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3198010766
L 21342 EUROPOS BENDRIJU OFICIALUSIS LEIDINYS 1980 8 16

KOMISIJOS DIREKTYVA
1980 m. liepos 8 d.

nustatanti Bendrijos analizés metods, naudojama oficialiai vinilchlorido monomero kiekio
medZiagose ir gaminiuose, galinCiuose liestis su maisto produktais, kontrolei

(80/766/EEB)

EUROPOS BENDRIJY KOMISJJA,
atsizvelgdama | Europos ekonominés bendrijos steigimo sutarti,

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 tokio-
se medziagose ir gaminiuose vinilchlorido monomero kiekis
turi nevirSyti 1 mglkg gatavame produkte, o 3 straipsnis
numato, kad $i riba turi bati kontroliuojama Bendrijos analizés
metodu;

kadangi, remiantis tarplaboratoriniais bendrais bandymais, prie-
de aprasytasis metodas pasirodé esgs pakankamai tikslus ir
atkuriamas, 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

Valstybés narés reikalauja, kad vinilchlorido monomero kiekio
medziagose ir gaminiuose, galin¢iuose liestis su maisto produk-
tais, priede — ,medZiagos ir gaminiai“, tyrimas, reikalingas
oficialiai kontrolei vykdyti, baty atliekamas pagal priede apra-
$yta metoda.

2 straipsnis

Valstybés narés priima jstatymus ir kitus teisés aktus, kurie,
jsigalioje ne véliau kaip 18 ménesiy po jos paskelbimo, jgyven-
dina $ig direktyva. Apie tai jos nedelsdamos pranesa Komisijai.

3 straipsnis

Si direktyva skirta valstybéms naréms.

Priimta Briuselyje, 1980 m. liepos 8 d.

Komisijos vardu
Etienne DAVIGNON

Komisijos naré
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PRIEDAS
VINILCHLORIDO MONOMERU KIEKIO MEDZIAGOSE IR GAMINIUOSE NUSTATYMAS

TAIKYMO SRITIS IR TIKSLAS

Siuo metodu nustatoma vinilchlorido monomero kiekis medziagose ir gaminiuose.

METODO ESME

Vinilchlorido monomero (VC) kiekis medziagose ir gaminiuose nustatoma dujy chromatografijos biidu, naudojant
LvirSerdves metoda iStirpinus méginj arba ji suspendavus N, N-dimetilacetamide.

REAGENTAI
Vinilchloridas (VC), kurio grynumas ne mazesnis kaip 99,5 % (v/v).

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 turéti tokj patj sulaikymo laikg kaip ir VC, esant tokioms pat tyrimo salygoms.

APARATURA
NB:

Prietaisai arba jy dalys minimi tik tuo atveju, kai jie yra specialis 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 kolonéle.
Kolonéléje turi atsiskirti oro, VC ir vidinio standarto, jeigu toks naudojamas, smailés.

Be to, sujungtoje pagal 4.2 ir 4.3 punktus sistemoje 0,02 mg VC/l DMA arba 0,02 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 jrangg, SvirkStu imant méginj 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§ ,virSerdvés* rankomis.
Analizinés 0,] mg tikslumo svarstyklés.

DARBO EIGA

ISPEJIMAS: Kambario temperatiiroje VC yra pavojinga laki medziaga, todél tirpalai turi bfiti ruoSiami gerai
ventiliuojamoje traukos spintoje.
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NB:
— imkités visy reikalingy saugumo priemoniy, kad nei VC, nei DMA nepatekty i aplinka,
— meéginius imant rankomis, turi bati naudojamas vidinis standartas (3.3 punktas),

— naudojant vidinj standarta, tas pats tirpalas turi bati naudojamas viso tyrimo metu.

Etaloninio VC tirpalo, kurio koncentracija yra apytiksliai 2 000 mg/kg, paruosimas.
0,1 mg tikslumu pasverkite tinkama stiklinj indg ir i ji pilkite tam tikrg kiekj (pvz., 50ml) 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 nusistoves pusiausvyra. Etaloninj tirpalg laikykite Saldytuve.

