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UREDBA (EZ) br. 6482004 EUROPSKOG PARLAMENTA 1
VIJECA

od 31. oZzujka 2004.
o deterdZentima

(Tekst znacajan za EGP)

Clanak 1.
Ciljevi i podrucje primjene
1.  Ovom se Uredbom utvrduju pravila c¢ija je svrha postizanje
slobodnog kretanja deterdzenata i povrSinski aktivnih tvari za deter-

dzente na europskom trzi§tu uz istodobno osiguranje visokog stupnja
zastite okolisa i ljudskog zdravlja.

2. U tu se svrhu ovom Uredbom uskladuju sljedeca pravila za stav-
ljanje u promet deterdzenata i povrsinski aktivnih tvari za deterdzente:

— Dbiorazgradivost povrsinski aktivnih tvari u deterdzentima,

— ograni¢enja ili zabrane za povrSinski aktivne tvari na temelju bioraz-
gradivosti,

— dodatno oznacivanje deterdzenata, ukljucujuéi alergene iz mirisa,

— informacije koje proizvodaci moraju dati na uvid nadleznim tijelima
drzava cClanica i zdravstvenom osoblju,

— ogranicenja o udjelu fosfata i drugih spojeva fosfora u deterdzentima
za pranje rublja i deterdZzentima za strojno pranje posuda koji se
koriste u kucéanstvu.

Clanak 2.
Definicije
U smislu ove Uredbe:
1. ,Deterdzent” znaci svaka tvar ili »M2 smjesa « koji sadrzava

sapune i/ili druge povrSinski aktivne tvari namijenjene za procese
pranja i ¢iS¢enja. Deterdzenti mogu biti u bilo kojem obliku (teku-
¢ine, prasci, paste, Sipke, blokovi, kalupom ili na drugi nacin obli-
kovani komadi itd.), a stavljaju se u promet ili se rabe u kucéanstvu
ili u profesionalne ili industrijske svrhe.

Ostali proizvodi koje treba smatrati deterdzentima jesu:

— ,,pomoc¢na P»M2 smjesa € za pranje” namijenjena za nama-
kanje (pretpranje), ispiranje ili izbjeljivanje odjece i rublja u
kucanstvu itd.,
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1.a.

L.b.

— ,,omeksiva¢ za rublje” namijenjen za mijenjanje osjeta tkanine
na dodir u procesima koji trebaju dopuniti pranje tkanine,

— ,,» M2 smjesa € za CiS¢enje” namijenjena kao univerzalno
sredstvo za Ciséenje za uporabu u kucanstvu i/ili drugo c¢iséenje
povrSina (npr.. materijala, proizvoda, strojeva, mehanickih
naprava, prijevoznih sredstava i njima povezane opreme, instru-
menata, aparature itd.),

— ,,ostale smjese za ¢iS€enje i pranje” namijenjene za sve druge
procese pranja i CiSc¢enja,

,Deterdzent za pranje rublja koji se koristi u kucanstvu” je deter-
dzent za rublje koji se stavlja na trziSte za neprofesionalne kori-
snike ukljucujuci uporabu u javnim praonicama.

,»Deterdzent za strojno pranje posuda koji se koristi u kuc¢anstvu” je
deterdzent koji se stavlja na trziSte za uporabu u perilicama posuda
za neprofesionalne korisnike.

»~Pranje” znaci ¢iS¢enje rublja, tkanina, posuda i drugih tvrdih povr-
Sina.

,.Cis¢enje” je postupak kojim se neZeljena naslaga uklanja sa
substrata ili iz substrata i prenosi u otopinu ili disperziju.

»Ivar” znaci kemijski elementi i njihovi spojevi u prirodnom stanju
ili dobivene bilo kojim proizvodnim procesom, ukljucujuéi i svaki
dodatak potreban za ocuvanje postojanosti proizvoda kao i svaku
necistocu koja nastaje tijekom procesa, osim otapala koje se moze
odijeliti a da ne utjeCe na postojanost tvari niti mijenja njezin
sastav.

,»» M2 Smjesa «€” znaci smjesa ili otopina sastavljena od dviju ili
viSe tvari.

,Povrsinski aktivna tvar” znaCi bilo koja organska tvar i/ili
» M2 smjesa € u uporabi za deterdzente koja ima svojstva
povrsinskog djelovanja, a sastoji se od hidrofilne skupine ili
vise njih 1 hidrofobne skupine ili vise njih koje su takve
naravi i1 veli¢ine da tvar ima sposobnost umanjiti povrSinsku
napetost vode 1 stvarati jednostruke slojeve sa svojstvom
Sirenja ili adsorpcije na grani¢noj povrSini vode i zraka, kao i
stvarati emulzije i/ili mikroemulzije i/ili micele te se adsorbirati
na grani¢nim povrSinama vode i Cvrste tvari.
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7. ,Primarna biorazgradnja” znaci strukturna promjena (preobrazba)
povrsinski aktivne tvari djelovanjem mikroorganizama zbog Cega
ona gubi svojstva povrSinskog djelovanja razgradnjom glavne tvari
koja uzrokuje gubitak svojstva povrSinskog djelovanja, Sto se mjeri
metodama ispitivanja navedenima u Prilogu II.

8. ,Konacna aerobna biorazgradnja” znaci razina biorazgradnje koja
se postize kad mikroorganizmi u uvjetima gdje ima kisika potpuno
iskoriste povrSinski aktivnu tvar tako da se ona razgraduje na
ugljikov dioksid, vodu i mineralne soli drugih sadrzanih elemenata
(mineralizacija), §to se mjeri metodama ispitivanja navedenima u
Prilogu III., kao i na nove mikrobne stani¢ne sastavne dijelove
(biomasa).

9. ,.Stavljanje na trziSte” je prva dostupnost na trzistu Unije ukljucu-
ju¢i uvoz na carinsko podrucje Unije.

9.a. ,,Dostupnost na trzistu” je svaka opskrba za distribuciju, potro$nju
ili uporabu na trzistu Unije u okviru gospodarske aktivnosti uz
placanje ili bez njega.

¢1)

10. ,,Proizvodac¢” znaci fizicka ili pravna osoba odgovorna za stavljanje
u promet deterdZenta ili povrSinski aktivne tvari za deterdZent;
posebno se pod tim podrazumijeva proizvodac, uvoznik, pakiratelj
koji radi za svoj racun ili svaka osoba koja mijenja svojstva deter-
dzenta ili povrSinski aktivne tvari za deterdzent ili postavlja ili
mijenja etiketu kojom su oznaceni. Distributer koji ne mijenja svoj-
stva, etiketu ili pakiranje deterdzenta ili povrSinski aktivne tvari za
deterdzent ne smatra se proizvodacem, osim ako nije i uvoznik.

11. ,Medicinsko osoblje” zna¢i osoba ovlaStena za obavljanje lijec-
nicke prakse ili osoba koja radi pod njezinim vodstvom, koja se
bavi njegom bolesnika, postavljanjem dijagnoze ili primjenom
obrade i koja se obvezala na Cuvanje profesionalne tajne.

12. ,Industrijski deterdzent i deterdZent za profesionalnu uporabu”
znaCi deterdzent za pranje 1 CiS¢enje izvan kucanstva, koje
obavlja stru¢no osoblje rabe¢i posebne proizvode.

Clanak 3.

Stavljanje u promet

1. Deterdzenti i povrSinski aktivne tvari za deterdzente navedeni u
¢lanku 1. moraju biti, kad se stavljaju u promet, sukladni uvjetima,
svojstvima i ograni¢enjima utvrdenima ovom Uredbom i njezinim Prilo-
zima 1, ako je primjereno, Direktivi 98/8/EZ i svim ostalim odgovara-
juéim propisima Zajednice. PovrSinski aktivne tvari koje su i aktivne
tvari u smislu Direktive 98/8/EZ i uporabljuju se kao dezinficijensi
izuzimaju se od odredaba iz priloga IL., III., IV. i VIII. ovoj Uredbi
ako udovoljavaju ovim uvjetima:
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(a) navedene su u Prilogu I. ili LA Direktivi 98/8/EZ; ili

(b) Cine sastavni dio biocidnih proizvoda dopustenih na temelju ¢lanka
15. stavaka 1.ili 2., Direktive 98/8/EZ; ili

(c) Cine sastavni dio biocidnih proizvoda dopustenih na temelju prije-
laznih mjera ili podlijezu 10-godisnjem radnom programu propi-
sanom c¢lankom 16. Direktive 98/8/EZ.

Te se povrSinski aktivne tvari smatraju dezinficijensima i deterdZzentima
Ciji sastojci podlijezu propisima o oznaivanju za dezinficijense iz
Priloga VIL.A.

2. Proizvodaci deterdZenata i/ili povrSinski aktivnih tvari za deter-
dzente drustva su sa sjediStem unutar Zajednice.

3. Proizvodaci su odgovorni za sukladnost deterdzenata i/ili povr-
Sinski aktivnih tvari za deterdZente odredbama ove Uredbe i njezinih
priloga.

Clanak 4.

Ogranicenja koja se temelje na biorazgradivosti povrsinski aktivnih
tvari

1. Na temelju ove Uredbe povrsinski aktivne tvari i deterdzenti koji
sadrze povrSinski aktivne tvari koji udovoljavaju kriterijima konac¢ne
aerobne biorazgradnje iz Priloga III. mogu se staviti u promet bez dalj-
njih ograniCenja s obzirom na biorazgradivost.

2. Ako deterdzent sadrzi povrSinski aktivne tvari ¢ija je razina
konaéne aerobne biorazgradnje niza od one odredene Prilogom III.,
proizvodaci industrijskih deterdZenata ili deterdzenata za profesionalnu
uporabu koji sadrzavaju povrsSinski aktivne tvari i/ili povrSinski aktivnih
tvari za industrijske deterdzente ili deterdzente za profesionalnu uporabu
mogu traziti odobrenje iznimke. Zahtjevi za odobrenjem iznimke
podnose se i o njima se odlucuje u skladu s ¢lancima 5., 6. i 9.

3.  Razina primarne biorazgradivosti mjeri se za sve povrSinski
aktivne tvari u deterdZzentima koji ne zadovolje na ispitivanjima
kona¢ne aerobne biorazgradnje. Za povrsinski aktivne tvari za deter-
dzente Cija je razina primarne biorazgradivosti niza od one odredene
Prilogom II. ne odobrava se iznimka.

Clanak 4.a
Ogranic¢enja udjela fosfata i drugih spojeva fosfora
Deterdzenti iz Priloga VI.a koji nisu u skladu s ograni¢enjima udjela

fosfata i drugih spojeva fosfora propisanim u tom prilogu ne smiju se
stavljati na trziSte nakon datuma navedenih u Prilogu.
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Clanak 5.
Odobrenje odstupanja

1. Zahtjev proizvodaca za odobrenje odstupanja daje se podnosenjem
molbe nadleznom tijelu doti¢ne drzave ¢lanice, navedenom u ¢lanku 8.,
stavku 1., i Komisiji, uz pruzanje dokaza koji se odnose na kriterije
navedene u clanku 6., stavku 1. Drzave ¢lanice mogu uvjetovati zahtjev
za odobrenje iznimke placanjem pristojbe nadleznom tijelu. Visina
eventualnih pristojbi utvrduje se na nediskriminiraju¢i nacin i ne
prelazi troSak obrade zahtjeva.

2. Zahtjevi sadrzavaju tehnicku dokumentaciju sa svim podacima i
obrazlozenjima potrebnima za procjenu sigurnosnih aspekata povezanih
s posebnom uporabom povrsinski aktivnih tvari u deterdzentima koji
nisu u granicama biorazgradivosti utvrdenima Prilogom III.

Osim rezultata ispitivanja odredenih Prilogom III., tehni¢ka dokumenta-
cija sadrzava podatke i rezultate ispitivanja prema prilozima II. i IV.

Ispitivanja utvrdena Prilogom IV., tockom 4., obavljaju se na temelju
slojevitog pristupa. Slojeviti ¢e se pristup definirati u tehnickim smjer-
nicama koje treba donijeti do 8. travnja 2007. u skladu s postupkom
navedenim u c¢lanku 12., stavku 2. U tim se smjernicama, gdje je
primjereno, navode i ispitivanja za koja treba primijeniti nacela dobre
laboratorijske prakse.

3. Nadlezno tijelo drzave Clanice, koje zaprima zahtjeve za odobrenje
iznimke u skladu sa stavcima 1. i1 2., pregledava zahtjeve, procjenjuje
njihovu sukladnost s uvjetima za odobrenje odstupanja i obavje$éuje
Komisiju o rjeSenju u roku Sest mjeseci od primitka potpunog zahtjeva.

Nadlezno tijelo drzave clanice, ako smatra potrebnim radi procjene even-
tualnog rizika od tvari i/ili M2 smjese 4, u roku tri mjeseca nakon
primitka zahtjeva trazi daljnje podatke, provjeru i/ili testove za dokazi-
vanje biorazgradivosti koji se odnose na te tvari i/ili »>M2 smjese <« ili
na proizvode njihove preobrazbe, o kojima su obavijesteni ili su primili
podatke na temelju ove Uredbe. Rok u kojemu nadlezno tijelo drzave
Clanice procjenjuje predmet pocinje te¢i kad se predmet upotpuni
dodatnim podacima. Ako se trazeni podaci ne dostave u roku 12 mjeseci,
zahtjev se smatra nepotpunim i stoga nevaljanim. U tom se slucaju ne
primjenjuje ¢lanak 6., stavak 2.

Ako se traze daljnji podaci o metabolitima, treba primijeniti postupne
strategije ispitivanja kako bi se osigurala primjena metoda ispitivanja in
vitro 1 drugih ispitivanja koja se ne obavljaju na Zivotinjama.
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4.  Komisija moze, posebno na temelju procjene drzave Clanice,
odobriti iznimku u skladu s postupkom navedenim u ¢lanku 12.,
stavku 2. Ako je potrebno, Komisija prije odobrenja odstupanja dalje
razmatra pitanja iz stavka 3. ovog ¢lanka. Ona odluku donosi u roku 12
mjeseci nakon primitka procjene drzave ¢lanice, osim u slucaju iz
Clanka 5., stavaka 4. i 6. Odluke 1999/468/EZ kad je rok 18 mjeseci.

5. Stavljanje u promet i uporaba povrsinski aktivnih tvari kao sasto-
jaka deterdZenata mogu se odobravanjem iznimaka dopustiti ili, pak,
djelomicno ili strogo ograniéiti, ovisno o rezultatima dopunske procjene
rizika prema Prilogu IV. Iznimka moZe podrazumijevati i razdoblje
postupnog ukidanja stavljanja u promet i uporabe povrsinski aktivnih
tvari kao sastojaka deterdzenata. Komisija moze preispitati odobrenu
iznimku ¢im se objavi podatak koji bi opravdao znatno preispitivanje
i ispravak tehnicke dokumentacije uvrStene u zahtjev za odobrenje
iznimke. U tu svrhu, proizvoda¢ Komisiji na zahtjev dostavlja tehnicku
dokumentaciju azuriranu s obzirom na stavke navedene u Prilogu IV.,
tocki 2. Na temelju tih azuriranih podataka, Komisija moze odluciti o
produzetku, izmjeni ili prestanku odobrenja iznimke. Stavci od 1. do 4. i
stavak 6. ovog Clanka te ¢lanak 6. primjenjuju se mutatis mutandis.

