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KOMISJONI DIREKTIIV,
8. juuli 1980,

millega sitestatakse iihenduse analiiiisimeetod viniiiilkloriidmonomeeri sisalduse ametlikuks
kontrollimiseks toiduainetega kokkupuutumiseks mdeldud materjalides ja esemetes

(80/766/EMU)

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Majandusithenduse asutamislepingut,

vottes arvesse ndukogu 30. jaanuari 1978. aasta direktiivi
78/142/EMU viniiiilkloriidmonomeeri sisaldavaid ja toiduaine-
tega kokkupuutumiseks mdeldud materjale ja esemeid Kkisitle-
vate lilkmesriikide seaduste iithtlustamise kohta, (') eriti selle
artiklit 3,

ning arvestades, et:

direktiivi 78/142/EMU artikkel 2 sitestab, et niisugused mater-
jalid ja esemed ei tohi sisaldada viniiiilkloriidmonomeeri roh-
kem kui 1 milligramm I&pptoote kilogrammi kohta, ja artikkel
3 sitestab, et seda piirnormi tuleb kontrollida iithenduse ana-
liiisimeetodi abil;

terve rea laboritevaheliste ringtestide pdhjal on lisas kirjeldatud
meetod osutunud piisavalt tipseks ja reprodutseeritavaks, et
selle voiks vastu votta ithenduse meetodina;

kiesolevas direktiivis sitestatud meetmed on kooskolas alalise
toidukomitee arvamusega,

() EUTL 44, 15.2.1978, Ik 15.

ON VOTNUD VASTU KAESOLEVA DIREKTIIVI:

Artikkel 1

Litkmesriigid néuavad, et analiiiisid, mida on vaja teha, et
kontrollida viniitilkloriidmonomeeri sisaldust materjalides ja
esemetes, mis on mdeldud kokkupuutumiseks toiduainetega ja
millele lisas on viidatud sdnadega “materjalid ja esemed”, tuleb
sooritada lisas kirjeldatud meetodi kohaselt.

Artikkel 2

Liikmesriigid joustavad kdesoleva direktiivi tditmiseks vajalikud
digus- ja haldusnormid hiljemalt 18 kuu moodumisel direktiivi
teatavakstegemisest. Nad teatavad sellest viivitamata komisjoni-
le.

Artikkel 3

Kiesolev direktiiv on adresseeritud liikmesriikidele.

Briissel, 8. juuli 1980
Komisjoni nimel
komisjoni liige
Etienne DAVIGNON
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LISA

VINUULKLORIIDMONOMEERI SISALDUSE MAARAMINE MATERJALIDES JA ESEMETES

ULATUS JA RAKENDUSALA

Selle meetodiga méiratakse vintitilkloriidmonomeeri sisaldus materjalides ja esemetes.

POHIMOTE

Viniiiilkloriidmonomeeri (VC) sisaldus materjalides voi esemetes méidratakse gaasikromotograafiliselt, kasutades
pakendialuse atmosfidriproovi (“headspace”) meetodit parast proovi lahustamist voi suspendeerimist N,N-dimetiiiil-
atseetamiidis.

REAKTIIVID
Viniiiilkloriid (VC) puhtusega enam kui 99,5 % (v/v)

N,N-dimetiiiilatseetamiid (DMA), mis on vaba lisanditest, mille retentsiooniaeg katsetingimustes on sama kui VC-]
voi sisestandardil (3.3).

Dietiiiileeter voi cis-2-buteen DMA-s (3.2) sisestandardlahusena. Need sisestandardid ei tohi sisaldada mingeid
lisandeid, mille retentsiooniaeg katsetingimustes on sama kui VC-1.

SEADMED
NB:

Instrumenti v3i seadet on nimetatud ainult juhul, kui see on spetsiaalne vdi valmistatud vastavalt konkreetsele
spetsifikatsioonile. Eeldatakse, et tavalised laboriseadmed on olemas.

Gaasikromatograaf, mis on varustatud automaatseadmega pakendialuse atmosfadriproovi votmiseks voi millel on
seadmed proovi Kisitsi sisseviimiseks siistla abil.

Leckionisatsioonidetektor voi muud punktis 7 nimetatud detektorid.
Gaasikromatograafiline kolonn.
Kolonn peab voimaldama eristada dhu, VC ja (sisestandardi kasutamise korral) sisestandardi piike.

Lisaks sellele peab punktide 4.2 ja 4.3 seadmete kombinatsioon andma lahuse puhul, mis sisaldab 0,02 mg VC
liitri DMA kohta v6i 0,02 mg VC kilogrammi DMA kohta, signaali, mis vordub vihemalt viiekordse taustamii-
raga.

Prooviklaasid voi -pudelid, mis on varustatud silikoon- v3i butiiiilkummivaheseintega.

