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A Magyar Elelmiszerkdnyv 1-2-80/766 szam6igdsa
az élelmiszerekkel rendeltetéssmar érintkezésbe kekihnyagok és targyak vinil-klorid mo-
nomer tartalmanak meghatarozasarol

Elelmiszerekkel rendeltetéssiien érintkezésbe kekiihnyagok és targyak (tovabbiakban: anyagok és
targyak) vinil-klorid monomer tartalmat az aldbbgsderint kell meghatarozni.

1. Targy és alkalmazasi terilet
Az eljaras az anyagok és targyakil-klorid monomer tartalmanak meghatarozisékalatas.

2. A mbdszer elve

Az anyagok és targyak vinil-klorid monomer tartatng minta N,N-dimetil-acetamidban tortén
oldasa vagy szuszpendaldsa utan gazkromatogréfisé&gevel ,head-space” technika alkalmazasaval
hatarozzuk meg.

3. Vegyszerek

3.1. Vinil-klorid (VC). Tisztaséag: legalabb 99,5 4/V)

3.2. N,N-dimetil-acetamid (DMA),amely mentes a gakti feltételek k6zott a VC-dal vagy a kels
standarddal (3.3.) azonos retenciosiidaiennyegdéseksl.

3.3. Dietil-éter vagy cisz-2-butén, DMA-ban (3.Részitett oldata, mint bélstandard-oldat. A bels
standard-oldat a vizsgélati kdrilmények kozott ad&C azonos retencios idegzennyeédése-
ket nem tartalmazhat.

4. Eszkdzok

A szokasos laboratoriumi eszkdzok, valamint:

4.1. Gazkromatograf automatikus ,head-spacététel vagy kézi mintaadagoloosbttel.

4.2. Langionizacios detektor, vagy mas, a 7. alatitett detektorok.

4.3. Gazkromatografias oszlop. Az oszlopnak a léesgcsot, a VC csucsot €s — ha hasznalunk olyat
— a bel$ standard-csucsot teljesen el kell valasztania.2Aés a 4.3. szerinti rendszert agy kell
kialakitani, hogy a 0,02 mg VCl/liter DMA, vagy &@,mg VC/kg DMA oldattal kapott jel leg-
alabb 6tszor ésebb legyen, mint a hattérzaj.

4.4. Szilikon vagy butilkaucsuk septummal rendetkesntatarto Uvegek. Kézi eljarasnél ézgerisl
.head-space” fecskeficsegitségével torténmintavétel a mintatartd tvegben részleges vakuum
kialakulasahoz vezethet, ezért a kézi eljarasn@ hantavétel éitt az Gvegben nem uralkodott
tulnyomas, nagyobb lvegek alkalmazasa ajanlatos.

4.5. Mikro-fecskendk
4.6. Gaz-fecskertd kézi ,head-space” mintavételhez.

4.7. Analitikai mérleg 0,1 mg leolvaséasi pontossdgg



5. A vizsgélat modja

VIGYAZAT: a VC veszélyes anyag és szobatérsékleten gazhalmazallapotl; az oldatokat egkrt |
szelbztetett elszivofilkében készitsuk el

Megjegyzés:

— A VC vagy DMA veszteséget lelsétg kerlljuk.

— Kézi mintavétel esetén hasznaljunk Bedsandardot (3.3.).

— Bels standard alkalmazasa esetén az egész eljaramfotyagyanazt az oldatot hasznaljuk.

5.1. VC standard-oldat (kb. 2000 mg/kgjalitasa

Egy megfeled beméé edényt 0,1 mg pontossaggal lemériink, meghataromathyiséq (pl. 50

ml) DMA-t (3.2.) toltink bele, majd ismételten lerjikk. A DMA-hoz lassan, meghatarozott
mennyisé§ (pl. 0,1 g) folyadék vagy gazhalmazallapoti VQ&itl.) adunk. A VC hozzdadasa
bearamoltatassal is torténhet, amennyiben olyaatétlalkalmazunk, ami a DMA veszteséget
megakadalyozza. Utdna ismételten lemérjuk 0,1 nmgjassaggal. Az egyensuly beallasara 2 orat
varunk. A standard-oldatofitbszekrényben tartjuk.