6. Komisija objavljuje popis povrsSinski aktivnih tvari za koje je
odobreno odstupanje s odgovaraju¢im uvjetima ili ogranicenjima
uporabe, kako je propisano u Prilogu V.

Clanak 6.

Uvjeti za odobrenje odstupanja

1. Komisija razmatra odobrenje odstupanja u skladu s postupkom
navedenim u ¢lanku 12., stavku 2., a kriteriji na kojima se odluka
temelji su:

— veca uporaba u primjenama s manjim rasprSivanjem nego u onima
sa znatnim rasprsivanjem,

— uporaba samo u posebnim industrijskim i/ili profesionalnim primje-
nama,

— rizik za okoli§ ili zdravlje uzrokovan opsegom prodaje i nacinom
uporabe u cijeloj Zajednici malen je u usporedbi s drustvenim i
gospodarskim prednostima, ukljuujuéi norme o neskodljivosti
hrane i higijenske norme.

2. Sve dok Komisija ne odluc¢i o zahtjevu za odobrenje odstupanja,
doticna povrsinski aktivna tvar moze se i dalje stavljati u promet i rabiti
ako proizvoda¢ moze dokazati da je veC bila u uporabi na trziStu Zajed-
nice na dan stupanja na snagu ove Uredbe i da je zahtjev za odobrenje
odstupanja predan u roku dvije godine od toga dana.
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3. Ako Komisija odbije odobriti odstupanje, ¢ini to u roku 12
mjeseci nakon $to od drzave clanice primi procjenu navedenu u
Clanku 5., stavku 3., osim u slucaju iz Clanka 5., stavaka 4. i 6.
Odluke 1999/468/EZ kad je rok 18 mjeseci. Ona moze odrediti prije-
lazno razdoblje u kojemu se stavljanje u promet i uporaba doti¢ne
povrsinski aktivne tvari postupno ukidaju. To prijelazno razdoblje ne
traje dulje od dvije godine od dana donosenja odluke Komisije.

4. Komisija u Prilogu VI. objavljuje popis povrsinski aktivnih tvari
za koje je utvrdeno da nisu sukladne ovoj Uredbi.

Clanak 7.

Ispitivanje povrsinski aktivnih tvari

Sva ispitivanja navedena u ¢lancima 3. i 4. te prilozima IL., III., IV. i
VIII. obavljaju se prema normama navedenima u Prilogu ., tocki 1., i u
skladu sa zahtjevima za ispitivanja prema ¢lanku 10., stavku 5. Uredbe
(EEZ) br. 793/93. U tu je svrhu dovoljno primijeniti ili normu EN
ISO/IEC ili nacela dobre laboratorijske prakse, osim za ona ispitivanja
za koja su nacela dobre laboratorijske prakse obvezna. Kad se povr-
Sinski aktivne tvari uporabljuju za deterdZente stavljene u promet prije
stupanja na snagu navedene norme, mogu se, u pojedina¢nim slucaje-
vima, prihvatiti postojeca ispitivanja koja su se obavljala uz primjenu
najboljih dostupnih znanstvenih spoznaja i prema normi usporedivoj s
onima navedenima u Prilogu I. Proizvoda¢ ili drzava c¢lanica mogu
predociti Komisiji svaki slucaj oko kojega postoji sumnja ili spor.
Odluka se tada donosi u skladu s postupkom utvrdenim ¢lankom 12.,
stavkom 2.

Clanak 8.

Obveze drzava ¢lanica

1. Drzave clanice imenuju nadlezno tijelo ili tijela odgovorna za
slanje i razmjenu podataka koji se odnose na primjenu ove Uredbe i
obavjes¢uju Komisiju o punom nazivu i adresi tih tijela.

2. Svaka drzava ¢lanica upoznaje ostale drzave ¢lanice i Komisiju s
popisom ovlastenih laboratorija, s punim nazivima i adresama,
nadleznih i odobrenih za provedbu ispitivanja koja se zahtijevaju
ovom Uredbom. Drzave clanice dokazuju nadleznost laboratorija u
skladu s normom EN ISO/IEC 17025 navedenom u Prilogu I., tocki
1. Smatra se da se tome zahtjevu udovoljilo ako je drzava ¢lanica
dokazala sukladnost laboratorija nacelima dobre laboratorijske prakse
u skladu s ¢lankom 2. Direktive 2004/9/EZ.

3. Kad nadlezno tijelo drzave ¢lanice ima razloga vjerovati da ovla-
Steni laboratorij nije mjerodavan na nacin kako je navedeno u stavku 2.,
ono pokrec¢e to pitanje na odboru navedenom u ¢lanku 12. Ako Komi-
sija odluc¢i da laboratorij nije nadlezan na nacin koji se trazi, naziv
ovlastenog laboratorija briSe se s popisa navedenog u stavku 4. Primje-
njuje se Clanak 15., stavak 2., osim u slu¢aju laboratorija za koje
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se tvrdi da su sukladni zahtjevima dobre laboratorijske prakse, na koje
se primjenjuju odredbe o nesukladnosti iz Clanaka 5. i 6. Direktive
2004/9/EZ.

4. Komisija objavljuje popise nadleznih tijela iz stavka 1. i odobrenih
ispitnih laboratorija iz stavka 2.

Clanak 9.

Podaci koje trebaju dostaviti proizvodaci

1. »M2 Ne dovode¢i u pitanje ¢lanak 45. Uredbe (EZ) br. 1272/
2008 Europskog parlamenta i Vije¢a od 16. prosinca 2008. o razvrsta-
vanju, oznaCivanju i pakiranju tvari i smjesa (!), proizvodaci koji na
trziSte stavljaju tvari i/ili smjese obuhvacene ovom Uredbom trebaju
biti dostupni nadleznim tijelima u drzavama clanicama: <«

— podatke o rezultatu ili rezultatima ispitivanja iz Priloga III.,

— za one povrSinski aktivne tvari koje ne zadovolje na ispitivanjima iz
Priloga III., a za koje je podnesen zahtjev za odobrenje iznimke
kako je navedeno u c¢lanku 5.

i. tehnicku dokumentaciju s rezultatima ispitivanja iz Priloga II.,

ii. tehnicku dokumentaciju s rezultatima ispitivanja i podacima iz
Priloga IV.

2. Kad god se tvari i/ili P»M2 smjesc € obuhvaéene ovom
Uredbom stavljaju u promet, proizvodac je odgovoran za pravilno obav-
ljanje odgovarajucih, gore navedenih ispitivanja. On takoder stavlja na
raspolaganje dokumentaciju o obavljenom ispitivanju da bi dokazao
sukladnost ovoj Uredbi kao i da bi dokazao da smije uzivati prava
vlasnistva nad rezultatima ispitivanja, osim rezultata ispitivanja koji su
ve¢ dostupni javnosti.

3. Proizvodaci koji stavljaju u promet »M2 smjese € obuhvacene
ovom Uredbom na zahtjev bez odgadanja, besplatno stavljaju na raspo-
laganje medicinskom osoblju podatke o sastojcima kako je utvrdeno
Prilogom VIIL.C.

To ne dovodi u pitanje pravo drzave cClanice da zahtijeva stavljanje
podataka na raspolaganje posebnom javnom tijelu koje je zaduzila za
dostavljanje tih podataka medicinskom osoblju.

Posebno javno tijelo i medicinsko osoblje Cuvaju navedene podatke kao
povjerljive i rabe ih samo u medicinske svrhe.

Clanak 10.

Nadzorne mjere

1. Nadlezna tijela drzava ¢lanica mogu, kako je primjereno, za deter-
dzente stavljene u promet primijeniti sve potrebne nadzorne mjere koje
osiguravaju sukladnost proizvoda odredbama ove Uredbe. Referentnu
metodu Cine ispitivanje i metode analize iz Priloga VIII. Te nadzorne
mjere ne obvezuju proizvodace na ponavljanje ispitivanja obavljenih u

() SL L 353, 31.12.2008., str. 1.
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laboratorijima u svrhu udovoljena uvjetima iz ¢lanka 8., stavka 2., ili na
plac¢anje ponovljenog ili dodatnog ispitivanja ako je prvotno ispitivanje
pokazalo da su deterdZenti ili povrSinski aktivne tvari koje se rabe kao
sastojci u deterdzentima sukladni ovoj Uredbi.

2. U slu¢aju sumnje da je ispitivanje, obavljeno u skladu s metodama
navedenima u prilozima II., III., IV. ili VIII., dalo lazne prolazne rezul-
tate, nadlezna tijela drzava Clanica obavjes¢uju Komisiju, a Komisija, u
skladu s postupkom utvrdenim ¢lankom 12., stavkom 2., provjerava te
rezultate 1 poduzima potrebne mjere.

Clanak 11.

Oznacivanje

1. Stavci od 2. do 6. ne dovode u pitanje odredbe o razvrstavanju,
oznacivanju i pakiranju tvari i smjesa iz Uredbe (EZ) br. 1272/2008.

2. Ovi podaci napisani Citljivim, vidljivim i neizbrisivim slovima
moraju stajati na pakovanjima deterdzenata namijenjenih prodaji potro-
$acima:

(a) naziv i trgovacki naziv proizvoda;

(b) naziv ili trgovacki naziv ili zig, kao i puna adresa i telefonski broj
osobe odgovorne za stavljanje proizvoda u promet;

(c) adresa, eventualna e-mail adresa i telefonski broj pomocu kojih se
moze dobiti list s podacima naveden u ¢lanku 9., stavku 3.

Isti ti podaci moraju stajati na svim popratnim dokumentima deterdze-
nata koji se prevoze kao rasuti teret.

3. Na pakovanju deterdzenta navodi se sadrzaj pakovanja, u skladu
sa specifikacijama propisanima u Prilogu VIL.LA. Na njemu se takoder
navode upute za uporabu i posebne mjere opreza ako su potrebne.

4. Pored toga se na pakiranju deterdzenata za pranje rublja i deter-
dzenata za strojno pranje posuda koji se koriste u kucanstvu navode
podatci predvideni u odjeljku B Priloga VIL

5. Ako drzava Clanica postavlja uvjet da u toj drzavi natpis bude na
jeziku (jezicima) doti¢ne drzave, proizvodac i distributer udovoljavaju
tom uvjetu u pogledu podataka navedenih u stavcima 3. i 4.

6. Stavci od 1. do 5. ne dovode u pitanje postojeca pravila na razini
drzava prema kojima na pakovanjima deterdZenata namijenjenih prodaji
potroSacima ne smiju biti graficki prikazi voca koji korisnika mogu
dovesti u zabludu u pogledu uporabe tekucih proizvoda.
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Clanak 12.
Odborski postupak

1. Komisiji pomaze Odbor.

2. Prilikom upudivanja na ovaj stavak primjenjuju se Clanci 5. 1 7.
Odluke 1999/468/EZ, uzimajuéi u obzir odredbe njezinog ¢lanka 8.

Razdoblje utvrdeno ¢lankom 5. stavkom 6. Odluke 1999/468/EZ je tri
mjeseca.

Clanak 13.
Prilagodba priloga

1. Komisija je ovlastena za donoSenje delegiranih akata u skladu s
¢lankom 13.a zbog uvodenja izmjena koje su potrebne za prilagodbe
priloga I. do IV., VIIL. i VIIIL. znanstvenom i tehnickom napretku. Komi-
sija kad je god to moguce koristi europske standarde.

2. Komisija je ovlastena za donoSenje delegiranih akata u skladu s
¢lankom 13.a za izmjene priloga ovoj Uredbi u vezi s deterdZzentima na
bazi otapala.

3.  Kad Znanstveni odbor za zastitu potroSaca ustanovi pojedinacne
granice koncentracije na temelju rizika za alergene iz mirisa, Komisija
donosi delegirane akte u skladu s ¢lankom 13.a kako bi u skladu s tim
prilagodila ogranicenje od 0,01 % utvrdeno u odjeljku A Priloga VII.

Clanak 13.a

Provedba prijenosa ovlasti

1. Ovlastenje za donoSenje delegiranih akata prenosi se na Komisiju
pod uvjetima iz ovog Clanka.

2. Ovlastenje za donoSenje delegiranih akata iz ¢lanka 13. prenosi se
na Komisiju na razdoblje od 5 godina od 19. travnja 2012. Do 19. srpnja
2016. Komisija sastavlja izvjeS¢e u pogledu prenosenja ovlasti. Preno-
Senje ovlasti se automatski produljuje na sljede¢a razdoblja od 5 godina
ako se Europski parlament i Vije¢e ne usprotive takvom produljenju
najkasnije 3 mjeseca prije zavrSetka svakog takvog razdoblja.

3. Prijenos ovlasti iz ¢lanka 13. Europski parlament ili Vije¢e mogu
opozvati u bilo koje vrijeme. Odlukom o opozivu prestaje vrijediti
prijenos ovlasti koji je u njoj naveden. Odluka stupa na snagu sljedeceg
dana od dana objave u Sluzbenom listu Europske unije ili na kasniji
datum koji je u njoj naveden. Ona nema utjecaja na valjanost bilo kojeg
delegiranog akta koji je ve¢ na snazi.

4. Cim donese delegirani akt, Komisija mora o tome istodobno
obavijestiti Europski parlament i Vijece.
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5. Delegirani akt donesen u skladu s ¢lankom 13. stupa na snagu
samo ako ni Europski parlament niti Vije¢e nisu izrazili nikakav
prigovor u roku od 2 mjeseca od kad su Europski parlament i Vijece
zaprimili sluZzbenu obavijest o tom aktu, ili ako su prije isteka tog
razdoblja Europski parlament i Vijece oboje obavijestili Komisiju da
se nece protiviti. Taj rok se na zahtjev Europskog parlamenta ili
Vije¢a produljuje za 2 mjeseca.

Clanak 14.

Klauzula o slobodnom protoku

1. Drzave Clanice ne zabranjuju, ogranicavaju ili ometaju dostupnost
na trziStu deterdzenata i/ili povrSinski aktivnih tvari za deterdzente koji
su sukladni s ovom Uredbom zbog razloga navedenih u ovoj Uredbi.

2. Drzave ¢lanice mogu zadrzati ili propisati nacionalna pravila u
vezi s ograni¢enjem udjela fosfata i drugih spojeva fosfora u deterdzen-
tima za koje ogranicenja udjela nisu navedena u Prilogu Vl.a, ako je to
opravdano, a posebno na temelju zastite javnog zdravlja ili okoliSa i
kada su dostupne tehnicki i ekonomski odgovaraju¢e zamjene.

3. Drzave ¢lanice mogu zadrzati nacionalna pravila koja su na snazi
do 19. ozujka 2012. u vezi s ograni¢enjem udjela fosfata i drugih
spojeva fosfora u deterdzentima za koje ogranic¢enja iz Priloga VILa
jo§ nisu stupila na snagu. O takvim postoje¢im nacionalnim mjerama
potrebno je obavijestiti Komisiju do 30. rujna 2012. i one mogu ostati
na snazi do datuma kad ograniCenja iz Priloga VI.a stupe na snagu.

