arba plotas kiekviename atskirame nustatyme;

x = atitinkama koncentracija regresijos tieséje;
n = atlikty nustatymy skaicius (n > 14).

Tai turi biiti ties¢, t. y. iSmatuoty smailés ploty (auksciy) verciy (y) standartinio nuokrypio (s), nustatymo
lyginant su atitinkamomis smailés ploty (auksciy) vertémis, paskaiciuotomis i§ regresijos kreivés (z), santykis su
vidutine i$matuoty smailés ploty (auksciy) verte (§), neturi virsyti 0,07.

Tai turi bati apskaiciuota pagal formule:

< 0-07

<l »

(") Zr.1SO DIS 5725: 1977 m. rekomendacija.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.3.

kurioje:

ir:

_ 1
y=1 i
i=1
kurioje:
y, — = kickvienas atskirai iSmatuotas smailés plotas (aukstis);
z — = atitinkama smailés ploto (aukscio) (y) gautoje regresijos tieséje verté;
n =2 14.

Paruoskite dvi ne maziau nei septyniy stikliniy indy eiles (4.4 punktas). [ kiekvieng inda jpilkite praskiesto
etaloninio VC tirpalo (5.1.2 punktas) ir DMA (3.2 punktas) arba vidinio standarto tirpalo DMA (3.3 punktas)
tiek, kad galutiné lygiagreciai pagaminty tirpaly VC koncentracija bity apytiksliai lygi 0, 0,005, 0,010, 0,020,
0,030, 0,040, 0,050 ir t. t. mg/l arba mg/kg DMA ir kad kiekviename stikliniame inde biity toks pat tirpalo
taris. Praskiesto etaloninio VC tirpalo (5.1.2 punktas) kiekis turi bati toks, kad santykis tarp pridéto VC tirpalo
bendro tario (ul) ir DMA (g arba ml) arba vidinio standarto tirpalo (3.3 punktas) kiekio nevir§yty penkiy. Indai
uzdaromi ir tesiama toliau, kaip nurodyta 5.4.2., 5.4.3 ir 5.4.5 punktuose. Nubraizykite grafika, kurio ordinatéje
atidétos VC lygiagreciy tirpaly smailiy ploty (arba auksciy) vertés arba Siy ploty (ar auksciy) santykio su
atitinkamomis vidinio standarto smailiy vertémis, o abscisiy aSyje — lygiagreciai pagaminty tirpaly VC koncent-
racijy vertes.

Etaloniniy tirpaly, gauty pagal 5.1punkty, paruosimo patikrinimas
Antro etaloninio VC tirpalo (tirpalo B) paruoSimas

Pakartokite 5.1.1 ir 5.1.2 punktuose aprasyta procediira, kad gautuméte antra praskiesta etaloninj tirpala, kurio
koncentracija apytiksliai lygi 0,02 mg/l VC, arba 0,02 mg VC/kg DMA arba vidinio standarto tirpalo. Paruosto
tirpalo jpilkite i du stiklinius indus (4.4 punktas). Indus sandariai uzdarykite ir teskite toliau, kaip nurodyta 5.4.2,
5.4.3 ir 5.4.5 punktuose.

Tirpalo A tinkamumo patvirtinimas

Jeigu dviejy B tirpalo (5.2.1 punktas) nustatymy vidurkiai nesiskiria daugiau kaip 5 % nuo atitinkamos
kalibracinés kreivés, gautos pagal 5.1.3 punkta, tasko, A tirpalas yra patvirtintas. Jeigu skirtumas didesnis negu
5 %, atmeskite visus tirpalus, gautus pagal 5.1 ir 5.2 punktus, ir procediira pakartokite nuo pradzios.

»Papildomos“ tiesés paruoSimas

NB:

Tiesé turi bati gauta pagal ne maziau kaip septynias poras tasky.

Tiesé per Siuos taskus turi biti apskai¢iuota maziausiy kvadraty metodu (5.1.3 punktas, trecioji pastraipa).

Tai turi biti ties¢, t. y. i$matuoty smailés ploty (auksciy) verciy (y) standartinio nuokrypio (s), nustatymo
lyginant su atitinkamomis smailés ploty (auksciy) vertémis, paskaiciuotomis i$ regresijos kreivés (z), santykis su
vidutine i$matuoty smailés ploty (auks¢iy) verte (y), neturi virsyti 0,07 (5.1.3 punktas, ketvirta pastraipa).

. Méginio paruoSimas

Tiriamo maisto produkto méginys turi reprezentuoti tiriamajj maisto produktg. Todél pries imant méginj, maisto
produktas turi bliti sumaiSytas arba susmulkintas ir sumaisytas.
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5.3.2.

5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.3.

5.4.4.

5.4.5.

