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DYREKTYWA KOMISJI
z dnia 8 lipca 1980 r.

ustanawiajagca wspolnotowa metode analizy do celéw urzedowej kontroli poziomu monomeru
chlorku winylu w materialach i wyrobach, ktére przeznaczone s3 do kontaktu ze $rodkami

spozywczymi
(80/766/EWG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPE]JSKICH,
uwzgledniajac Traktat ustanawiajagcy Wspdlnoty Europejskie,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 78/142EWG z dnia 30 sty-
cznia 1978 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw
Czlonkowskich odnoszacych si¢ do materialow i wyrobéw
zawierajacych monomer chlorku winylu przeznaczonych do
kontaktu ze S$rodkami spozywczymi ('), w szczegdlnosci jej
art. 3,

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

artykut 2 dyrektywy 78/142/EWG ustanawia, ze takie materia-
ly i wyroby nie moga zawiera¢ monomeru chlorku winylu w
ilosci przekraczajgcej 1 miligram na 1 kilogram gotowego
produktu, a art. 3 ustanawia, ze granica ta musi by¢ kontrolo-
wana wspolnotowg metodg analizy;

na podstawie serii préb przeprowadzonych we wspdlpracy
miedzy laboratoriami stwierdzono, ze metoda opisana w Za-
faczniku jest wystarczajgco dokladna i powtarzalna, by mogla
zostaé przyjeta jako wspélnotowa metoda analizy;

$rodki przewidziane w niniejszej dyrektywie s3 zgodne z
opinig Stalego Komitetu ds. Srodkéw Spozywczych,

() DzU.L 44 z 15.2.1978, str. 15.

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE:

Artykut 1

Panstwa Czlonkowskie wymagaja, aby analizy niezbedne do
urzedowej kontroli poziomu monomeru chlorku winylu w
materialach i wyrobach przeznaczonych do kontaktu ze $rod-
kami spozywczymi, okreSlone w Zalaczniku jako ,materialy i
wyroby”, byly wykonywane zgodnie z metodg opisang w
Zakgczniku.

Artykut 2

Panstwa Czlonkowskie wprowadzaja w zycie przepisy ustawo-
we, wykonawcze i administracyjne niezbedne do wykonania
niniejszej dyrektywy najpdzniej w terminie osiemnastu miesie-
cy od jej notyfikacji. Panstwa Czlonkowskie niezwlocznie in-
formuja o tym Komisje.

Artykut 3

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.
Sporzadzono w Brukseli, dnia 8 lipca 1980 r.
W imieniu Komisji

Etienne DAVIGNON

Czlonek Komisji
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ZALACZNIK

OZNACZANIE POZIOMU MONOMERU CHLORKU WINYLU W MATERIALACH I WYROBACH

ZAKRES I OBSZAR ZASTOSOWANIA

Metoda okresla poziom monomeru chlorku winylu w materiatach i wyrobach.

ZASADA

Poziom monomeru chlorku winylu (VC) w materiatach i wyrobach oznacza si¢ metoda chromatografii gazowej,
stosujac technike ,headspace”, po sporzadzeniu roztworu lub zawiesiny probki w N,N-dimetyloacetamidzie.

ODCZYNNIKI
Chlorek winylu (VC), o stopniu czystosci wigkszym niz 99,5 % (v[v).

N,N-dimetyloacetamid (DMA), wolny od zanieczyszczen, o czasie retencji takim samym jak dla VC lub wzorca
wewnetrznego (ppkt 3.3) w warunkach badania.

Eter dietylu lub cis-2-buten w DMA (ppkt 3.2) jako wewnetrzny roztwér wzorcowy. Wzorce wewnetrzne nie
moga zawiera¢ zadnych zanieczyszczen o takim samym czasie retencji jak VC, w warunkach badania.