Kui kasutatakse kisitsi proovivotmismeetodeid, siis voib pakendialusest atmosfddrist siistlaga proovivdtmisel
klaasis vdi pudelis osaline vaakum tekkida. Seega, kui prooviklaas ei ole enne proovi vdtmist survestatud, on
soovitav kasutada suurt prooviklaasi.

Mikrosiistlad

Hermeetilised siistlad pakendialuse atmosfaariproovi kisitsi votmiseks.
Analiiiitiline kaal tipsusega 0,1 mg.

TOO KAIK

ETTEVAATUST: VC on kahjulik aine ja timbritseva Shu normaaltemperatuuri juures gaasiline, seetdttu tuleb lahus
valmistada hésti ventileeritud tdmbekapis.
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NB:
— votke tarvitusele kdik vajalikud ettevaatusabindud, viltimaks VC vo6i DMA kadu,
— kui proov vdetakse kisitsi, tuleks kasutada sisestandardit (3.3),

— sisestandardi kasutamise korral tuleb kogu protseduuri viltel kasutada sama lahust.

5.1. Kontsentreeritud VC standardlahuse valmistamine, ligikaudu 2 000 mg/kg
Sobiv klaasndu kaalutakse 0,1 mg tdpsusega ja valatakse sellesse teatud kogus (nt 50 ml) DMA-d (3.2).
Kaalutakse uuesti. DMA-le lisatakse teatud kogus (ndit. 0,1 g) VC-d (3.1) vedeliku vdi gaasina, pritsides seda
aeglaselt DMA-le. VC-d voib ka lisada, mullistades seda DMA-sse, eeldusel, et kasutatav seade takistab DMA kadu.
Kaalutakse uuesti 0,1 mg tdpsusega. Oodatakse kaks tundi, et saavutada tasakaalu. Standardlahust hoitakse
kiilmkapis.

5.2. Lahjendatud VC standardlahuse valmistamine
Voetakse kaalutud kogus kontsentreeritud VC standardlahust (5.1) ja lahustatakse DMA-ga (3.2) voi sisestandard-

lahusega (3.3) kindlaksmaaratud mahu voi massini. Tulemuseks saadud lahjendatud standardlahuse kontsentrat-
siooni viljendatakse vastavalt kas mg/l voi mg/kg.

5.3. Kalibreerimiskdvera moodustamine
NB: — kover peab holmama vihemalt seitse punktipaari,
— vastuste korratavus (') peab olema viiksem kui 0,02 mg VC liitri voi kilogrammi DMA kohta,

— kover tuleb arvutada nende punktide abil vahimruutude meetodil, st regressioonijoon tuleb arvutada
jargmise vorrandi abil:

= +
y=ax+ta

ey (E9)(0)
n3ox - ()
() (%) - (23 (Xw)

ja = 2

I’IZX2 — (ZX

kus a1

kus

y = mistahes ithe médramise piikide korgus voi pindala,
= vastav kontsentratsioon regressioonijoonel,

n = sooritatud madramiste arv (n > 14),

— kover peab olema lineaarne, st modtmistulemuste (y) ja vastavate regressioonijoone pdhjal arvutatud
vairtuste (z) vaheliste erinevuste standardhlve (s), mis on jagatud keskmise viirtusega (y), ei tohi iihegi
modtmise puhul olla iile 0,07.

Seda arvutatakse jargmiselt: é < 0.07
y

kus

y, = iga tiksik moStmistulemus,
z = modtmistulemusele (y) vastav vadrtus regressioonijoonel,

n> 14.

(") Vt soovitus ISO DIS 5725: 1977
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Valmistatakse ette kaks vihemalt seitsmest prooviklaasist (4.4) koosnevat seeriat. Igasse prooviklaasi lisatakse
teatud kogus lahjendatud VC standardlahust (5.2) ja DMA-d (3.2) vdi sisestandardlahust DMA-s (3.3) nii, et 1oplik
VC kontsentratsioon korduslahustes oleks ligikaudu 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200 jne mg/l voi
mg/kg DMA-d, ja nii, et kdik prooviklaasid sisaldaksid vordse koguse DMA-d, mida kasutatakse vastavalt punktile
5.5. Prooviklaasid suletakse hermeetiliselt ja jitkatakse nii, nagu on kirjeldatud punktis 5.6. Joonestatakse graafik,
millel ordinaat niitab korduslahuse VC piikide pindala (vdi korgust) voi nende pindalade (kdrguste) suhet
vastavate sisestandardi piikide vastavatesse vddrtustesse ja abstsiss naitab VC kontsentratsiooni korduslahuses.

Punktides 5.1 ja 5.2. kirjeldatud meetodil saadud standardlahuse valiidsuse kontroll

Punktides 5.1 ja 5.2 kirjeldatud protseduuri korratakse ja valmistatakse teine lahjendatud standardlahus, mille
kontsentratsioon on 0,1 mg VC/l vd6i 0,1 mg VC/kg DMA voi sisestandardlahuse kohta. Selle lahuse kahe
gaasikromatograafilise madramise tulemuse keskmine ei vOi vastavast kalibreerimiskovera punktist erineda
rohkem kui 5 %. Kui erinevus on suurem kui 5 %, jdctakse korvale koik punktides 5.1, 5.2, 5.3 ja 5.4
kirjeldatud viisil saadud lahused ja korratakse protseduuri algusest peale.

