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KOMISSION DIREKTIIVI,

annettu 8 piiviind heindkuuta 1980,

yhteison analyysimenetelmiisti elintarvikkeiden kanssa kosketuksiin joutuvien tarvikkeiden si-
siltimén vinyylikloridimonomeeripitoisuuden virallista tarkastamista varten

(80/766/ETY)

EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka

ottaa huomioon Euroopan talousyhteisén perustamissopi-
muksen,

ottaa huomioon elintarvikkeiden kanssa kosketuksiin joutuvia
vinyylikloridimonomeeria sisiltdvié tarvikkeita koskevan ja-
senvaltioiden lainsdfiddannon ldhentdmisestd 30 pdivina tam-
mikuuta 1978 annetun neuvoston direktiivin 78/142/ETY(")
ja erityisesti sen 3 artiklan,

sekid katsoo, ettd

direktiivin 78/142/ETY 2 artiklan mukaan tillaiset tarvikkeet
eivdt saa sisiltdd vinyylikloridimonomeeria valmiissa tuot-
teessa enempéd kuin 1 mg/kg, ja ettd 3 artiklan mukaan timén
raja-arvon noudattamista on valvottava kiyttamélld yhteison
analyysimenetelmés,

laboratorioiden vilisend yhteistyond toteutettujen useiden
analyysien perusteella liitteessa esitetty menetelmé on osoit-
tautunut riittavin tarkaksi ja toistettavaksi, niin etté se voidaan
hyviksyd yhteison menetelmiksi, ja

tissd direktiivissd saddetyt toimenpiteet ovat pysyvin elintar-
vikekomitean lausunnon mukaiset,

() EYVL N:o L 44, 15.2.1978, 5. 15

ON ANTANUT TAMAN DIREKTIIVIN:

1 artikla

Jdsenvaltioiden on sidddettivid, ettd elintarvikkeiden kanssa
kosketuksiin joutuvien tarvikkeiden, liitteessd jdljempdnd
“tarvikkeet”,  sisdltimdn  vinyylikloridimonomeeripitoi-
suuden virallista tarkastusta varten tarvittavat analyysit suo-
ritetaan liitteesséd esitetyn menetelmén mukaisesti.

2 artikla

Jdsenvaltioiden on saatettava timin direktiivin noudattami-
sen edellyttdmit lait, asetukset ja hallinnolliset midrdykset
voimaan viimeistdan 18 kuukauden kuluttua timin direktiivin
tiedoksi antamisesta. Niiden on ilmoitettava tistd komissiolle
viipymatta.

3 artikla
Téma direktiivi on osoitettu kaikille jasenvaltioille.

Tehty Brysselissd 8 piivind heindkuuta 1980.

Komission puolesta
Etienne DAVIGNON

Komission jisen
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LIITE

VINYYLIKLORIDIMONOMEERITASON MAARITTAMINEN TARVIKKEISTA

TARKOITUS JA SOVELTAMISALA

Menetelmilld miéritetdéin vinyylikloridimonomeeripitoisuus tarvikkeissa.

PERIAATE

Vinyylikloridimonomeeri-(VC)-pitoisuus  tarvikkeissa madritetdéin  kaasukromatografisesti  kiyttden
headspace-tekniikkaa, sen jilkeen kun niyte on liuotettu tai suspendoitu N,N-dimetyyliasetamidiin.

REAGENSSIT

Vinyylikloridi (VC), puhtaus yli 99,5% (v/v).

N,N-dimetyyliasetamidi (DMA), vapaa epapuhtauksista, joilla on koeolosuhteissa sama retentioaika kuin vi-
nyylikloridilla tai sisédiselld standardilla (3.3).

Dietyylieetteri tai cis-2-buteeni DMA:ssa (3.2) sisdisend standardiliuoksena. Ndmi sisdiset standardit eivit saa
sisdltdd epdpuhtauksia, joilla on koeolosuhteissa sama retentioaika kuin VC:1l4.

