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'Αριθ. N 213/42 Επίσημη Εφημερίδα των Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων 16.8.80

ΟΔΗΓΙΑ ΤΗΣ ΕΠΙΤΡΟΠΗΣ

της 8ης 'Ιουλίου 1980

περί καθορισμού της κοινοτικής μεθόδου άναλύσεως γιά τόν έπίσημο έλεγχο της
περιεκτικότητος σέ -μονομερές βινυλοχλωρίδιο των υλικών καί άντικειμένων πού

προορίζονται νά έλθουν οέ έπαφή μέ τά τρόφιμα

(80/766/ΕΟΚ)

ΕΞΕΔΩΣΕ ΤΗΝ ΠΑΡΟΥΣΑ ΟΔΗΓΙΑ :

"Αρϋρο 1

H ΕΠΙΤΡΟΠΗ ΤΩΝ ΕΥΡΩΠΑΪΚΩΝ ΚΟΙΛΟΤΗΤΩΝ,

Έχοντας ύπόψη:

τη συνθήκη περί Ιδρύσεως της Ευρωπαϊκής Κοινό­
τητος,

τήν όδηγία 78/142/ΕΟΚ του Συμβουλίου της 30ης
Ιανουαρίου 1978 περί προσεγγίσεως των νομοθεσιών
των Κρατών Μελών σχετικά μέ τά ύλικά καί άντικεί­
μενα που περιέχουν μονομερές βινυλοχλωρίδιο καί
προορίζονται νά Ελθουν σέ έπαφή μέ τά τρόφιμα( Χ )
καί Ιδίως τό όρθρο 3,

Τά Κράτη Μέλη καθορίζουν όπως ή άναγκαία άνα­
λυση γιά τόν έπίσημο Ελεγχο της περιεκτικότητας σέ
μονομερές βινυλοχλωρίδιο τών υλικών καί άντικειμέ­
νων πού προορίζονται νά Ιλθουν σέ έπαφή μέ τά
τρόφιμα — έπονομαζόμενα στό παράρτημα «ύλικά
καί άντικείμενα» — πραγματοποιείται σύμφωνα μέ τή
μέθοδο πού περιγράφεται στό παράρτημα.

"Αρνρο 2
Εκτιμώντας :

Τά Κράτη Μέλη θέτουν σέ ισχύ τίς νομοθετικές,
κανονιστικές καί διοικητικές διατάξεις πού είναι
άναγκαΐες γιά νά συμμορφωθούν μέ τήν παρούσα
όδηγία, τό άργότερο δεκαοκτώ μήνες άπό τήν κοινο­
ποίησή της . 'Ενημερώνουν περί αύτοΰ άμέσως τήν
'Επιτροπή .

"Αρνρο 3

δτι τό άρθρο 2 της όδηγίας 78/142/ΕΟΚ προβλέπει
δτι τά θεωρούμενα ύλικά καί άντικείμενα δέν πρέπει
νά περιέχουν μονομερές βινυλοχλωρίδιο σέ ποσότητα
μεγαλύτερη τοΰ 1 χιλιοστογράμμου άνά χιλιόγραμμο
τελικού προϊόντος, καί τό άρθρο 3 δτι τό δριο αύτό
πρέπει νά έλέγχεται μέ μία κοινοτική μέθοδο άναλύ­
σεως,

δτι, μέ βάση μιά σειρά συλλογικών άναλύσεων, ή
μέθοδος πού περιγράφεται στό παράρτημα άπεδείχθη
έπαρκώς άκριβής καί άναπαραγώγιμη γιά νά υιοθετη­
θεί ώς κοινοτική μέθοδος,

δτι τό μέτρο πού προβλέπεται στήν παρούσα όδηγία
είναι σύμφωνο μέ τή γνώμη της Μονίμου 'Επιτροπής
Τροφίμων,

H παρούσα όδηγία άπευθύνεται στά Κράτη Μέλη.

Έγινε στίς Βρυξέλλες , στίς 8 'Ιουλίου 1980 .

