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L 213/42 EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS 16.8.1980.

KOMISIJAS DIREKTIVA
(1980. gada 8. jiilijs),

ar ko nosaka Kopienas analizes metodi, kura izmantojama, lai veiktu oficialu kontroli attieciba uz
vinilhlorida monomeéra saturu materialos un izstradajumos, kas paredzeti saskarei ar partikas
produktiem

(80/766/EEK)

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,
nemot véra Eiropas Kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1978. gada 30. janvara Direktivu
78/142[EEK par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinaSanu attieciba
uz materidliem un izstradajumiem, kuri satur vinilhlorida mo-
noméru un kuri paredzéti saskarei ar partikas produktiem ('),
un jo ipadi tas 3. pantu,

ta ka Direktivas 78/142[EEK 2. panta paredzéts, ka vinilhlorida
monoméra saturs $ados materialos un izstradajumos nevar
parsniegt 1 miligramu uz kilogramu galaprodukta, un 3. panta
noteikts, ka $a limita ievérosana jakontrolé ar Kopienas analizes
metodi;

ta ka, pamatojoties uz vairakam analizém, kas tika veiktas,
savstarpgji sadarbojoties vairakam laboratorijam, tika konstatéts,
ka §is direktivas pielikuma aprakstita metode ir pietickami
preciza un reproducéjama, lai to piepemtu par Kopienas meto-
di;

ta ka Saja direktiva paredzétie pasakumi ir saskana ar Partikas
produktu pastavigas komitejas atzinumu,

() OV L 44, 15.2.1978,, 15. Ipp.

IR PIENEMUSI SO DIREKTIVU.

1. pants

Dalibvalstis paredz, ka analizes, ko izmanto, lai veiktu oficialu
kontroli attieciba uz vinilhlorida monomeéra saturu materialos
un izstradajumos, kam paredzéts nonakt saskaré ar partikas
produktiem (pielikuma minéti ka “materiali un izstradajumi”),
veiktu saskana ar 3is direktivas pielikuma aprakstito metodi.

2. pants

Ne vélak ka 18 ménesus péc $is direktivas publicé$anas dalib-
valstis stajas spéka normativi un administrativi akti, kas vaja-
dzigi, lai izpilditu $is direktivas prasibas. Par to dalibvalstis talit
informé Komisiju.

3. pants

ST direktiva ir adreséta dalibvalstim.

Briselé, 1980. gada 8. julija

Komisijas varda —
Komisijas loceklis
Etienne DAVIGNON
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3.1.

3.2

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

PIELIKUMS
VINILHLORIDA MONOMERA SATURA NOTEIKSANA MATERIALOS UN IZSTRADAJUMOS

PIEMEROSANAS JOMA

Ar 30 metodi nosaka vinilhlorida monoméra saturu materialos un izstradajumos.

PRINCIPS

Vinilhlorida (VH) monoméra saturu materialos vai izstradajumos nosaka ar gazu hromatografiju, izmantojot

REAGENTI
Vinilhlorids (VH) ar tiribu virs 99,5 % (v/v).

N,N-dimetilacetamids (DMA) bez piemaisijumiem, kam testa apstaklos ir tads pats izdaliSanas laiks, ka VH vai ka
icksgjam standartam (3.3.).

Dietiléteris vai cis-2-buténs DMA (3.2.) sastiva ka iek3jais standartskidums. So ieksgjo standartu sastava nedrikst
bat piemaisijumi, kam testa apstaklos ir tads pats izdaliSanas laiks, ka VH.

APRIKOJUMS
NB:

Minéti ir tikai Ipasi instrumenti vai aparatu elementi vai tadi, kas izgatavoti ipasam vajadzibam. Tiek piepemts, ka
parastais laboratorijas aprikojums ir pieejams.

Gazu hromatografs, kas aprikots ar automatisku tvaika fazes (head-space) parauga nemsanas ierici vai ar ierici
parauga nemsanai manuali.

Liesmas jonizacijas detektors vai citi detektori, kas minéti 7. punkta.
Gazu hromatografijas kolonna.
Sai kolonnai ir janodrosina iesp&ja noskirt gaisa pikus VH un ieki&am standartam, ja to izmanto.

Turklat apvienotaja 4.2. un 4.3. punkta sistéma signalam, kas iegits ar $kidumu, kur§ satur 0,005 mg VH/litra
DMA vai 0,005 mg VH/kg DMA, vismaz piecreiz japarsniedz fona troksnis.

Paraugu pudelites vai kolbas ar silikona vai butilkau¢uka membranu.

Izmantojot manualas parauga nemsanas proceddras, bridi, kad ar §lirci tiek nemts paraugs no tvaika fazes, var
izveidoties parcials vakuums pudelites icksiené. Tadgjadi, ja tieck izmantotas manualas parauga nemsanas
procediiras, ir ieteicams izmantot lielakas pudelites, kur spiedienu nevar palielinat pirms parauga nemsanas.