APARATURA
Uwaga:

Aparatura lub czgéci aparatury wymieniane sg tylko, jesli sa nietypowe lub wykonane na podstawie szczegdlnych
specyfikacji. Zaklada si¢ dostgpno$¢ standardowych urzadzen laboratoryjnych.

Chromatograf gazowy z automatycznym urzadzeniem do pobierania prébek znad roztworu lub z rozwigzaniami
umozliwiajgcymi reczne wprowadzanie prébek.

Detektor plomieniowo-jonizacyjny lub inne detektory wymienione w pkt 7.
Kolumna chromatograficzna.
Kolumna musi umozliwia¢ rozdzielenie pikéw powietrza, VC i wzorca wewngtrznego, jezeli jest on stosowany.

Ponadto system polaczonych ppkt 4.2 i 4.3 musi zapewni¢ uzyskanie sygnalu, ktéry daje roztwér zawierajacy
0,02 mg VC/litr DMA lub 0,02 mg VC/kg DMA co najmniej pigciokrotnie silniejszy od szumu tla.

Fiolki probek lub kolby z silikonowa lub z gumowa membrang.

Jesli cisnienie w fiolce nie zostalo sztucznie zwigkszone, w celu uniknigcia powstawania w niej czeSciowej prozni
w czasie recznego pobierania probki znad roztworu przy uzyciu strzykawki (ppkt 4.5), zaleca si¢ stosowanie
duzych fiolek.

Mikrostrzykawki.
Strzykawki gazoszczelne do recznego pobierania probek z fazy gazowe;.

Waga analityczna o doktadnosci 0,1 mg.

PROCEDURA

UWAGA: Chlorek winylu jest substancja niebezpieczng, w temperaturze pokojowej jest gazem, dlatego przy-
gotowanie roztworéw powinno odbywa¢ si¢ pod dobrze dzialajacym wyciagiem.
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Uwaga:
— Nalezy zachowa¢ wszelkie $rodki zapobiegawcze przed utratg VC lub DMA;
— Przy recznym pobieraniu préobek nalezy stosowaé wzorzec wewnetrzny (ppkt 3.3);

— Stosujagc wzorzec wewnetrzny, przez cale badanie nalezy uzywacé tego samego roztworu.

Przygotowanie stezonego roztworu wzorcowego VC o stezeniu okoto 2000 mg/kg

Zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 mg odpowiednie naczynie szklane i umie$¢ w nim pewng ilo§¢ (np. 50 ml) DMA
(ppkt 3.2). Zwazy¢ ponownie. Do DMA dodaé powoli pewng ilo$¢ (np. 0,1g) VC (ppkt 3.1) w postaci cieklej lub
gazowej. VC mozna réwniez wprowadzi¢ pod powierzchnie DMA, pod warunkiem ze urzadzenie wykorzys-

tywane w tym celu zabezpieczone jest przed utratg DMA. Zwazy¢ ponownie z dokladnoscia do 0,1 mg.
Odczeka¢ dwie godziny do osiggniecia stanu réwnowagi. Roztwor wzorcowy przechowywaé w lodowee.

Przygotowanie rozcieficzonego roztworu wzorcowego VC
Pobra¢ zwazong ilos¢ stezonego roztworu wzorcowego VC (ppkt 5.1) i rozcienczy¢ do znanej masy lub

objetosci przy pomocy DMA (ppkt 3.2) lub wewngtrznego roztworu wzorcowego (ppkt 3.3). Stezenie
uzyskanego roztworu wzorcowego wyrazane jest odpowiednio w mg/l lub w mg/kg.

Przygotowanie krzywej wzorcowej
Uwaga: — krzywa musi obejmowaé co najmniej siedem par punktéw,
— powtarzalno$¢ sygnatu (') musi by¢ mniejsza niz 0,02 mg VC/l lub kg DMA.

