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Amacg

Madde 1- Bu Tebligin amaci, madde ve malzemelerden
gida maddelerine gegen vinil klortr miktarinin belirlenmesi
icin kullanilacak analiz metodunu belirlemektir.

Kapsam

Madde 2- Bu Teblig, madde ve malzemelerden gida
maddelerine gegen vinil klortr miktarinin belirlenmesi igin
kullanilacak analiz metodunu kapsar.

Hukuki dayanak

Madde 3- 16/11/1997 tarihli ve 23172 mukerrer sayili
Resmi Gazete’de vyayimlanan Turk Gida Kodeksi
Yonetmeligi'ne gore hazirlanmistir.

Analiz metodu

Madde 4- Gida maddelerindeki vinil klorir miktari,
headspace yontemi kullanilarak gaz kromotografisi ile EK-
I'e gore belirlenir.

Avrupa Birligi'ne uyum

Madde 5- Bu Teblig, 81/432/EEC sayil “Madde ve
Malzemelerden Gida Maddelerine Gegen Vinil Klorir Miktari
Analiz Metodlari” Komisyon Direktifi dikkate alinarak,
Avrupa Birligi'ne uyum cergevesinde hazirlanmistir. Bu
Teblig, laboratuvarlarin kendi mevzuatina uygun denenmis
ve bilimsel gecerliligi olan yodntemleri kullanmasini
engellemez. Avrupa Birligi ile olan iliskilerde zorunlu olarak
uygulanir.

Gegici Madde 1- Halen faaliyet gosteren ve bu Teblig
kapsaminda vyer alan analiz yontemlerini kullanan
laboratuvarlar 2 yil icerisinde bu Teblig hiktimlerine uymak

zorundadirlar.



Yiirtrlik

Madde 5- Bu Teblig yayimi tarihinde yurtrlige girer.
Yiriitme

Madde 6- Bu Teblig hikimlerini Saglik Bakani ile Tarim ve
Kdyisleri Bakani yurutar.

EK-1I

Madde ve Malzemelerden Gida Maddelerine Gegen
Vinil Kloriiriin Belirlenmesi

1. Uygulamanin alani ve kapsami

Bu metod, gida maddelerindeki vinil klorir miktarini
belirler.

2. Prensip

Gida maddelerindeki vinil kloriir miktari, headspace
metodu kullanilarak gaz kromotografisi ile belirlenir.

3. Reaktifler

- Vinil kloriir ,VK, hacimce en az % 99.5 saflikta olmaldir.
N,N- dimetil asetamid, DMA; vinil klorlirle veya 3.3'te
anlatilan internal standartla deney kosullarinda ayni
alikonma stresine sahip olan safsizlik icermemelidir.
Internal standart olarak DMA icinde dietil eter veya cis-2-
blten; bu internal standartlar deney kosullari altinda, vinil
klorlr ile ayni allkonma siiresine sahip olan herhangi bir
safsizlik icermemelidirler.

Damitik su veya esdeger saflikta demineralize su

4. Cihazlar

Cihaz veya cihazin pargasi tanimlamalar yalnizca 06zel
kosul gerektiren cihaz veya cihazin pargalari igin
kullaniimigtir.

4.1 Gaz kromotografisi, (GC) otomatik headspace
ornekleyicisi bulunan veya el ile 6rnek enjeksiyonu
yapilabilen

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

4.3 Gaz kromotografi kolonu; hava, vinil kloriir ve eger
kullaniliyorsa internal standardin piklerinin ayrilabilmesini

saglamalidir.



Ayrica, 4.2 ve 4.3'de belirtilen kombine sistem, 0.005 mg
vinil klortir /L DMA veya 0.005 vinil klorir mg/kg DMA
iceren c¢ozeltisinden elde edilen sinyalin cihazin kendi
altyapi sesinden en az 5 kat fazla olmasini saglamahdir.