LAITTEET

HUOMAUTUS:

Laite tai laitteen osa on mainittu vain, jos se on erikoinen tai valmistettu erityisten vaatimusten mukaan. Ta-
vanomaisen laboratoriolaitteiston oletetaan olevan kiytettivissi.

Kaasukromatografi, johon on liitetty automaattinen headspace-néytteenottolaite tai mahdollisuus manuaaliseen
nédytteensyottoon.

Liekki-ionisaatiodetektori tai 7 kohdassa mainittu muu detektori.

Kaasukromatografiakolonni

Kolonnin tulee erottaa toisistaan ilman, VC:n ja mahdollisen sisdisen standardin piikit.

Lisdksi 4.2 ja 4.3 kohdassa tarkoitetun laitteiston on annettava vihintdin viisinkertainen signaali verrattuna
taustakohinaan liuoksella, jossa on 0,02 mg VC/litra DMA:ta tai 0,02 mg VC/kg DMA:ta.

Niyteastioita tai pulloja, joissa on silikoni- tai butyylikumiseptumit.

Kiytettdessd manuaalista ndytteenottotekniikkaa niytteen ottaminen injektioruiskulla headspace-astiasta tai

-pullosta saattaa muodostaa astiaan tai pulloon osittaisen tyhjion. Sen vuoksi on suositeltavaa kéyttad manu-
aalisessa niytteenotossa suuria astioita tai pulloja, jollei astioita ja pulloja paineisteta ennen ndytteen ottamista.

Mikroruiskuja.

Kaasutiiviitd injektioruiskuja manuaaliseen headspace-nédytteenottoon.

Analyysivaaka, tarkkuus 0,1 mg.

MENETTELY

VAROITUS: VC on vaarallinen aine ja huoneenlimpatilassa kaasu, minkd vuoksi liuokset pitéd valmistaa hyvin
ilmastoidussa vetokaapissa.
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HUOMAUTUS:
— ennalta on ryhdyttidvi kaikkiin tarvittaviin varotoimenpiteisiin sen varmistamiseksi, ettei yhtiddn VC:ti tai
DMA:ta hivid,

— kaytettdessd manuaalisia ndytteenottotekniikoita tulisi kéyttdd sisdistd standardia (3.3),

— kéytettdessa sisdistd standardia tulee kdyttdd samaa liuosta ldpi koko menetelmén.

5.1 Noin 2 000 mg/kg siséltiivin, konsentroidun VC-liuoksen valmistus

Punnitaan 0,1 mg:n tarkkuudella sopiva lasiastia, ja siihen lisétddn tietty médré (esim. 50 ml) DMA:ta (3.2).
Punnitaan uudelleen. DM A:han lisitédin tietty méaré (esim. 0,1 g) nestemdisti tai kaasumaista VC:td (3.1) in-
jektoimalla se hitaasti DMA:han. VC voidaan lisitd myos kuplittamalla se DM A:han, edellyttien ettd kiytetidn
laitteistoa, jolla estetddn DMA-hidvikki. Punnitaan uudelleen 0,1 mg:n tarkkuudella. Odotetaan kaksi tuntia ta-
sapainotilan saavuttamiseksi. Sdilytetdén standardilivos jadkaapissa.

5.2 Laimennetun VC-standardiliuoksen valmistus

Otetaan punnittu médrd konsentroitua VC-standardiliuosta (5.1), ja laimennetaan se tiettyyn tilavuuteen tai pai-
noon DMA:la (3.2) tai sisdisen standardin liuoksella (3.3). Saadun laimean standardiliuoksen pitoisuus ilmais-
taan vastaavasti joko mg/l tai mg/kg.