4. 0Od 19. ozujka 2012. do 31. prosinca 2016. drzave ¢lanice mogu
donijeti nacionalna pravila o provedbi ogranienja udjela fosfata i
drugih spojeva fosfora iz tocke 2. Priloga Vl.a, ako je opravdano, a
posebno na temelju zastite javnog zdravlja ili okolisa i kada su dostupne
tehnicki i ekonomski odgovarajuée zamjene. Drzave Clanice o takvim
mjerama obavjeS¢uju Komisiju u skladu s Direktivom 98/34/EZ Europ-
skog parlamenta i Vijeca od 22. lipnja 1998. kojom se utvrduje
postupak osiguravanja informacija u podruc¢ju tehnickih normi i
propisa te pravila o uslugama informacijskog drustva ().

5. Komisija objavljuje popis nacionalnih mjera iz stavaka 3. i 4.

Clanak 15.

Zastitna odredba

1. Ako drzava ¢lanica opravdano smatra da odredeni deterdzent, iako
sukladan sa zahtjevima ove Uredbe, predstavlja rizik za sigurnost ili
zdravlje ljudi ili Zivotinja, ili rizik za okoli§, moze poduzeti sve odgo-
varajuée privremene mjere, proporcionalne s prirodom rizika, kako bi

() SL L 204, 21.7.1998., str. 37.
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osigurala da doticni deterdzent viSe ne predstavlja taj rizik i da ga u
odgovaraju¢em roku povuce s trzista ili opozove ili na drugi nacin
ograni¢i njegovu dostupnost.

Drzava clanica o tome odmah obavjes¢uje druge drzave Clanice i Komi-
siju navodec¢i razloge za svoju odluku.

2. Odluka se o toj stvari, nakon savjetovanja s drZzavama clanicama
ili, ako je primjereno, s odgovaraju¢im tehni¢kim ili znanstvenim
odborom Komisije, donosi u roku devedeset dana u skladu s postupkom
navedenim u ¢lanku 12., stavku 2.

Clanak 16.

Izvjestavanje

1. Do 31. prosinca 2014., Komisija, uzimaju¢i u obzir informacije
drzava Clanica o udjelu fosfora u deterdzentima za strojno pranje posuda
koji se koriste u kucanstvu stavljenih na trziSte na svom podrucju i u
svijetlu svih postoje¢ih ili novih znanstvenih dostupnih informacija o
tvarima upotrijebljenim u formulacijama koje sadrze fosfate ili u
zamjenskim formulacijama (mjeSavinama deterdzenata), procjenjuje
putem iscrpne procjene je li potrebno izmijeniti ograni¢enje iz tocke
2. Priloga VIl.a. Ta procjena ukljucuje analizu utjecaja na okolis, indu-
striju 1 potrosace deterdZenata za strojno pranje posuda koji se koriste u
kucéanstvu s razinama fosfora visim ili nizim od grani¢ne vrijednosti iz
Priloga Vl.a, uzimajuéi u obzir Cinjenice kao $to su cijena, dostupnost,
ucinkovitost pranja i utjecaj na prociS¢avanje otpadnih voda. Komisija
dostavlja takvu detaljnu procjenu Europskom parlamentu i Vijecu.

2. Pored toga, ako Komisija na temelju iscrpne procjene iz stavka 1.
smatra da ogranicenje fosfata i drugih spojeva fosfora upotrijebljenih u
deterdzentima za strojno pranje posuda koji se koriste u kucanstvu
zahtijeva reviziju, ona do 1. srpnja 2015. dostavlja odgovarajuci zako-
nodavni prijedlog. Svaki takav prijedlog mora biti usmjeren na
smanjenje negativnog utjecaja iz svih proizvoda za strojno pranje
posuda koji se koriste u kucanstvu na $iri okolis, istodobno uzimajuéi
u obzir sve ekonomske troskove utvrdene u toj detaljnoj procjeni. Ako
Europski parlament i Vije¢e na temelju takvog prijedloga ne odluce
druk¢ije do 31. prosinca 2016., grani¢na vrijednost iz tocke 2. Priloga
Vl.a postaje ograni¢enje za udio fosfora u deterdzentima za strojno
pranje posuda koji se koriste u kucanstvu od datuma iz te tocke.

Clanak 17.

Propisi koje treba staviti izvan snage

1. Sljede¢e se Direktive ovime stavljaju izvan snage s ucinkom od
8. listopada 2005.

— Direktiva 73/404/EEZ,

— Direktiva 73/405/EEZ,

— Direktiva 82/242/EEZ,



02004R0648 — HR — 01.06.2015 — 007.005 — 14

— Direktiva 82/243/EEZ, i
— Direktiva 86/94/EEZ.

2. Preporuka 89/542/EEZ ovime se ukida s uc¢inkom od 8. listopada
2005.

3. Upucivanja na Direktive stavljene izvan snage smatraju se upuci-
vanjima na ovu Uredbu.

4. Na dan stupanja na snagu ove Uredbe drzave ¢lanice ukidaju svoje
zakone i propise donesene na temelju direktiva iz stavka 1. ili Preporuke
iz stavka 2.

Clanak 18.

Sankcije

Drzave ¢lanice donose pravila o sankcijama koja ¢e se primjenjivati na
kr§enja ove Uredbe i poduzimaju sve potrebne mjere kako bi osigurale
njihovu provedbu. To moze takoder ukljucivati odgovarajuce mjere koje
omogucavaju nadleznim tijelima drzava Clanica sprjecavanje dostupnosti
na trziStu deterdzenata ili povrSinski aktivnih tvari za deterdzente koji
nisu sukladni s ovom Uredbom. Predvidene sankcije moraju biti ucin-
kovite, proporcionalne i odvracajuce. Drzave ¢lanice obavjes¢uju Komi-
siju bez kasnjenja o tim odredbama i o svim naknadnim izmjenama tih
odredaba.

Ta pravila sadrzavaju mjere koje omogucavaju nadleznim tijelima

drzava clanica da zadrze poSiljke deterdZzenata koje nisu sukladne s
ovom Uredbom.

Clanak 19.
Stupanje na snagu
Ova Uredba stupa na snagu 8. listopada 2005.

Ova je Uredba u cijelosti obvezujuca i izravno se primjenjuje u svim
drzavama ¢lanicama.
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PRILOG 1.

Norme za akreditaciju laboratorija, dobru laboratorijsku praksu i zaStitu

Zivotinja, za laboratorije nadleZne i ovlaStene za pruzanje usluge potrebne za

provjeru sukladnosti deterdZenata zahtjevima iz ove Uredbe i njezinih
Priloga

1. Norme koje se primjenjuju na razini laboratorija:

EN ISO/IEC 17025, Op¢i zahtjevi za nadleznost laboratorija u kojima se
obavlja ispitivanje i kalibriranje;

Direktiva 2004/10/EZ;
Direktiva Vije¢a 86/609/EEZ.

2. Norme koje se primjenjuju na razini akreditacijskih tijela i tijela koja prate
primjenu dobre laboratorijske prakse:

EN 45003, Akreditacijski sustav za laboratorije za kalibriranje i ispitivanje,
op¢i zahtjevi za rad i priznavanje;

Direktiva 2004/9/EZ.
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PRILOG I1.

METODE ISPITIVANJA PRIMARNE BIORAZGRADIVOSTI = ZA
POVRSINSKI AKTIVNE TVARI U DETERDZENTIMA

Primarna se biorazgradivost mjeri utvrdivanjem preostale razine glavnih povr-
Sinski aktivnih tvari u bioloski razgradenim tekuc¢inama. Ovaj Prilog pocinje
popisom metoda ispitivanja zajedniCkih svim vrstama povrSinski aktivnih tvari,
a zatim se u rubrikama od A do D navode analiticki postupci ispitivanja speci-
fini za svaku od vrsta.

Kriterij prolaza za ispitivanje primarne biorazgradivosti razina je od najmanje
80 % prema mjerenju u skladu s nize navedenim metodama ispitivanja.

Referentna metoda za laboratorijsko ispitivanje povrSinski aktivnih tvari u ovoj
Uredbi temelji se na Postupku testa za dokazivanje iz metode OECD-a, opisanom
u Prilogu VIII., tocki 1. Izmjene u Postupku testa za dokazivanje mogu se
dopustiti ako su u skladu s normom EN ISO 11733.

METODE ISPITIVANJA

1. Metoda OECD-a objavljena u Tehnickom izvjes¢u OECD-a od 11. lipnja
1976. o ,Predlozenoj metodi za utvrdivanje biorazgradivosti povrsinski
aktivnih tvari u sintetickim deterdzentima”.

2. Metoda koja se primjenjuje u Francuskoj, odobrena odlukom ,arrété du
24 décembre 1987” od 24. prosinca 1987. objavljenom u Journal officiel
de la République frangaise od 30. prosinca 1987., str. 15385., kao i
normom NF 73-260 iz lipnja 1981. koju je objavila Association frangaise
de normalisation (AFNOR).

3. Metoda koja se primjenjuje u Njemackoj, uvedena Uredbom ,,Verordnung
iber die Abbaubarkeit anionischer und nichtionischer grenzflachenaktiver
Stoffe in Wasch- und Reinigungsmitteln” od 30. sije¢nja 1977. objavljenom
u Bundesgesetzblatt, 1977., dio L., str. 244., prema Uredbi od 4. lipnja 1986.
objavljenoj u Bundesgesetzblatt, 1986., dio 1., str. 851., kojom se gore nave-
dena Uredba izmjenjuje.

4. Metoda koja se primjenjuje u Ujedinjenoj Kraljevini pod nazivom ,,Porous
Pot Test”, opisana u Tehnic¢kom izvjescu br. 70. (1978.) Centra za istrazivanje
vode (Water Research Centre).

5. ,,Postupak testa za dokazivanje” u metodi OECD-a, opisan u Prilogu VIIL,
tocki 1. (ukljucujuci eventualne izmjene uvjeta rada prema normi EN ISO
11733). To je ujedno referentna metoda koja se primjenjuje za rjeSavanje
sudskih sporova.

A. ANALITICKE METODE ZA ANIONSKE POVRSINSKI AKTIVNE
TVARI

Anionske se povrSinski aktivne tvari u ispitivanjima utvrduju analizom meti-
lenske plave aktivne tvari (MBAS, Methylene Blue Active Substance) u skladu
s kriterijima iz Priloga VIII., to¢ke 2. Za anionske povrsinski aktivne tvari koje
ne reagiraju na navedenu metodu MBAS, ili ako se ¢ini primjerenijim radi
djelotvornosti ili to¢nosti, treba primijeniti odgovarajuce specificne instrumen-
talne analize kao S§to su visokodjelotvorna tekucinska kromatografija (HPLC,
high performance liquid chromatography) ili plinska kromatografija (GC, gas
chromatography). Uzorke ciste povrSinski aktivne tvari proizvoda¢ na zahtjev
dostavlja nadleznim tijelima drzava Clanica.

B. ANALITICKE METODE ZA NEIONSKE POVRSINSKI AKTIVNE TVARI

Neionske povrsinski aktivne tvari se u ispitivanjima utvrduju metodom bizmutne
aktivne tvari (BiAS, Bismuth Active Substance) u skladu s analitickim
postupkom iz Priloga VIIIL., tocke 3. Za neionske povrSinski aktivne tvari koje
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ne reagiraju na navedenu metodu BiAS, ili ako se ¢ini primjerenijim radi djelot-
vornosti ili tocnosti, treba primijeniti odgovarajuce specificne instrumentalne
analize kao §to su HPLC ili GC. Uzorke Ciste povrsinski aktivne tvari proizvodac
na zahtjev dostavlja nadleznim tijelima drzava ¢lanica.

C. ANALITICKE METODE ZA KATIONSKE POVRSINSKI AKTIVNE
TVARI

Kationske povrsinski aktivne tvari se u ispitivanjima utvrduju analizom disulfin-
skom plavom aktivnom tvari (DBAS, Disulfine Blue Active Substance) u skladu
s ovim postupcima za DBAS:

Metoda se primjenjuje u Saveznoj Republici Njemackoj, (1989.) DIN 38 409 —
Izdanje: 1989-07.

Za kationske povrsinski aktivne tvari koje ne reagiraju na navedenu metodu
ispitivanja, ili ako se ¢ini primjerenijim radi djelotvornosti ili tocnosti (§to
mora biti obrazlozeno), treba primijeniti odgovarajuce specifiéne instrumentalne
analize kao Sto su HPLC ili GC. Uzorke ¢iste povrSinski aktivne tvari proizvodac
na zahtjev dostavlja nadleznim tijelima drzava ¢lanica.

D. ANALITICKE METODE ZA AMFOTERNE POVRSINSKI AKTIVNE
TVARI

Amfoterne povrSinski aktivne tvari se u ispitivanjima utvrduju analizom prema
nize navedenim postupcima:

1. Ako nema kationskih tvari:

Metoda se primjenjuje u Saveznoj Republici Njemackoj, (1989.) DIN 38 409-
dio 20.

2. U ostalim slucajevima:
Metoda Orange II (Boiteux, 1984.).

Za amfoterne povrSinski aktivne tvari koje ne reagiraju na navedena ispitiva-
nja, ili ako se €ini primjerenijim radi djelotvornosti ili to¢nosti ($to mora biti
obrazlozeno), treba primijeniti odgovarajuce specificne instrumentalne analize
kao sto su HPLC ili GC. Uzorke Ciste povrsinski aktivne tvari proizvoda¢ na
zahtjev dostavlja nadleznim tijelima drzava Clanica.
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PRILOG I1I.

vC1
~  METODE TESTIRANJA KONACNE BIORAZGRADIVOSTI (MINERA-
LIZACIJE) ZA POVRSINSKI AKTIVNE TVARI U DETERDZENTIMA

A. U ovoj Uredbi se referentna metoda za laboratorijsko testiranje konacne
biorazgradivosti povrSinski aktivnih tvari temelji na normi EN ISO
14593:1999 (CO, headspace test).

Povrsinski aktivne tvari u deterdzentima se smatraju biorazgradivima ako je
razina biorazgradivosti (mineralizacije) izmjerene putem jednog od sljedecih
testova (') barem 60 % unutar 28 dana:

1. Norma EN ISO 14593:1999 — Kakvoca vode — Procjena kona¢ne aerobne
biorazgradivosti organskih spojeva u vodenom mediju — Metoda analizom
anorganskog ugljika u hermeticki zatvorenim posudama (CO, headspace
test). Prethodna adaptacija se ne koristi. ,,10-day window principle” se ne
primjenjuje.

2. Metoda Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.4-C (razvijanje uglji¢nog
dioksida (CO,) modificirani Sturm test): prethodna adaptacija se ne koristi.
,,10-day window principle” se ne primjenjuje.

3. Metoda Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.4-E (test u zatvorenoj boci):
prethodna adaptacija se ne koristi. ,,10-day window principle” se ne
primjenjuje.