4.4 Ornek vialleri veya cam siseler, silikon veya biitil
kauguk kapakl olmalidir.

Elle o6rnekleme teknigi kullanildiginda, headspaceden
enjektorle 6rnek almi, vial veya cam sise iginde vakum
olusmasina yol agabilir. Bu nedenle, 6érnek alinmadan &énce
vialin basinca tabi tutulmadigi elle 6rnekleme tekniklerinde
blyuk hacimli viallerin kullaniimasi dnerilir.

Mikro enjektor

Enjektor, elle 6rnekleme igin gaz sizdirmazligi olmahdir.
Analitik terazi, 0.1 mg duyarhkhkta olmaldir.

5. islem

Vinil klortr tehlikeli bir maddedir ve oda sicakhdinda
gazdir. Bu nedenle, cozeltiler iyi havalandirmali geker
ocakta hazirlanmalidir.

Vinil klorir veya DMA kaybi olmamasi igin gerekli bitln
onlemler alinmalidir.

El ile 6rnekleme teknigi uygulandiginda 3.3’de belirtilen
internal standart kullaniimahdir.

Internal standart kullanildiyinda islem boyunca ayni
cozeltiden yararlanilir.

5.1. Standart vinil klorlir ¢bzeltisinin hazirlanmasi, gozelti
A:

5.1.1. Yaklasik 2000 mg/kg’da konsantre standart vinil
klorlr gozeltisi:

Uygun bir cam kap, 0.1 mg duyarlihikta tartiir ve bir
miktar, 6rnedin 50 mL, DMA konur. Tekrar tartihir. DMA
Gzerine bir miktar, 6rnedin 0.1 g sivi veya gaz formda vinil
klorlir, yavasca enjekte edilerek eklenir. Vinil klorlr
DMA'ya, DMA kaybini 6nleyecek bir cihazin kullaniimasiyla
gaz kabarciklari seklinde de eklenebilir. 0.1 mg duyarlilikta
tekrar tartiir. Dengeye ulasmasi icin 2 saat beklenir.
internal standart uygulanacaksa, konsantre vinil klorir

standardindaki internal standart konsantrasyonu, madde



3.3'de hazirlanan internal standart cozeltisi
konsantrasyonu ile ayni olacak sekilde internal standart
eklenir. Standart ¢ozelti buzdolabinda saklanir.
5.1.2. Seyreltik vinil  klorir standart ¢ozeltisinin
hazirlanmasi Tartilmis bir miktar konsantre vinil klorir
standart c¢ozeltisi alinir ve DMA veya internal standard
cOzeltisi ile bilinen bir hacme veya adirlida seyreltilir.
Seyreltik son standart ¢ozeltinin konsantrasyonu, gozelti A,
siraslyla mg/L veya mg/kg olarak belirtilir.
5.1.3. Gozelti A ile gaisma edrisinin hazirlanmasi: Egri en
az yedi gift noktadan gegmelidir. Tekrarlanabilirligi, 0.002
mg vinil klortr/L veya kg DMA’dan distk olmahdir.
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y= Herhangi bir tanimlamada pik ylksekligi ve alani
X= regresyon dogrusundaki ilgili konsantrasyon
n= calisma sayisi (n > 14).

Egri dogrusal olmalidir. Olgiilen tepkiler, y. arasindaaki fark
ile regresyon dogrusundan hesaplanan bunlara karsilik
gelen konsantrasyonlarin standart sapmasinin s. ortalama
dedere boélinmesi ile elde edilen sonug, tim dlgllen
tepkiler igin 0,07 yi asmamalidir.

s/ y < 0,07 seklinde hesaplanabilir.