Darbo eiga

Paruoskite dvi ne maziau kaip septyniy stikliniy indy eiles (4.4.). T kiekvieng indg jdékite ne maziau kaip 5g
tirlamosios medziagos meéginio (5.3.1 punktas). Stenkités, kad i kiekvieng indg bity jdétas vienodas kiekis. Indus
tuoj pat uzdarykite. [ kickvieng indg kiekvienam méginio gramui jpilkite 1 ml distiliuoto vandens arba bent jau
tokios pat kokybés demineralizuoto vandens, arba, jei reikalinga, atitinkamo tirpiklio. (Pastaba: dirbant su
homogeniskais maisto produktais, distiliuoto ar demineralizuoto vandens pilti nebitina.) | kiekvieng inda jpilkite
praskiesto etaloninio VC tirpalo (5.1.2 punktas), turincio, jei manoma, kad to reikia vidinio standarto (3.3
punktas), kad induose VC koncentracija baty lygi 0, 0,005, 0,010, 0,020, 0,030, 0,040 ir 0,050 ir t. t. mg/kg
maisto produkto. UZtikrinkite, kad bendras DMA arba DMA su vidiniu standartu (3.3 punktas) taris kiekviename
inde bty vienodas. Praskiesto etaloninio VC tirpalo (5.1.2 punktas) ir papildlomo DMA, kur jis buvo
naudojamas, kiekis turi bati toks, kad santykis tarp bendro tirpaly tirio (ul) ir maisto produkty, esaniy induose,
kiekio (g) bty kiek jmanoma mazZesnis, bei ne didesnis kaip penki, ir biity vienodas visuose induose. Indus
sandariai uzdarykite ir teskite toliau, kaip nurodyta 5.4 punkte.

Dujy chromatografiné analizé

Plakite skystj induose, stengdamiesi nesuslapinti pertvaros (4.4 punktas) tol, kol gausite kieck jmanoma vienaly-
tiskesnj maisto produkty méginiy tirpalg arba suspensija.

Visus uzdarytus indus (5.2 ir 5.3 punktas) 2 valandoms jdékite | 60 = 1 °C vandens vonig, kad nusistovéty
pusiausvyra. Jeigu bitina, suplakite dar karta.

Paimkite méginj i§ indo ,virSerdvés“. Naudojant méginiy émimo rankomis metods, turi bati uztikrinamas imamy
méginiy atkuriamumas (4.4 punktas), ypa¢ svarbu prie§ naudojima pasildyti $virkstus iki méginio temperatiros.
I$matuokite VC ir vidinio standarto, jeigu toks naudojamas, smailés plota (ar auksti).

Nubraizykite grafikg, kuriame ordinaciy ayje bty atidéta VC smailiy ploto (ar aukscio) arba VC smailiy ploty (ar
auksciy) santykio su vidinio standarto smailés plotu (ar auksciu) vertés, o abscis¢je — pridéto VC kiekio (mg),
tenkancio maisto produkto méginio kiekiui kiekviename inde (kg) vertés. I§ grafiko nustatykite atkarpos absciséje
dydj. Taip gausite reikdme, rodancig VC koncentracijg tiriamo maisto produkto méginyje.

Kai tiktai DMA smailés pasirodys chromatogramoje, naudodami atitinkamg metoda, pasalinkite i§ kolonélés (4.3
punktas) DMA pertekliy.

REZULTATAI

VC kiekis, kurj medziagos ir gaminiai i$skiria | tirlamuosius maisto produktus, iSreikstas mg/kg, turi bati
apibréziamas kaip dviejy nustatymy vidurkis (5.4 punktas), jei jis atitinka 8 punkte nurodytus pakartojamumo
kriterijus.

VC PATVIRTINIMAS

Jei VC kiekis, isiskyres i§ medziagy ir gaminiy | maisto produktus taip, kaip numatyta 6 punkte, virsija 1978 m.
sausio 30 d. Tarybos direktyvos 78/142/EEB 2 straipsnio 2 dalyje nurodytus kriterijus, rezultatai, gauti
kiekviename i§ dviejy tyrimo pakartojimy (5.4 punktas), turi blti patvirtinti vienu i trijy bady:

i) naudojant bent vieng kitokia kolonéle (4.3 punktas), turincia skirtingo poliskumo nejudrig faze. Si procediira
turi bati tesiama tol, kol chromatogramoje nebepersidengs VC ir (arba) vidinio standarto smailés ir maisto
produkty meéginiy sudedamyjy daliy smailés;

ii) naudojant kitus detektorius, pvz., mikroelektrolitinj laidumo detektoriy (');

iii) naudojant masiy spektroskopija: kai molekuliy jonai, kuriy santykiné masé (mfe) yra 62 ir 64, randami
santykiu 3: 1, tai gali bati vertinama kaip didelé VC buvimo patvirtinimo tikimybé. Suabejojus, turi bati
patikrintas bendras masiy spektras.

() Zr. Chromotografiniy moksly zurnala, t. 12, 1974 m. kovas, p. 152.
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8. PAKARTOJAMUMAS

Skirtumas tarp dviejy rezultaty (5.4 punktas), gauty tuo paciu metu arba tuoj pat vienas po kito, naudojant ta
patj méginj, dirbant tam paciam laborantui chemikui vienodomis salygomis, neturi vir$yti 0,003 mg VC/kg
maisto produkto.