5.2. Higitott VC standard-oldatéélllitasa

Lemért mennyiségkoncentralt VC standard-oldatot (5.1.) DMA-vald3.vagy bel§ standard-
oldattal (3.3.) ismert térfogatira vagy torieg higitunk. Az igy kapott higitott standard-oldat

5.3. A kalibracios gorbe felvétele, koncentraci@kr

Megjegyzés:

— A gorbét legaldbb 7 koncentracio érték parhuzameghatarozasa alapjan kell felvenni.

— A mért értékek ismételhimégének0,02 mg VC/I vagy kg DMA alatt kell lennie.

— A gorbét a legkisebb négyzetek modszerével kefldmnitani, azaz a regresszids egyenes a
kovetked egyenlet segitségével szamithato:
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y = az egyes meghatarozasoknal a VC csucsanalss@agavagy tertlete,
x = a megfeldl koncentracidk a regresszids egyenesen,
n = az elvégzett meghatarozasok szanl @)

n
ahol: @ =

— A gorbének linearisnak kell lennie, azaz a mégkék (y) €s a regresszios egyenes megelel
értékei (9 kozti kuldnbségek standard eltérése (s), oszvasazes mért érték kozépértékével

(y), a 0,07-et nem haladhatja meg.

Ez az alabbiak szerint széml’thaféz 0,07.
y

ahol:

11S0O DIS 5725; 1977 ajanlas



y; = egyedi mérési adat,
z = a mérési adatngy, megfeleb érték a regresszids egyenesen,
nxz14.

Két sorozatot készitiink@&legyenként legalabb hét mintatarto Uveggel (4Mindegyik tveg-
be betessziik a szilkséges mennyiigggitott VC standard-oldatot (5.2.) és DMA-t (3, 2agy

a DMA-ban készitett belsstandard-oldatot (3.3.), hogy a parhuzamos oldatgs VC-
koncentracioja kb. 0; 0,050; 0,075; 0,100; 0,12%50; 0,200 stb. mg/l ill. mg/kg DMA legyen
és mindegyik mintatarto Uveg az 5.5. szerint fethakandé DM-val azonos menyiseDMA-t
tartalmazzon. Az Givegeket lezarva az 5.6. szefimink el. Felvesziink egy diagramot. Az ordi-
nata mutatja az egyenként 7 tvégallé két sorozat VC csucsainak tertletét (vagyyassa-
géat), vagy ezen teruleteknek (vagy magassagokrsak)#el§ standard megfelélcsucsterile-
teinek (vagy magassagainak) aranyat. Az abszcassegyenként 7 Givegballo két sorozat VC
koncentracioinak értékét mutatja.

5.4. Az 5.1. és 5.2. szerinBéllitott standard-oldat ellénz6 vizsgalata
standard oldatot kapjuk, amelyet DMA-ban vagy dedandard oldatban készitlink. Ezen oldat
két gazkromatografias meghatarozasanak kozépéatéikelesit gorbe megfelél pontjatol nem
térhet el 5%-nal nagyobb mértékben. Ha a kilonlaeg%-ot tdllépi, az 5.1., 5.2., 5.3. és 5.4.
szerint eballitott valamennyi oldat elfogadhatatlan, és garast Gjra kell kezdeni.

5.5. Az anyagokbol vagy targyakbdl vett mintékéiszitése

Elokészitunk két mintatartd Uveget (4.4.). Mindegyilkdemérink 0,1 mg pontossaggal legalabb
200 mg apritott mintat a vizsgalandé anyagbdl vaggybol. Prébaljunk minden tivegbe azonos
mennyiséget tenni. Az livegeket azutdn azonnal kdejuMindegyik Uveghez 10 ml vagy 10 g
DMA-t (3.2.) vagy 10 ml ill. 10 g betsstandard-oldatot (3.3.) adunk a minta minden grgaran
szamitva. Ezutan az Uvegeket lezarjuk, és az Feéing jarunk el.