4. Metoda Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.4-D (manometrijska respirome-
trija): prethodna adaptacija se ne koristi. ,,10-day window principle” se ne
primjenjuje.

5. Metoda Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.4-F (MITI: Ministarstvo medu-
narodne trgovine i industrije Japana): prethodna adaptacija se ne koristi.
,,10-day window principle” se ne primjenjuje.

6. ISO 10708:1997 — Kakvoca vode — Procjena konacne aerobne biorazgra-
divosti organskih spojeva u vodenom mediju — odredivanje potrebe za
biokemijskim kisikom u dvofaznom testu u zatvorenoj boci. Prethodna
adaptacija se ne koristi. ,,10-day window principle” se ne primjenjuje.

B. Ovisno o fizickim karakteristikama povrSinski aktivnih tvari, jedna od metoda
navedenih u nastavku moze se koristiti uz prikladno obrazlozenje. (?). Treba
naglasiti da kriterij prolaznosti ovih metoda od barem 70 % treba smatrati
ekvivalentnim kriteriju prolaznosti od barem 60 % metoda nabrojenih u tocki
A. Adekvatnost izbora metoda nabrojenih u nastavku odreduje se potvrdom
od slucaja do slucaja, u skladu s ¢lankom 5. ove Uredbe.

(!) Ovi testovi prepoznati su kao najprikladniji za povrsinski aktivne tvari.

() DOC metode mogu dati rezultate o uklanjanju, a ne o kona¢noj bioloskoj razgradnji.
Manometrijska respirometrija i MITI te dvofazne BOD metode ne bi bile prikladne u
nekim sluéajevima jer visoka inicijalna test koncentracija moze biti inhibitorna.
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1. Metoda Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.4.-A (smanjivanje otopljenog
organskog ugljika (DOC)): prethodna adaptacija se ne koristi. ,,10-day
window principle” se ne primjenjuje. Kriterij prolaznosti za biorazgradi-
vost mjerenu testom treba biti barem 70 % u roku od 28 dana.

2. Metoda Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.4.-B (modificirani OECD
probirni test — smanjivanje DOC-a): prethodna adaptacija se ne koristi.
,10-day window principle” se ne primjenjuje. Kriterij prolaznosti za
biorazgradivost mjerenu testom treba biti barem 70 % u roku od 28 dana.

Napomena: Gore navedene metode koje su preuzete iz Direktive Vijeca
67/548/EEZ takoder se mogu naci u publikaciji ,,Razvrstavanje,
pakiranje i oznacivanje opasnih tvari u Europskoj uniji”, 2. dio:
Metode testiranja. Europska komisija 1997., ISBN 92-828-0076-8.
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PRILOG 1V.

DOPUNSKA PROCJENA RIZIKA ZA POVRSINSKI AKTIVNE TVARI U
DETERDZENTIMA

Za povrsinski aktivne tvari za koje je dostupna procjena rizika za okoli§ u
kontekstu Direktive 93/67/EEZ ili Uredbe (EEZ) br. 793/93 kao i Uredbe (EZ)
br. 1488/94 te dokumenata s tehnickim smjernicama, ta se procjena rizika
razmatra zajedno s dopunskom procjenom rizika koja se obavlja u okviru ove
Uredbe.

U slucaju vjerojatnosti stvaranja teSko razgradivih metabolita dopunska se
procjena rizika u okviru ove Uredbe razmatra u kontekstu procjena obavljenih
na temelju Direktive 93/67/EEZ ili Uredbe (EEZ) br. 793/93. O tome treba
prosuditi od slucaja do slucaja, a posebno na temelju rezultata ispitivanja nave-
denih u dijelu 3.

Ispitivanjem se obuhvaca vodeni dio okoliSa. Odbor naveden u ¢lanku 12.,
stavku 2. moze od sluCaja do slucaja zatraziti dodatne podatke o specificnim
pitanjima procjene rizika. Dodatni podaci mogu se odnositi na druge segmente
okolisa kao §to su talog otpadnih voda i tlo. Za podatke trazene za tehnicku
dokumentaciju navedenu u c¢lancima 5. i 9. primjenjuje se slojeviti pristup.
Dokumentacija se sastoji najmanje od podataka niZe navedenih u toc¢kama 1.,
2.13.

Da bi se ispitivanja svela na najmanju mjeru, a posebno da bi se izbjegla
nepotrebna ispitivanja na zivotinjama, dodatna ispitivanja iz tocke 4.2.2. treba
zatraziti samo ako su podaci potrebni i primjereni. U slucaju spora oko opsega
trazenih dodatnih podataka odluka se moze donijeti u skladu s postupkom utvr-
denim ¢lankom 12., stavkom 2.

Prema c¢lanku 13., smjernice za odluke o iznimkama uvrsStene u ovaj Prilog mogu
se, kako je primjereno, uskladiti na temelju prikupljenog iskustva.

1. Identitet povrsinski aktivne tvari (u skladu s odredbama utvrdenima
Prilogom VII.A Direktivi 67/548/EEZ).

1.1. Naziv

1.1.1. Nazivi prema nomenklaturi [UPAC-a

1.1.2. Ostali nazivi

1.1.3. Broj CAS i naziv CAS (ako su dostupni)

1.1.4. Brojevi iz popisa EINECS (') ili Elincs (?) (ako su dostupni)

1.2.  Molekularna i strukturalna formula
1.3.  Sastav povrSinski aktivne tvari
2. Podaci o povrsinski aktivnoj tvari

2.1. Koli¢ine povrsinski aktivnih tvari koje se rabe za deterdzente

2.2. Podaci o nacinima uporabe navedeni u ovom odjeljku trebaju biti dovoljni
za pribliznu ali realnu procjenu djelovanja i izlozenosti okolisa djelovanju
povrsinski aktivnih tvari u vezi s njihovom primjenom u deterdzentima.
Obuhvacaju se sljedeci podaci:

— znacenje primjene (drustvena vrijednost),

(') European Inventory of Existing Commercial Substances, Europski popis postoje¢ih

komercijalnih tvari.
(?) European List of Notified Chemical Substances, Europski popis prijavljenih kemijskih
tvari.
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4.1.
4.1.1.

4.2.

4.2.1.

— uvjeti uporabe (scenarij pustanja u okolis),

— opseg uporabe,

— dostupnost i primjerenost alternativnog rjeSenja (s obzirom na radni i
gospodarski ucinak),

— procjena bitnih podataka o okolisu.

Podaci o potencijalno tesko razgradivim metabolitima

Dostavljaju se podaci o toksicnosti tekucina za ispitivanje. Ako nisu
dostupni nikakvi podaci o identitetu rezidua, mogu se zatraziti podaci
navedeni u tocki 4.2.1., ovisno o mogu¢em riziku kao i znacenju i koli¢ini
povrsinski aktivne tvari koja se rabi za deterdzente. U spornim slucaje-
vima u pogledu tih podataka odluka se moze donijeti u skladu s
postupkom utvrdenim c¢lankom 12., stavkom 2.

Dodatna istrazivanja
Ispitivanja biorazgradivosti
Prethodno prilagodeni inokulum

Svako od ispitivanja opisanih u Prilogu III. moze se obavljati prethodno
prilagodenim inokulumom radi dokazivanja znacenja prethodne prilagodbe
za povrsinski aktivnu tvar.

. Ispitivanja inherentne biorazgradivosti

Obavlja se najmanje jedno od ovih ispitivanja:

— metoda iz Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.12 (izmijenjeno ispiti-
vanje SCAS),

— metoda iz Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.9 (Zahn-Wellens).

Ne zadovoljavanje na ispitivanju inherentne biorazgradivosti ukazalo bi na
potencijalnu tesku razgradivost, Sto bi se opcenito moglo smatrati
dovoljnim za zabranu stavljanja u promet takve povrSinski aktivne tvari,
osim kad se prema kriterijima iz ¢lanka 6. pokaze da nema opravdanja za
uskraéivanje odobrenja iznimke.

. Ispitivanja biorazgradivosti simulacijom aktiviranog taloga

Obavljaju se ova ispitivanja:

— metoda iz Direktive 67/548/EEZ, Prilog V.C.10 (ukljuéujuéi even-
tualne izmjene uvjeta rada prema normi EN ISO 11733).

Ne zadovoljavanje na ispitivanju biorazgradivosti simulacijom aktiviranog
taloga ukazalo bi na potencijalno oslobadanje metabolita pri obradi
otpadne vode, $to se opcenito moze smatrati dokazom potrebe potpunije
procjene rizika.

Ispitivanje toksicnosti tekucina iz ispitivanja biorazgradnje

Dostavljaju se ovi podaci o toksi¢nosti tekuc¢ina za ispitivanje:

Kemijski i fizikalni podaci, kao S§to su:

— identitet metabolita (i analitiCko sredstvo kojim je utvrden),

— glavna fizikalno-kemijska svojstva (topivost u vodi, koeficijent razdje-
ljenja oktanol: voda (Log Po/w) itd.).
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4.2.2. Djelovanje na organizme. Ispitivanja treba obaviti u skladu s nacelima
dobre laboratorijske prakse.

Riba: preporuéeno je ispitivanje ono iz Priloga V.C.1. Direktivi
67/548/EEZ

Dafnije: preporuceno je ispitivanje ono iz Priloga V.C.2. Direktivi
67/548/EEZ

Alge: preporuceno je ispitivanje ono iz Priloga V.C.3. Direktivi
67/548/EEZ

Bakterije: preporuceno je ispitivanje ono iz Priloga V.C.11. Direktivi
67/548/EEZ

4.2.3. Razgradnja

Bioti¢ka: preporuceno je ispitivanje ono iz Priloga V.C.5. Direktivi
67/548/EEZ

Abioti¢ka: preporuc¢eno je ispitivanje ono iz Priloga V.C.7. Direktivi
67/548/EEZ.

U podacima koje treba dostaviti uzima se u obzir potencijal metabolita za
biokoncentraciju kao i njihovo razdvajanje u fazu taloga.

Osim toga, ako se sumnja da djelovanje nekih metabolita remeti endokrini
sustav, preporucuje se utvrditi mogu li oni uzrokovati nepovoljne ucinke,
¢im budu dostupni potvrdeni planovi ispitivanja za procjenu tih nepo-
voljnih ucinaka.

Napomena: Sva su gore navedena ispitivanja takoder dostupna i u izdanju ,,Raz-
vrstavanje, pakiranje i oznacivanje opasnih tvari u Europskoj Uniji”;
dio 2.: ,,Metode ispitivanja”. Europska Komisija 1997. ISBN 92-
828-0076-8.
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PRILOG V.

POPIS TENZIDA ZA KOJE JE ODOBRENO IZUZECE

Izuze¢em odobrenim u skladu s ¢lancima od 4. do 6. i u skladu s postupkom
predvidenim u ¢lanku 12. stavku 2., sljede¢i tenzidi za deterdzente, koji su prosli
ispitivanja navedena u Prilogu II., ali nisu prosli na ispitivanjima navedenim u
Prilogu III., mogu se staviti na trziSte i koristiti uvjetovano dolje navedenim
ogranicenjima.

Naziv u [UPAC

nomenklaturi EZ broj CAS broj Ogranicenja

Alkoholi, Guerbet, | Nema  (poli- | 147993-59-7 | Smije se koristiti za slje-

C16-20, etoksili- | mer) dece industrijske primjene
rani, n-butil eter do 27. lipnja 2019.:
(7-8EO) — pranje boca,

— CIP - ¢iscenje u indu-
strijskim 1 brodskim
prostorima,

— CiS¢enje metala,

»EZ broj” zna¢i EINECS, ELINCS ili NLP broj i sluzbeni je broj tvari u okviru
Europske unije.

,.EINECS” zna¢i Europski direktorij postoje¢ih komercijalnih kemijskih tvari. Taj
direktorij sadrzi konacan popis svih tvari za koje se smatra da su bili na trzistu
Zajednice 18. rujna 1981. EINECS broj moze se dobiti iz Europskog direktorija
postoje¢ih komercijalnih kemijskih tvari (1).

,ELINCS” znaci Europski popis prijavljenih kemijskih tvari. ELINCS broj moze
se dobiti iz Europskog popisa prijavljenih kemijskih tvari, kako je izmijenjen (%).

»NLP” (No-Longer-Polymer) je nije-viSe polimer. Izraz polimer definiran je u
Clanku 3. stavku 5. Uredbe (EZ) br. 1907/2006 () Europskog parlamenta i
Vije¢a. NLP broj moze se dobiti iz popisa ,,Nisu-vise polimeri”, kako je izmije-
njena (4).

(") SL C 146 A, 15.6.1990., str. 1.

(?) Ured za sluzbene objave Europskih zajednica, 2006., ISSN 1018-5593 EUR 22543 EN.

(®) SL L 396, 30.12.2006., str. 1., kako je ispravljeno u SL L 136, 29.5.2007., str. 3.

(*) Ured za sluzbene publikacije Europskih zajednica, 2007., ISSN 1018-5593 EUR 20853
EN/3.
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PRILOG VI

POPIS TENZIDA ZA DETERDZENTE KOJI SU ZABRANJENI ILI

PODLIJEZU OGRANICENJIMA

Sljede¢i tenzidi za deterdzente identificirani su kao oni koji ne ispunjavaju

odredbe ove Uredbe:

Naziv u IUPAC
terminologiji

EZ broj

CAS broj

Ogranicenja

»EZ broj” je EINECS, ELINCS ili NLP broj i sluzbeni je broj tvari u okviru

Europske unije.
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PRILOG Vla

OGRANICENJA UDJELA FOSFATA I DRUGIH SPOJEVA FOSFORA

Deterdzent

Ogranicenje

Datum od kojeg se
ograniéenje

primjenjuje

1. Deterdzenti za pranje
rublja koji se koriste u
kucanstvu

Ne smiju se stavljati na trziSte, ako je ukupan
udio fosfora jednak ili ve¢i od 0,5 grama u
preporucenoj koli¢ini deterdzenata koja se
koristi u glavnom ciklusu postupka pranja za
standardno punjenje perilice za rublje kako je
definirano u odjeljku B Priloga VII. za tvrdu
vodu

za ,uobicajeno zaprljane tkanine™u slucaju
univerzalnih deterdZenata,

za ,umjereno zaprljane tkanine” u slucaju
deterdzenata za osjetljive tkanine,

30. lipnja 2013.

2. DeterdZzenti za strojno
pranje posuda koji se
koriste u kucanstvu

Ne smiju se stavljati na trziste ako je ukupan
udio fosfora jednak ili ve¢i od 0,3 grama u
standardnoj dozi kako je definirano u odjeljku
B Priloga VII.

1. sijecnja 2017.
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PRILOG VII.

POPIS PODATAKA O OZNACIVANJU I SASTOJCIMA

A. Oznacivanje sadrzaja

Sljede¢e odredbe o oznaCivanju odnose se na pakiranja deterdzenata koji se
prodaju $iroj javnosti.

