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L 213/42 URADNY VESTNIK EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV 16.8.1980

SMERNICA KOMISIE
z 8. jiila 1980,

stanovujica analytické met6dy na oficidlnu kontrolu hladiny monoméru vinylchloridu v litkach a
vyrobkoch, ktoré sii uréené pre styk s potravinami, platné v rdmci spolocenstva

(80/766/EHS)

KOMISIA EUROPSKEHO SPOLOCENSTVA,

so zretefom na Zmluvu o zaloZeni Eurdpskeho hospodarskeho
spolocenstva,

so zretelom na smernicu rady 78/142/EHS z 30. janudra 1978
o aproximdcii prava Cclenskych $tdtov, tykajiicej sa latok a
vyrobkov, ktoré obsahuji monomér vinylchloridu a st urcené
pre styk s potravinami (') a najmd na jej ¢lanok 3,

kedZze ¢lanok 2 smernice 78/142/EHS stanovuje, Ze takéto latky
a vyrobky nemézu v konecnom produkte obsahovat monomér
vinylchloridu v mnozZstve prekracujicom 1 miligram na kilo-
gram; kedze cldnok 3 stanovuje, Ze tdto hranica musi byt
kontrolovand analytickymi metddami spolocenstva;

kedze na zéklade sérii spolocnych pokusov vo viacerych labo-
ratéridch sa metdda opisand v prilohe ukdzala ako dostatocne
presnd a reprodukovatelnd, aby mohla byt prijatd ako metdda
spolocenstva;

kedze opatrenia uvedené v tejto smernici si v stilade s vy-
jadrenim Stdleho vyboru pre potraviny,

() U.v.ES L 44, 15.2.1978, s.15.

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Clanok 1

Clenské 3tity budt pozadovat, aby analyzy nevyhnutné na
oficidlnu kontrolu hladiny monoméru vinylchloridu v ldtkach
a vyrobkoch, ktoré st ur¢ené pre styk s potravinami a uvedené
v prilohe ako ,litky a vyrobky“, boli uskutociiované podla
metddy opisanej v prilohe.

Cldnok 2

Clenské stity uvedd do platnosti zdkony, nariadenia alebo
administrativne ustanovenia, ktoré st v sdlade s touto smerni-
cou, najneskor 18 mesiacov po jej ozndmeni. Okamzite budd o
tom informovat komisiu.

Cldnok 3

Této smernica je adresovand ¢lenskym $tatom.

V Bruseli 8. jila 1980

Za komisiu
Etienne DAVIGNON

clen Komisie
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3.1

3.2

3.3.

PRILOHA

STANOVENIE HLADINY MONOMERU VINYLCHLORIDU V LATKACH A VO VYROBKOCH

ROZSAH A OBLAST POUZITIA

Metbdou sa stanovuje hladina monoméru vinylchloridu v latkach a vo vyrobkoch.

PRINCIP

Hladina monoméru vinylchloridu (VC) v ldtkach alebo vyrobkoch sa stanovuje plynovou chromatografiou
pouzitim ,headspace metddy po rozpusteni alebo rozsuspendovani vzorky v n,n-dimetylacetamide.

REAGENTY
Vinylchlorid (VC) o ¢istote vyssej ako 99,5 % (V[V).

n, n -dimetylacetamid (DMA) neobsahujiici necistoty, ktory md pri testovacich podmienkach rovnakd dobu
retencie ako VC alebo ako vnitorny Standard (3.3).

Dietyléter alebo cis-2-butén v DMA (3.2) ako vniitorny Standardny roztok. Tieto vnatorné Standardy nesmd pri
testovacich podmienkach obsahovat nijaké necistoty, ktoré majii rovnaka dobu retencie ako VC.

APARATURA

N.B.

Pristroj alebo cast aparatiiry sa uvadzaji iba v pripade, ak si Specidlne alebo vyrobené na zdklade konkrétnych
$pecifikdcii. Predpokladd sa dostupnost beznej laboratornej aparattry.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Plynovy chromatograf s automatickym head-space ddavkovacom alebo s vybavenim na ru¢né vstrekovanie vzorky.
Plamenovy ioniza¢ny detektor alebo iné detektory uvedené v bode 7.

Koléna na plynovii chromatografiu

Kol6éna musi zabezpecit separaciu pikov vzduchu, VC a vnitorného $tandardu, ak je tento pouzity.

Okrem toho musi kombinovany systém 4.2 a 4.3. umoznit, aby sa signdl ziskany z roztoku obsahujiiceho 0,02
mg VC[liter DMA alebo 0,02 mg VC/kg DMA rovnal prinajmensom pitndsobku zdkladného $umu.

Liekovky alebo banky na vzorky vybavené prepazkami zo silikénu alebo butylkaucuku.

Pri pouziti manudlnych technik pri dédvkovani vzorick méze odobratie vzorky z vrchného priestoru ddvkovaca
injek¢nou striekackou sposobit ciastoéné vakuum vo vnutri lickovky alebo banky. Preto sa pri manudlnych
technikdch, v pripade, ked lickovky nie sti pred odobratim vzorky pretlakované, odporica pouzit velké liekovky.