yi= ayri ayri 6lgilmuis herbir tepki



zi= regresyon dodgrusundan hesaplanan, tepkinin karsilik
gelen degeri

n= galisma sayisi, n = 14

ki seri halinde en az yedi vial hazirlanir. Her bir viale,
paralel karigim gOzeltisindeki son vinil klortr
konsantrasyonu yaklasik 0, 0.005, 0.010, 0.020, 0.030,
0.040, 0.050 mg/L veya mg/kg DMA olacak gekilde
seyreltik standart vinil klorir g¢ozeltisi, DMA veya DMA
icindeki internal standart gozeltisinden eklenir. Tim vialler
ayni toplam hacimde gozelti igermelidir. Seyreltik standart
vinil klordr g¢ozeltisi miktar dyle olmalidir ki, eklenen vinil
klorur gozeltisinin pl olarak toplam hacmi, DMA'nin g veya
mL miktari veya standart ¢ozelti arasindaki oran besi
gegmemelidir. Vialler kapatihr ve 5.4.2, 5.4.3 ve 5.4.5'de
anlatilan islemler uygulanir. Ordinat dederleri, paralel
cozeltilerdeki  vinil  klorir piklerinin  alanlarini  veya
yuksekliklerini gosteren ya da iliskili internal standart
piklerinin alanlari veya yulksekliklerinin oranlarini ve absis
dederleri paralel gozeltilerin vinil klortr konsantrasyonlarini
gosteren bir grafik cizilir.

5.2. 5.1’den elde edilen standart g¢ozeltinin gegerliligi
5.2.1. ikinci bir standart vinil kloriir ¢dzeltisinin (Cozelti B)
hazirlanmasi:

5.1.1 ve b5.1.2'de anlatilan yontem, bu durumda
konsantrasyonu yaklasik olarak 0.02 mg vinil klorlir/L DMA
veya 0.02 mg vinil kloriir /kg DMA ya da internal standart
cozeltisine esit olan ikinci bir standart ¢ozeltisi elde etmek
icin tekrarlanir.

5.2.2. Cozelti A'nin gegerliligi

Cozelti B'ye (5.2.1) ait iki gaz kromotografik tanimlamanin
ortalamasi, 5.1.3'te tanimlanan tepki edrisindeki ilgili
noktaya gore % 5'den fazla fark gbstermiyorsa, A gozeltisi
gecerlidir. EJer fark, % 5'den fazla ise 5.1 ve 5.2'de
tanimlanan ¢ozeltiler kabul edilmez ve islem bastan
itibaren tekrarlanir.

5.3. Ek egrinin hazirlanmasi:

Egri en az yedi cift noktayr gecmemelidir ve en kiguk

kareler teknigi kullanilarak bu noktalardan hesaplanmaldir.



Egri dogrusal olmalidir. Olclilen tepkiler, y, arasindaki fark
ile regresyon dogrusundan hesaplanan bunlara karsilik
gelen konsantrasyonlarin standart sapmasinin, s, ortalama
dedere boélinmesi ile elde edilen sonug, tim dlgllen
tepkiler igin 0.07'yi asmamalhdir.
5.3.1. Ornedin hazirlanmasi
Analiz edilecek gida maddesi 6rnedi analiz igin sunulmus
gida maddesini temsil etmelidir. Bu nedenle, o6rnek
alinmadan o6nce gida maddesi karistinilmali ve kiguk
parcalara bolinmelidir.
5.3.2. islem
iki seri halinde en az yedi vial hazirlanir. Her bir viale
analiz yapilacak gida maddesinden 5 g’dan az olmayacak
sekilde 6rnek eklenir. Her bir viale esit miktar eklenmelidir.
Vial hemen kapatilir. Her bir viale 6rnedin her grami igin 1
mL, tercihen distile su, demineralize veya esit saflikta su
veya gerekli ise uygun ¢o6zlici eklenir. Homojen gida
maddeleri igin distile su veya demineralize su eklenmesi
gerekli degildir. Her bir viale internal standart gozelti iceren
seyreltik standart vinil klorlir g¢ozeltisi eklenir. Yararl
oldugu dusuniliyorsa viallere eklenen vinil  klorar
konsantrasyonu gida maddesinde 0, 0.005, 0.010, 0.020,
0.030, 0.040 ve 0.050 mg/kg konsantrasyonda olabilir.
Her bir vialdeki DMA veya DMA igeren internal standart
toplam hacmi esit olmaldir. Seyreltik standart vinil klortr
cozeltisi ve kullanilan ek DMA miktarlari, bu g¢ozeltilerin pl
olarak toplam hacmi ve vialdeki g olarak gida maddesi
miktari arasindaki oran mimkin oldugunca distk ve tim
viallerde ayni olmali, ancak 5'den fazla olmamaldir. Vialler
kapatilir ve 5.4'de anlatilan islem uygulanir.
5.4. Gaz kromotografisinde uygulanan islemler
5.4.1. Vialler, sivi kisim ve kapak temas etmeyecek sekilde
mimkin oldugunca homojen bir 6rnek gozeltisi veya
stispansiyonu elde etmek igin galkalanir.