Praskiesto etaloninio VC tirpalo paruoSimas.
Pasverkite koncentruoto etaloninio VC tirpalo (5.1 punktas) tam tikrg kiekj ir praskieskite DMA (3.2 punktas)

arba vidinio standarto tirpalu (3.3 punktas) iki reikiamo tiirio arba masés. Gauto praskiesto etaloninio tirpalo
koncentracija isreiskiama atitinkamai mg/l arba mg/kg.

Kalibracinés kreivés paruosimas
NB: — kreive turi biti sudaryta pagal ne maziau kaip septynias poras tasky,
— smailés ploty pakartojamumas (') turi bati maZesnis nei 0,02 mg VC/[l arba kg DMA,

— kreive per Siuos taskus turi bati apskaiciuota maziausiy kvadraty metodu, t. y. regresijos tiesé¢ turi buti
skaiciuojama pagal Sia lygti:

= +
y=ax+a,

oy (X9 (X)

Ga =
"y e (31)
| () (%) - (Cx)(Xw)
1r ap = 3 s
Ay X (Y
Cia:
y = smailés aukstis arba plotas kiekviename atskirame nustatyme,
x = atitinkama koncentracija regresijos ties¢je,
n = atlikty nustatymy skaicius (n > 14),

— tai turi bati tiese, t. y. iSmatuoty smailés ploty (auksciy) verciy (y) standartinio nuokrypio (s), nustatymo
lyginant su atitinkamomis smailés ploty (auksciy) vertémis, paskai¢iuotomis i§ regresijos kreivés (z),
santykis su vidutine i§matuoty smailés ploty (auksciy) verte (), neturi virsyti 0,07.

Tai turi bati apskaiciuota pagal formule: i < 0.07,
y

Cia

Cia:

y, = kiekvienas atskirai iSmatuotas smailés plotas (aukstis),

Z = atitinkamo smailés ploto (aukscio) (y) gautoje regresijos ties¢je verteé,
n=> 14

(") Zr.ISO DIS 5725: 1977 m. rekomendacija.
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Paruoskite dvi ne maZiau nei septyniy stikliniy indy eiles (4.4 punktas). | kiekvieng inda jpilkite praskiesto
etaloninio VC tirpalo (5.2 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, 0,050, 0,075, 0,100, 0,125,
0,150, 0,200 ir t. t. mg/l arba mg/kg DMA ir kad visuose induose biity tas pats DMA kiekis, kuris reikalingas,
remiantis 5.5 punktu. UZzdarykite indus ir teskite, kaip nurodyta 5.6 punkte. Nubraizykite grafika, kurio
ordinatéje atidétos VC lygiagreciai pagaminty tirpaly smailiy ploty (arba auksciy) vertés, arba $iy ploty (ar
auksciy) santykis su atitinkamomis vidinio standarto vertémis, o abscisiy aSyje — lygiagreciai pagaminty tirpaly
VC koncentracijy vertés.

Etaloniniy tirpaly, gauty pagal 5.1 ir 5.2 punktus, paruosimo patikrinimas

Pakartokite 5.1 ir 5.2 punktuose aprasyta procediirg, kad gautuméte antra praskiesta etaloninj tirpala, kurio
koncentracija lygi 0,1 mg VC/l arba 0,1 mg/kg DMA arba vidinio standarto tirpalo. Sio tirpalo dviejy nustatymy
vidurkis negali skirtis daugiau nei 5 % nuo atitinkamo kalibracinés tieses tasko. Jeigu skirtumas didesnis kaip
5 %, atmeskite visus tirpalus, gautus pagal 5.1, 5.2, 5.3 ir 5.4 punktus, ir pakartokite visa procediirg i§ pradziy.