Materjali voi eseme proovide ettevalmistamine

Valmistatakse ette kaks prooviklaasi (4.4). Kumbagi prooviklaasi kaalutakse 0,1 mg tdpsusega vihemalt 200 mg
proovi, mis on saadud iihest viikesteks tiikkideks titkeldatud uuritavast materjalist voi esemest. Veenduge, et
igasse prooviklaasi satub vordne kogus proovi. Prooviklaas suletakse viivitamatult. Kumbagi prooviklaasi lisatakse
iga grammi proovi kohta 10 ml vdi 10 ¢ DMA-d (3.2) vdi 10 ml véi 10 g sisestandardlahust (3.3).
Prooviklaasid suletakse hermeetiliselt ja jitkatakse nii, nagu on kirjeldatud punktis 5.6.

Gaasikromatograafiline miiramine

Prooviklaasi loksutatakse, et materjalist voi esemest vdetud proovide lahus (5.5) voi suspensioon oleks voimali-
kult homogeenne, viltides kontakti klaasis oleva vedeliku ja vaheseina (4.4) vahel.

Koik hermeetiliselt suletud prooviklaasid (5.3, 5.4 ja 5.5) pannakse kaheks tunniks veevanni 60° + 1 °C juures,
et tekiks tasakaal. Vajaduse korral loksutatakse uuesti.

Voetakse proov prooviklaasi atmosfddrist. Kasitsi proovivotu korral tuleb jdlgida, et proov oleks reprodutseeritav
(4.4), eclkoige tuleb siistal soojendada proovi temperatuurini. Moddetakse VC ja (sisestandardi kasutamise korral)
sisestandardi piikide pindala (voi korgus).

Niipea, kui kromatogrammil ilmnevad DMA piigid, eemaldatakse kolonnist (4.3) kohase meetodi abil ileliigne
DMA.

TULEMUSTE ARVUTAMINE

Interpolatsiooni teel leitakse koveralt kummagi proovilahuse kontsentratsioon, vottes arvesse sisestandardlahust,
kui seda on kasutatud. Arvutatakse VC kogus kummaski uuritavas materjali voi eseme proovis, kasutades jargmist
valemit:

CxV
X = —1000
kus:
X = VC kontsentratsioon materjali voi eseme proovis, viljendatuna milligrammides kilogrammi kohta (mg/kg);
C = VC kontsentratsioon materjali vdi eseme proovi sisaldavas prooviklaasis (vt punkt 5.5), viljendatuna
milligrammides liitri v6i kilogrammi kohta (mg/l voi mg/kg);
V = DMA maht vdi mass materjali vdi eseme proovi sisaldavas prooviklaasis (vt punkt 5.5), viljendatuna
liitrites voi kilogrammides;
M = materjali voi eseme proovi kogus grammides.

VC kontsentratsioon uuritavas materjalis voi esemes, viljendatuna milligrammides kilogrammi kohta (mg/kg), on
kahe punkti 6.1 kohaselt mairatud VC kontsentratsiooni keskmine (mgfkg), ecldusel, et punkti 8 korratavuse
tingimus on tdidetud.

VC SISALDUSE KINNITUS

Kui VC sisaldus materjalides ja esemetes, arvutatuna vastavalt punktile 6.2, iiletab maksimaalse lubatud koguse,
tuleb iga kahe proovi analiiiisimisel (5.6 ja 6.1) saadud tulemusi kontrollida iihel viisil jargmisest kolmest:
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— kasutades vihemalt iihte teist kolonni (4.3) millel on statsionaarses faasis erinev polaarsus. Seda protseduuri
tuleks jdtkata seni, kuni saadakse kromatogramm, millel ei ole niha VC ja/vdi sisestandardi piikide kattumust
materjali- voi esemeproovi koostisosadega,

— kasutades teisi detektoreid, naiteks mikroelektroliiitilist juhtivusdetektorit, (')

— mass-spektromeetria abil. Kui molekulaarioone emamassiga (mfe) 62 ja 64 leitakse suhtes 3: 1, vdib seda
leidu vaadelda suure tdendosusega kui kinnitust VC sisalduse kohta. Kahtluste korral tuleb kontrollida kogu
massispektrit.

8. KORRATAVUS

Sama analiiiisija poolt samades tingimustes sama prooviga samaaegselt voi kiiresti teineteise jdrel tehtud kahe
analiitisi (6.1) tulemused ei tohi erineda iile 0,2 mg VC kg materjali voi eseme kohta.

(") Vt Journal of Chromatographic Science, Vol. 12, marts 1974, lk 152



