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Zkušební protokol č. 405 663-Se     Datum:  25.8. 2011 

Stanovení celkové migrace a specifické migrace nápojových lahví Tritan 

Duplikát 

Zákazník 
Greiner Packaging GmBH 
Greinerstr. 70 

A-4550 Kremsmünster 

Zkoušené předměty 
Nápojové lahve Tritan 
Účel zkoušky  
Stanovení celkové migrace a specifické migrace 
Smlouva 
Dopis od pana Becirovice ze 4. července 2011 
Datum odběru vzorků 
Pracovníci ofi neodebrali žádné vzorky.  
Vzorky předložili zákazník ofi. 

Převzetí vzorků 
4. července 2011 
Ref. 
Dr. Was / Ing. Krojer 
1 
ROZSAH PRACÍ 

Podle smlouvy měly předložené vzorky být vyzkoušeny s ohledem na platnou legislativu pro plasty ve styku s potravinami pro zjištění, zda splňují celkový migrační limit 10 mg na dm2 povrchu vzorku nebo 60 mg na kg potraviny a také specifické migrační limity při zohlednění podmínek používání. 

2 
ROZSAH PLATNOSTI PROTOKOLU 

Účel a rozsah platnosti tohoto zkušebního protokolu nebyl ofi sdělen. Tento zkušební protokol musí být používán pouze pro interní potřeby zákazníka ofi a nesmí být použit jako podklad pro rozhodování třetích stran. Před předáním tohoto zkušebního protokolu nebo jeho obsahu třetí straně k tomu musí být získán souhlas ofi. 

Originál tohoto zkušebního protokolu byl vyhotoven v němčině  Německá verze je autentickou verzí a ve všech otázkách interpretace a výkladu má přednost před verzí anglickou. Anglická verze musí být považována pouze za překlad pro informativní účely. 

3 
PLATNÁ LEGISLATIVA 

  
Nařízení Komise Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 ze dne 14. ledna 2011 o materiálech a předmětech z plastů určených pro styk s potravinami 

  
Rakouský spolkový zákon o ochraně potravin a bezpečnosti spotřebitelů (LMSVG), spolková sbírka zákonů BGBI. I č. 13/200, ve znění pozdějších úprav. 

  
Povolení rakouského spolkového ministerstva zdravotnictví týkající se oprávnění provádět zkoušky a vystavovat odborné posudky podle článku 73 LMSVG v areálu Rakouského výzkumného ústavu chemie a technologie (č.j. BMGF-75000/0032-IV/7/2006, 23. června 2006) 

4 
VZORKY MATERIÁLU 

Zákazník ofi poskytl tyto vzorky pro účely zkoušení: 
4.1 
Dostatečný počet nápojových lahví Tritan, KAVO, SAP 2019256. 

Další dokumenty předložené zákazníkem ofi: 

Nebyly předloženy žádné (další) dokumenty. 

5 
ZKOUŠENÍ 

Zkoušení probíhalo od 4. července do 25. srpna 2011. 

Zkoušky byly provedeny příslušnými technickými útvary podléhajícími zmocněným podepisujícím osobám podle příručky managementu jakosti ofi.
5.1 
Stanovení celkové migrace podle ÖN EN 1186:2002 

Kryty vzorků 4.1 byly zkoušeny podle ÖNORM EN 1186-9 (Materiály a předměty určené pro styk s potravinami - Plasty - Část 9: Metody zkoušení pro stanovení celkové migrace do vodných simulantů naplněním předmětu) s použitím 3 % kyseliny octové a 20 % etanolu jako simulantů při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 40 °C. 

5.2 
Stanovení specifické migrace 2,2,4,4-tetrametyl-1,3-cyklobutandiolu (č. CAS 3010-96-6) 

Byly provedeny extrakční zkoušky s použitím 20 % etanolu jako simulantu při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 60 °C, a to naplněním lahví vzorků 4.1. Tyto zkoušky byly provedeny třikrát. 

Kvantifikace 2,2,4,4-tetrametyl-1,3-cyklobutandiolu byla provedena ve spolupráci s akreditovaným partnerským institutem. 
5.3 
Stanovení specifické migrace 1,4-butandiolu (č. CAS 3010-96-6) 

Byly provedeny extrakční zkoušky s použitím 20 % etanolu jako simulantu při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 60 °C, a to naplněním lahví vzorků 4.1. Tyto zkoušky byly provedeny třikrát. 

