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Amag

Madde 1- Bu Tebligin amac, gida maddeleri ile temasta bulunan madde ve
malzemelerdeki vinil kloriir monomer miktarinin belirlenmesi icin kullanilacak analiz
metodunu belirlemektir.

Kapsam

Madde 2- Bu Teblig, madde ve malzemelerdeki vinil kloriir monomer miktarinin
belirlenmesi icin kullanilacak analiz metodunu kapsar.

Hukuki dayanak

Madde 3- 16/11/1997 tarihli ve 23172 mikerrer sayilli Resmi Gazete'de yayimlanan
Tirk Gida Kodeksi Yonetmelidi'ne gore hazirlanmistir.

Analiz metodu

Madde 4- Madde ve malzemelerdeki vinil kloriir monomer miktari, humunenin N,N-
dimetil asetamid'de c¢dzlilmesi veya slispansiyonu sonrasi headspace metodu kullanilarak
gaz kromotografisi ile EK - I'e gbre belirlenir.

Avrupa Birligi'ne uyum

Madde 5- Bu Teblig, 80/766/EEC sayili “Madde ve Malzemelerdeki Vinil Klorir
Monomer Miktari Analiz Metodlar” Komisyon Direktifi dikkate alinarak, Avrupa Birligi'ne
uyum cercevesinde hazirlanmistir. Bu Teblig, laboratuvarlarin kendi mevzuatina uygun
denenmis ve bilimsel gecerliligi olan yontemleri kullanmasini engellemez. Avrupa

Birligi ile olan iligkilerde zorunlu olarak uygulanir.

Gegici Madde 1- Halen faaliyet gosteren ve bu Tebli§ kapsaminda yer alan analiz
yontemlerini kullanan laboratuvarlar 2 yil icerisinde bu Tebli§ hikimlerine uymak
zorundadirlar.

Yuriirlik

Madde 6- Bu Teblig yayimi tarihinde yirirlidge girer.

Yuriitme

Madde 7- Bu Teblig hiikiimlerini Saglik Bakani ile Tarim ve Koyisleri Bakani yurdtdir.

EK-1I

Madde ve Malzemelerdeki Vinil Kloriir Monomer Miktarinin Belirlenmesi

1. Uygulamanin Alani ve Kapsami

Bu metod, madde ve malzemelerdeki vinil kloriir monomer miktarini belirler.

2. Prensip

Madde ve malzemedeki vinil klorir monomer miktari, numunenin N,N-dimetil
asetamid'de ¢oOzllmesi veya suspansiyonu sonrasi headspace metodu kullanilarak gaz
kromotografisi ile belirlenir.

3. Reaktifler

3.1. Vinil klorlir, hacimce en az % 99.5 saflikta olmalidir.



3.2. N,N- dimetil asetamid, DMA; vinil klortirle veya 3.3'de anlatilan internal standartla
deney kosullarinda ayni allkkonma siresine sahip olan safsizlik icermemelidir.

3.3. Internal standart; DMA icinde dietil eter veya cis-2-buten, bu internal standartlar
deney kosullari altinda, vinil klorlr ile ayni alikonma siresine sahip olan herhangi bir
safsizlik icermemelidirler.

4, Cihazlar

Cihaz veya cihazin pargasl tanimlamalari, yalnizca 6zel kosul gerektiren cihaz veya cihaz
parcalari igin kullaniimistir.

4.1. Gaz kromotografisi, (GC); otomatik headspace 6rnekleyicisi bulunan veya el ile
ornek enjeksiyonu yapilabilen.

4.2. Alev iyonizasyon dedektorii veya madde 7'de belirtilen diger dedektorler,

4.3. Gaz kromotografi kolonu; hava, vinil kloriir ve eder kullaniliyorsa internal
standardin piklerinin ayrilabilmesini saglamalidir.

Ayrica, 4.2 ve 4.3 de belirtilen kombine sistem, 0.02 mg vinil klortir/L DMA veya 0.02
mg vinil klorlir/lkg DMA igeren ¢ozeltisinden elde edilen sinyalin, cihazin kendi alt yapi
sesinden en az 5 kat fazla olmasini saglamalidir.

4.4, Ornek vialleri veya cam siseler; silikon veya butil kaucuk kapakli olmalidir.

Elle 6rnekleme teknigi kullanildifinda, headspaceden enjektorle 6rnek alimi, vial veya
cam sise icinde vakum olusmasina yol acabilir. Bu nedenle, 6rnek alinmadan 6nce vialin
basinca tabi tutulmadigi elle 6rnekleme tekniklerinde biiylik hacimli viallerin kullaniimasi
Onerilir.