Sljede¢i opseg postotaka tezine:

— manji od 5 %,

— 5 % ili vise ali manje od 15 %,
— 15 % ili viSe ali manje od 30 %
— 30 % ili viSe,

koristi se da bi se pokazao sadrzaj dolje navedenih sastavnih tvari kada se dodaju
u koncentraciji vecoj od 0.2 % po tezini:

— fosfati,

— fosfonati,

— anionske povrsinski aktivne tvari,
— kationske povrsinski aktivne tvari,
— amfoterne povrsinski aktivne tvari,
— neionske povrsinski aktivne tvari,
— izbjeljivaci na bazi kisika,

— izbjeljivaci na bazi klora,

— EDTA (etilendiamintetraoctena kiselina) i njezine soli,

— NTA (nitrilotrioctena kiselina) i njezine soli,

— fenoli i halogenirani fenoli,

— paradiklorobenzen,

— aromatski ugljikovodici,

— alifatski ugljikovodici,
— halogenirani ugljikovodici,

— sapun,
— zeoliti,

— polikarboksilati.

Sljedece se vrste, ako se dodaju, navode bez obzira na koncentraciju:

— enzimi,

— dezinficijensi,

— opticki posvjetljivaci boje,

— mirisi.

Konzervansi se, »C1 Ako se dodaju, konzervansi se navode, bez obzira na
njihovu koncentraciju, koriste¢i gdje je moguée zajednicku nomenklaturu

prema ¢lanku 8. Direktive Vijec¢a 76/768/EEZ od 27. srpnja 1976. o uskladivanju
zakonodavstva drzava ¢lanica u odnosu na kozmeticke proizvode ().

(") SL L 262, 27.9.1976., str. 169. Direktiva kako je zadnje izmijenjena Direktivom Komi-
sije 2003/83/EZ (SL L 238, 25.9.2003., str. 23.).
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Ako se dodaju u koncentracijama koje su veée od 0,01 % po tezini, alergeni
mirisi koji se pojavljuju na popisu tvari u Prilogu III., dijelu 1. Direktive
76/768/EEZ, kao rezultat izmjena Direktivom Europskog parlamenta i Vijeca
2003/15/EZ (') koja ukljuCuje sastojke alergenih mirisnih sastojaka s popisa
koji je po prvi put uspostavljen Znanstvenim odborom za kozmetiku i nepre-
hrambene proizvode (SCCNFP) u svom misljenju SCCNFP/0017/98, navode se
upotrebom nomenklature te Direktive, kao i svi ostali alergeni mirisi koji su
naknadno dodani Prilogu III., dijelu 1. Direktive 76/768/EEZ prilagodbom tog
Priloga s obzirom na tehnicki napredak. <

Za deterdzente koji se namjeravaju koristiti u industrijskom sektoru i za profesio-
nalne potrebe, a nisu dostupni $iroj javnosti, gore navedene zahtjeve nije
potrebno ispuniti ako se ekvivalentne informacije pruzaju putem sigurnosno-
tehnickih listova ili na slican prikladan nacin.

B. Oznacivanje podataka o doziranju

Kako je propisano ¢lankom 11., stavkom 4., sljedeée odredbe o oznalivanju
primjenjuju se na pakiranja deterdzenata u prodaji za Siroku potros$nju.

Deterdzenti za pranje rublja koji se koriste u kucanstvu

Na pakiranjima deterdzenata u prodaji za Siroku potroS$nju namijenjenih za pranje
rublja navode se sljede¢i podatci:

— preporucene koli¢ine i/ili upute za doziranje izrazene u mililitrima ili gramima
primjerene za standardno punjenje stroja za pranje rublja za meku, srednje
tvrdu i tvrdu kategoriju vode s obzirom na tvrdocu i s podatcima za jedan ili
dva ciklusa pranja,

— za univerzalne deterdzente, broj standardnih punjenja stroja za pranje rublja
za ,uobicajeno zaprljano” rublje, a za deterdzente za osjetljive tkanine, broj
standardnih punjenja stroja za pranje rublja za ,umjereno zaprljano rublje”
koje se moze oprati sadrzajem pakovanja uz uporabu vode srednje tvrdoce,
§to odgovara 2,5 mmol CaCOs/l,

— ako se u pakiranju nalazi mjerna posuda, njezin se kapacitet navodi u milili-
trima ili gramima, s oznakama za primjerenu dozu deterdzenta za standardno
punjenje stroja za pranje rublja za meku, srednje tvrdu i tvrdu kategoriju
vode.

Standardna punjenja stroja za pranje rublja su 4,5 kg suhe tkanine za jake deter-
dzente i 2,5 kg suhe tkanine za blage deterdzente u skladu s definicijama iz
Odluke Komisije 1999/476/EZ od 10. lipnja 1999. o utvrdivanju ekoloskih krite-
rija za odobravanje ekoloskog znaka Zajednice za deterdZente za pranje rublja (?).
Deterdzent se smatra univerzalnim deterdzentom, osim ako proizvodac izrazito ne
naglasava uporabu za njegu tkanine, npr. pranje na niskoj temperaturi, pranje
osjetljivih 1 bojanih tkanina.

(") SL L 66, 11.3.2003., str. 26.
(®» SL L 187, 20.7.1999., str. 52. Odluka kako je izmijenjena Odlukom 2011/264/EU (SL
L 111, 30.4.2011., str. 34.).
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DeterdZenti za strojno pranje posuda koji se koriste u kucanstvu

Na pakiranjima deterdzenata u prodaji za Siroku potro$nju koji su predvideni kao
deterdzenti za strojno pranje posuda navode se sljede¢i podatci:

— standardna doza izrazena u gramima ili ml ili s brojem tableta za glavni
ciklus pranja normalno zaprljanog posuda u punoj perilici za pranje posuda
za 12 kompleta postuju¢i prema potrebi prilagodbe za meku, srednje tvrdu i
tvrdu kategoriju vode.

C. Popis sastojaka

Sljedece odredbe se primjenjuju za popisivanje sastojaka na popisu sastojaka
spomenutom u ¢lanku 9. stavak 3.

Popis sastojaka popisuje ime deterdzenta i proizvodaca.

Svi sastojci se popisuju; prema redoslijedu opadanja koli¢ine sastojka po tezini,
te se popis dijeli u sljede¢e opsege postotaka tezine:

— 10 % ili vise,

— 1 % ili vise, ali manje od 10 %,
— 0,1 % ili viSe, ali manje od 1 %,
— manje od 0,1 %.

Necistoce se ne smatraju sastojcima.

»Sastojak” znaci bilo koji kemijski sastojak sintetickog ili prirodnog porijekla
koji je namjerno ukljucen u sastav deterdzenta. U smislu ovog Priloga, parfem,
esencijalno ulje ili tvar za bojenje se smatraju jednim sastojkom te se tvari od
kojih se oni sastoje ne popisuju, uz iznimku onih alergenih mirisnih tvari koje se
pojavljuju na popisu tvari u Prilogu III., dijelu 1. Direktive 76/768/EEZ ako je
ukupna koncentracija alergenih mirisnih tvari u deterdzentu ve¢a od granice
navedene u odjeljku A.

Za svaki sastojak stavlja se zajednicki kemijski naziv ili [UPAC () naziv te, gdje
je dostupno, INCI (?) naziv, CAS broj te naziv europske farmakopeje.

D. Objava popisa sastojaka

Proizvodaci na internetskoj stranici pruzaju gore navedeni popis sastojaka osim
sljedeceg:

— informacije o opsegu postotaka tezine se ne zahtijevaju,

— CAS brojevi se ne zahtijevaju,

— nazivi sastojaka se daju u INCI nomenklaturi, a kada oni nisu dostupni stavlja
se naziv europske farmakopeje. Ako nijedan naziv nije dostupan, zajednicki
kemijski naziv ili IUPAC naziv se koristi umjesto njih. Za miris se koristi
naziv ,,miris” a za tvar za bojenje, rije ,,bojilo”. Miris, esencijalno ulje ili
tvar za bojenje se smatraju jednim sastojkom te nijedna tvar koju oni sadrze
se ne popisuje, uz iznimku onih alergenih mirisnih tvari koji se pojavljuju na
popisu tvari u Prilogu IIl., 1. dio Direktive 76/768/EEZ ako je ukupna
koncentracija alergenih mirisnih tvari u deterdzentu veca od granice navedene
u odjeljku A.

(") Medunarodna unija za Cistu i primijenjenu kemiju.
() Medunarodna nomenklatura kozmetickih sastojaka.
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Pristup internetskoj stranici nije ogranicen ili uvjetovan, a sadrzaj internetske
stranice treba azurirati. Internetska stranica treba sadrzavati link na web stranicu
Komisije Pharmacos ili na bilo koju drugu prikladnu internetsku stranicu koja
pruza korelacijsku tablicu izmedu INCI naziva, naziva europske farmakopeje i
CAS brojeva.

Ova obveza se ne primjenjuje na industrijske deterdzente ili deterdzente za
profesionalnu uporabu ili na povrSinski aktivne tvari za industrijske deterdzente
ili deterdzente za profesionalnu uporabu za koje je dostupan sigurnosno-tehnicki
list.
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PRILOG VIII.

METODE ISPITIVANJA I ANALITICKE METODE

Sljede¢e metode ispitivanja i metode analize primjenjuju se za postupke nadzora
nad deterdzentima na trziStu u drzavama Clanicama:

1. Referentna metoda (test za dokazivanje)
1.1. Definicija

U opisu je ove metode laboratorijski model koji ¢ine uredaj s aktivi-
ranim talogom + posuda za sekundarno talozenje, ¢ija je namjena simu-
liranje obrade komunalne otpadne vode. Opisani uvjeti oni su iz Direk-
tiva koje prethode ovoj Uredbi. PoboljSani, najnapredniji uvjeti rada
mogu se primijeniti na ovu metodu ispitivanja kako je opisano u
normi EN ISO 11733.

1.2. Potrebna oprema za mjerenje

Metoda mjerenja temelji se na primjeni uredaja s aktiviranim talogom,
prikazanog na slici 1. i detaljnije na slici 2. Oprema se sastoji od posude
za sinteticku otpadnu vodu A, pumpe za doziranje B, posude za
uvodenje zraka C, posude za talozenje D, pumpe s komprimiranim
zrakom E za vracanje aktiviranog taloga i posude F za prikupljanje
obradene otpadne vode.

Posude A i F moraju biti od stakla ili odgovarajuce plastike, kapaciteta
najmanje dvadeset i Cetiri litre. Pumpa B mora omoguditi stalni protok
sinteticke otpadne vode do posude za uvodenje zraka; ta posuda pri
uobicajenom radu sadrzava tri litre teku¢e smjese. Sinterirani uredaj za
propustanje zraka G objeSen je u posudi C na vrhu konusa. Koli¢ina
zraka uvedenog kroz uredaj za propuStanje zraka prati se mjeraCem
protoka H.

1.3. Sinteticka otpadna voda

Za ispitivanje se rabi sinteticka otpadna voda. Na svaku litru vode iz
vodovoda otopiti:

— 160 mg peptona;

— 110 mg mesnog ekstrakta;

— 30 mg uree, CO(NH,),;

— 7 mg natrijevog klorida, NaCl;

— 4 mg kalcijevog klorida, CaCl,.2H,0;

— 2 mg magnezijevog sulfata, MgS0O,.7H,0;

— 28 mg dikalij hidrogen fosfata, K,HPO,;

— 110 £ 1 mg povrsinski aktivne tvari.

Sinteticka otpadna voda priprema se iznova svaki dan.

1.4. Priprema uzoraka

Jednostavne povrsinski aktivne tvari ispituju se u nepromijenjenom
stanju. Mora se utvrditi aktivni sadrzaj uzoraka povrSinski aktivne
tvari radi pripreme sinteticke otpadne vode (1.3.).

1.5. Rad opreme

Najprije napuniti posudu za uvodenje zraka C i posudu za talozenje D
sintetickom otpadnom vodom. Visina posude D treba biti namjestena
tako da posuda za uvodenje zraka C sadrzava tri litre. Inokulacija se
obavlja uvodenjem 3 ml sekundarne otpadne vode dobre kakvoce, netom
prikupljene u pogonu za obradu otpadnih voda uglavnom iz kucanstava.
Otpadna se voda mora Cuvati u aerobnim uvjetima u vremenu od
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1.6.

1.7.

uzimanja uzorka do uporabe. Zatim ukljuciti uredaj za uvodenje zraka
G, pumpu E i uredaj za doziranje B. Sinteticka otpadna voda mora
protjecati kroz posudu za uvodenje zraka C brzinom od litre na sat;
tada je srednje retencijsko vrijeme 3 sata.

Brzinu uvodenja zraka treba namjestiti tako da sadrzaj posude C bude
stalno u suspenziji, a sadrzaj otopljenog kisika bude najmanje 2 mg/l.
Stvaranje pjene mora se sprijeciti primjerenim sredstvima. Ne smiju se
rabiti sredstva protiv stvaranja pjene koja spreavaju aktivirani talog ili
sadrze povrSinski aktivne tvari. Pumpa E mora biti namjestena tako da
se aktivirani talog iz posude za talozenje stalno ravnomjerno vraca u
posudu za uvodenje zraka C. Talog koji se nakupi pri vrhu posude za
uvodenje zraka C, na dnu posude za talozenje D ili u kolanju mora se
vratiti u optok najmanje jedanput na dan Cetkanjem ili kojim drugim
primjerenim nac¢inom. Ako se talog ne slijeze, sposobnost talozenja se
moze povecati dodavanjem po 2 ml S-postotne otopine zeljeznog
klorida, $to se prema potrebi ponavlja.

Otpadna voda iz posude za talozenje D skuplja se u posudi F dvadeset i
Cetiri sata, nakon Cega se, poslije temeljitog mijeSanja, uzima uzorak.
Posuda F mora se potom pomno ocistiti.

Provjera mjerne opreme

Sadrzaj povrsinski aktivne tvari (u mg/l) u sintetickoj otpadnoj vodi
utvrduje se neposredno prije uporabe.

Sadrzaj povrSinski aktivne tvari (u mg/l) u otpadnoj vodi prikupljenoj u
posudi F tijekom dvadeset i Cetiri sata treba utvrditi analiticki istom
metodom odmah nakon prikupljanja; u suprotnom se uzorci moraju
sacuvati, najbolje zamrzavanjem. Koncentracije se moraju utvrditi
to¢nos¢u od 0,1 mg/l povrsinski aktivne tvari.

Radi provjere djelotvornosti procesa najmanje dvaput na tjedan mjeri se
kemijska potreba za kisikom (COD, chemical oxygen demand) ili
otopljeni organski ugljik (DOC, dissolved organic carbon) u otpadnoj
vodi prikupljenoj u posudi F filtriranoj kroz filtar od staklenih vlakana,
kao i u filtriranoj sintetickoj otpadnoj vodi iz posude A.

Kad se postigne podjednaka razgradnja povrSinski aktivne tvari svaki
dan na kraju pocetnog razdoblja prikazanog na slici 3., trebalo bi se
ustaliti i smanjenje kemijske potrebe za kisikom (COD) ili otopljenog
organskog ugljika (DOC).

