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ID-DIRETTIVA TAL-KUMMISSJONI
tat-8 ta’ Lulju 1980

Ii tistabbilixxi l-metodi ta’ analizi tal-Komunita ghal kontroll uffigjali tal-livell tal-monomer tal-
klorur tal-vinil fil-materjali u l-oggetti mahsubin biex jigu f’kuntatt ma’ oggetti ta’ l-ikel

(80/766/KEE)

IL-KUMMISSJONI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE],

Wara li kkunsidrat it-Trattat li jistabbilixxi il-Komunita Ewro-
pea,

Wara li kkunsidrat id-Direttiva tal-Kunsill 78/142/KEE tat-30
ta’ Jannar 1978 dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta’ I-Istati
Membri li ghandhom x’jagsmu ma’ materjali u oggetti li fihom
il-monomer tal-klorur tal-vinil u li huma mahsuba biex jigu
fkuntatt ma’ oggetti ta’ l-ikel (!), u b’'mod partikolari I-Artiko-
lu 3 taghha,

Billi I-Artikolu 2 tad-Direttiva 78/142/KEE jistabbilixxi li ma-
terjali u oggetti bhal dawn ma ghandux ikollhom monomer tal-
klorur tal-vinil fi kwantita ta’ aktar minn milligram ghal kull
kilogramm fil-prodott finali u I-Artikolu 3 i dan il-limitu
ghandu jigi kkontrollat minn metodu ta’ analizi tal-Komunita;

Billi, fuq il-bazi ta’ serje ta’ provi kollaborattivi ta’ bejn diversi
laboratorji, il-metodu deskritt fl-Anness wera li huwa preciz
bizzejjed u li jista’ jigi riprodott sabiex jigi adottat bhala
metodu tal-Komunita;

Billi il-mizuri preskritti fdin id-Direttiva huma skond l-opinjoni
tal-Kumitat Permanenti dwar 1-Oggetti ta’ I-Ikel,

() GU L 44, tal-15.2.1978, p.15.

ADOTTAT DIN ID-DIRETTIVA:

Artikolu 1

L-Istati Membri ghandhom jirrikjedu li l-analizi mehtiega ghall-
kontroll uffi¢jali tal-livell tal-monomer tal-klorur tal-vinil fil-
materjali u oggetti mahsubin biex jigu fkuntatt ma’ l-ikel,
imsemmija fl-Anness bhala ‘materjali u oggetti’, ghandhom
isiru skond il-metodu deskritt fl-Anness.

Artikolu 2

L-Istati Membri ghandhom idahhlu fis-sehh il-ligijiet, r-regola-
menti u d-disposizzjonijiet amministrattivi mehtiega biex jik-
konformaw ma’ din id-Direttiva mhux aktar tard minn 18-il
xahar min-notifika taghha. Ghandhom jinfurmaw lill-Kummiss-
joni minnufih b’dan.

Artikolu 3

Din id-Direttiva hija ndirizzata lill-Istati Membri.

Maghmula fi Brussel, fit-8 ta’ Lulju 1980.

Ghall-Kummissjoni
Etienne DAVIGNON

Membru tal-Kummissjoni
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ANNESS

DETERMINAZZJONI TAL-LIVELL TA’ MONOMER TAL-KLORUR TAL-VINIL FMATERJALI U OGGETTI

3.1.

3.2.

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

KAMP U QASAM TA’” APPLIKAZZJONI

Il-metodu jiddetermina I-livell ta’ monomer tal-klorur tal-vinil fmaterjali u foggetti.

PRINCIPJU

Il-livell ta’ monomer tal-klorur tal-vinil (VC) fmaterjali u foggetti huwa determinat permezz ta’ gas-chromatography
bl-uzu tal-metodu ‘headspace’ wara d-dissoluzzjoni jew sospensjoni tal-kampjun fil-N, N-dimethylacemide

REAGENTI
Klorur tal-vinil (VC) ta’ purita ikbar minn 99-5 % (v/v).

N, N-dimethylacetamide (DMA), hieles minn kull impurita bl-istess hin ta’ retenzjoni bhal tal-VC jew bhall-
istandard intern (3.3) fil-kondizzjonijiet tat-test.