Medziagy ir gaminiy méginiy paruo$imas

Paruoskite du indelius (4.4 punktas). | kiekvieng indg pasverkite ne maziau kaip 200 mg, 0,1 mg tikslumu,
méginio, gauto i vienos tiriamosios medziagos ar susmulkinto gaminio. Pasistenkite, kad | kiekvieng inda bty
jdétas vienodas méginio kickis. Nedelsdami uzdenkite stiklinj inda. | kickvieng inda vienam meéginio gramui
jpilkite 10 ml arba 10 ¢ DMA (punktas 3.2) arba 10 ml ar 10 g vidinio standarto tirpalo (punktas 3.3).
Uzdarykite indus ir teskite, kaip apraSyta 5.6 punkte.

Dujy chromatografiné analizé

Stengdamiesi nesuslapinti pertvaros (punktas 4.4.) suplakite skystj induose, kad gautuméte kiek galima vienaly-
tiskesnj medziagos ar gaminio (punktas 5.5) meéginiy tirpala arba suspensija.

Visus uzdarytus indus (punktai 5.3, 5.4 ir 5.5) dviem valandoms jdékite { 60 + 1 °C vandens vonig, kad
nusistovéty pusiausvyra. Jeigu bitina, suplakite dar kartg.

Paimkite i§ indo ,virSerdvés® méginj. Naudojant méginiy émimo rankomis metodikas, turi bati uZtikrinamas
imamy meéginiy atkuriamumas (punktas 4.4.). Svirkstai, prie§ juos naudojant, turi biti pasildyti iki méginio
temperattiros. I$matuokite VC ir vidinio standarto, jeigu toks naudojamas, smailés plota (ar aukstj).

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

REZULTATU APSKAICIAVIMAS

Interpoliacijos bidu kreivéje raskite nezinoma kiekvieno i§ dviejy meéginio tirpaly koncentracijg, atsizvelgdami j
vidinio standarto tirpalg, jeigu toks naudojamas. Apskaiciuokite VC kiekj kiekviename i§ dviejy tiriamy medziagy
ar gaminiy méginiy, naudodami tokig formulg:

x = VY1000,
Cia:
x = VC, esancio medZiagos ar gaminio méginyje, koncentracija, iSreiksta mg/kg,
C = koncentracija VC, gauto i§ inde esancios medziagos ar gaminio (zr. 5.5), iSreikSta mg/l arba mg/kg,
V = koncentracija DMA, gauto i§ inde esancios medziagos ar gaminio (Zr. 5.5), iSreikSta litrais arba
kilogramais,
m = medziagos arba gaminio méginio masé, ireiksta gramais.

Tiriamose medzZiagose ar gaminiuose VC koncentracija, iSreiksta mgf/kg, yra dviejy VC koncentracijy, nustatyty
6.1 punkte, vidurkis, jei gaunamas 8 punkte nurodytas pakartojamumas.

VC KONCENTRACIJOS PATVIRTINIMAS

Jei VC, esancio medZiagose ir gaminiuose, kiekis, apskaiciuotas pagal 6.2 punkta, virSija didZiausia leisting kieki,
rezultatai, gauti kiekvieno i§ dviejy méginiy tyrimo metu (punktai 5.6 ir 6.1), privalo bati patvirtinti vienu i§ iy
trijy bady:
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— naudojant maziausiai vieng kitokia kolonéle (4.3 punktas), turincig skirtingo poliskumo nejudria faze. Si
procediira turi bati tgsiama tol, kol gautoje chromatogramoje nebepersidengs VC ir (arba) vidinio standarto
smailés ir medziagy ar gaminiy méginiy sudedamyjy daliy smailés,

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

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

8. PAKARTOJAMUMAS

Skirtumas tarp dviejy rezultaty (6.1 punktas), gauty tuo paciu metu arba tuoj pat vienas po kito, naudojant ta
patj méginj, dirbant tam paciam laborantui chemikui vienodomis salygomis, neturi virsyti 0,2 mg VC medziagos
ar gaminio kilogramui.

() Zr. Chromatografiniy moksly zurnalg, t. 12, 1974 m. kovas, p. 152.