Sadrzaj suhe tvari u aktiviranom talogu u posudi za uvodenje zraka treba
utvrditi dvaput na tjedan u g/l. Ako prelazi 2,5 g/l, viSak aktiviranog
taloga mora se ukloniti.

Ispitivanje razgradnje obavlja se na sobnoj temperaturi; ona treba biti
ujednacena, uvijek izmedu 19 i1 24 °C.

Izracunavanje biorazgradivosti

Postotak razgradnje povrSinski aktivne tvari mora se racunati svaki dan
na temelju sadrzaja povrSinski aktivne tvari u mg/l sinteticke otpadne
vode kao i odgovarajuce otpadne vode prikupljene u posudi F.

Tako dobivene vrijednosti razgradivosti treba graficki prikazati kao na
slici 3.
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2.1

2.2.
2.2.1.

22.2.

223,

2.2.4.

2.2.5.

2.2.6.

2.2.7.

2.2.8.

2.2.9.

2.2.10.

2.2.11.

Razgradivost povrSinski aktivne tvari treba izraCunati kao aritmeticku
sredinu vrijednosti dobivenih tijekom dvadeset i jednog dana po zavr-
Setku pocetnog razdoblja prilagodbe, pri ¢emu je razgradnja bila ravno-
mjerna a uredaj radio bez smetnji. Po¢etno razdoblje ni u kom slucaju ne
smije trajati viSe od Sest tjedana.

Vrijednosti razgradnje za svaki dan racunaju se tocnoscéu od 0,1 %, ali
krajnji se rezultat izrazava zaokruzivanjem na najblizi puni broj.

U nekim se slucajevima moze dopustiti smanjenje ucestalosti uzorkova-
nja, ali prosjek treba racunati iz najmanje Cetrnaest rezultata prikupljenih
tijekom dvadeset i jednog dana po zavrSetku pocetnog razdoblja.

Utvrdivanje anionskih povrSinski aktivnih tvari u ispitivanjima
biorazgradivosti
Nacelo

Metoda se temelji na Cinjenici da kationska boja metilensko plavilo s
anionskim povrSinski aktivnim tvarima (MBAS) proizvodi plave soli
koje se mogu ekstrahirati kloroformom. Kako bi se isklju¢ilo medudje-
lovanje, najprije se obavlja ekstrakcija iz luznate otopine a ekstrakt se
potom protrese s kiselom otopinom metilenskog plavila. Apsorpcija
odijeljene organske faze mjeri se fotometrijski na duljini vala najvece
apsorpcije od 650 nm.

Reagensi i oprema
Pufer otopina pH 10
Otopiti 24 g natrijevog bikarbonata, NaHCO; AR, i 27 g bezvodnog

natrijevog karbonata (Na2CO3) AR u deioniziranoj vodi i razrijediti do
1000 ml.

Neutralna otopina metilenskog plavila

Otopiti 0,35 g metilenskog plavila AR u deioniziranoj vodi i razrijediti
do 1000 ml. Pripremiti otopinu najmanje dvadeset i Cetiri sata prije
uporabe. Apsorbiranje kloroformne faze slijepe probe u odnosu na kloro-
form ne smije prije¢i 0,015 po 1 cm debljine sloja na 650 nm.

Kisela otopina metilenskog plavila

Otopiti 0,35 g metilenskog plavila AR u 500 ml deionizirane vode i
mijesati s 6,5 ml H,SO,4 (d = 1,84 g/ml). Razrijediti do 1 000 ml deio-
niziranom vodom. Pripremiti otopinu najmanje dvadeset i Cetiri sata prije

uporabe. Apsorbiranje kloroformne faze slijepe probe u odnosu na kloro-
form ne smije prije¢i 0,015 po 1 cm debljine sloja na 650 nm.

Kloroform (triklorometan) AR, netom destiliran
Dodecil benzen metil ester sulfonske kiseline
Etanolska otopina kalijevog hidroksida, KOH 0,1 mol
Cisti etanol, C,HsOH

Sumporna kiselina, H,SO4 0,5 mol

Otopina fenolftaleina

Otopiti 1 g fenolftaleina u 50 ml etanola i dodati 50 ml deionizirane
vode uz stalno mijeSanje. Filtriranjem ukloniti nastali talog.

Klorovodi¢na kiselina u metanolu: 250 ml klorovodi¢ne kiseline AR i
750 ml metanola

Lijevak za odjeljivanje, 250 ml
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2.2.12.

2.2.13.

2.2.14.

2.2.15.

2.2.16.

2.2.17.

2.2.18.

2.3.

2.4.

Mjerna tikvica, 50 ml

Mjerna tikvica, 500 ml

Mjerna tikvica, 1 000 ml

Tikvica s okruglim dnom od 250 ml sa staklenim ¢epom i kondenza-
torom za povratni tok; zrnca za kuhanje

pH-metar

Fotometar za mjerenja na 650 nm, s Cesticama od 1 do 5 cm

Kvalitativni filtar-papir

Postupak

Uzorci za analizu ne smiju se uzimati kroz sloj pjene.

Nakon temeljitog ¢iS¢enja vodom oprema koja sluzi za analizu mora se
temeljito isprati metanolovom klorovodi¢nom kiselinom (2.2.10.), a
potom i deioniziranom vodom prije uporabe.

Otpadnu vodu koju treba ispitati, onu koja ulazi u uredaj s aktiviranim
talogom i onu koja iz njega otjece, filtrirati odmah pri uzimanju uzorka.
Baciti prvih 100 ml svakog filtrata.

Staviti izmjerenu koli¢inu uzorka, ako je potrebno neutraliziranoga, u
lijevak za odjeljivanje od 250 ml (2.2.11.). Koli¢ina uzorka treba sadr-
zavati izmedu 20 i 150 g MBAS-a. Kod nizeg sadrzaja MBAS-a moze
se uzeti do 100 ml uzorka. Ako se uzima manje od 100 ml, razrijediti do
100 ml deioniziranom vodom. Uzorku dodati 10 ml pufer otopine
(2.2.1.), 5 ml neutralne otopine metilenskog plavila (2.2.2.) i 15 ml
kloroforma (2.2.4.). Smjesu tresti minutu, ravnomjerno i ne prejako.
Nakon odjeljivanja faza izliti kloroformni sloj u drugi lijevak za odje-
ljivanje koji sadrzava 110 ml deionizirane vode i 5 ml kisele otopine
metilenskog plavila (2.2.3.). Smjesu tresti minutu. Kloroformni sloj
propustiti u mjernu tikvicu kroz filtar od vate prethodno ocis¢en i nato-
pljen kloroformom (2.2.12.).

Triput ekstrahirati luznatu i kiselu otopinu rabeéi pritom po 10 ml
kloroforma za drugu i trecu ekstrakciju. Filtrirati kombinirane kloro-
formne ekstrakte kroz isti filtar od vate i razrijediti do oznake u
tikvici od 50 ml (2.2.12.) kloroformom uporabljenim za ponovno ispi-
ranje vate. Mjeriti apsorbiranje kloroformne otopine u odnosu na kloro-
form fotometrom na 650 nm, Cesticama od 1 do 5 cm. Tijekom cijelog
postupka obavljati slijepu probu.

Kalibracijska krivulja

Pripremiti kalibracijsku otopinu od standardne tvari dodecil benzen metil
estera sulfonske kiseline (tetrapropilenski tip, molarna masa 340) nakon
saponifikacije u kalijevoj soli. MBAS se racuna kao natrijev dodecil
benzen sulfonat (molarna masa 348).

Pipetom odmjeriti 400 to 450 mg dodecil benzen metil estera sulfonske
kiseline (2.2.5.) to¢nosc¢u od 0,1 mg u tikvicu s okruglim dnom i dodati
50 ml etanolske otopine kalijevog hidroksida (2.2.6.) i nekoliko zrnaca
za kuhanje. Nakon uklju¢enja kondenzatora za povratni tok kuhati sat
vremena. Nakon hladenja isprati kondenzator i staklenu spojnicu lijeva-
njem oko 30 ml etanola pa tekuéinu od ispiranja dodati sadrzaju tikvice.
Titrirati otopinu sumpornom kiselinom uz fenolftalein sve dok ne
postane bezbojan. Otopinu premjestiti u mjernu tikvicu od 1000 ml
(2.2.14.), razrijediti deioniziranom vodom do oznake i promijesati.
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2.5.

2.6.

3.1

3.2.

3.2.1.

3.2.2.

323

3.2.4.

3.255.

Dio te Ciste otopine povrsinski aktivnih tvari zatim se dalje razrjeduje.
QOdliti 25 ml, premjestiti u mjernu tikvicu od 500 ml (2.2.13.), razrijediti
deioniziranom vodom do oznake i promijesati.

Ta standardna otopina sadrzava:

E x 1,023mg MBAS — a na ml
20 000

pri ¢emu je E masa uzorka u mg.

Za utvrdivanje kalibracijske krivulje odliti po 1, 2, 4, 6, 8 ml standardne
otopine i svaki put razrijediti deioniziranom vodom do 100 ml. Potom
postupiti kako je navedeno u tocki 2.3. ukljucujuéi slijepu probu.

Izracunavanje rezultata

Koli¢ina anionske povrsinski aktivne tvari (MBAS) u uzorku ocitava se
iz kalibracijske krivulje (2.4). Sadrzaj MBAS-a u uzorku prikazuje se
ovako:

mg MBAS x 1000

v = MBAS mg/1

pri ¢emu V = mililitarski volumen uporabljenog uzorka.

Rezultate izraziti kao natrijev dodecil benzen sulfonat (molarna masa
348).
Izrazavanje rezultata

Rezultate izraziti u mg/l MBAS-a zaokruzivanjem na 0,1.

Utvrdivanje neionskih povrSinski aktivnih tvari u tekuéinama iz
ispitivanja biorazgradnje

Nacelo

Povrsinski se aktivne tvari koncentriraju i izoliraju plinskim odvajanjem.
Koli¢ina neionske povrsinski aktivne tvari u uporabljenom uzorku treba
biti u rasponu 250-800 g.

Tako odvojena povrsinski aktivna tvar otapa se u etil acetatu.

Nakon odjeljivanja faza i isparavanja otapala neionska povrSinski
aktivna tvar natalozila se u vodenoj otopini s izmijenjenim Dragendorf-
fovim reagensom (KBil, + BaCl, + ledena octena kiselina).

Talog se filtrira, ispere ledenom octenom kiselinom i otopi u otopini
amonijevog tartarata. Bizmut u otopini titrira se potenciometrijski
otopinom pirolidin ditiokarbamata pri pH 4-5 uz uporabu sjajne plati-
naste indikatorske elektrode i referentne elektrode od kalomela ili srebra/
srebrnog klorida. Metoda se moze primijeniti na neionske povrSinski

aktivne tvari koje sadrzavaju 6-30 skupina alkilen oksida.

Rezultat titracije mnozi se empirijskim faktorom 54 radi konverzije u
referentnu tvar nonilfenol kondenziranu s 10 mol etilen oksida (NP 10).

Reagensi i oprema

Reagense treba pripremati s deioniziranom vodom.
Cisti etil acetat, netom destiliran.
Natrijev bikarbonat, NaHCO3; AR.

Razrijediti klorovodi¢nu kiselinu (20 ml koncentrirane kiseline (HCI)
razrijedene vodom do 1 000 ml)

Metanol AR, netom destiliran, ¢uvan u staklenoj boci.

Bromokresol purpur, 0,1 g na 100 ml metanola.
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3.2.6. Sredstvo za talozenje: sredstvo za talozenje smjesa je dvaju volumenskih
dijelova otopine A i jednog volumenskog dijela otopine B. Smjesa se
¢uva u smedoj boci i moze se rabiti najviSe tjedan dana nakon priprav-
ljanja.

3.2.6.1. Otopina A

Otopiti 1,7 g bizmutovog nitrata, BIONO3;.H,O AR, u 20 ml ledene
octene kiseline i doliti vodu do 100 ml. Zatim otopiti 65 g kalijevog
jodida AR u 200 ml vode. Pomijesati te dvije otopine u mjernoj tikvici
od 1000 ml, dodati 200 ml ledene octene kiseline (3.2.7.) i doliti vodu
do 1000 ml.

3.2.6.2. Otopina B
Otopiti 290 g barijevog klorida, BaCl,.2H,O AR, u 1000 ml vode.

3.2.7. Ledena octena kiselina 99-100 % (nize koncentracije su neodgovaraju-
ée).

3.2.8. Otopina amonijevog tartarata: pomijesati 12,4 g vinske kiseline AR i
12,4 ml otopine amonijaka AR (d = 0,910 g/ml) i doliti vodu do 1 000
ml (ili uporabiti jednaku koli¢inu amonijevog tartarata AR).

3.2.9. Razrijedena otopina amonijaka: 40 ml otopine amonijaka AR (d = 0,910
g/ml) razrijediti vodom do 1 000 ml.

3.2.10. Standardna acetatska pufer otopina: otopiti 40 g krutog natrijevog hidro-
ksida AR u 500 ml vode u vrcu i ostaviti da se ohladi. Dodati 120 ml
ledene octene kiseline (3.2.7.). Dobro promijesati, ohladiti i premjestiti u
volumetrijsku tikvicu od 1 000 ml.

Doliti vodu do oznake.

3.2.11. Otopina pirolidin ditiokarbamata (poznata kao ,,otopina karbata”): otopiti
103 mg natrijevog pirolidin ditiokarbamata, CsHgNNaS,.2H,0, u oko
500 ml vode, dodati 10 ml n-amilnog alkohola AR i 0,5 g NaHCO; AR
te doliti vodu do 1 000 ml.

3.2.12. Otopina bakrovog sulfata (za standardizaciju 3.2.11.).

CISTA OTOPINA

Pomijesati 1,249 g bakrovog sulfata, CuSO4.5H,O AR, s 50 ml 0,5 mol
sumporne kiseline i doliti vodu do 1 000 ml.

STANDARDNA OTOPINA

Pomijesati 50 ml ¢iste otopine s 10 ml 0,5 mol H,SO, i doliti vodu do
1000 ml.

3.2.13. Natrijev klorid AR.
3.2.14. Naprava za plinsko odvajanje (vidjeti sliku 5.).
Promjer sinterirane ploce mora biti jednak unutarnjem promjeru cilindra.
3.2.15. Lijevak za odjeljivanje, 250 ml.
3.2.16. Magnetna mijeSalica s magnetom 25-30 mm.

3.2.17. Goochova posuda za taljenje, promjer perforiranog dna = 25 mm, tip
G4.

3.2.18. Okrugli filtar-papiri od staklenih vlakana, promjera 27 mm s promjerom
vlakna 0,3-1,5 m.

3.2.19. Dvije tikvice za filtriranje s adapterima i gumenim obruc¢ima, od 500 i
250 ml.

3.2.20. Potenciometar s biljezenjem mjerenja s ugradenom poliranom plati-
nastom indikatorskom elektrodom i referentnom elektrodom od kalomela
ili srebra/srebrnog klorida, mjernog raspona 250 mV, s automatskom
biretom kapaciteta 20-25 ml ili alternativnom ru¢nom opremom.
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3.3.
33.1.