Mikroslirces.
Gazu blivas slirces paraugu nemsanai no tvaika fazes manuali.

Analitiskie svari ar precizitati lidz 0,1 mg.

PROCEDURA

UZMANIBU: VH ir bistama viela, un istabas temperatiird ta ir gazveida, tadé] skidumu sagatavoSana javeic labi
ventiléta velkmes skapi.
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5.1.

5.2.

5.3.

NB:
— Javeic visi vajadzigie piesardzibas pasakumi, lai nenotiktu VH vai DMA noplide,
— ja paraugus nem manudli, jaizmanto iek3gais standarts (3.3.),

— ja izmanto iek3gjo standartu, visas procediiras laika jaizmanto viens un tas pats $kidums.

Koncentréta VH standartskiduma (aptuveni 2 000 mg/kg) sagatavosana
Ar precizitati lidz 0,1 mg nosver piemérotu stikla trauku un ievieto taja zinamu daudzumu (piem., 50 ml) DMA
(3.2.). Parsver. Léni ieslircinot, pievieno DMA zinamu daudzumu (piem., 0,1 g) $kidra vai gazveida VH (3.1.). Ja

izmanto iekartu, kas novérs DMA zudumu, VH drikst pievienot DMA ari ar burbulosanu. Parsver ar precizitati
lidz 0,1 mg. Nogaida divas stundas, lai $kiduma iestatos lidzsvars. Standartskidumu glaba ledusskapi.

Atskaidita VH standartskiduma sagatavosana
Nem svértu koncentréta VH standartskiduma (5.1.) daudzumu un ar DMA (3.2)) vai ieksgjo standartskidumu

(3.3.) atskaida to lidz zinamam tilpumam vai zinamam svaram. legiita atSkaidita standartskiduma koncentraciju
attiecigi izsaka mgllitra vai mg/kg.

Kalibracijas liknes sagatavoSana
NB: — Likni obligati veido vismaz septini punktu pari.
— Meérjjumos iegiito vértibu atkartojamibai (') jabat mazakai par 0,02 mg VH/litra vai kilograma DMA.

— Likne jaaprékina péc minétajiem punktiem, izmantojot mazako kvadratu metodi, t.i., regresijas linija
jaaprekina péc $adas vienadibas:

y=ax+a

ny_xy— (3 x)(Xy)

kur a; = 3
n sz - <Z x)

(2r)(32%) - (23 (Xw)

un  ag = 3
n sz - (Z x)

kur
y = atseviska noteikSanas reizé iegiito piku augstums vai laukums,
x = atbilstoda koncentracija uz regresijas linijas,
n = veikto noteikSanas reizu skaits (n > 14).

— Liknei jabat linearai, t.i., izmérito vértibu (y) un tam atbilstoSo péc regresijas linijas noteikto vértibu (z)
starpibas standartnovirze (s), kas dalita ar visu veikto mérjjumu vidéo vértibu (y), neparsniedz 0,07.

To aprékina 3adi: i < 0.07
y

kur

y, = katrd atseviski veikta mérfjuma iegiita vértiba,

z = mérfjumam (y) atbilstosa vértiba uz aprékinatas regresijas linijas,
n=> 14

(') Skat. rekomendaciju ISO DIS 5725: 1977.
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5.4.

5.5.

5.6.

5.6.1.

5.6.2.

5.6.3.

5.6.4.

6.1.

6.2.

Sagatavo divas rindas ar vismaz septinam pudelitém (4.4.). Katra pudelité pievieno at3kaidito VH standartskidumu
(5.2.) un DMA (3.2.) vai ieksgja standarta skidumu DMA (3.3.) ta, lai galiga VH koncentracija $ajos divkarsajos
skidumos bitu aptuveni vienada ar 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200 utt. mg/l vai mg/kg DMA un lai
visas pudelités batu vienads daudzums DMA, kas tiks izlietots saskana ar 5.5. punktu. Pudelites ciesi noslédz un
talak rikojas, ka aprakstits 5.6. punktd. Izveido grafiku, kura ordinatu ass lielumi rada divkar$a skiduma VH pika
laukumus (vai augstumus) vai 3 laukuma (vai augstuma) un attieciga ieksgja standarta pika attiecibu, bet abscisas
lielumi - divkarsa skiduma VH koncentracijas.

Saskanpa ar 5.1. un 5.2. punktu jegiito standartskidumu sagatavosanas validacija

Atkarto 5.1 un 5.2. punkta aprakstito procediiru, lai iegiitu otru atSkaiditu standartSkidumu ar koncentraciju
0,1 mg VH/l vai 0,1 VH mg/kg DMA vai ieksgja standartskiduma. Ar gazu hromatografijas metodi veiktu divu 3a
$kiduma mérjjumu vidéja vértiba nedrikst bit novirzita no atbilstosa kalibracijas liknes punkta par vairak neka
5 %. Ja novirze ir liclaka par 5 %, tad visi saskana ar 5.1., 5.2., 5.3. un 5.4. punktu iegitie skidumi ir brakéjami;

procediiru atkarto no jauna.