5.6. Gazkromatogréafids meghatarozasok

5.6.1. Megrazzuk az tvegeket, mikdzben a tartalésul septum (4.4.) kdzotti érintkezést kerdljuk,
hogy az anyag vagy targy (5.5) mintajabol |éhegy homogén oldatot vagy szuszpenziot kap-
junk.

5.6.2. A lezart ivegeket (5.3. és 5.4. és 5.5042 at 60t 1 °C-os vizfurdben tartjuk az egyensuly
bedllitasa érdekében. Amennyiben sziikséges, Ugadaeuk az livegeket.

5.6.3. Az lUvegekll ,head-space” mintat veszunk. Kézi minta vételingyeljink arra, hogy az rep-
rodukélhat6 legyen (4.4.). Kuléndsen fontos, hodgaskendt elémelegitsuk a mintadmer-
sékletére. Megmérjik a VC-nak és — ha hasznaltumkel$-standardnak megfeleksicsok
terlleteit (magasséagait).

5.6.4. A DMA felesleget az oszlopbdl (4.3.) megfi¢leljarassal el kell tavolitani, mig a DMA csu-
csok kromatogrambol el nertinnek.



6. Az eredmények kiszamitasa

Ty

lembevételével a hiteleéigorbe alapjan interpolacioval hatarozzuk meg. Atdalom a vizs-
galandd anyag vagy targy két mintajaban a kovétképlettel szamithato:

X =ﬂﬂ000
M

ahol:

X = az anyag vagy és targy mintajanak VC koncendjaeng/kg-ban,

C = az anyag vagy targy mintjat tartalmazo tvegekigws VC koncentracio (5.5.) mg/l-ben
vagy mg/kg-ban,

V = az anyag vagy targy mintajat tartalmazo uvegek{.5.) 166 DMA térfogata vagy témege
I-ben, vagy kg-ban,

M = az anyag vagy targy mintdjanak tomege g-ban.

6.2. A vizsgalt anyag vagy és targy VC koncentrjac&két 6.1. szerint meghatérozott VC-koncent-
racié (mg/kg) atlaga, feltéve, hogy az ismétdikégi kritérium (8) teljesul.

7. A VC-tartalom igazolasa

Amennyiben az anyag vagy targy 6.2. szerint szahM@ tartalma a megengedett legmagasabb

értékeket meghaladja, akkor a két minta (5.6. &9 @nalizisének eredményét az alabbi harom el-

jaras egyike szerint kell igazolni:

— Legalabb egy masik oszlop (4.3.) alkalmazasaridi® polaritasu allo fazissal. Ezt az eljarast
addig kell folytatni, amig egy olyan tovabbi kromgitamot kapunk, amelyen a VC csucsoknak
és/vagy a betsstandard oldathoz tartoz6 csucsoknak az anyag téagy mintédjanak kompo-
nenseivel semmilyen atfedése nem allapithaté meg;

— Maésik detektor, pl. a mikroelektrolitikus veédtepesség meghatarozasara szolgalo detektor al-
kalmazasa (Journal of Chromatographie Sciencedt@t k974. marcius, 152 oldal);

— Tomegspektrometria: ha ez esetben a 62 és 64ylicimée) molekulaionok aranyat 3:1-nek ta-
laljuk, akkor ezt nagy valoszieéggel a VC jelenlét igazolasanak tekinthetjukas/iésetben a
teljes tomegspektrumot meg kell vizsgalni.

8. Ismételhdiség
Két egyidefileg vagy kodzvetlenll egymas utan, ugyanazon akaditaltal, azonos kortlmények
kdzott, ugyanazon mintdbdl végzett meghataroz&ine¥eyének kilonbsége nem lehet nagyobb,
mint 0,2 mg/kg minta.