Γιά την 'Επιτροπή
Étienne DAVIGNON

Μέλος της 'Επιτροπής

i 1) EE αριθ. N 44 της 15.2.1978 , σ. 15 .
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ΠΑΡΑΡΤΗΜΑ

ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΠΕΡΙΕΚΤΙΚΟΤΗΤΑΣ ΙΏΝ ΥΛΙΚΩΝ ΚΑΙ ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΩΝ ΣΕ MO­
ΝΟΜΕΡΕΣ ΒΙΝΥΛΟΧΛΩΡΙΔΙΟ

1 . ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ή μέθοδος έπιτρέπει τόν προσδιορισμό της περιεκτικότητας τών υλικών καί άντικειμένων σέ
μονομερές βινυλοχλωρίδιο .

2 . ΑΡΧΗ

Ό προσδιορισμός της περιεκτικότητας τών ύλικών καί άντικειμένων σέ μονομερές βινυλο­
χλωρίδιο πραγματοποιείται μέ άέριο χρωματογραφία, σύμφωνα μέ την τεχνική «head space »
μετά άπό διάλυση τοΰ δείγματος σέ N, Ν-διμεθυλακεταμίδιο .

3 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

3.1 . Βινυλοχλωριδιο (CV), καθαρότητας μεγαλύτερης τοϋ 99,5% (ν/ν).

3.2 . N, N-διμεθυλακεταμίδ ιο (DMA), άπηλλαγμένο άκαθαρσίων που δύνανται νά Ιχουν τόν ϊδιο
χρόνο κατακρατησεως μέ τό CV ή μέ τό έσωτερικό πρότυπο (3.3 ), υπό τίς συνθήκες της
δοκιμής .

3.3 . Διαιθυλαιθέρας ή 2-εΪ5-βουτένιο, στό DMA (3.2) ώς έσωτερικό πρότυπο . Τά έσωτερικά αυτά
πρότυπα πρέπει νά είναι άπηλλαγμένα άκαθαρσιών πού δύνανται νά Ιχουν τόν ϊδιο χρόνο
κατακρατήσεως μέ τό CV, υπό τίς συνθήκες τής δοκιμής .

4 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

Σημείωση :

Αναφέρονται μόνον τά όργανα ή εξαρτήματα συσκευών ειδικοί] τυπου ή που ανταποκρίνο­
νται σέ είδικές προδιαγραφές . Οί συνήθεις έργαστηριακές συσκευές καί έξοπλισμός θεωρού­
νται δτι είναι διαθέσιμα.

4.1 . 'Αέριος χρωματογράφος έφοδιασμένος μέ αυτόματη διάταξη δειγματοληψίας «head space » ή
έξοπλισμένος μέ τίς άναγκαίες συσκευές γιά την Ι-νεση τοΰ δείγματος διά χειρός.

4.2 . 'Ανιχνευτής ίονιζούσης φλογός ή άλλοι άνιχνευτές άναφερόμενοι στό σημείο 7 .

4.3 . Στήλη άερίου χρωματογραφίας.

Ή στήλη πρέπει νά έπιτρέπει τόν διαχωρισμό τών κορυφών τοϋ άέρα, τοΰ CV καί τοϋ
έσωτερικοΰ προτύπου , έφ' δσον τό τελευταίο χρησιμοποιείται .
Έξ άλλου τό συνδυασμένο σύστημα 4.2 καί 4.3 πρέπει νά έπιτρέπει δπως τό σήμα πού
λαμβάνεται μέ τή βοήθεια διαλύματος CV συγκεντρώσεως 0,02 mg/1 DMA ή CV συγκεντρώ­
σεως 0,02 mg/kg DMA είναι ίσο τουλάχιστον πρός τό πενταπλάσιο τοϋ σήματος λειτουργίας .

4.4 . Φιάλες πού περιέχουν τό δείγμα έφοδιασμένες μέ διαφράγματα σιλικόνης ή βουτυλοκαου­
τσούκ.