5.3 Kalibrointikdyrin valmistus

HUOMAUTUS: — Kkiyrin tulee muodostua vdhintién seitsemistd pisteparista,
— vasteiden toistettavuuden(') on oltava pienempi kuin 0,02 mg/] tai kg DMA,

— kéyré on laskettava ndistd pisteistd pienimmén nelidsumman menetelmailld, eli regres-
siosuoran laskemiseksi on kiytettdvéd seuraavaa yhtiloa:

y = a;x+ ay, jossa
Dy () (By) s

1

nXx? — (Zx)z

oo (Zy) - (Bx) = (Ex) - (Exy)

0 = )

nXx? — (Zx)z

jossa
y = yksittdisen midrityksen piikkien korkeus tai pinta-ala,
X = vastaava konsentraatio regressiosuoralla,
n = suoritettujen madritysten lukuméiréd (n > 14),

— kdyrén on oltava lineaarinen. Mitattujen vasteiden (y;) ja vastaavien regressiosuoralta
saatujen vasteiden (z;) erotusten standardipoikkeama (s) jaettuna kaikkien mitattujen
vasteiden keskiarvolla (¥) ei saa olla arvoa 0,07 suurempi:

Tamai lasketaan kaavasta:

missd s =

= yksittdinen mitattu vaste
= regressiosuoralta saatu vastetta (y;) vastaava arvo
> 14

("} Ks. suositus ISO DIS 5725:1977
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Valmistetaan kaksi véhintddn seitsemén pullon (4.4) sarjaa. Jokaiseen pulloon lisitdédn sellaiset tilavuudet
laimeata standardiliuosta (5.2) ja DMA:ta (3.2) tai siséisti standardiliuosta DMA:ssa (3.3), ettd lopullinen
VC-konsentraatio rinnakkaisissa liuoksissa on suunnilieen 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200; jne.
mg/l tai mg/kg DMA:ta, ja ettd kaikki pullot sisédltivit saman médrin DMA:ta kuin tullaan kdyttiméin koh-
dassa 5.5. Pullot suljetaan, ja jatketaan kohdan 5.6 mukaisesti. Piirretidéin graafinen kuvaaja, jossa ordinaat-
tana on rinnakkaisten liuosten VC-piikkien alat (tai korkeudet) tai niiden alojen (tai korkeuksien) suhde vas-
taaviin sisdisiin standardipiikkeihin, ja abskissa-arvot osoittavat rinnakkaisten livosten VC-konsentraatioita.

Edellid 5.1 ja 5.2 kohdassa valmistettujen standardiliuosten todentaminen

Toistetaan 5.1 ja 5.2 kohdassa kuvattu menettely toisen laimean standardilinoksen valmistamiseksi siten, ettéd
vikevyys on 0,1 mg VC/1 tai 0,1 mg VC/kg DMA:ta tai sisdistd standardiliuosta. Tdmén liuoksen kahden
kaasukromatografia-ajon keskiarvo ei saa poiketa vastaavasta kalibraatiokdyrén pisteestd enempéd kuin 5%.
Jos ero on suurempi kuin 5%, hylatadn kaikki 5.1, 5.2, 5.3 ja 5.4 kohdan mukaan tehdyt liuokset ja aloitetaan
standardiliuosten valmistus alusta.

Tarvikkeista otettujen niytteiden valmistelu

Otetaan kaksi niytepulloa (4.4). Kumpaankin pulloon punnitaan 0,1 mg:n tarkkuudella vihintiéin 200 mg
tutkittavaa yksittdistd tarvikendytettd, joka on pilkottu pieniksi paloiksi. Varmistetaan, ettd kumpaankin pul-
loon punnittu méérd on yhti suuri. Pullot suljetaan vilittomasti. Kumpaankin pulloon lisdtddn jokaista ndyt-
teen grammaa kohti 10 ml tai 10 g DMA:ta (3.2) tai sisdisen standardin liuosta (3.3). Pullot suljetaan, ja
jatketaan kohdan 5.6 mukaan.