— przebieg krzywej nalezy wyznaczy¢ na podstawie punktéw wyliczonych za pomocg metody naj-
mniejszych kwadratéw, tj. linia regresji powinna zosta¢ obliczona wedtug nastgpujacego réwnania:

y=ax+a

0w - (3 ()

gdzie: a; = HZXZ B (Z X)2
() - (B ()
oraz: ap = 3
n sz - (Z x)
gdzie:
y = wysokos§¢ lub pole powierzchni pod pikiem w pojedynczym oznaczeniu,

x = odpowiadajace stezenie na linii regresji,

n liczba wykonanych oznaczen (n > 14),
— krzywa musi by¢ liniowa, tzn. standardowe odchylenie (s) roznic migdzy zmierzonymi sygnatami (y,)
i odpowiadajagcymi im wartosciami wyliczonymi na podstawie linii regresji (z), podzielone przez

warto$¢ $rednig (y) wszystkich zmierzonych sygnaléw nie moze przekraczac 0,07:

Obliczenie wykonuje si¢ wg wzoru: <007
y

y, = kazdy pojedynczy zmierzony sygnat,

N
|

= warto$¢ odpowiadajaca sygnatowi (y) na obliczonej linii regresji,

n> 14.

(") Patrz: zalecenie ISO DIS 5725: 1977.
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Nalezy przygotowal dwie serie, po co najmniej siedem fiolek (ppkt 4.4). Wla¢ do kazdej fiolki pewna objetos¢
rozcieficzonego roztworu wzorcowego VC (ppkt 5.2) i DMA (ppkt 3.2) lub wewngtrznego roztworu wzorcowe-
go w DMA (ppkt 3.3), tak aby koncowe stezenie VC wynosito 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200 itd.
mg(l lub kg DMA i aby wszystkie fiolki zawieraly taka sama ilo§¢ DMA, ktéra ma by¢ uzyta zgodnie z ppkt 5.5.
Zamkng¢ fiolki i postepowaé zgodnie ze wskazaniami ppkt 5.6. Przygotowa wykres, na ktérym warto$ci
rzednej odpowiadaja powierzchni (lub wysokosci) pikéw VC z podwdjnych roztworéw (lub stosunkowi tych
powierzchnifwysokosci do pikéw wzorca wewnetrznego), a wartosci odcigtej odpowiadaja stezeniu VC w
roztworach.

Uzasadnienie przygotowania roztworéw wzorcowych otrzymanych w ppkt 5.1. i 5.2

Powtérzy¢ procedur¢ opisang w ppkt 5.1 i 52 w celu otrzymania drugiego rozcieficzonego roztworu
wzorcowego o stezeniu réwnym 0,1 mg VC/l lub kg DMA lub roztworu wzorca wewnetrznego. Srednia z
dwdch oznaczen chromatograficznych tego roztworu nie moze réznic si¢ o wigcej niz 5 % od odpowiadajacego
punktu na krzywej wzorcowej. Jezeli réznica jest wigksza niz 5 %, nalezy odrzuci¢ wszystkie roztwory
otrzymane w ppkt 5.1, 5.2, 5.3 i 5.4 i powtdrzy¢ procedure od poczatku.

Przygotowanie prébek materialéw lub wyrobéw

Przygotowal dwie fiolki (ppkt 4.4). Do kazdej odwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 mg nie mniej niz 200 mg probki
pobranej z badanego materiatu lub wyrobu poci¢tego na male kawalki. Ilosci materialu wprowadzonego do
obydwu fiolek powinny by¢ réwne. Natychmiast zamknaé fiolki. Do kazdej fiolki na jeden gram probki
wprowadzi¢ 10 ml lub 10 ¢ DMA (ppkt 3.2) lub 10 ml lub 10 g wewnetrznego roztworu wzorcowego (ppkt
3.3). Zamkna( fiolki i postgpowaé zgodnie z ppkt 5.6.

Oznaczenia chromatograficzne

Wstrzasna¢ fiolka, unikajac kontaktu cieczy z zamknigciem (ppkt 4.4), tak aby otrzymaé mozliwie jak najbardziej
jednorodny roztwor lub zawiesing probek materiatu lub wyrobu (ppkt 5.5).