Dicethyl ether jew cis-2-buterie fid-DMA (3.2) bhala s-soluzzjoni ta’ standard intern. Dawn is-soluzzjonijiet ta’
standard intern ma ghandu jkollhom l-ebda impurita bl-istess hin ta’ retenzjoni bhal tal-VC, fil-kondizzjonijiet tat-
test.

APPARAT
N.B.

Strument jew bi¢ca apparat huwa msemmi biss jekk huwa specjali jew jekk huwa maghmul ghal specifikaz-
zjonijiet partikolari. Wiehed jassumi li l-apparat li s-soltu jinsab fil-laboratorji jkun disponibbli.

Gas-chromatograph  mghammar b’head-space sampler awtomatiku jew b'facilitajiet ghal injezzjoni manwali tal-
kampjun.

Detector ta’ jonizzazzjoni tal-flamma jew detectors ohra msemmija fil-punt 7.
Gas-chromatographic column.
Il-kolonna ghandha tippermetti is-separazzjoni tal-qcacet ta’ l-arja, tal-VC u ta’ standard intern, jekk uzat.

Barra minn hekk, is-sistema kombinata ta’ 4.2 u 4.3 ghandha tippermetti li s-sinjal miksub b’soluzzjoni li fiha
0.02mg VC/litru DMA jew 0.02 mg VC/kg DMA jkun ugwali ghal mill-inqas hames darbiet il-hoss ta’ I-isfond.

Kampjuni ta’ kunjetti jew fliexken iffittjati bis-silikon jew bil-butyl rubber septa.

Meta tintuza t-teknika manwali tal-kampjuni it-tehid tal-kampjun mill-headspace b'siringa jista’ jikkawza vakum
parzjali fil-kunjett jew fil-flixkun. Ghalhekk, ghal teknika manwali fejn il-kunjetti ma jkunx imgieghda taht
pressjoni qabel ma jinghazel il-kampjun, l-uzu ta’ kunjetti kbar huwa irrakkomandat.

Mikro-siringi.
Siringi li ma jghaddix gass minnhom (gas-tight) ghal headspace sampling manwali.

Bilan¢ analitiku ezatt sa 0.1 mg.

PROCEDURA

ATTENZJONI: VC hija sustanza perikoluza u gass ftemperatura ambjentali, ghalhekk il-preparazzjoni tas-
soluzzjonijiet ghandu jigi maghmul ffume cupboard ivventilat tajjeb.
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5.1.

5.2.

5.3.

N.B.
— Hu l-prekawzjonijiet kollha mehtiega biex tara li l-ebda VC jew DMA ma jintilef;
— Meta tuza t-tekniki manwali ta’ tehid ta’ kampjuni, ghandu jigi wzat standard intern (3.3);

— Meta tuza standard intern, ghandha tigi wzata l-istess soluzzjoni matul il-procedura kollha.

Preparazzjoni ta’ soluzzjoni standard koncentrata ta’ VC fmadwar 2 000 mgkg

Izen bi precizjoni sa l-eqreb 0.1 mg recipjent tal-hgieg adatt u gieghed gewwa fih kwantita (ez. 50 ml) ta” DMA
(3.2). Erga’ izen. Mad-DMA zid kwantita (ez. 0.1 g) ta’ VC (3.1) fforma likwida jew gass, billi tinjettaha bil-mod
fuq id-DMA. II-VC jista’ jizdied ukoll fforma ta’ bziezaq mad-DMA, jekk l-apparat li jigi wzat ma jitlef l-ebda
DMA. Erga’ izen sa l-eqreb 0.1 mg. Stenna saghtejn biex taghti ¢-cans li jintlahaq l-ekwilibriju. Zomm is-
soluzzjoni standard fi rifrigitatur.

Preparazzjoni ta’ soluzzjoni standard dilwita ta’ VC

Hu ammont mizun ta’ soluzzjoni standard koncentrata ta’” VC (5.1) u ddilwixxi, ghal volum jew piz maghruf,

b'DMA (3.2) jew ma’ soluzzjoni standard interna (3.3). Il-koncentrazzjoni tas-soluzzjoni standard mizjuda bl-ilma
li tirrizulta hija mfissra bhala mg/l jew mg/kg rispettivament.