Ή χρησιμοποίηση μεθόδων δειγματοληψίας διά χειρός δύναται νά έπιφέρει, κατά τήν λήψη
το'5 δείγματος στό «head space » μέ σύριγγα, τό σχηματισμό μερικού κενοϋ στή φιάλη . Γιά τό
λόγο αυτό συνιστάται ή χρησιμοποίηση μεγαλυτέρων φιαλών έάν έφαρμόζονται μέθοδοι διά
χειρός πού δέν έπιτρέπουν τή διατήρηση υπό άτμοσφαιρική πίεση τών φιαλών πρό της
λήψεως τών δειγμάτων.

4\5 . Μικροσυριγγες.

4.6 . Αεροστεγείς σύριγγες γιά τή δειγματοληψία διά χειρός στό «head space».
4.7 . Αναλυτικός ζυγός άκριβείας 0,1 mg.

5 . ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

ΠΡΟΣΟΧΗ: Τό CV είναι μία ούσία έπικίνδυνη ή όποία, στή θερμοκρασία περιβάλλοντος,
παρουσιάζεται ύπό μορφή άερίου. Γιά τό λόγο αύτό ή παρασκευή τών διαλυμάτων πρέπει νά
πραγματοποιείται σέ άπαγωγό καλώς έξαεριζόμενο.
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Σημείωση:
— Νά λαμβάνονται όλες οί άναγκαΐες προφυλάξεις πρός άποφυγή όποιασδήποτε άπώλειας

CV ή DMA,
— σέ περίπτωση χρησιμοποιήσεως τεχνικών δειγματοληψίας διά χειρός, δύναται νά χρησιμο­

ποιείται ëva έσωτερικό πρότυπο (3.3),
— σέ περίπτωση χρησιμοποιήσεως έσωτερικοΰ προτύπου χρησιμοποιείται τό ίδιο διάλυμα

καθ' όλη τήν έργασία.

5.1 . Παρασκευή τοΰ πυκνοΰ προτύπου διαλύματος CV συγκεντρώσεως 2 000 mg/kg περίπου
Ζυγίζεται, μέ προσέγγιση 0,1 mg κατάλληλος υάλινος περιέκτης . Στόν περιέκτη αύτόν
προστίθεται μία όρισμένη ποσότητα (πχ. 50 ml) DMA (3.2). Ξαναζυγίζεται. Προστίθεται στό
DMA μία όρισμένη ποσότητα (π.χ. 0,1 g) CV (3.1 ) σέ ύγρή ή άέριο κατάσταση, ένίοντάς το
άργά έπί τοΰ DMA. Τό CV δύναται έπίσης νά είσαχθεϊ άπ' εύθείας μέσα στό DMA, ύπό τόν
όρο ότι θά χρησιμοποιηθεί διάταξη πού νά έπιτρέπει τήν άποφυγή άπωλειών DMA.
Ζυγίζεται έκ νέου , μέ άκρίβεια 0,lmg. Άναμένομε έπί δύο ώρες γιά τήν άποκατάσταση
ισορροπίας. Τό πρότυπο διάλυμα διατηρείται σέ ψυγείο .

5.2 . Παρασκευή τοΰ άραιοΰ προτύπου διαλύματος CV
Ζυγίζεται μία όρισμένη ποσότητα πυκνοΰ προτύπου διαλύματος CV (5.1 ) καί άραιώνεται
μέχρις ένός γνωστού όγκου ή μέχρις ένός γνωστού βάρους μέ DMA (3.2) ή μέ έσωτερικό
πρότυπο διάλυμα (3.3). Ή συγκέντρωση τοΰ οΰτω λαμβανομένου άραιοΰ προτύπου διαλύμα­
τος έκφράζεται σέ mg/1 ή mg/kg άντιστοίχως .