Metoda
Koncentracija i odjeljivanje povrsinski aktivne tvari

Filtrirati vodeni uzorak kroz kvalitativni filtar-papir. Ukloniti prvih 100
ml filtrata.

Staviti izmjerenu koli¢inu uzorka u napravu za odvajanje prethodno
ispranu etil acetatom, tako da sadrzava 250-800 g neionske povrSinski
aktivne tvari.

Radi boljeg odjeljivanja dodati 100 g natrijevog klorida i 5 g natrijevog
bikarbonata.

Ako obujam uzorka prelazi 500 ml, dodati te soli u krutom obliku u
napravu za odvajanje i otopiti propustanjem dusika ili zraka.

Ako je uzorak manji, otopiti soli u 400 ml vode i potom dodati u
napravu za odvajanje.

Dodavati vodu dok se razina ne podigne do gornje slavine.

Oprezno preliti vodu sa 100 ml etil acetata. Bocu za pranje u plinskoj
cijevi (za dusik ili zrak) napuniti do dvije tre¢ine etil acetatom.

Propustiti plin kroz napravu protokom od 30-60 1/h; preporucuje se
uporaba mjeraca protoka. Brzina uvodenja zraka mora se u pocetku
postupno povecéavati. Brzina plina mora se namjestiti tako da su faze i
dalje vidljivo odijeljene radi §to manjeg mijeSanja faza i otapanja etil
acetata u vodi. Nakon pet minuta zaustaviti protok plina.

Ako se obujam organske faze otapanjem u vodi smanji za vise od 20 %,
postupak se mora ponoviti a posebna pozornost obratiti brzini protje-
canja plina.

Odliti organsku fazu u lijevak za odjeljivanje. Vratiti svu vodu iz vodene
faze u lijevku za odjeljivanje — trebalo bi je biti samo nekoliko ml — u
napravu za odvajanje. Filtrirati fazu etil acetata u vr¢ od 250 ml kroz
suhi kvalitativni filtar-papir.

Staviti jo§ 100 ml etil acetata u napravu za odvajanje i opet pet minuta
propustati dusik ili zrak. Odvojiti organsku fazu u lijevak za odjeljivanje
uporabljen za prvo odjeljivanje, ukloniti vodenu fazu i propustiti
organsku fazu kroz isti filtar kao i prvu koli¢inu etil acetata. Isprati
lijevak za odjeljivanje i filtar s oko 20 ml etil acetata.

Ekstrakt etil acetata do suSenja isparavati nad vodenom kupelji (pri-
mjenom uredaja za isparavanje). Usmjeriti blago strujanje zraka preko
povrsine otopine radi brzeg isparavanja.

Talozenje i filtriranje

Otopiti suhi ostatak preostao nakon obavljanja postupka iz tocke 3.3.1. u
5 ml metanola, dodati 40 ml vode i 0,5 ml razrijedene HCI (3.2.3.) te
promijesSati smjesu magnetnom mjeSalicom.

Toj otopini dodati 30 ml sredstva za talozenje (3.2.6.) iz mjernog cilin-
dra. Talog se slijeze daljnjim mijeSanjem. Nakon deset minuta mijeSanja
ostaviti smjesu da odstoji najmanje pet minuta.

Filtrirati smjesu kroz Goochovu posudu za taljenje ¢ije je dno prekriveno
filtar-papirom od staklenih vlakana. Najprije oprati filtar lijevanjem oko
2 ml ledene octene kiseline uz usisavanje. Potom temeljito oprati vr¢,
magnet i posudu za taljenje ledenom octenom kiselinom, koje je
potrebno oko 40-50 ml. Talog nakupljen na stjenkama vréa nije
potrebno potpuno prenijeti na filtar jer se otopina taloga za titriranje
vra¢a u vr¢ za talozenje i tada se otapa preostali talog.
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3.4

Otapanje taloga

Otopiti talog u posudi za taljenje s filtrom dodavanjem tri puta po 10 ml
vruée otopine amonijevog tartarata (oko 80 °C) (3.2.8.). Neka svaki dio
odstoji u posudi za taljenje nekoliko minuta prije usisavanja kroz filtar u
tikvicu.

Staviti sadrzaj tikvice za filtriranje u vr¢ uporabljen za talozenje. Isprati
stjenke vréa s jo§ 20 ml otopine tartarata kako bi se otopio ostatak
taloga.

Dobro oprati posudu za taljenje, adapter i tikvicu za filtriranje s 150-200
ml vode 1 vratiti vodu od ispiranja u vr¢ uporabljen za talozenje.

Titracija
Mijesati otopinu magnetnom mjesalicom (3.2.16.), dodati nekoliko kapi
bromokresol purpura (3.2.5) i dodavati razrijedenu otopinu amonijaka

(3.2.9.) sve dok otopina ne postane ljubiCasta (otopina je u pocetku
blago kisela od ostatka octene kiseline za ispiranje).

Zatim dodati 10 ml standardne acetatske pufer otopine (3.2.10.), uroniti
elektrode u otopinu i titrirati potenciometrijski standardnom ,,otopinom
karbata” (3.2.11.), s vrhom birete uronjenim u otopinu.

Brzina titriranja ne smije biti veca od 2 ml/min.
Krajnja je tocka sjeciSte tangenta s dviju strana krivulje potencijala.

Povremeno se opaza smanjenje zakrivljenosti krivulje potencijala; to se
moze otkloniti pomnim ¢i§¢enjem platinaste elektrode (glacanjem smir-
kovim papirom).

Slijepe probe

Istodobno tijekom cijelog postupka obavljati slijepu probu s 5 ml meta-
nola i 40 ml vode, prema uputama iz tocke 3.3.2. Slijepa titracija treba
biti manja od 1 ml, u suprotnom je upitna Cistoca reagensa (3.2.3.,
3.2.7., 3.2.8., 3.2.9., 3.2.10.), posebno njihov sadrzaj teskih metala, pa
se reagensi moraju zamijeniti. Slijepa se proba mora uzeti u obzir pri
raCunanju rezultata.

Provjera faktora ,,otopine karbata”

Utvrditi faktor za otopinu karbata na dan uporabe. U tu svrhu titrirati 10
ml otopine bakrovog sulfata (3.2.12.) s ,,otopinom karbata” nakon doda-
vanja 100 ml vode i 10 ml standardne acetatske pufer otopine (3.2.10.).

Ako je uporabljena koli¢ina ,,a” ml, faktor ,,f” iznosi:

f==
a

a svi se rezultati titracije mnoze tim faktorom.

Izracunavanje rezultata

Svaka neionska povrsinski aktivna tvar ima svoj faktor ovisno o sastavu,
posebno o duljini lanca alken oksida. Koncentracija neionske povrsinski
aktivne tvari izrazava se u odnosu na standardnu tvar kao nonilfenol s
deset jedinica etilen oksida (NP 10), s faktorom konverzije 0,054.
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3.5.

4.1.
4.1.1.

Primjenom toga faktora ovako se rac¢una koli¢ina povrSinski aktivne
tvari sadrzane u uzorku, izraZzena u mg ekvivalenta NP 10:

(b — c¢) xfx 0,054 = mg neionske povrsinski aktivne tvari kao NP 10

pri ¢emu su:

b = volumen ,,otopine karbata” uporabljene za uzorak (ml),

¢ = volumen ,,otopine karbata” uporabljene za slijepu probu (ml),

f = faktor ,,otopine karbata”.

Izrazavanje rezultata

Izraziti rezultate u mg/l kao NP 10 zaokruzivanjem na 0,1.

Predobrada anionskih povrSinski aktivnih tvari koje treba ispitati
Uvodne napomene
Obrada uzoraka

Anionske povrSinski aktivne tvari i slozeni deterdzenti prije utvrdivanja
primarne biorazgradivosti testom za dokazivanje obraduju se ovako:

Proizvodi Obrada
neionske povrsinski aktivne tvari ne obraduju se
slozeni deterdzenti alkoholna ekstrakcija i potom

odjeljivanje neionskih povrsinski
aktivnih tvari ionskom izmjenom

Svrha je alkoholne ekstrakcije uklanjanje netopivih i anorganskih sasto-
jaka komercijalnog proizvoda koji bi pod nekim okolnostima mogli utje-
cati na ispitivanje biorazgradivosti.

Postupak ionske izmjene

Radi pravilnog ispitivanja biorazgradivosti potrebna je izolacija i odje-
ljivanje anionskih povrsinski aktivnih tvari od sapuna, neionskih i kation-
skih povrsinski aktivnih tvari. To se postize tehnikom ionske izmjene uz
uporabu makroporozne smole i prikladnih sredstava za frakcijsku eluciju.
Na taj se nacin sapun, anionske i neionske povrsinski aktivne tvari mogu
izolirati jednim postupkom.

Analiti¢ka kontrola

Koncentracija anionskih povrsinski aktivnih tvari u sintetickim deterdzen-
tima utvrduje se nakon homogeniziranja, prema analitickoj metodi za
MBAS. Sadrzaj sapuna utvrduje se odgovaraju¢om analitickom meto-
dom. Ta je analiza proizvoda potrebna za racunanje potrebnih koli¢ina
za pripremu frakcija za ispitivanje biorazgradivosti.

Nije potrebna potpuna ekstrakcija. Ekstrahirati treba najmanje 80 %
anionskih povrsinski aktivnih tvari. Obi¢no se dobije 90 % ili vise.
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4.2.

4.3.
43.1.

4.3.10.

43.11.

4.3.12.

4.3.13.

4.3.14.

4.3.15.

4.3.16.

Nacelo

Iz homogenog uzorka (prasaka, osuSenih pasta i osusenih tekuéina)
dobiva se etanolski ekstrakt koji sadrzava povrSinski aktivne tvari,
sapun i druge sastojke uzorka sintetickog deterdzenta topive u alkoholu.

Etanolski ekstrakt isparava se do suSenja, otapa u smjesi izopropanol/
voda, a dobivena otopina propusta se kroz vrlo kiselu kombinaciju
kationskog izmjenjivaca i makroporoznog anionskog izmjenjivaca zagri-
janih na 50 °C. Ta je temperatura potrebna za sprjeCavanje talozenja
masnih kiselina koje se mogu pojaviti u kiselim medijima.

Sve neionske povrSinski aktivne tvari ostaju u otpadnoj vodi.

Masne kiseline iz sapuna odjeljuju se ekstrakcijom etanolom koji sadr-
zava CO,. Anionske povrsinski aktivne tvari zatim se dobiju kao amoni-
jeve soli, elucijom otopinom amonijevog bikarbonata u smjesi izopropa-
nola i vode. Te se amonijeve soli uporabljuju za ispitivanje

razgradnje. Kationske povrSinski aktivne tvari koje mogu utjecati na
ispitivanje biorazgradivosti i analiti¢ki postupak uklanjaju se kationskim

izmjenjivacem postavljenim iznad anionskog izmjenjivaca.

Kemikalije i oprema

Deionizirana voda

Etanol, 95 % (v/v) C,HsOH (dopusteno sredstvo za denaturiranje: meti-
letilketon ili metanol)

Smjesa izopropanol/voda (50/50 v/v):

— 50 volumenskih dijelova izopropanola, CH;CHOH.CH3, i

— 50 volumenskih dijelova vode (4.3.1.)

Otopina ugljikovog dioksida u etanolu (oko 0,1 % CO,): ugljikov
dioksid, CO,, deset minuta propustati kroz etanol (4.3.2.), kroz odljevnu

cijev s ugradenim sinteriranim staklom. Uporabiti samo svjeze priprem-
ljenu otopinu

Otopina amonijevog bikarbonata (60/40 v/v): 0,3 mol NH;HCO3 u 1 000
ml smjese izopropanol/voda koja se sastoji od 60 volumenskih dijelova
izopropanola i 40 volumenskih dijelova vode (4.3.1.)

Kationski izmjenjiva¢ (KAT), vrlo kiseli, otporan na alkohol (otvor 50-
100)

Anionski izmjenjiva¢ (AAT), makroporozan, Merck Lewatit MP 7080
(otvor 70-150) ili jednakovrijedan

Klorovodicna kiselina, 10 % HCI (m/m)

Tikvica s okruglim dnom od 2 000 ml sa staklenim ¢epom i kondenza-
torom za povratni tok

Usisni filtar promjera 90 mm (s moguénos$cu zagrijavanja) za filtar-papir
Tikvica za filtriranje od 2 000 ml

Kolone za ionsku izmjenu s pokrovom za zagrijavanje i slavinom:
unutarnja cijev promjera 60 mm, visine 450 mm (vidjeti sliku 4.)

Vodena kupelj
Vakuumska susilica
Termostat

Rotirajuci isparivac
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4.4.
44.1.

4.4.2.

443,

Priprema ekstrakta i odjeljivanje anionskih aktivnih tvari
Priprema ekstrakta

Potrebna koli¢ina povrSinski aktivnih tvari za ispitivanje bioloske razgra-
dnje je 50 g MBAS-a.

Koli¢ina proizvoda Cija se ekstrakcija obavlja obi¢no ne prelazi 1 000 g,
ali moze biti potrebna i veca koli¢ina uzorka. Iz prakti¢nih razloga u
vecini slucajeva treba ograni€iti koli¢inu proizvoda koji sluzi za pripremu
ekstrakata za ispitivanje bioloske razgradnje na 5000 g. Iskustvo je
pokazalo da je korisnije obaviti viSe malih ekstrakcija nego jednu
veliku ekstrakciju.

Naznacene koli¢ine izmjenjivaca predvidene su za 600-700 mmol povr-
Sinski aktivnih tvari i sapuna.

Izolacija sastojaka topivih u alkoholu

Dodati 250 g sintetickog deterdZenta koji treba analizirati u 1250 ml
etanola, smjesu zagrijati do vreliSta na sat vremena uz povratni tok i uz
mijeSanje. Propustiti vru¢u alkoholnu otopinu kroz usisni filtar sa Sirokim
porama zagrijan na 50 °C i brzo filtrirati. Tikvicu i usisni filtar isprati
lijevanjem oko 200 ml vruceg etanola. Filtrat i teku¢inu kojom se ispiralo
prikupiti u tikvicu za filtriranje. Ako treba analizirati paste ili tekuce
proizvode, uzorak neka ne sadrzava viSe od 55 g anionske povrSinski
aktivne tvari i 35 g sapuna. Izvagani uzorak isparavati do suSenja.
Ostatak otopiti u 2 000 ml etanola i postupiti kako je opisano.

U slucaju praSaka izrazito niske gustoée (< 300 g/l) preporucuje se
povecati udio etanola u omjeru 20:1. Isparavati etanolski filtrat do suse-
nja, najbolje primjenom rotirajueg isparivaca. Ponoviti postupak ako je
potrebna veca koli¢ina ekstrakta. Otopiti ostatak u 5000 ml smjese
izopropanol/voda.

Priprema kolona za ionsku izmjenu.

KOLONA ZA KATIONSKU IZMJENU

Staviti 600 ml smole za kationsku izmjenu (4.3.6.) u vr¢ od 3 000 ml i
preliti s 2000 ml klorovodi¢ne kiseline (4.3.8.). Ostaviti da odstoji
najmanje dva sata uz povremeno mijesanje.