Preparazzjoni tal-kurva ta’ kalibrar
N. B. — il-kurva ghandu jkollha mill-inqas seba’ pari ta’ punti,
— ir-repetibilita tar-rizultati (') ghandha tkun inqas minn 0.02 mg VC/l jew kg ta’ DMA,

— il-kurva ghandha tigi kkalkulata minn dawn il-punti bit-teknika ta’ least squares, i.. il-linja tar-rigressjoni
ghandha tigi kkalkulata skond l-ekwazzjoni li gejja

y=ax+a

- () (2)

fejn: a

Loy (X
L (EHER) ()

n sz - (Z x)

Fejn:
y = l-gholi jew iz-Zona tal-qcacet fkalkolu wahdieni
x = il-koncentrazzjoni li tikkorrispondi fuq il-linja ta’ regressjoni
n = numru ta’ kalkoli maghmula (n > 14),

— il-kurva ghandha tkun lineari, i.e. id-devjazzjoni standard (s) tad-differenzi bejn ir-rizultati mkejla () u I-
valur li jikkorrispondi ghar-rizultat ikkalkolat mil-linja ta" regressjoni (z) diviz bil-valur medju (y;) ghar-
rizultati kollha ma ghandux jagbez 0-07:

Dan ghandu jigi kkalkulat minn: % < 0.07

fejn:

y, = kull rizultat individwali mkejjel
z = il-valur korrispondenti ghar-rizultat (y) ikkalkulat fuq il-linja ta’ regressjoni,

i i

n> 14

(') Ara r-rakkomandazzjoni 1SO 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.

Hejji zewg serje ta’ mill-inqas seba’ kunjetti (4.4). Zid ma’ kull kunjett, volumi ta’ soluzzjoni standard dilwit ta’ VC
(5.2) u DMA (3.2) jew soluzzjoni ta' standard intern fid-DMA (3.3) biex il-koncentrazzjoni finali ta’ VC tas-
soluzzjonijiet doppji tkun bejn wiehed u iehor ugwali ghal 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200, ecc.
mg/l jew mglkg ta’ DMA u l-kunjetti kollha jkollhom l-istess kwantitd ta’ DMA li ghandha tintuza fil-punt 5.5.
Issigilla 1-kunjetti u kompli l-procedura kif deskritt fpunt 5.6. Ohloq graph li fiha, il-valuri ordinati juru l-area
(jew l-gholi) tal-qcacet tal-VC tas-soluzzjonijiet doppji jew il-proporzjon ta’ dawn l-arei (jew gholi) ghal ma’ I-
oghla valur ta’ l-istandard intern, u l-valuri axxizi juru l-koncentrazzjonijet ta’ VC tas-soluzzjonijiet doppji.

Konvalidazzjoni ta’ preparazzjonijiet ta’ soluzzjonijiet standard miksuba fil-punti 5.1 u 5.2.

Irrepeti l-procedura deskritta fil-punti 5.1 u 5.2 biex tikseb it-tieni soluzzjoni standard dilwita b’koncentrazzjoni
ugwali ghal 0,1 mg VC/[l jew 0,1 mg/kg ta’ DMA jew soluzzjoni standard interna. Il-medja ta’ zewg kalkoli gas-
chromatographic ta’ din is-soluzzjoni ma ghandhiex tkunu differenti b'iktar minn 5 % mill-punt korrispendenti tal-
kurva kalibrata. Jekk id-differenza tkun ikbar minn 5 %, irriffjuta kull soluzzjoni miksuba fil-punti 5.1, 5.2, 5.3
u 5.4 u irrepeti I-procedura mill-bidu.

Preparazzjoni tal-kampjuni ta’ materjali u ta’ oggetti

Ipprepara zewg kunjetti (4.4). Fkull kunjett izen mhux inqas minn 200 mg, ghall-eqreb 0,1 mg, tal-kampjun
miksub minn materjal jew oggett wiched taht investigazzjoni li gie mnaqqas ghal bicciet zghar. Ara li tintizen 1-
istess kwantita fkull kunjett. Aghlaq il-kunjett immedjatament. Zid ma’ kull kunjett 10 ml jew 10 g ta DMA
ghal kull gramma tal-kampjun (3.2) jew 10 ml jew 10 g ta’ soluzzjoni standard interna (3.3). Issigilla I-kunjetti u
kompli kif deskritt fpunt 5.6.

Kalkolazzjonijiet gas-chromatographic.

Hawwad il-kunjetti u evita I-kuntatt bejn il-likwidu ta’ gewwa fihom u s-septum (4.4) biex tikseb l-iktar soluzzjoni
jew sospensjoni omogenja possibli tal-kampjuni tal-materjal jew ta’ l-oggett (5.5).