Mikrostriekacky.
Plynotesné strickacky na manudlne ddvkovanie vzoriek.

Analytické vahy s presnostou na 0,1 mg.

POSTUP

Upozornenie: VC je pri teplote okolia nebezpecnd litka a v plynnom skupenstve, preto priprava roztokov by sa
mala uskutocnit v dobre vetranom digestore.
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5.1.

5.2.

5.3.

N.B.
— Dodrzte vietky nevyhnutné opatrenia na zabrdnenie stratim VC alebo DMA;
— Pri odoberani vzoriek pouzitim manudlnych technik by sa mal pouzit vnitorny $tandard (3.3);

— V pripade pouzitia vnttorného Standardu sa musi pouzit pocas celého postupu ten isty roztok.

Priprava koncentrovaného $tandardného roztoku VC priblizne 2 000 mg/kg

Odvdzte s presnostou na 0,1 mg vhodnd sklent nddobu a vlozte do nej dédvku DMA (3.2) (napr. 50 ml). Znovu
odvézte. Ku DMA pridajte ddvku (napr. 0,1 g) VC (3.1) v tekutej alebo plynnej forme, pomalym vstricknutim do
DMA. VC je mozné tiez pridat prebublanim do DMA za predpokladu, Ze sa pouzije zariadenie, ktoré zabrani

stratdim DMA. Znovu odvdzte s presnostou na 0,1 mg. Nechajte stit dve hodiny, aby bola dosiahnutd
rovnovaha. Standardny roztok uchovajte v chladnicke.

Priprava zriedeného $tandardného roztoku VC
Odoberte odvazené mnozstvo koncentrovaného $tandardného roztoku VC (5.1) a zriedte na zndmy objem alebo

zndme mnozstvo s DMA (3.2) alebo s vniitornym Standardnym roztokom (3.3). Vyslednd koncentricia
zriedeného Standardného roztoku je vyjadrend ako mglliter alebo mg/kg.

Priprava kalibra¢nej krivky
N.B. — Krivka musi byt vytvorend aspon siedmimi dvojicami bodov,
— Reprodukovatelnost odoziev (') musi byt nizsia ako 0,02 mg VClliter alebo kg DMA.

— Krivka sa musi vypocitat z tychto bodov technikou najmensich Stvorcov, t.. regresnd ciara sa musi
vypocitat podla nasledujiicej rovnice:

y=ax+a

nY = ()(25)
n> o — ()

kde: a; =

kde:

y = vyska alebo plocha pikov v jednotlivych stanoveniach,

X korespondujica koncentrdcia na regresnej Ciare,

n pocet uskutocnenych stanoveni (n > 14),

— krivka musi byt linedrna, tj. Standardnd odchylka (s) rozdielov medzi meranymi odozvami (y) a

korespondujiicou hodnotou odoziev vypocitanych z regresnej Ciary (z) vydelend strednou hodnotou (5)
vietkych meranych odoziev nesmie byt vyssia ako 0,07.

Toto sa vypocita zo: i < 0.07
y

v, = kazda individudlna merand odozva,
z = kore$pondujiica hodnota odozvy (YI) na vypocitanej regresnej Ciare,

n > 14.

(') Pozri odporticanie 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.

Pripravte dve série s minimdlne siedmimi lickovkami (4.4). Do kazdej liekovky nalejte objemy zriedeného
Standardného roztoku VC (5.2) a DMA (3.2) alebo vnitorného Standardného roztoku v DMA (3.3) tak, aby
vyslednd koncentrdcia zdsobnych roztokov bola priblizne rovnd 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,125; 0,150; 0,200,
atd. mgfl alebo mg/kg DMA a aby vsetky liekovky obsahovali rovnaké mnozstvo DMA, ktoré sa md pouzit
podla bodu 5.5. Liekovky pevne uzatvorte a postupujte podla opisu uvedeného v bode 5.6. Zostrojte graf, v
ktorom hodnoty ordindt zndzorfiuji plochy (alebo vysky) VC pikov zdsobnych roztokov alebo pomer tychto
ploch (alebo vysok) k zodpovedajiicim pikom vniitorného Standardu a hodnoty abscisy zndzornujii koncentricie
zdsobnych roztokov VC.

Kontrola pripravy $tandardnych roztokov pripravenych podla bodu 5.1. a 5.2

Opakujte postup uvedeny v bodoch 5.1. a 5.2, aby ste ziskali druhy zriedeny $tandardny roztok s koncentréciou
rovnajicou sa 0,1 mg VC/1 alebo 0,1 mg/kg DMA alebo vnitorného Standardného roztoku. Priemer dvoch
plynovochromatografickych stanoveni tohto roztoku sa nesmie odliSovat o viac ako 5 % od korespondujiiceho
bodu kalibracnej krivky. Ak je rozdiel vyssi ako 5 %, vSetky roztoky pripravené podla bodu 5.1, 5.2, 5.3 a 5.4
zlikvidujte a opakujte postup od zaciatku.