4.5. Mikro enjektor

4.6. Enjektor; elle 6rnekleme icin gaz sizdirmazligi olmaldir.

4.7. Analitik terazi; 0.1 mg duyarhhkta olmaldir.

5. Islem

Vinil kloriir tehlikeli bir maddedir ve oda sicakliinda gazdir. Bu nedenle, ¢ozeltiler iyi
havalandirmali ¢ceker ocakta hazirlanmalidir.

Vinil klortir veya DMA kaybi olmamasi igin gerekli bittin énlemler alinmaldir.

El ile 6rnekleme teknigi uygulandiginda 3.3'de belirtilen internal standart kullaniimalidir.

Internal standart kullanildiginda islem boyunca ayni ¢dzeltiden yararlanilir.

5.1. Yaklagik 2000 mg/kg'da konsantre standart vinil klortir ¢bzeltisinin hazirlanmasi:

Uygun bir cam kap, 0.1 mg duyarllkta tartiir ve bir miktar, 6rnegin 50 mL, DMA
konur. Tekrar tartilir. DMA (izerine bir miktar, 6érnegin 0.1 g sivi veya gaz formda vinil
klorlir, yavasca enjekte edilerek eklenir. Vinil klorir DMA'ya, DMA kaybini 6nleyecek bir
cihazin kullanilmasiyla gaz kabarciklari seklinde de eklenebilir. 0.1 mg duyarhlikta tekrar
tartilir. Dengeye ulasmasi icin 2 saat beklenir. Standart ¢ozelti buzdolabinda saklanir.

5.2. Seyreltik vinil klorir standart ¢ozeltisinin hazirlanmasi Tartilmis bir miktar
konsantre vinil klorlir standart ¢ozeltisi alinir ve DMA veya internal standard cozeltisi ile
bilinen bir hacme veya agirliga seyreltilir. Seyreltik son standart ¢ozeltinin konsantrasyonu,
¢ozelti A, sirasiyla mg/L veya mg/kg olarak belirtilir.

5.3. Kalibrasyon egrisinin hazirlanmasi:

Egri en az yedi ¢ift noktadan gegmelidir.

Tekrarlanabilirligi, 0.02 mg Vinil kloriir/L veya kg DMA'dan diisik olmalidir.

Regresyon dogrusu, en kiclk kareler teknigi kullanilarak asagidaki formiille
hesaplanmalidir:
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y= herhangi bir tanimlamadaki pik yiiksekligi veya alani

x= regresyon dogrusundaki ilgili konsantrasyon

n= calisma sayisi (n = 14),

Egri dogrusal olmalidir. Olgiilen tepkiler,y, arasindaki fark ile regresyon dogrusundan
hesaplanan bunlara karsilik gelen konsantrasyonlarin standart sapmasinin,s, ortalama
dedere boliinmesi ile elde edilen sonug, tiim dlgiilen tepkiler icin 0.07"yi asmamalidir.

Bu s/y < 0.07 seklinde hesaplanir.
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yi= ayri ayr 6lctilmis herbir tepki

zi= regresyon dogrusundan hesaplanan, tepkinin karsilik gelen degeri

n> 14

Iki seri halinde en az yedi vial (4.4) hazirlanir. Her bir viale, paralel karisim
¢Ozeltisindeki son vinil kloriir konsantrasyonu yaklasik 0, 0.050, 0.075, 0.100, 0.125,
0.150, 0.200 mg/L veya mg/kg DMA olacak sekilde seyreltik standart vinil klorlr (5.2)
¢ozeltisi, DMA (3.2) veya DMA icindeki internal standart (3.3) ¢dzeltisinden eklenir. Tim
vialler ayni toplam hacimde cozelti icermelidir. Vialler kapatihr ve 5.6'daki islemler
uygulanir. Ordinat dederleri, paralel ¢ozeltilerdeki vinil kloriir piklerinin alanlarini veya
yuksekliklerini gdsteren ve de iligkili internal standart piklerinin alanlari  veya
yuksekliklerinin  oranlarini  ve absis degerleri paralel ¢ozeltilerin vinil  klorir
konsantrasyonlarini gosteren bir grafik cizilir. 5.4. 5.1 ve 5.2'de elde edilen standart
¢ozeltinin gegerliligi

5.1 ve 5.2'de anlatilan yéntem, konsantrasyonu 0.1 mg vinil klortr/L veya 0.1 mg/kg
DMA veya internal standart cozeltisi konsantrasyonuna esit olacak sekilde ikinci bir
seyreltik standart cozeltisi elde etmek igin tekrarlanir. Bu ¢6zeltinin iki gaz kromatografik
tanimlamasinin ortalamasi kalibrasyon egrisindeki ilgili noktaya goére % 5'den fazla fark
gostermemelidir. Farkin % 5'den fazla olmasi durumunda 5.1, 5.2, 5.3 ve 5.4de

tanimlanan gdzeltiler kabul edilmez ve islem bastan itibaren tekrarlanir.