5.3 . Κατασκευή της καμπύλης άναφοράς
ΝΒ—Ή καμπύλη πρέπει νά περιλαμβάνει έπτά τουλάχιστον ζεύγη σημείων,

— Ή έπαναληψιμότητα τών άπαντήσεων^) πρέπει νά είναι κατώτερη τών 0,02mg CV/1 ή
kg DMA,

— Ή καμπύλη πρέπει νά υπολογίζεται άπό τά σημεία αυτά μέ τή μέθοδο τών έλαχίστων
τετραγώνων, δηλαδή ή γραμμή άναγωγής πρέπει νά ύπολογίζεται μέ τή βοήθεια τής
άκολούθου έξισώσεως :

στην όποια αϊ =

y=aix+ao

nSxy-(Sx) · (2y)
ΠΣΧ2-(ΣΧ)2

και an=
(Συ) · (Σχ2)-(Σχ) · (Σχγ)
ηΣχ2-(Σχ)2

όπου

y = τό ΰψος ή τό έμβαδόν τών κορυφών γιά κάθε προσδιορισμό,
χ=ή άντίστοιχη συγκέντρωση έπί τής γραμμής άναγωγης,
η=ό άριθμός τών πραγματοποιηθέντων προσδιορισμών (η&14)

— ή καμπύλη πρέπει νά είναι γραμμική : δηλαδή ό τύπος άποκλίσεωςί 1 ) τών διαφορών
μεταξύ τών μετρουμένων άπαντήσεων (yi) καί της άντίστοιχης τιμής τών άπαντήσεων
πού υπολογίζονται άπό τή γραμμή άναγωγης (zi) διαιρούμενος διά τής μέσης τιμής (y)
δλων τών μετρουμένων άπαντήσεων δέν πρέπει νά υπερβαίνει τό 0,07 .

Τοΰτο ύπολογίζεται ώς έξης : — « 0,07
y

Σ (yi—zj)2
i = 1

δπου S= —
n- 1

y = — Σ yi
n i = 1

yi = κάθε μετρούμενη άπάντηση,
Zj = ή άντίστοιχη τιμή τής άπαντήσεως (yi) έπί της ύπολογιζομένης γραμμής άναγωγης nssl4.

() Βλέπε σύσταση ISO DIS 5725 : 1977 .
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Παρασκευάζονται δύο σειρές άπό έπτά φιάλες (4.4) τουλάχιστον. Προστίθενται σέ κάθε
φιάλη οί δγκοι τοΰ άραιοΰ προτύπου διαλύματος CV (5.2) καί DMA (3.2) ή τοΰ προτύπου
διαλύματος σέ DMA (3.3) πού είναι άναγκαιοι ώστε ή τελική συγκέντρωση σέ CV τών
διαλυμάτων είς διπλούν νά είναι κατά προσέγγιση ίση μέ 0, 0,050, 0,075, 0,100, 0,125, 0,150,
0,200 κλπ . mg/Ι ή mg/kg DMA καί ώστε δλες οί φιάλες νά περιέχουν τήν αύτή ποσότητα DMA
μέ έκείνη πού χρησιμοποιήθηκε στό σημείο 5.5 . Οί φιάλες σφραγίζονται καί ή έργασία
συνεχίζεται δπως περιγράφεται στό σημείο 5.6 . Κατασκευάζεται διάγραμμα πού φέρει ώς
τεταγμένες τά έμβαδά (fj τά ΰψη) τών κορυφών CV τών δύο σειρών φιαλών ή άκόμη τή σχέση
μεταξύ αυτών τών έμβαδών (ή ύψών) καί έκείνων τών κορυφών τοϋ έσωτερικοΰ προτύπου καί
ο')ς τετμημένες, τίς συγκεντρώσεις δύο σειρών διαλυμάτων.

5.4. "Ελεγχος τής παρασκευής τών προτύπων διαλυμάτων τών σημείων 5.1 καί 5.2

'Επαναλαμβάνεται ή έργασία πού περιγράφεται στά σημεία 5.1 καί 5.2 γιά νά ληφθεί ίνα
δεύτερο άραιό πρότυπο διάλυμα συγκεντρώσεως ίσης μέ 0,lmg CV/1 ή mg CV/kg DMA ή
έσωτερικοΰ προτύπου διαλύματος. Ή μέση τιμή τών δύο προσδιορισμών μέ άέριο χρωματο­
γραφία τοΰ διαλύματος αύτοΰ δέν πρέπει νά διαφέρει περισσότερο τοΰ 5% τοΰ άντίστοιχου
σημείου τής καμπύλης άναφοράς. Έάν ή διαφορά είναι μεγαλύτερη τοΰ 5%, άπορρίπτονται
δλα τά διαλύματα πού λαμβάνονται στά σημεία 5.1 , 5.2, 5.3 καί 5.4 καί ή έργασία
έπαναλαμβάνεται έξ άρχής.