Priprava vzoriek litok a vyrobkov

Pripravte dve liekovky (4.4). Do kazdej lickovky odvédzte s presnostou na 0,1 mg najmenej 200 mg vzorky
odobratej z jednotlivej ldtky alebo vyrobku, ktord bola rozdelend na malé kisky. Snazte sa zabezpedit, aby do
kazdej lickovky bolo odvdzené rovnaké mnozstvo. Okamzite lickovku uzatvorte. Do kazdej lickovky pridajte na
kazdy gram vzorky 10 ml alebo 10 ¢ DMA (3.2) alebo 10 ml alebo 10 g vnitorného Standardného roztoku
(3.3). Liekovky pevne uzatvorte a postupujte podla opisu uvedenom v bode 5.6.

Plynovo-chromatografické stanovenia

Pretrepavajte lickovky, aby sa vyhlo kontaktu medzi tekutinou a prepazkou (4.4) a aby sa ziskal ¢o mozno
najhomogénnejsi roztok alebo suspenzia vzoriek litky alebo vyrobku (5.5).

Vlozte vietky uzavreté lickovky (5.3, 5.4. a 5.5) do vodného kipela na dve hodiny pri teplote 60°+ 1°C, aby sa
dosiahla rovnovaha. Ak je to nevyhnutné, opit pretrepdvajte.

Odoberte vzorku z vrchnej Casti lickovky. V pripade pouzitia manudlnych technik pri odoberani vzoriek musi sa
venovat pozornost, aby sa ziskala reprodukovatelnd vzorka (pozri bod 4.4), predovsetkym striekacka musi byt
predhriata na teplotu vzorky. Zmerajte plochu (alebo vysku) pikov prisliichajiicich VC a vnitornému standardu v
pripade, ak sa tento pouZije.

Hned, ako sa na chromatograme objavia piky DMA, odstrdiite z kolony (4.3) nadbytok DMA pouzitim vhodnej
metddy.

KALKULACIA VYSLEDKOV

Interpoldciou néjdite na krivke nezndmu koncentrciu kazdého z obidvoch roztokov vzorky, bertic do tvahy
vnuatorny Standardny roztok, v pripade, ak je tento pouZity. Vypocitajte mnozstvo VC v kazdej z obidvoch
skiimanych vzoriek ltky alebo vyrobku pouzitim nasledujiiceho vzorca:

x =S V1000
M

kde:

X = koncentricia VC vo vzorke latky alebo vyrobku vyjadrend v mg/kg.

C = koncentrdcia VC v lickovke obsahujicej vzorku latky alebo vyrobku (pozri podla bodu 5.5) vyjadrend v
mg/l alebo mg/kg.

V = objem alebo mnozstvo DMA v lickovke obsahujtcej vzorku latky alebo vyrobku (pozri podla bodu 5.5),
vyjadrené v litroch alebo kg.

M = mnozstvo vzorky litky alebo vyrobku vyjadrené v gramoch.

Koncentrdcia VC v skiimanej ldtke alebo vyrobku vyjadrend v mglkg bude definovand ako priemer dvoch
koncentrécii VC (mg/kg) stanovenych podla bodu 6.1 za predpokladu, Ze sa splnia kritérid reprodukovatelnosti
uvedené v bode 8.

POTVRDENIE HLADINY VC

V pripade, ked mnozstvo VC v ltkach alebo vyrobkoch, vypocitané podla bodu 6.2, prekro¢i maximalne
povolené mnozstvo, vysledky ziskané analyzou kazdej z oboch vzoriek (5.6 a 6.1) musia byt potvrdené jednym
z troch postupov:
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— pouzitim aspon jednej dalsej kolony (4.3), ktord md staciondrnu fazu odlisnej polarity. Tento postup by mal
pokracovat dovtedy, kym sa neziska chromatogram bez evidentného prekrytia pikov VC a pikov vnitorného
Standardu so zlozkami vzorky litky alebo vyrobku alebo pikov vniitorného $tandardu so zlozkami vzorky
latky,

— pouzitim inych detektorov, napr. mikro-elektrolytického vodivostného detektora ('),

— pouzitim hmotnostnej spektrometrie; v tomto pripade, ak molekulové iény zdkladnych latok (mfe) 62 a 64
sa nachddzaji v pomere 3:1, moze to byt s velkou pravdepodobnostou povazované za potvrdenie
pritomnosti VC. V pripade pochybnosti musi byt skontrolované celé hmotnostné spektrum.

8. REPRODUKOVATELNOST

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni (6.1), uskutocnenych sdcasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke, tym istym analytikom, za tych istych podmienok, nesmie byt vyssi ako 0,2 mg VC/kg litky alebo
vyrobku.

(') Pozri Journal of Chromatographic Science (zvazok 12), marec 1974, strana 152.