5.5.( Degisiklik 22.08.2006/26267 sayih R.G.)Madde ve malzeme orneklerinin
hazirlanmasi:

Iki vial hazirlanir. Bir madde ve malzemeden elde edilmis, kiiclik parcalara ayrilmis
ornek 0.1 mg duyarlilikla 200 mg'dan az olmayacak sekilde viallere tartilir. Her bir viale
tartilan miktar esit olmalidir. Vial hemen kapatilir. Her bir viale 6rnedin her grami icin 10



mL veya 10 g DMA ya da 10 mL veya 10 g internal standart cozeltisi eklenir. Vialler
kapatilir ve 5.6'da anlatilan islem uygulanir.

5.6. Gaz kromatografisinde uygulanan islemler:

5.6.1. Vialler, sivi kisim ve kapak temas etmeyecek sekilde mimkiin oldugunca
homoijen bir drnek ¢dzeltisi veya stispansiyonu elde etmek icin calkalanir.

5.6.2 Kapall tiim vialler, 60 + 1 °C'deki su banyosunda iki saat dengeye gelmesi igin
bekletilir. Gerekirse tekrar calkalanir.

5.6.3 Vialin tepe boslugundan ornek alinir. El ile 6rnekleme teknikleri kullanilirken,
tekrarlanabilir 6rneklemeler igin el becerisi kazanilmalidir. Enjektor, drnek sicakligina yakin
gelecek sekilde 6n isinmaya tabi tutulmahldir. Vinil klorir ve eger kullanildiysa internal
standart piklerinin alan veya ylkseklikleri 6lgulir.

5.6.4 Kolondaki fazla DMA, kromotogramda DMA pikleri gorilir gorilmez uygun bir
yontemle uzaklastirilir.

6. Sonuglarin hesaplanmasi

6.1. Egride, interpolasyon ile, internal standart kullanildi ise her iki 6rnegin ¢ozeltideki
bilinmeyen konsantrasyonu bulunur. Her iki érnekteki vinil kloriir miktar asagidaki formiil
kullanilarak hesaplanir.

CxV
X = x 1000
M

X : Madde ve malzemenin igerdigi vinil kloriir konsantrasyonu, mg/kg

C : Madde ve malzeme 6rnedinin kondudu vialdeki vinil kloriir konsantrasyonu, mg/L
veya mg/kg

V : Madde ve malzemelerin kondugu vialdeki DMA'nin hacmi veya kdtlesi, L veya kg

M : Madde ve malzeme 6rneginin miktari, g

6.2. Incelemedeki madde ve malzemelerdeki vinil kloriir konsantrasyonu, 6.1'de tespit
edilen iki vinil klorlr konsantrasyonunun ortalamasi olarak mg/kg cinsinden, madde 8'deki
tekrarlanabilirlik kriterlerini sagliyorsa verilebilir.

7. Vinil kloriir miktarinin dogrulanmasi

Madde 6.2'ye gdre hesaplanan madde ve malzemelerdeki vinil klortir miktari, izin
verilen en fazla diizeyi asiyorsa, her iki 6rnedin analizinden elde edilen sonuglar, asagidaki
Uc yoldan biriyle dogrulanmalidir;

a) Durgun fazi, farkli polaritede en az bir diger kolon (4.3) kullanilabilir. Madde ve
malzemeler 6rnedi bilesenlerinin vinil klorlir ve/veya internal standart piklerinin Ust Uste
binmedigi bir kromatogram elde edilene kadar bu isleme devam edilir.

b) Mikro-elektrolitik iletkenlik dedektori gibi baska dedektoérler kullanilabilir.

c) Kiitle spektrofotometrisi kullanilabilir. Bu durumda; ana kitleleri (kitle/iyon) olan
molekiiler iyonlarin 3:1 oraninda bulunmasi, yiiksek olasilikla vinil kloriir varhiginin
gostergesidir. Stiphe halinde toplam kiitle spektrumu kontrol edilmelidir.

8. Tekrarlanabilirlik

6.1'e gore yapilan iki belirleme arasindaki fark, es zamanli veya kisa zaman aralidi ile
ayni analizci tarafindan ayni

sartlarda yapildiginda, madde ve malzemenin kg1 igin 0.2 mg vinil kloriri
gecmemelidir.