5.5 . Παρασκευή τών δειγμάτων τών υλικών ή άντικειμένων

Λαμβάνονται δύο φιάλες (4.4). Σέ κάθε φιάλη ζυγίζονται τουλάχιστον 200 mg μέ άκρίβεια
0,1 mg, δείγματος πού λαμβάνεται άπό &να μόνο άντικείμενο ή ύλικό πρός μελέτη, άφοΰ τοΰτο
προηγουμένως κοπεί σέ μικρά τεμάχια. 'Επιδιώκεται νά ζυγισθεΐ ίση ποσότητα σέ κάθε
φιάλη. Ή φιάλη ξανακλείνεται άμέσως . Γιά κάθε g δείγματος, προστίθενται σέ κάθε φιάλη 10
ml ή 10 g DMA (3.2) ή 10 ml ή 10 g τοΰ προτύπου έσωτερικοΰ διαλύματος (3.3). ΟΙ φιάλες
σφραγίζονται καί ή έργασία συνεχίζεται δπως άναφέρεται στό σημείο 5.6 .

5.6 . Προσδιορισμός μέ άέριο χρωματογραφία

5.6.1 . Οί φιάλες άνακινοΰνται άποφεύγοντας νά ελθει σέ έπαφή τό περιεχόμενο ύγρό μέ τό
διάφραγμα (4.4) γιά νά ληφθεί διάλυμα ή έναιώρημα, δσο τό δυνατόν πιό όμοιογενές, τών
δειγμάτων τών υλικών ή άντικειμένων (5.5).

5.6.2 . Τοποθετούνται γιά διάστημα δύο ώρών δλες οί σφραγισμένες φιάλες (5.3 , 5.4 καί 5.5) σέ
ΰδρόλουτρο 60 °C ± 1 °C γιά τήν άποκατάσταση ισορροπίας. Έάν είναι άναγκαΐο, άνακινοΰ­
νιαι έκ νέου .

5.6.3 . Λαμβάνεται δείγμα άπό τό «head space » τής φιάλης . "Οταν χρησιμοποιείται ή τεχνική λήψεως
δειγμάτων διά χειρός, πρέπει νά έπιδιώκέται ή λήψη άναπαραγώγιμου δείγματος (βλέπε
σημείο 4.4). Ή σύριγγα πρέπει ιδίως νά προθερμαίνεται μέχρι τής θερμοκρασίας τοΰ
δείγματος. Μετρείται τό έμβαδόν (ή τό ΰψος) τών κορυφών τοΰ CV καί τοΰ έσωτερικοΰ
προτύπου, έφ' δσον £χει χρησιμοποιηθεί τό τελευταίο αυτό.

5.6.4 . 'Απομακρύνεται άπό τή στήλη (4.3) ή περίσσεια DMA μέ τή βοήθεια καταλλήλου μεθόδου
ευθύς μόλις έμφανισθοΰν στό χρωματογράφημα οί κορυφές τοΰ DMA.

6 . ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ ΤΩΝ ΑΠΟΤΕΛΕΣΜΑΤΩΝ

6.1 . Προσδιορίζεται, διά παρεμβολής έπί τής καμπύλης, ή άγνωστη συγκέντρωση έκάστου τών δύο
διαλυμάτων τοϋ δείγματος λαμβάνοντας υπόψη τό πρότυπο έσωτερικό διάλυμα, έφ' όσον
αυτό Ιχει χρησιμοποιηθεί. Υπολογίζεται ή ποσότητα τοΰ CV σέ καθένα άπό τά δύο δείγματα
τοΰ υλικού ή άντικειμένου πρός μελέτη έφαρμόζοντας τόν άκόλουθο τύπο :