QOdliti kiselinu i lijevanjem deionizirane vode premjestiti smolu u kolonu
(4.3.12.). U kolonu prethodno treba staviti komadi¢ staklene vune. Ispi-
rati kolonu deioniziranom vodom brzinom od 10-30 ml/min sve dok u
eluatu vise ne bude klorida. Istisnuti vodu lijevanjem 2 000 ml smjese
izopropanol/voda (4.3.3.) brzinom od 10-30 ml/min. Kolona za izmjenu
sada je spremna za rad.

KOLONA ZA ANIONSKU IZMJENU

Staviti 600 ml smole za anionsku izmjenu (4.3.7.) u vr¢ od 3 000 ml i
preliti s 2 000 ml deionizirane vode.

Ostaviti smolu da bubri najmanje dva sata. Premjestiti smolu u kolonu
lijevanjem deionizirane vode. U kolonu prethodno treba staviti komadic¢
staklene vune.
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4.4.4.

445

5.1.
5.1.1.

Ispirati kolonu s 0,3 mol otopinom amonijevog bikarbonata (4.3.5.) sve
dok vise ne bude klorida. Za to je potrebno oko 5 000 ml otopine. Zatim
isprati s 2 000 ml deionizirane vode. Istisnuti vodu lijevanjem 2 000 ml
smjese izopropanol/voda (4.3.3) brzinom od 10-30 ml/min. Kolona za
izmjenu sada je u obliku OH i spremna za rad.

Postupak ionske izmjene

Prikljuciti kolone za izmjenu tako da je kolona za kationsku izmjenu
postavljena na vrhu kolone za anionsku izmjenu.

Zagrijati kolone za izmjenu na 50 °C uz reguliranje termostatom.

Zagrijati 5 000 ml otopine dobivene prema tocki 4.4.2 na 60 °C i propu-
Stati otopinu kroz kombinaciju izmjenjivaca brzinom od 20 ml/min.
Isprati kolone lijevanjem 1000 ml vruée smjese izopropanol/voda
(4.3.3).

Za dobivanje anionskih povrSinski aktivnih tvari (MBAS) iskljuditi
kolonu KAT. Lijevanjem 5 000 ml otopine etanol/CO, pri 50 °C (4.3.4.)
eluirati masne kiseline sapuna iz kolone KAT. Eluat baciti.

Zatim eluirati MBAS iz kolone AAT lijevanjem 5 000 ml otopine amoni-
jevog bikarbonata (4.3.5.). Eluat isparavati nad parnom kupelji ili u
rotirajuéem isparivacu do susenja.

Ostatak sadrzava MBAS (kao amonijevu sol) i moguce anionske tvari
koje nisu povrSinski aktivne i ne utjeCu na ispitivanje biorazgradnje.
Ostatku dodati deioniziranu vodu do odredenog volumena i utvrditi
sadrzaj MBAS-a u alikvotu. Otopina se rabi kao standardna otopina
anionskih sintetickih deterdZzenata za ispitivanje bioloske razgradnje.
Otopinu treba Cuvati na temperaturi nizoj od 5 °C.

Obnavljanje smola za ionsku izmjenu

Kationski se izmjenjiva¢ nakon uporabe baca.

Smola za anionsku izmjenu obnavlja se lijevanjem dodatne koliCine
otopine amonijevog bikarbonata (4.3.5.) niz kolonu brzinom od oko 10
ml/min sve dok u eluatu vise ne bude anionskih povrsinski aktivnih tvari
(test s metilenskim plavilom). Zatim isprati anionski izmjenjiva¢ propu-
Stanjem 2 000 ml smjese izopropanol/voda (tocka 4.3.3.). Anionski je
izmjenjiva¢ opet spreman za uporabu.

Predobrada neionskih povrsinski aktivnih tvari koje treba ispitati

Uvodne napomene
Obrada uzoraka

Neionske povrSinski aktivne tvari i slozeni deterdzenti prije utrdivanja
primarne biorazgradivosti testom za dokazivanje obraduju se ovako:

Svrha je alkoholne ekstrakcije uklanjanje netopivih i anorganskih sasto-
jaka komercijalnog proizvoda koji bi pod nekim okolnostima mogli utje-
cati na ispitivanje biorazgradivosti.

Proizvodi Obrada
neionske povrsinski aktivne tvari ne obraduju se
slozeni deterdzenti alkoholna ekstrakcija i potom

odjeljivanje neionskih povrsinski
aktivnih tvari ionskom izmjenom
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5.2

5.3.
5.3.1

Postupak ionske izmjene

Radi pravilnog ispitivanja biorazgradivosti potrebna je izolacija i odje-
ljivanje neionskih povrsinski aktivnih tvari od sapuna, anionskih i kation-
skih povrsinski aktivnih tvari. To se postize tehnikom ionske izmjene uz
uporabu makroporozne smole i prikladnih sredstava za frakcijsku eluciju.
Na taj se nacin sapun, anionske i neionske povrsinski aktivne tvari mogu
izolirati jednim postupkom.

Analiticka kontrola
Koncentracija anionskih i neionskih povrSinski aktivnih tvari u deter-
dzentu utvrduje se nakon homogeniziranja, prema analitickom postupku

za MBAS i BiAS. Sadrzaj sapuna utvrduje se odgovaraju¢om analiti-
¢kom metodom.

Ta je analiza proizvoda potrebna za racunanje potrebnih koliina za

pripremu frakcija za ispitivanje biorazgradivosti.

Nije potrebna potpuna ekstrakcija; ekstrahirati treba najmanje 80 %
neionskih povrSinski aktivnih tvari. Obi¢no se dobije 90 % ili vise.

Nacelo

Iz homogenog uzorka (prasaka, osusenih pasta i osuSenih tekucina)
dobiva se etanolski ekstrakt koji sadrzava povrsinski aktivne tvari,
sapun i druge sastojke uzorka deterdzenta topive u alkoholu.

Etanolski ekstrakt isparava se do suSenja, otapa u smjesi izopropanol/
voda, a dobivena otopina propusta kroz vrlo kiselu kombinaciju kation-
skog izmjenjivaca i makroporoznog anionskog izmjenjivaca zagrijanih na
50 °C. Ta je temperatura potrebna za sprjeCavanje talozenja masnih
kiselina koje se mogu pojaviti u kiselim medijima. Neionske povrSinski
aktivne tvari dobiju se isparavanjem iz otpadne vode.

Kationske povrsinski aktivne tvari koje mogu utjecati na ispitivanje
biorazgradivosti i analitiCki postupak uklanjaju se kationskim izmjenji-
vacem postavljenim iznad anionskog izmjenjivaca.

Kemikalije i oprema

Deionizirana voda

Etanol, C2H5OH, 95 % (v/v) (dopusteno sredstvo za denaturiranje: meti-
letilketon ili metanol)

Smyjesa izopropanol/voda (50/50 v/v):

50 volumenskih dijelova izopropanola, CH;CHOH.CHs;, i
— 50 volumenskih dijelova vode (5.3.1.)

— Otopina amonijevog bikarbonata (60/40 v/v):

0,3 mol NH4HCO3 u 1 000 ml smjese izopropanol/voda koja se sastoji
od 60 volumenskih dijelova izopropanola i 40 volumenskih dijelova vode
(5.3.1.).

Kationski izmjenjiva¢ (KAT), vrlo kiseli, otporan na alkohol (otvor 50-
100)

Anionski izmjenjiva¢ (AAT), makroporozan, Merck Lewatit MP 7 080
(otvor 70-150) ili jednakovrijedan

Klorovodi¢na kiselina, 10 % HCl m/m

Tikvica s okruglim dnom od 2 000 ml sa staklenim ¢epom i kondenza-
torom za povratni tok
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5.3.10.

5.3.11.

5.3.12.

5.3.13.

5.3.14.

5.3.15.

5.4.
5.4.1.

5.4.2.

5.4.3.

Usisni filtar promjera 90 mm (s mogu¢nos$¢u zagrijavanja) za filtar-papir

Tikvica za filtriranje od 2 000 ml

Kolone za ionsku izmjenu s pokrovom za zagrijavanje i slavinom:
unutarnja cijev promjera 60 mm, visine 450 mm (vidjeti sliku 4.)

Vodena kupelj

Vakuumska susilica

Termostat

Rotirajuci isparivacé

Priprema ekstrakta i odjeljivanje neionskih aktivnih tvari

Priprema ekstrakta

Potrebna koli¢ina povrSinski aktivne tvari za ispitivanje razgradnje je oko
25 g BiAS-a.

Koli¢inu proizvoda koji sluzi za pripremu ekstrakta za ispitivanje razgra-
dnje treba ograniciti na najvise 2 000 g. Zato moze biti potrebno ponoviti
postupak i viSe puta da bi se dobila dovoljna koliCina tvari za ispitivanja
razgradnje. Iskustvo je pokazalo da je korisnije obaviti vise malih
ekstrakcija nego jednu veliku ekstrakciju.

Izolacija sastojaka topivih u alkoholu

Dodati 250 g sintetickog deterdzenta koji treba analizirati u 1 250 ml
etanola, smjesu zagrijati do vreliSta na sat vremena uz povratni tok i uz
mijeSanje. Propustiti vru¢u alkoholnu otopinu kroz usisni filtar sa Sirokim
porama zagrijan na 50 °C i brzo filtrirati. Tikvicu i usisni filtar isprati
lijevanjem oko 200 ml vruceg etanola.

Filtrat i teku¢inu kojom se ispiralo prikupiti u tikvicu za filtriranje.

Ako treba analizirati paste ili tekuce proizvode, uzorak neka ne sadrzava
vise od 25 g anionskih povrSinski aktivnih tvari i 35 g sapuna. Izvagani
uzorak isparavati do susenja. Ostatak otopiti u 500 ml etanola i postupiti
kako je opisano.

U slucaju prasaka izrazito niske gustoée (< 300 g/l) preporucuje se
povecati udio etanola u omjeru 20:1.

Isparavati etanolski filtrat do potpunog susenja, najbolje primjenom roti-
rajuceg isparivaca. Ponoviti postupak ako je potrebna veca koliCina
ekstrakta. Otopiti ostatak u 5 000 ml smjese izopropanol/voda.

Priprema kolona za ionsku izmjenu
KOLONA ZA KATIONSKU IZMJENU

Staviti 600 ml smole za kationsku izmjenu (5.3.5.) u vr¢ od 3 000 ml i
preliti s 2000 ml klorovodi¢ne kiseline (5.3.7.). Ostaviti da odstoji
najmanje dva sata uz povremeno mijesanje.

QOdliti kiselinu i lijevanjem deionizirane vode premjestiti smolu u kolonu
(5.3.11.). U kolonu prethodno treba staviti komadi¢ staklene vune. Ispi-
rati kolonu deioniziranom vodom brzinom od 10-30 ml/min sve dok u
eluatu vise ne bude klorida.
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5.4.4.

5.4.5.

Istisnuti vodu lijevanjem 2 000 ml smjese izopropanol/voda (5.3.3.)
brzinom od 10-30 ml/min. Kolona za izmjenu sada je spremna za rad.

KOLONA ZA ANIONSKU IZMJENU

Staviti 600 ml smole za anionsku izmjenu (5.3.6.) u vr¢ i preliti s 2 000
ml deionizirane vode. Ostaviti smolu da bubri najmanje dva sata. Premje-
stiti smolu u kolonu lijevanjem deionizirane vode. U kolonu prethodno
treba staviti komadi¢ staklene vune.

Ispirati kolonu s 0,3 mol otopinom amonijevog bikarbonata (5.3.4.) sve
dok vise ne bude klorida. Za to je potrebno oko 5 000 ml otopine. Zatim
isprati s 2 000 ml deionizirane vode.

Istisnuti vodu lijevanjem 2 000 ml smjese izopropanol/voda (5.3.3.)
brzinom od 10-30 ml/min. Kolona za izmjenu sada je u obliku OH i
spremna za rad.

Postupak ionske izmjene

Prikljuciti kolone za izmjenu tako da je kolona za kationsku izmjenu
postavljena na vrhu kolone za anionsku izmjenu. Zagrijati kolone za
izmjenu na 50 °C uz reguliranje termostatom.

Zagrijati 5 000 ml otopine dobivene prema tocki 5.4.2. na 60 °C i propu-
Stati otopinu kroz kombinaciju izmjenjivaca brzinom od 20 ml/min.
Isprati kolone lijevanjem 1000 ml vruée smjese izopropanol/voda
(5.3.3).

Za dobivanje neionskih povrsinski aktivnih tvari prikupiti filtrat i talog s
filtra i isparavati do suSenja, najbolje primjenom rotirajuceg isparivaca.
Ostatak sadrzava BiAS. Dodati deioniziranu vodu do odredenog volu-
mena i utvrditi sadrzaj BiAS-a u alikvotu. Otopina se rabi kao standardna
otopina neionskih povrSinski aktivnih tvari za ispitivanje razgradnje.
Otopinu treba Cuvati na temperaturi nizoj od 5 °C.

Obnavljanje smola za ionsku izmjenu
Kationski se izmjenjiva¢ nakon uporabe baca.

Smola za anionsku izmjenu obnavlja se lijevanjem oko 5 000-6 000 ml
otopine amonijevog bikarbonata (5.3.4.) niz kolonu brzinom od oko 10
ml/min sve dok u eluatu viSe ne bude anionskih povrsinski aktivnih tvari
(test s metilenskim plavilom). Zatim isprati anionski izmjenjiva¢ propu-
Stanjem 2 000 ml smjese izopropanol/voda (tocka 5.3.3.). Anionski je
izmjenjiva¢ opet spreman za uporabu.



02004R0648 — HR — 01.06.2015 — 007.005 — 45

Slika 1.

Uredaj s aktiviranim talogom: shematski prikaz

RTTRIIE oI

B
O
A Posuda za cuvanje sinteticke otpadne vode
B Uredaj za doziranje
C  Komora za uvodenje zraka (kapaciteta tri litre)
D  Posuda za talozenje
E  Pumpa s komprimiranim zrakom
F  Posuda za prikupljanje obradene otpadne vode
G Sinterirani uredaj za propustanje zraka
H  Mjera¢ protoka zraka

—

Zrak
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Slika 2.
Uredaj s aktiviranim talogom: detalj

(mjere u milimetrima)
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A Razina tekucine
B Tvrdi PVC

C  Staklo ili vodootporna plastika (tvrdi PVC)
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Slika 3.

Racunanje biorazgradivosti — test za

dokazivanje
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A Pocetno razdoblje
B Razdoblje raunanja biorazgradivosti (dvadeset i jedan dan)
C  Lako bioloski razgradiva povrSinski aktivna tvar
D  Tesko bioloski razgradiva povrSinski aktivna tvar
E  Biorazgradnja (%)
F  Vrijeme (broj dana)
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Slika 4.
Grijana kolona za ionsku izmjenu

(mjere u milimetrima)
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Slika 5.
Naprava za plinsko odvajanje

(mjere u milimetrima)
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