* Kapali tim vialler, 60+ 1 0C’deki su banyosunda iki
saat dengeye gelmesi igin bekletilir. Gerekirse tekrar

calkalanir.



* Vialin tepe boslugundan ornek alinir. El ile
ornekleme teknikleri kullanilirken, tekrarlanabilir
orneklemeler igin el becerisi kazanilmaldir. Enjektor, 6érnek
sicakligina yakin sicaklia gelecek sekilde 6n isitmaya tabi
tutulmahdir. vinil klorir ve eder kullanildiysa internal
standart piklerinin alan veya yukseklikleri olgtlir.

* Ordinat dederleri, vinil klortr piklerinin alan veya
ylksekliklerini veya vinil klortr pikleri ile internal standart
piklerinin alan ya da yukseklik oranlari ve absis degerleri
her bir viale tartilan gida maddesi 6rnedi miktarina gére
eklenen vinil klortr miktarlarini gésteren bir grafik cizilir.
Grafikten absisi kesen deder bulunur. Elde edilen deger,
analiz edilen gida maddesi 6rnedindeki vinil klorir
konsantrasyonunu verir.

* Kolondaki fazla DMA, kromotogramda DMA pikleri
gorilir gérilmez uygun bir yéntemle uzaklastirilir.

6. Sonuglar

Analiz edilen gida maddesine madde veya malzemelerden
gecen vinil klortr miktari, Madde 8’deki tekrarlanabilirlik
kriterlerine uyularak iki belirlemenin ortalamasi olarak
mg/kg cinsinden verilir.

7. Vinil kloriir miktarinin dogrulanmasi

Madde 6'da hesaplanan gida maddelerine madde ve
malzemeden gegen vinil klortrin miktari, izin verilen
dlizeyi geciyorsa, iki saptamadan elde edilen dederlerin her
biri asadgidaki t¢ yoldan biriyle dogrulanmaldir;

* Durgun fazli, farkh polaritede en az bir diger kolon
kullanilabilir. Bu islem gida maddesi 6rnedi bilesenlerinin
vinil klorlir ve/veya internal standart pikleriyle Ust Uste
binmedidi bir kromatogram elde edilene kadar isleme
devam edilir.

* Mikro-elektrolitik iletkenlik dedektori gibi baska
dedektorler kullanilabilir.

* Kitle spektrofotometrisi kullanilabilir. Bu durumda;
ana kdtleleri (kitle/iyon) 62 ve 64 olan molekiler iyonlarin
3:1 oraninda bulunmasi, yiksek olasilikla vinil klortr
varliginin  gostergesidir. Stphe halinde toplam kitle

spektrumu kontrol edilmelidir.



8. Tekrarlanabilirlik

5.4’e gore yapilan iki belirleme arasindaki fark, es zamanl
veya kisa zaman aralidiyla ayni 6rnekte, ayni analizci
tarafindan ayni sartlarda yapildiginda, gida maddesinin kg’

icin 0.003 mg vinil kloriri gegmemelidir.
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