C x V
λ= i υυυ

M

δπου :

X = συγκέντρωση τοΰ CV στό δείγμα τοΰ ύλικοΰ ή άντικειμένου, έκφρασμένη σέ mg/kg,
C = συγκέντρωση τοΰ CV στή φιάλη πού περιέχει τό δείγμα υλικών ή άντικειμένων (βλέπε

σημείο 5.5) έκφρασμένη σέ mg/Ι ή mg/kg,
V = δγκος ή μάζα DMA στή φιάλη πού περιέχει τό δείγμα υλικών ή άντικειμένων (βλέπε

σημείο 5.5) έκφρασμένα σέ λίτρα ή σέ χιλιόγραμμα,
M! = ποσότητα δείγματος υλικών ή άντικειμένων, έκφρασμένη σέ γραμμάρια.

6.2. Ή συγκέντρωση τοΰ CV στό ύλικό ή άντικείμενο πρός μελέτη, έκφρασμένη σέ mg/kg πρέπει
νά είναι ή μέση τιμή τών δύο συγκεντρώσεων τοϋ CV (mg/kg) προσδιορισμένη σύμφωνα μέ τό
σημείο 6.1 υπό τήν προϋπόθεση δτι τηρείται τό κριτήριο της έπαναληψιμότητας (βλέπε σημείο
8).
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7 . ΕΠΑΛΗΘΕΥΣΗ ΤΗΣ ΠΕΡΙΕΚΤΊΚΟΤΗΤΑΣ ΣΕ CV

Στην περίπτωση πού ή περιεκτικότητα των υλικών καί άντικειμένων σέ CV, υπολογισμένη
δπως περιγράφεται στό σημείο 6.2, ύπερβαίνει τό μέγιστο άνεκτό δριο, τά λαμβανόμενα
άποτελέσματα άπό τήν άνάλυση έκάστου των δύο δειγμάτων (5.6 καί 6.1) πρέπει νά
έπαληθεύονται μέ τή βοήθεια μιας των τριών άκολούθων μεθόδων:
— χρησιμοποιώντας μία τουλάχιστον άλλη στήλη (4.3) μέ στατική φάση διαφορετικής

πολικότητας. Ή έργασία αυτή συνεχίζεται μέχρι λήψεως χρωματογραφήματος στό όποιο
δέν έμφανίζεται καμμία παρεμβολή μεταξύ τών κορυφών τοΰ CV καί/ή τών κορυφών πού
άντιστοιχοΰν στό έσωτερικό πρότυπο καί τών συστατικών τοΰ δείγματος τοΰ ύλικοΰ ή
άντικειμένου,

— χρησιμοποιώντας άλλους άνιχνευτές, πχ. άνιχνευτή μικροηλεκτρολυτικής άγωγιμότη­
τας(ΐ),

— χρησιμοποιώντας φασματογραφία μάζας. Στήν περίπτωση αύτή, έάν βρίσκονται μοριακά
Ιόντα μέ λόγο m/e (parent mass) 62 καί 64 σέ άναλογία 3:1 , μπορεί νά έκτιμηθεΐ μέ μεγάλο
βαθμό πιθανότητας ή παρουσία τοΰ CV. Σέ περίπτωση άμφιβολιών, πρέπει νά έλεγχθεΐ
δλο τό φάσμα μάζας.

8 . ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤA

Ή διαφορά μεταξύ τών άποτελεσμάτων δύο παραλλήλων προσδιορισμών (6.1 ) πού πραγμα­
τοποιούνται ταυτόχρονα ή άμέσως μετά ό Ινας άπό τόν άλλον, στό ίδιο δείγμα, άπό τόν ίδιο
άναλυτή καί υπό τίς αύτές συνθήκες, δέν πρέπει νά υπερβαίνει τά 0,2mg CV/kg ύλικοΰ ή
άντικειμένου .

(1) Βλέπε Journal of Chromatographic science, volume 12, Mars 1974, σ . . 152 .