Kaasukromatografiset méairitykset

Pulloja ravistellaan vilttden sisdlld olevan nesteen ja septumin (4.4) kosketusta, jotta tarvikendytteen (5.5)
liuoksesta tai suspensiosta tulisi mahdollisimman homogeeninen.

Kaikki suljetut pullot (5.3, 5.4 ja 5.5) asetetaan kahdeksi tunniksi 60 °C + 1 °C:iseen vesihauteeseen tasa-
painotilan saavuttamiseksi. Tarvittaessa ravistellaan.

Niyte otetaan pullon ilmatilasta. Manuaalisessa ndytteenotossa on huolehdittava siitd, ettd ndytteestd saadaan
toistettava (katso 4.4 kohta); erityisesti tulee injektioruisku esilimmittdd nédytteen limpdtilaan. Mitataan
VC:a ja mahdollista sisdistid standardia vastaavien piikkien pinta-ala tai korkeus.

Kolonnista (4.3) poistetaan yliméird DMA :ta sopivalla menetelmilla heti, kun DMA-piikkejd ilmaantuu kro-
matogrammiin.

TULOSTEN LASKEMINEN
Haetaan interpoloimalla suoralta molempien testilivosten pitoisuudet ottaen huomioon mahdollisesti kady-

tetyn sisdisen standardin. Vinyylikloridin méérit lasketaan kummassakin tutkittavassa tarvikengytteessd seu-
raavan kaavan mukaisesti:

CxV
X = 1000
M

jossa
X = VC:n pitoisuus tarvikendytteessd ilmoitettuna yksikkond mg/kg
C = VC:n pitoisuus pullossa, jossa on tarvikkeesta valmistettu niyte (ks. 5.5 kohta) ilmoitettuna yksik-

kond mg/l tai mg/kg
V = tarvikeniytteen (ks. kohta 5.5) sisdltdvissi pullossa olevan DMA:n tilavuus tai massa ilmoitettuna

litroina tai kilogrammoina.
M = tarvikendytteen midrd grammoina.

Tutkittavan tarvikkeen VC-pitoisuuden ilmoitettuna yksikkoind mg/kg, tulee olla 6.1 kohdan mukaan mai-
ritetyn kahden VC-pitoisuuden keskiarvo, edellyttden, ettd 8 kohdan toistettavuusvaatimukset on taytetty.

VC-TASON VARMISTUS

Niissd tapauksissa, joissa 6.2 kohdan mukaan laskettu VC-pitoisuus tarvikkeessa ylittdd suurimman sallitun
pitoisuuden, on molempien néytteiden analyysitulokset (5.6 ja 6.1) tarkistettava jollakin seuraavista kolmesta
tavasta:



13/Nide 10 Euroopan yhteisdjen virallinen lehti 225

— kayttdamalld vahintddn yhtd muuta kolonnia (4.3), jonka stationéddrifaasin polaarisuus on erilainen. Tdma
menettely uusitaan, kunnes saadaan kromatogrammi, jossa ei ole epdilystikain siitd, ettd VC-piikki ja/
tai sisdisen standardin piikki peittdisi tarvikendytteen ainesosista johtuvia piikkeja,

— kiyttdmilld muuta detektoria, esimerkiksi mikroelektrolyyttista johtokykydetektoria(*),

— kiéyttamailld massaspektrometriaa. Jos tilloin molekyyli-ionit parillisella massaluvulla (m/e) 62 ja 64
esiintyvit suhteessa 3:1, voidaan VC:n esiintyminen katsoa suurella todenndkoisyydelld vahvistetuksi.
Epédvarmoissa tapauksissa on tarkistettava koko massaspektri.

8. TOISTETTAVUUS

Kahden tuloksen vilinen ero ei saa olla suurempi kuin 0,2 mg VC/kg tarviketta, kun médritykset on suo-
rittanut sama analysoija samanaikaisesti tai perdkkiin samoissa olosuhteissa.

(') Ks. "Journal of Chromatographic Science”, (12. painos), maaliskuu 1974, s. 152