Poggi l-kunjetti ssigillati (5.3, 5.4 u 5.5) fbanju bl-ilma ghal saghtejn £60 ° + 1 °C biex thalli li jintlahaq
ekwilbriju. Erga’ hawwad, jekk mehtieg.

Hu kampjun mill-headspace’ fil-kunjett. Meta tuza t-teknika manwali ta’ tehid ta’ kampjuni, ghanda ssir attenzjoni
biex tikseb kampjun li jkun riproducibbli (ara punt 4.4), b’'mod partikolari s-siringa ghandha tkun imsahhna
minn qabel ghat-temperatura tal-kampjun. Kejjel l-area (jew l-gholi) tal-qcacet relatati mal-VC u ma’ l-istandard
intern jekk uzat.

Nehhi mill-kolonna (4.3), billi tuza metodu adatt, d-DMA zejjed hekk kif jidhru l-qcacet tad-DMA fuq il-
chromatogram.

KALKOLU TAR-RIZULTATI

Sib binterpolazzjoni fil-kurva, l-koncentrazzjoni mhux maghrufa taz-zewg soluzzjonijiet tal-kampjun billi
tikkonsidra is-soluzzjoni standard interna jekk uzata. Ikkalkula I-ammont ta’ VC fkull wiched miz-zewg kampjuni
ta’ materjal jew oggett taht investigazzjoni billi tapplika il-formula li gejja:

x="Y1000
M
fejn:
X = il-koncentrazzjoni tal-VC fil-kampjun tal-materjal jew ta’ l-oggett imfissra fmg/kg.
C = il-koncentrazzjoni ta’ VC fil-kunjett li fih il-kampjun tal-materjal jew ta’ l-oggett (ara taht punt 5.5)
imfissra fmg/l jew mg/kg.
V = il-volum jew massa ta’ DMA fil-kunjett li fih il-kampjun ta’ materjal jew oggett (ara taht punt 5.5) imfisser
flitri jew kg.
M = l-ammont tal-kampjun tal-materjal jew oggett, imfisser fi grammi.

Il-koncentrazzjoni ta’ VC fil-materjal u oggett taht investigazzjoni imfissra fmg/kg ghandha tkun il-medja taz-
zewg koncentrazzjonijiet ta’ VC (mg/kg) stabbiliti fpunt 6.1 sakemm il-kriterju ta’ ripetizzjoni fpunt 8 jigi
sodisfatt.

KONFERMA TAL-LIVELL TA" VC

Fkazi fejn il-kontenut ta’ VC fmaterjali jew oggetti kif ikkalkolat fil-punt 6.2 jagbez l-ammont massimu
permissibbli, ir-rizultati miksuba mill-analizi ta’ kull wiched miz-zewg kampjuni (5.6 u 6.1) ghandhom jigu
konfermati fwahda minn tliet metodi:
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— billi tintuza mill-inqas kolonna wahda ohra (4.3) li jkollha fazi stazzjonarja b’polarita differenti. Din il-
procedura ghandha tkompli sakemm jinkiseb chromatogram bl-ebda evidenza ta’ sovrapposizjoni tal-VC ufjew
qcacet ta’ l-istandard intern mal-kostitwenti tal-kampjun tal-materjal jew oggett,

— bl-uzu ta’ detectors ohra, ez. I- micro-electrolytic conductivity detector ('),

— bl-uzu ta’ mass-spectrometry. Fdan il-kaz, jekk jonijiet molekolari ma’ ‘parent masses’ (m/e) ta’ 62 u 64 jinstabu
fil-proporzjon ta’ 3:1. tista’ tigi meqjusa bi probabbilita kbira bhala i tikkonferma l-prezenza tal-VC, Fkaz ta’
dubju, l-ispettru tal-massa totali ghandu jigi kkontrollat.

8. RIPETIBILITA

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg kalkoli (6.1) maghmula fl-istess hin jew ezattament wahda wara l-ohra fuq
l-istess kampjun, mill-istess analista, taht l-istess kondizzjonijiet, m’'ghandhiex tagbez 0,2 mg VC/kg tal-materjal
jew ta’ l-oggett.

() Ara l-Gurnal tax-Xjenza Kromatografika, Vol. 12, Marzu 1974, p.152.



