28. melléklet a 152/2009. (XI. 12.) FVM rendelethez

A Magyar Elelmiszerkonyv 1-2-81/432 szam6igdsa
az élelmiszerekkel rendeltetéssmar érintkezésbe kekiihnyagokbol és targyakbdl az élelmi-
szerekbe kioldddo vinil-klorid mennyiségének meghatasarol

Elelmiszerekkel rendeltetéssiien érintkezésbe kefiilanyagokbol és targyakbol (tovabbiakban:
anyagok és targyak) az élelmiszerekbe kioldéddl-kinrid mennyiségét az alabbiak szerint kell
meghatérozni.

1. Targy és alkalmazasi terilet
Az eljaras az élelmiszerek vinil-klorid tartalmé&maeghatarozéaséra alkalmas.

2. A mobdszer elve
Az élelmiszerek vinil-klorid (VC) tartalmat gazkmatografia segitségével ,head space” technika
alkalmazésaval hatarozzuk meg.

3. Vegyszerek
3.1. Vinil-klorid (VC). Tisztasag legaladbb 99,5%\(yv

3.2.  N,N-dimetil-acetamid (DMA), amely a vizsgal&tirilmények kozott a VC-dal vagy a belsé
standarddal (3.3.) azonos retenciosiidziennyezéselt mentes.

3.3. Dietil-éter vagy cisz-2-butén DMA-ban (3.2¢skitett oldata, mint beélsstandard-oldat. A
bel$y standard-oldat a vizsgalati korulmények kozott &-dal azonos retencids idej
szennyeé&déseket nem tartalmazhat.

3.4. Megdgfeleb tisztasagu desztillalt vagy ioncserélt viz.

4. Eszkozok
A szokasos laboratoriumi eszkdzok, valamint:

4.1. Gazkromatograf automatikus ,head-spacététtel vagy kézi mintaadagolosetttel.

4.2. Léangionizacios detektor, vagy mas, a 7. ptait amlitett detektorok.

4.3. Géazkromatografias oszlop.
Az oszlopnak a levégcsucsot, a VC-csucsot és — ha hasznalunk olyabelsh standard csu-
csot teljesen el kell valasztania.
A 4.2. és 4.3. szerinti rendszert ugy kell kiaiaki, hogy a 0,005 mg VCl/liter DMA, vagy a
0,005 mg VC/kg DMA oldattal kapott jel legaldbbziis esebb legyen, mint a hattérzaj.

4.4. Szilikon vagy butilkaucsuk septummal rendetkeuntatartd Uvegek
Kézi eljarasnél adrtérisl ,head space” fecskeidsegitségével tortérmintavétel a mintatartd
uvegben részleges vakuum kialakulasahoz vezethat, @ kézi eljarasnél, ha a mintavététtel
az Uvegekben nem uralkodott tiinyomas nagyobb kvalf@lmazésa ajanlatos.



4.5. Mikro-fecskendk
4.6. Géz-fecskeritk kézi ,head space” mintavételhez

4.7. Analitikai mérleg 0,1 mg leolvasasi pontossdgg

5. Avizsgéalat menete

VIGYAZAT: a VC veszélyes anyag és szobatérsékleten gazhalmazallapott, az oldatokat ezért
jOl szelbztetett elszivofilkében készitsuk el

Megjegyzés:

— A VC vagy DMA veszteséget leldétg keruljuk;

— Kézi mintavétel esetén hasznaljunk bedsandardot (3.3.);

— Bels$) standard alkalmazasa esetén az egész eljarasnfotyagyanazt a (3.3.) szerinti oldatot
hasznaljuk.

5.1. VC standard-oldat (A oldat) készitése

5.1.1. Koncentralt VC standard-oldat (kb. 2000 rgy/k
Egy megfelel beméé edényt 0,1 mg pontossaggal lemérink, meghataromatnhyiséq (pl.
50 ml) DMA-t (3.2.) toltink bele és ismételten lemi&. Utdna a DMA hoz lassan meghata-
rozott mennyiség(pl. 0,1 g) folyadék, vagy gazhalmazallapotu VG31.) adunk.
A VC hozzdadasa bedramoltatassal is torténhenrmyieen olyan feltétet alkalmazunk, ami a
DMA veszteséget megakadalyozza. Utdna ismét lekérjlimg pontossaggal. Az egyensuly
bedllasédra 2 orat varunk. Amennyiben Bedtandard-oldatot hasznalunk, a koncentralt VC
standard-oldathoz annyi bélstandard-oldatot adunk, hogy annak koncentraciggegyez-
zen a (3.3.) szerint@llitottal. A standard-oldatotitbszekrényben tartjuk.