Rozbory pomocí plynové chromatografie byly provedeny podle SOP 111016 s použitím plynového chromatografu Agilent 7890A spřaženého s hmotnostním detektorem Agilent 5975C a plamenovým ionizačním detektorem (přístroj č. 2 665). Jako nosný plyn bylo použito helium a dělicí kolona byla ZB-624 (kapilára 30 m, fáze G43). 

1 ml každého vzorku k vyzkoušení byl nalit do ampulky GC a 1 1µl tohoto množství byl vstříknut do GC/MC. Kalibrace byla založena na externích etalonech. Každý vzorek a etalon byl vyzkoušen dvakrát. 

5.4 
Stanovení specifické migrace antimonu 

Byly provedeny extrakční zkoušky s použitím 3 % kyseliny octové jako simulantu při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 60 °C, a to naplněním lahví vzorků 4.1. Tyto zkoušky byly provedeny třikrát. 

Kvantifikace antimonu byla provedena ve spolupráci s akreditovaným partnerským institutem. 
5.5 
Stanovení specifické migrace kyseliny tereftalové a kyseliny izoftalové 

Byly provedeny extrakční zkoušky s použitím 20 % etanolu jako simulantu při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 60 °C, a to naplněním lahví vzorků 4.1. Tyto zkoušky byly provedeny třikrát. 

Kyselina tereftalová (TPA) a kyselina izoftalové (IPA) byla stanovena prostřednictvím kombinace kapalné chromatografie a tandemové hmotnostní spektrometrie (hmotnostní spektrometr Dionex U3000 HPLC, AB-Sciex Qtrap 5500, přístroj č. 2 790) s ionizací elektrosprejem. Kvantifikace byla provedena v režimu pozitivní molekulární ionizace MRM („multiple reaction monitoring“) výběrem kladných molekulárních iontů a nejintenzívnějších štěpných iontů. Jako další parametr pro identifikaci každé látky byl při hmotností spektrometrii zohledněn také další molekulární přechod z iontu na 
fragmenty. Použitá dělicí kolona byla ACE  3 C18-AR 75 x 2,1 mm (V10-2822). Metoda HPLC‑MS/MS: 10126 TPA IPA LC(A&B, 75x2,1)-ESI-MRM.dam. 

5.6 
Stanovení specifické migrace manganu (č. CAS 2180-18-9) 

Byly provedeny extrakční zkoušky s použitím 3 % kyseliny octové jako simulantu při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 60 °C, a to naplněním lahví vzorků 4.1. Tyto zkoušky byly provedeny třikrát. 

Kvantifikace manganu byla provedena ve spolupráci s akreditovaným partnerským institutem. 
5.7 
Stanovení specifické migrace tetrahydrofuranu (č. CAS 109-99-9) 

Byly provedeny extrakční zkoušky s použitím 20 % etanolu jako simulantu při zkušebních podmínkách doba trvání 10 dnů a teplota 60 °C, a to naplněním lahví vzorků 4.1. Tyto zkoušky byly provedeny třikrát. 

Rozbory pomocí plynové chromatografie byly provedeny podle SOP 111016 s použitím plynového chromatografu Agilent 7890A spřaženého s hmotnostním detektorem Agilent 5975C a plamenovým ionizačním detektorem (přístroj č. 2 665). Jako nosný plyn bylo použito helium a dělicí kolona byla ZB-624 (kapilára 30 m, fáze G43). 

10 ml každého §§vzorku k vyzkoušení bylo nalito do plynotěsných přepažených lahviček („septum bottles“) a bylo přidáno 5 µl interního etalonu THF-d8. Vzorky byly udržovány na teplotě 100 °C po dobu 30 minut. Pak byla z horního prostoru odstraněna §§alikvotní část a podrobena rozboru  pomocí plynové chromatografie. Kalibrace byla založena na externích etalonech. Každý vzorek a etalon byl vyzkoušen dvakrát. 

6 
VÝSLEDKY 

6.1 
Stanovení celkové migrace 

Zkoušky celkové migrace provedené na lahvích vzorků 4.1 s použitím 3 % kyseliny octové a 20 % etanolu jako simulantů vedly k výsledkům shrnutým v následující tabulce 1. 