Umiesci¢ wszystkie zamknigte fiolki (ppkt 5.3, 5.4 i 5.5) w lazni wodnej w temperaturze 60° + 1°C na dwie
godziny do uzyskania réwnowagi. Ponownie wstrzasna¢, jesli to konieczne.

Pobraé probke z przestrzeni ponad cieczg w fiolce. W przypadku stosowania recznej metody pobierania prébek
nalezy postara¢ sig, aby probki byly jak najbardziej do siebie podobne (patrz ppkt 4.4), w szczegdlnosci
strzykawka musi by¢ ogrzana do temperatury probki. Zmierzy¢ powierzchnie (lub wysokos) pikéw VC i
stosowanego wzorca wewnetrznego, jezeli jest uzywany.

W odpowiedni sposob usungé z kolumny nadmiar DMA (ppkt 4.3), gdy tylko na chromatogramie pokaza si¢
piki DMA.

OBLICZANIE WYNIKOW

Przez interpolacje krzywej obliczy¢ nieznane stezenie kazdego z dwdch roztworéw probki, uwzgledniajac
wewnetrzny roztwor wzorcowy, jesli byt uzyty. Obliczy¢ ilos¢ VC w kazdej z dwoch probek badanego materialu
lub towaru, stosujac nastgpujacy wzor:

CxV
X= 1000
M
gdzie:
X = stezenie VC w prébce materiatu lub towaru wyrazone w mg/kg.

C = stezenie VC w fiolce zawierajacej probke materiatu lub wyrobu (patrz ppkt 5.5) wyrazone w mg/l lub

mglkg.

V= objeto$¢ lub masa DMA w fiolce z probka materiatu lub wyrobu (patrz ppkt 5.5) wyrazona w litrach lub
kilogramach.

M = ilo$¢ probki materiatu lub wyrobu wyrazona w gramach.

Stezenie VC w badanym materiale lub towarze wyrazone w mgfkg powinno by¢ $rednig dwoch stezen VC
(mg/kg) oznaczonych w ppkt 6.1, pod warunkiem ze spelnione jest kryterium powtarzalnosci z pkt 8.

POTWIERDZENIE POZIOMU VC

W przypadkach gdy zawarto§¢ VC w materiatach i wyrobach obliczona zgodnie z ppkt 6.2 przekracza
maksymalna dopuszczalng ilo$¢, wyniki otrzymane w analizie kazdej z dwoch prébek (ppkt 5.6 i 6.1.) nalezy
potwierdzi¢ w jeden z trzech ponizszych sposobéw:
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— przy uzyciu przynajmniej jednej innej kolumny (ppkt 4.3) z faza spoczynkowa o innej biegunowosci.
Procedure t¢ nalezy powtarzaé az do uzyskania chromatogramu bez oznak nakladania si¢ pikéw VC iflub
wzorca wewnetrznego ze skladnikami probki materiatu lub wyrobu,

— przy uzyciu innych detektoréw, np. mikroelektrolitycznego detektora przewodnosci ());

— przy uzyciu spektrometrii mas; w tym przypadku, jeli jony czasteczkowe o podobnych masach (mfe) 62 i
64 s3 wykrywane w stosunku 3:1, z duzym prawdopodobiefistwem mozna uznal to za potwierdzenie
obecnosci VG w razie watpliwoéci nalezy sprawdzi¢ cale widmo mas.

8.  POWTARZALNOSC

Réznice migdzy wynikami dwoch oznaczen (ppkt 6.1) tej samej probki, wykonanych jednoczesnie lub w
krétkich odstepach czasu, przez tego samego analityka, w tych samych warunkach, nie moga przekraczac
0,2 mg VC/kg materiatu lub wyrobu.

(') Patrz: ,Journal of Chromatographic Science”, t. 12, marzec 1974, str. 152.