5.1.2. Higitott VC standard-oldat készitése
Lemért mennyisdgkoncentrélt VC standard-oldatot (5.1.1.) DMA-valZ.) vagy bels stan-
dard-oldattal (3.3.) ismert térfogatura vagy tofirechigitunk. Az igy kapott higitott standard-

e

5.1.3. A kalibracios gorbe felvétele az A oldattal

Elofeltétel:

— A gorbét legalabb 7 koncentracio érték parhuzameghatarozasa alapjan kell felvenni;

— A mért értékek ismételhiégének0,002 mg VC/I vagy kg DMA alatt kell lennie;

— A gorbét a legkisebb négyzetek mddszere alapgdinnkeghatarozni, azaz a regresszios
egyenes a kbvetkézgyenlet segitségével szamithaté:

y= aX+a

ahol:

LDl 02011023)
Ny’ = (X x)°

11S0O DIS 5725; 1977 ajanlas



5.2.

5.2.1.

5 = QY X) - XA xy
DI )’
y = az egyes meghatarozdsoknal a VC csucsanak sdagagagy terilete,

X = az y mérési értékekhez tartoz6 VC-koncentraciok,
n = az elvégzett meghatarozasok szanm14).

— A gorbének linearisnak kell lennie, azaz a méékek (y) és a regresszios egyenes megfe-
lel6 értékei (2 kozotti kulonbségek standard eltérése (s), osatvasszes mert érték ko-

zépértékévely), a 0,07-et nem haladhatja meg.

Ez az aladbbiak szerint szamithato:

< 0,07, ahol

< I tn

y; = egyedi mérési adat,
z, = a mérési adatnak megfél@rték a regresszidés egyenesen
n=14

Két sorozatot készitiink &l egyenként legalabb hét mintatartd Uveggel (4Mindegyik
Uvegbe betesszik a szilkséges mennyiségitott VC standard-oldatot (5.1.2.) és DMA-t
(3.2.), vagy a DMA-ban keészitett bélstandard-oldatot (3.3.), hogy a parhuzamos oldatok
végs$ VC koncentracidja kb. 0; 0,005; 0,010; 0,020; 0,03,040; 0,050 stb. mg/l ill. mg/kg
DMA legyen és mindegyik Uveg ugyanolyan dssztéidgaidatot tartalmazzon. A higitott
VC standard-oldat (5.1.2.) mennyiségét ugy kell vaégsztani, hogy a hozzaadott VC oldat
Ossztérfogatanakul) és a DMA vagy bels standard-oldat (3.3.) mennyiségének (g vagy ml)
aranya az 5 értéket ne lépje tul. Az lvegeket jek&s a tovabbiakban 5.4.1. 5.4.3. és 5.4.5.
szerint jarunk el.

Felveszlink egy diagramot, amelyben az ordinatat ad&ézat VC-csucsterileteit (vagy ma-
gassagat), vagy ezen teruleteknek (magassagoknakp@lé§ standard megfelélcsucsterile-
teinek aranyat, az abszcissza pedig a két oldatabxC-koncentracidinak értékeit mutatja.

Az 5.1. szerint készitett standard oldato&rtiz6 vizsgalata

Egy masodik VC standard-oldat (B oldat) kész

Megismételjik az 5.1.1. és 5.1.2. pontban lejérést, hogy egy masodik, ez esetben 0,02 mg
VC/l vagy 0,02 mg VC/kg koncentracioju higitottredard oldatot kapjunk, melyet DMA-ban
vagy bel$ standard oldatban készitiink. Téltsik ezt az otdatblivegbe. Az Uvegeket zarjuk
le, majd a tovabbiakban az 5.4.1. valamint az 5é53%.4.5. szerint jarjunk el.



5.2.2.

5.3.
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Az A oldat elledrzése

Ha a B oldattal (5.2.1.) végzett két gazkromattigsameghatarozas kozépértéke az 5.1.3.
szerint kapott hitelesitgdrbe megfelé pontjatél nem mutat 5%-nal nagyobb eltérést, akkor
az A oldat kifogastalan. Ha a kilonbség nagyobbrpaz 5.1. és 5.2. szerint készitett 6sz-
szes oldatot el kell 6nteni és az eljarast éldtreg kell ismételni.

Az ,addiciés"-gorbe felvétele

Megjegyzés:
— A gorbét legalabb 7 koncentracio érték parhuzameghatarozasa alapjan kell felvenni;
— A gorbét a legkisebb négyzetek mddszere szeeihkiszamitani (lasd: az 5.1.3. harmadik

bekezdés);

— A gorbének lineéarisnak kell lennie, azaz a mégkek (y) és a regresszios egyenes megfe-

lelé értékei (7 kozotti kulonbség standard eltérése (s), osztvasazes mért erték kdzepér-
tékével (y) a 0,07-et nem haladhatja meg (lasd: az 5.1.3/aulg bekezdés).

A mintak dlkészitése

A vizsgalandd élelmiszeéb vett mintanak reprezentativnak kell lennie. Ezénnintavétel
elétt az élelmiszert 6sszekeverjik, vagy felapritjgloészekeverjik.