Tabulka 1: 
Zkoušky celkové migrace; vzorky 4.1; simulanty 3 % kyselina octová a 20 % etanol 

	Vzorek – simulant 
	Celková migrace 

[mg/kg] 
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

[mg/kg] 

	Vzorky 4.1 – 3 % kyselina octová 

(uchování po dobu 10 dnů při 40 °C) 
	< 6 
	60 

	Vzorky 4.1 – 20 % etanol 

(uchování po dobu 10 dnů při 40 °C) 
	< 6 
	60 


6.2 
Stanovení specifické migrace 2,2,4,4-tetrametyl-1,3-cyklobutandiolu (č. CAS 3010-96-6)

Tabulka 2: 
Zkoušky celkové migrace; vzorky 4.1; simulanty 3 % kyselina octová a 20 % etanol 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

CAS č. 3010-96-6  
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 20 % etanol 

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< 1 mg/kg migrační látky 
	5 mg/kg 


6.3 
Stanovení specifické migrace 1,4-butandiolu (č. CAS 110-63-4) 
Tabulka 3: 
Výsledky specifické migrace pro 1,4-butandiol; vzorky 4.1; simulant 20 % etanol 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

1,4-butandiolu   
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 20 % etanol 

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< 1 mg/kg migrační látky 
	5 mg/kg 


6.4 
Stanovení specifické migrace antimonu 

Tabulka 4: 
Výsledky specifické migrace pro antimon; vzorky 4.1; simulant 3 % kyselina octová 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

1,4-butandiolu   
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 3 % kyselina octová 

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< detekční limit 

(LOD: 0,001 mg/kg 

migrační látky) 
	0,4 mg/kg 


6.5 
Stanovení specifické migrace kyseliny tereftalové a kyseliny izoftalové 
Tabulka 5: 
Výsledky specifické migrace pro kyselinu tereftalovou a kyselinu izoftalovou; vzorky 4.§§1; simulant 20 % etanol 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

kyseliny tereftalové   
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 20 % etanol

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< detekční limit 

(LOD: 0,005 mg/kg 

migrační látky) 
	7,5 mg/kg 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

kyseliny tereftalové   
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 20 % etanol

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< detekční limit 

(LOD: 0,003 mg/kg 

migrační látky) 
	5 mg/kg 


6.6 
Stanovení specifické migrace manganu (č. CAS 2180-18-9) 

Tabulka 6: 
Výsledky specifické migrace pro mangan; vzorky 4.1; simulant 3 % kyselina octová 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

kyseliny tereftalové   
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 3 % kyselina octová 

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< detekční limit 

(LOD: 0,001 mg/kg 

migrační látky) 
	0,6 mg/kg 


6.7 
Stanovení specifické migrace tetrahydrofuranu (č. CAS 109-99-9) 
Tabulka 7: 
Výsledky specifické migrace pro tetrahydrofuran; vzorky 4.1; simulant 20 % etanol 

	Vzorek – simulant 
	Obsah 

kyseliny tereftalové   
	Limit podle Nařízení Komise (EU) č. 10/2011 

	Vzorky 4.1 – 20 % etanol 

(uchování po dobu 10 dnů při 60 °C) 
	< detekční limit 

(LOD: 0,06 mg/kg 

migrační látky) 
	0,6 mg/kg 


Tento zkušební protokol č. 405 663-Se 
obsahuje 9 listů,                     se 7 tabulkami,                       0 obrázky,                     0 přílohami. 

Pracovník zkušebny 
Odpovědný vedoucí pracovník 


Útvar zkoušek obalů 
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Veškeré výsledky zkoušek se týkají pouze zkoušených vzorků. 

Zkušení protokoly mohou být dány k dispozici třetím stranám, buď bezplatně nebo za úhradu, pokud je předán celý text zkušebního protokolu a pokud je ofi výslovně uveden jako autor. 

Všechny provedené zkoušky podléhají programu zajišťování kvality podle EN ISO/IEC 17025:2005. 

Platí Všeobecné podmínky ofi Technologie & Innovation GmBH v aktuálním znění, které jsou na internetu k dispozici pro stažení (http://www.ofi.co.at. 

Poznámky překladatele k červenému textu: 

5.1 

„Kryty“: Pokus o překlad slova „Covers“. 

5.3 

„1 1µl“: Doslovný přepis. 
