Materialu un izstradajumu paraugu sagatavosSana

Sagatavo divas pudelites (4.4.). Katra pudelité ar precizitati lidz 0,1 mg iesver ne mazak ka 200 mg parauga, kas
ieglits no kada viena pétama materiala vai izstradagjuma un sadalits mazos gabalinos. Visas pudelités mégina
iesvért vienadu daudzumu. Talit péc tam pudeliti aizkorké. Katra pudelité uz katru parauga gramu pievieno
10 ml vai 10 g DMA (3.2) vai 10 ml vai 10 g ieksgja standartskiduma (3.3.). Ciesi nosledz pudelites un talak
rikojas, ka aprakstits 5.6. punkta.

Noteiksana ar gazu hromatografijas metodi

Izvairoties no $kidruma un membranas (4.4) saskares, pudeliSu saturu samaisa, lai ieglitu péc iespéjas
viendabigaku materiala vai izstradajuma parauga (5.5.) $kidumu vai suspensiju.

Uz divam stundam visas ciesi noslégtas pudelites (5.3., 5.4. un 5.5.) ievieto Gdens peldé 60 + 1 °C temperatiira,
lai 3kiduma iestatos lidzsvars. Vajadzibas gadijuma pudeliSu saturu samaisa vélreiz.

No tvaika fazes (head-space) pudelité papem paraugu. Ja paraugus nem manudli, jarGpéas, lai tie bitu
reproducgjami (skat. 4.4. punktu), jo ipasi Slirce iepriek$ jasasilda lidz parauga temperatiirai. Izméra laukumu

(vai augstumu) pikiem, kas attiecas uz VH un uz iek$gjo standartu, ja tadu izmanto.

Tiklidz hromatogramma paradas DMA piki, ar piemérotu metodi no kolonnas (4.3.) izvada DMA parumu.

REZULTATU APREKINASANA

Interpolgjot uz liknes, atrod nezinamas koncentracijas abiem parauga $kidumiem, nemot véra ieksgjo standart-
skidumu, ja tadu izmanto. Aprékina VH daudzumu abos pétamajos materidla vai izstraddgjuma paraugos péc
sadas formulas:

_CxV

X 1000

kur

X = VH koncentracija materiala vai izstraddjuma parauga, kas izteikta ka mg/kg.

C = VH koncentracija pudelité, kura atrodas materiala vai izstradajuma paraugs (skat. 5.5. punktu), mg/l vai
mglkg.

V= DMA tilpums vai masa pudelité, kura atrodas materiala vai izstradajuma paraugs (skat. 5.5. punktu), | vai
kg.

M = materiala vai izstradajuma parauga daudzums gramos.

VH koncentracija pétamaja materiala vai izstradajuma, izteikta ka mgfkg, ir saskana ar 6.1. punktu noteikto divu
VH koncentraciju (mg/kg) vidéja vértiba, ja ir izpildits 8. punkta izklastitais atkartojamibas kritérijs.

VH SATURA APSTIPRINASANA

Ja VH saturs materidlos un izstradajumos, kas aprékinats saskana ar 6.2. punktu, parsniedz maksimalo
pielaujamo daudzumu, tad abu paraugu (5.6. un 6.1.) analizé ieghitos rezultatus jaapstiprina péc vienas no trim
$adam metodém:
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— izmantojot vismaz vienu citu kolonnu (4.3), kuras nekustigajai fazei ir atikiriga polaritate. Si procediira
jaturpina, lidz iegiita hromatogramma, kura nav redzama VH un/vai iek$¢ja standarta piku parklasanas ar
materiala vai izstradajuma parauga sastavdalam,

— izmantojot citus detektorus, piem., mikroelektrolitiskas vaditspgjas detektoru ('),

— izmantojot masspektrometriju. Saja gadijuma, ja jonus ar masu (m/e) 62 un 64 konstaté attieciba 3:1, ar lielu
varbiitibu var uzskatit, ka VH klatesamiba ir apstiprinata. Saubu gadijuma japarbauda kopéjais masspektrs.

8.  ATKARTOJAMIBA

Rezultatu starpiba divas noteik§anas (6.1), ko vienlaikus vai driz vienu péc otras vienam un tam paSam
paraugam vienados apstaklos veic viens un tas pats analitikis, nedrikst parsniegt 0,2 mg VH/kg materiala vai
izstradajuma.

(") Skat. Journal of Chromatographic Science, 12. s¢j., 1974. gada marts, 152. Ipp.