A vizsgalat menete

Két, egyenként legalabb 7 Uvégl§d.4.) allé sorozatot készitiinkéelMindegyik tvegbe be-
mérunk legaldbb 5 g-ot az 5.3.1. mintavétddirdls szerint vett élelmiszer mintabol. Prébal-
junk minden tvegbe azonos mennyiséget tenni. Agéket azutan azonnal zarjuk le. Mind-
egyik tveghez a minta minden grammijéara vonatkoatatijunk 1 ml desztillalt vagy legalabb
olyan tisztasagu ioncserélt vizet vagy mas alkaloldészert. (Megjegyzés: homogén élelmi-
szerhez desztillalt vagy ioncserélt viz hozzaadé@sa szilkséges). Ezutdn mindegyik Uveghez
megfeleb térfogatl higitott VC standard-oldatot (5.1.2.uki ami,ha szikségesnek tartjuk,
a bel$ standardot is tartalmazza; ilymédon az tvegekhéna®5s, 0,010 0,020, 0,030, 0,040,
0,050 stb. mg VC/kg élelmiszernek megfélafC-koncentracidkat kapunk. Biztositanunk
kell, hogy a hozzaadott DMA vagy a b&standarddal (3.3.) egyutt bevitt DMA 6ssztérfogata
minden Uvegben azonos legyen. A higitott standhlttat@5.1.2.) és az adott esetben poétidla-
gosan bevitt DMA mennyiségét ugy kell megvalaszthogy a VC standard-oldat térfogata-
nak (ml) és az Uvegben &élelmiszer mennyiségének (g) hdnyadosa adelegkisebb, és
legfeljebb 5 legyen. Az Gvegeket ezutan lezarjult &svabbiakban az 5.4. szerint jarunk el.

Gazkromatografids meghatarozasok

Megrazzuk az tvegeket, mikbzben a tartalésul septum (4.4.) kozotti érintkezeést kerdljik,
hogy lehetleg homogén oldatot vagy szuszpenziét kapjunk.

A lezart Gvegeket (5.2. és 5.3.) 2 6ranCat 6l °C-os vizfurdbe helyezzik az egyensuly
beallasaig.

Az Uvegelkdl egy head-space mintat veszink. Kézi mintavételiggleljink arra,hogy az
reprodukélhato legyen (lasd: 4.4.): kuléndsen fenhmgy a fecskerdtl elosmelegitsiik a minta
hémérsékletére. Megmeérjik a VC-nak és — ha haszridhua bel§ standardnak megfelel
csucsok terileteit (magassagait).

A kapott értékeket diagramban abrazoljukelgben az ordinatara a VC-csucsok terileteit
(vagy magassagait), vagy ezen terlleteknek (magalssak) és a bealsstandard megfelél



csUcsterileteinek ardnyét, az abszcisszara pediyegrsékbe bemért (kg) élelmiszermin-
takhoz hozzaadott VC-mennyiség (mg) értékeit méfglikLeolvassuk a diagram abszcissza-
tengellyel valdo metszéspontjat. Az igy kapott érdékizsgalt élelmiszermintaban t&WwC-
koncentracio.

5.4.5. A felesleges DMA-t az oszlopbdl (4.3.) mégite eljarassal el kell tavolitani, amig a DMA
csucsok a kromatogramban megjelennek.

6. Az eredmények kiszamitadsa

Az anyagokbdl és targyakbol az élelmiszerbe kioddt vinil-klorid koncentraciéja, mg/kg-ban
kifejezve, definicido szerint két meghatarozas aldgsd: 5.4. pont), feltételezve, hogy a (8)
szerinti ismételhéségi feltételnek megfelel.

7. AVC tartalom megésitése

Ha a 6. pont szerint az élelmiszerekkel rendedszigfien érintkezésbe kekiilanyagokbol és tar-
gyakbdl az élelmiszerbe kioldodott VC mennyiségdlagyar Elelmiszerkonyv 1-2-78/142 sz.
eléirasaban rogzitett hatarértéket tullépi, akkor arkéghatarozas (5.4.) mindegyikénél kapott
értékeket az alabbi harom eljaras valamelyike srz&&ll igazolni:

— Legalabb egy masik oszlop (4.3.) alkalmazasarki@i® polaritasu allo fazissal. A megfetel
oszlop kezelését addig kell folytatni, amig egyaolyovabbi kromatogramot kapunk, amelyen a
VC csucsoknak és/vagy a belstandard-oldathoz tartozé csucsoknak az élelmiszmponen-
seivel val6 semmilyen atfedése nem allapithaté meg;

— Maésik detektor, pl. a mikroelektrolitikus veéképesség meghatarozdséra szolgalé detektor
alkalmazasa;

— Tomegspektrometria: ha ez esetben a 62 és 64glio(mee) molekulaionok aranyat 3:1-nek
talaljuk, akkor ezt nagy valos#iseggel a VC jelenléte igazolasanak tekinthetjitgsvesetben
a teljes tdbmegspektrumot meg kell vizsgalni.

8. Ismételhdiség
Két egyidefileg vagy kdzvetlenll egymas utan, ugyanazon vissghhl, azonos kérilmények ko-
z06tt, ugyanazon mintabol végzett meghatarozas)(Brédményének kilonbsége nem lehet na-
gyobb, mint 0,003 mg VC/kg élelmiszer.”



